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1. INTRODUCAO (justificativa e objetivos)

Nos ultimos anos presenciou-se um grande desenvolvimento de particulas ceramicas
anisotrépicas, as quais podem ser utilizadas como reforco de materiais metélicos e ceramicos
para melhorar suas propriedades mecanicas. Normamente as particulas so usadas na forma
de whiskers (pequenas agulhas) e platelets (pequenas plaguetas). Propriedades mecanicas
como dureza e resisténcia 3o consideravel mente melhoradas’. O uso de whiskers ceramicos,
entretanto demanda algumas dificuldades na manipulacdo, por serem particulas muito
peguenas e pontiagudas que podem acarretar problemas de salide ocupacional provenientes da
inalacdo dos mesmos. Particulas pararefor¢o na forma de plaguetas vém sendo utilizadas em
substituicdo aos wiskers, por serem de facil dispersdo na matriz e exercerem o papel de
reforco semelhante ao desempenhado pelos wiskers, com menores problemas relativos a
manipulagdo. Um tipo de material utilizado como plaquetas para reforco em materiais € o
Oxido de aluminio, um material cerdmico refratario e de alta dureza, na forma de plaqueta
cristalina de a-Al,O5 (microcristais de a-Al,O3) % Diferentes matrizes, por exemplo: matriz
metdlica a base de aluminio®, vidros®, (Ce-ZnO, + Al,03)° e TiO.°, reforcados por plaguetas
de a-Al,O3 tem mostrado notavel incremento nas propriedades mecanicas quando
comparados com a fragilidade das matrizes. Plaquetas de a-Al,O3 tém sido preparadas por
diversas metodologias, entre essas 0 método de crescimento por fluxo, que consiste na
precipitacdo da fase de a-Al,O; dentro de uma massa fundida saturada em Al,Os; 2. Em
trabalho realizado anteriormente no 1Q-UFG constatou-se que € possivel o crescimento de
plaquetas de a-Al,O; dentro de uma matriz vitrea de fosfato de aluminio e sodio. O
tratamento térmico dos pos hidratados de fosfato de aluminio e sodio, na faixa de 900°C e
1000°C, induz a formagdo de plaguetas micrométricas de a-Al,O3 (~10 micrometros), que
podem ser extraidas da matriz vitrea por dissolucdo com &cido cloridrico concentrado.
Observou-se que o crescimento dos micro-cristais de a-Al,O3 é favorecido em matriz vitro-
ceramica com maiores teores de fosforo e sodio. Nas matrizes ricas em aluminio a quantidade
de micro-cristais é inferior e amorfologia dos cristais é irregular’.Com base nesses dados foi
elaborado o plano de trabalho previsto para esse relatério, que consiste em realizar um estudo
sistematizado visando otimizar as condi¢cbes experimentais de crescimento das plaguetas de
a-Al,O3 em matriz de fosfato de aluminio e sodio. O estudo sistematizado foi realizado
utilizando as ferramentas da quimiometria como plangamentos fatoriais e andlise de
superficie de resposta.

2. METODOLOGIA
2.1 Sintese dos pés-precursores das espumas de fosfato de aluminio e sodio.

Foram preparadas nove amostras de pos de fosfato de aluminio e sodio,
precursores de micro-cristais de a-Al,O3, denominadas. A-1, A-2, A-3, B-3, C-1, C-2, C-3,
D-1, e D-3, com composi¢cdes em termos de razbes molares P/Al e Na/Al diferentes. As
sinteses das amostras foram obtidas pela dispersdo de hidroxido de aluminio amorfo em uma
solucdo agquosa contendo ions fosfatos e sodio sob agitacdo e em temperatura ambiente. As
dispersdes permaneceram em repouso por um periodo de 24 horas e em seguida foram secas
em estufa, pulverizadas e posteriormente peneiradas. Sabendo que os valores das razbes
molares P/Al e Na/Al ndo podem ser muito elevados, uma vez que ndo formam espumas e
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consequentemente ndo forma micro-cristais realizou-se a partir do ponto onde se obteve maior
rendimento de cristais, plangamento em rede simplex onde se preparou seis novas
composi¢des denominadas: E-1, E-2, E-3, E-4, E-5 e E-6.

