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1. INTRODUCAO

A composicdo eutética do sistema CAS (CaO - Al,O3 - SiOy) € interessante
devido ao seu relativamente baixo ponto de fusdo, cerca de 1170°C.
Consequentemente, esta composi¢ao pode proporcionar uma menor temperatura de
tratamento térmico para utilizacdo como filme para recobrimento, diminuindo
possiveis danos ao aco durante o tratamento térmico (PACHECO, 2014).

O processamento sol-gel € uma técnica convencional dentre os diversos
métodos de sintese para a preparacdo de nanoparticulas. Neste método, as
particulas coloidais ou uma solucéo coloidal sdo misturadas com um liquido, o que
faz com que elas se unam em uma rede continua, chamada gel. Segundo Selyunina
et al.(2013) este método é um dos mais simples e eficientes, permitindo um controle
da estequiometria e composicdo das fases das amostras, onde se obtém um gel em
diferentes formas para posterior aplicacao, além de requerer menores temperaturas
de sinterizacdo (PACHECO, 2014).

Este projeto tem como finalidade a sintese e caracterizacdo da composicao
eutética do sistema CaO - Al,O3 - SiO; via sol-gel para ser aplicado como uma
pelicula protetora, para estudos de corrosao do aco de baixo carbono.

2. METODOLOGIA

As nanoparticulas foram preparadas via sol-gel utilizando nitrato de aluminio
[AI(NO3)3.9H,0], nitrato de calcio [Ca(NO3),.4H,0], tetraetilortossilicato (CgH2004Si)
e alcool etilico absoluto (CH3CH,OH). Adicionou-se alcool etilico absoluto de 10 em
10 ml até a dissolucéo total dos nitratos, com o sistema sob refluxo e em agitagéo.
Posteriormente adicionou-se 5 gotas de acido nitrico concentrado 65% para que
ocorresse a gelificacdo da solucdo, com o sistema permanecendo sob refluxo e
agitacdo durante 30 minutos para que se formasse a fase cristalina do sol-gel com
aparéncia transparente. O p6 foi obtido a partir do gel através de secagem em estufa
a 50°C durante 72 horas, sendo posteriormente calcinado em forno tipo mufla nas
temperaturas 800°C e 1200°C durante 8 horas para a completa oxidacdo do cation
metalico e eliminagcdo da matéria organica.

Os nanopos foram caracterizados por difracdo de raios-X (DRX), microscopia
eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de raios-X por dispersao de energia
(EDX), ainda devem ser caracterizados por e espectroscopia no infravermelho (IR), e
ainda devem ser caracterizadas por microscopia eletrénica de transmissao (MET),
espectroscopia Raman e impedancia eletroquimica (EIS).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para o ponto eutético em p6 de CaO-Al,0O3-SiO, foi calculado com base no
diagrama de fases, assim permitindo obter diferentes caracteristicas das diversas
fases préximas do ponto calculado, visto que este ponto se encontra com 23% de
CaO, 15% de Al,03 e 62% de SiO,. Por meio de difracdo de raios-X (DRX), visa
acompanhar a formacao e identificacdo das fases cristalinas, nas temperaturas de
800°C e 1200°C, apresentam uma desordem estrutural, ndo possui um inicio de
cristalizacdo, pois 0 ponto eutético apresenta uma estrutura vitrea e rica em silicato
Conforme a Figura 1.
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Figura 1 — Difratogramas p6 de CaO-Al,O3-SiO, tratados termicamente a 800°C e 1200°C. As fichas
41-1486 (CaAl,Si,0,) e 80-1547 (Ca, , Al ,Sig ,0,,) respectivamente.

Com as analises da microscopia eletronica de varredura (MEV), séo ilustradas
na Figura 2.
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Figura 2 — Microgramas de microscopia eletrdnica de varredura da amostra de CaO-Al,03-SiO,
tratado termicamente a 1200°C (a) com ampliacdo de 5000x; (b) com ampliacdo de 16000x.
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A imagem (a) apresenta um panorama da amostra, onde se percebe que 0s
aglomerados, ja4 na (b) pode se observar que tem aspeto de uma vitroceramica, pois
a amostra é bem uniforme, além de se ver que tem indicios de ser nano vidros de
ceramica. A analise de EDX, que determina a composi¢cao quimica da amostra, logo
confirmou a composi¢cao quimica da amostra anteriormente mencionada.

As caracterizagfes de MET, Micro Raman e Impedéancia estdo sendo no
estagio de preparacdo de amostras.

4. CONCLUSOES

A sintese via sol-gel utilizando nitratos, para obterem-se os pos com o intuito de
se obter pés vitrocerdmica, na temperatura de 1200°C, para aplicagdo de uma
pelicula protetora para evitar a corrosdo do aco de baixo carbono. Mostrou
resultados satisfatorios em relacdo as propriedades analisadas. Neste sentido,
possibilita a continuacéo dos estudos relacionados. O DRX foi possivel analisar duas
diferentes fichas: CaAl,Si,O4 e Cag Al ,-Sis 05, Visto que € um ponto eutético e
estd em uma estrutura vitroceramica, ainda requer um refinamento dessa analise. As
imagens pelo MEV apresentaram uma estrutura homogenia e com aspecto de ser
nano vidros de ceramica.
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