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Introducao |

O éxido de aluminio (Al,O3), referido comumente
como alumina, € estruturalmente complexo,
podendo existir em diversas fases cristalinas. Por
ser uma substancia muito inerte, do ponto de vista
de sua superficie quimica, suas aplicacoes, tais
como suporte em catalise heterogénea, assim como
propriedades mecanicas e resisténcia a abrasao,
sao extensamente investigadas.[1]

Existem muitos métodos de obtencao de éxido de
aluminio. Dentre os principais, podem ser citados o
processo Bayer e os métodos sol-gel. Neste
trabalho, a alumina estudada foi obtida pelo método
sol-gel, a partir de uma reacdo com solugdes
aquosas de AlCl;.6H,O e NH,OH, formando um gel
de coloragdo branca cuja formula AIO(OH).nH0 é
conhecida por pseudoboemita.

Resultados e Discussao |

Apés filtragdo e lavagem, o gel formado foi
mantido sob refluxo com écido acético. O
precipitado aquoso obtido foi levado a estufa, de
aproximadamente 50°C, permanecendo por cerca
de 24 horas. O resultado desse processo foi um pé
de coloragdo branca, o qual foi caracterizado,
primeiramente, por termogravimetria e andlise
térmica diferencial (TG/ATD) até 1400°C em ar e em
atmosfera de nitrogénio.

O resultado das andlises de TG mostrou que, em
ambas as curvas, obteve-se uma perda de
aproximadamente 66% da massa inicial, somente
na regiao de 100-350°C. Pela analise de ATD
verificou-se que esta perda de massa &,
principalmente, devida a eliminagdo de &gua
adsorvida no xerogel e a transformagao para
boemita, representadas pelo pico endotérmico. Além
disso, foram observados 3 picos exotérmicos, em
ambas as curvas; o primeiro, de maior intensidade,
na regiao de 400°C, outro na regido de 800°C e o
ultimo, de menor intensidade e mais largo, na regiao
de 1200°C.

A fim de se observar o efeito da temperatura na
cristalinidade, cada amostra foi aquecida, em forno
mufla, até as temperaturas de 200°C, 400°C, 600°C,
800°C, 1000°C e 1100°C, respectivamente. Ao final,
cada amostra aquecida foi submetida as analises de
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difracdo de raios-X (DRX) e espectroscopia na
regido do infravermelho (IV-TF).

De acordo com a literatura, o pico em 12,8° é
atribuido a reflexao 020 da fase pseudoboemita. Os
picos em 22,8° e 36,4° podem ser relacionados com
a fase Oxido hidratado de aluminio. Comparando os
difratogramas da amostra inicial e da amostra
aquecida a 200°C observa-se que, com o aumento

da temperatura, ocorre uma diminuicdo da
cristalinidade do material demonstrada pela
diminuigdo da intensidade dos picos. Os

difratogramas realizados com as outras amostras
nao apresentaram picos o0 que mostra que, a partir
de 400°C, o material analisado se tornou amorfo.
Contudo, em 1100°C observa-se a formacdo de uma
fase cristalina.

O espectro de IV-TF da amostra inicial apresenta
0s modos vibracionais relacionados aos grupos OH
em 3466cm”, aos grupos NH, provenientes da
amoénia, em 2930-3020cm”, as ligacdes C-O,
provenientes do &cido acético, em 1589 e em
1471cm™ e as ligagées Al-O em 980cm™. Com o
aquecimento acima de 400°C ocorre
preferencialmente perda de 4agua adsorvida no
material e de grupos OH, refletida pela diminuigao
da intensidade das bandas referentes.

Conclusoes |

Com base nos dados apresentados, sugere-se
que em 400°C o aquecimento resulta na eliminagao
de grupos OH ligados fortemente a alumina e isso,
simultaneamente, acompanha mudangas na sua
matriz.[2] Além disso, investiga-se que em torno de
800°C e 1200°C ocorra mudangas de fase para y-
Al,O3 e a-Al,O3, respectivamente.

Sendo assim, conclui-se entdo que até 400°C
ocorre somente perda de agua adsorvida no
material e de grupos OH. A partir dessa temperatura
observa-se uma transformagao na superficie da
alumina, o que corresponde as transi¢des de fase.
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