2.2 Preparo das amostras solidas para a determinacdo dos teores de fésforo, sodio, aluminio e
os tipos de andlises.

221 FOSFORO
Para a andlise de fosforo, preparou-se solugdo a partir de 0,1g de cada amostra solida, a qual
foi dissolvida em HCI concentrado diluida e homogeneizada para 100mL.O método utilizado
para analisar o teor de fésforo foi o do azul de molibdénio, que determina a quantidade de
fosforo na variacéo de 0,001-0,25% ; ou 0,005-0,05mg de fésforo em 100mL de solucéo
quando se mede a absorvancia em 825 nm do complexo de coloragéo azul, formado pelo
fosfato e molibdénio.As leituras de absorbancia foram feitas em espectrofotébmetro UV—
Visivel que foram convertidos em mg de fosforo utilizando uma curva padréo onde a variacéo
de fésforo nas solucdes era de 0,005-0,05 mg/ 100 mL.
2.2.2 ALUMINIO E SODIO
Para determinac@o de aluminio e sodio, foram dissolvidos 0,1 g da amostra solida em HCI
concentrado e transferiu-se para baldo volumétrico de 100 mL, completando em seguida o
volume e homogeneizando a solugdo. As solucdes foram enviadas para fazer a leitura do teor
de sodio e auminio por absor¢do atdbmica, na empresa Metago, empregando o0 equipamento
Pekin Elmer 5000.
2.3Formacao dos micro-cristais de a-Al,0O3 nas espumas ceramicas
As diferentes composi¢fes dos pds-precursores foram inseridas em forno mufla. Programou-
se a temperatura, sua respectiva taxa de elevacdo (10°C/min) e tempo de permanéncia na
temperatura desgjada 30 s. Ao atingir temperatura ambiente, os cadinhos foram retirados do
forno, e verificou-se a existéncia de micro-cristais de a-Al,O3 em cada amostra. Algumas
amostras foram submetidas a diferentes temperaturas, para que se analisasse ainterferéncia da
temperatura sobre aformagdo dos micro-cristais nas suas respectivas espumas.
2.4 Extracdo e determinacdo quantitativa dos micro-cristais de Al,O3_presentes nas espumas
ceramicas
Para realizar a extracdo dos micro-cristais de a-Al,Os, pesou-se cada amostra e sobre
aquecimento, dissolveu-se cada espuma em HCI concentrado. Os cristais mesmo apos a
ebulicdo permanecem insolUveis, sendo assim separou-se 0s micro-cristais por centrifugacdo
seguida de vérias lavagens, até teste negativo de ions cloreto. Secou-se 0s micro-cristais em
estufa e pesou-se para a determinacéo quantitativa e analise por microscopia éptica. Realizou-
se cada extracdo em triplicata e retirou-se a média dos resultados.
3. RESULTADOSE DISCUSSAO
Os resultados obtidos mostram que s6 foi possivel aformacéo de micro-cristais em duas
das amostras analisadas com relacdo a variacéo de temperatura. Através de microscopia
Optica observou-se que as micrografias dos micro-cristais formados a partir das amostras
B-3, D-1 e D-3, quando em temperaturas distintas, apresentaram-se morfologias diferentes
entre si. E 0 tamanho dos micro-cristais, sGo maiores em temperaturas mais elevadas, uma
vez que apresentaram-se maior fluidez da amostra fundida. a composicdo C-1 formou
vidro e as composigdes A-1, A-2 e D-3 ndo formaram espumas, consequiente ndo formaram
micro-cristais, umavez que a formagao de micro-cristais necessita de uma matriz vitro-
cerdmica. Através do diagrama de fases, observa-se que os pontos referentes as
composicdes A-1, A-2 e D-3 encontram-se em regides distintas, diferente daregido onde
h& a presenca de micro-cristais.
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O diagrama mostra que a regido de formag&o de espumas cerémicas e de micro-cristais é
muito pegquena, o que levou aformacéo do planegjamento centrdide rede simplex, em uma
pequenaregido. Com o planegjamento centréide simplex, pbde-se determinar os
coeficientes do modelo cubico central.A equacdo encontradafoi:

Yy =942 Xo+ 2,87 X3 —8 X1 Xo + 17,7 X1 X3+ 17,3 Xo X3 + 24,12 X3 X2 X3

4. CONCLUSAO

Foi observada a formacdo de micro-cristais de a-Al,Oz através do tratamento térmico dos pos
precursores, em dez composi¢cOes distintas. Observou-se que a temperatura de
tratamento térmico influenciou na quantidade de micro-cristais obtidos para uma
mesma amostra e em sua morfologia. Com o planejamento centroide simplex,
construiu-se um diagrama de fases, onde pode-se observar que a regido a qual
forma micro-cristais € muito pequena. Com a superficie de resposta pode-se
confirmar a regido onde ha maior formacao de micro-cristais, que é satisfatéria.
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