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1. INTRODUCAO

Os materiais compostos do sistema binario calcia-alumina(CaO-Al203)
desempenham papel muito importante em diversas aplicacbes (BRAULIO et. al.,
2011). Atento a essa questdo, os aluminatos de calcio (CAs), onde C refere-se a
CaO (6xido de célcio) e A representa Al20z (alumina), tém sido objeto de estudos
com interesse em diversas aplicacdes, além das variagcbes de dopagens, destacam
algumas propriedades, tais como, 6ticas, elétricas, térmicas e mecanicas (LAZAU, .;
PACURARIU, C; BABUTA, R. 2012). Dentre essas diversas propriedades, destaca-
se que sdo quimicamente inertes em ambientes rigorosos, portanto, os CAs sao
utilizados no campo da ceramica avancada (YANG et. al., 2012), além da resisténcia
mecanica em temperatura ambiente em fases com excelente capacidade de
hidratacdo (MERCURY et. al. 2004).

Nos ultimos anos, novas aplicacbes do C3A tém sido estudadas, como na area
das bioceramicas, sendo utilizado o CAC como um reparador em defeitos 0sseos,
podendo ainda ser utiizado em implantes e enxerto 6sseo, visto que possui
combinagbes de propriedades, tais como, fisicas e mecénicas, bioativo e
biocompativel (KALITA et. al., 2002; BURGER, 2010). Outras aplicacdes na area de
salude sdo o0 desenvolvimento de materiais odontologicos, como cimento
endodontico (LINHARES, et al., 2013).

Neste sentido, este projeto tem como objetivo um novo material a base de
cimento de aluminato de calcio vem sendo estudado, para tanto tem por finalidade a
sinteses dos aluminatos de calcio e caracterizar, além do estudo de sintese dos poés
de Cs3A com fase pura e dopados com prata, assim apresentar um estudo
comparativo entre as sinteses e resultados. Com o intuito de se obter pos
nanoparticulados em temperaturas compreendidas nas faixas de 800-1200°C.

2. METODOLOGIA

Para a obtencdo de pés monofasicos policristalinos e homogéneos de CAs
dopados com Ag foram sintetizados pelo método dos precursores poliméricos, onde
se destaca por sua simplicidade. A solucdo foi embasamento na metodologia dos
precursores poliméricos, que se baseia na formacdo de quelatos entre os cations
metalicos com acidos carboxilicos (acido citrico) dissolvidos em solugcdo aquosa. O
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acréscimo do etileno glicol conduz a formagcdo de um éster organico, seguido por
polimerizacao.

Logo ap06s foi realizado o tratamento térmico da resina polimérica altamente
viscosa, em um forno tipo camera em atmosfera oxidante para ser pré-calcinado,
logo havendo a remocdo total da agua e de materiais organicos. Esta resina
expandida foi retirada do béquer e desagregada manualmente com auxilio do graal e
pistilo, para a obtencdo de um pdé com baixa granulometria e, assim formando o po6
de partida. Com esse p6 de partida foi calcinado no mesmo forno anteriormente
utiizado para obter as sinteses que serdo investigadas nas temperaturas de: 800-
1200°C. Desse modo resultou em um p6 de cor branca.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os poés de CsA calcinados foram analisados por meio de difracdo de raios-X
(DRX), visando acompanhar a formacéo e a identificacdo das fases cristalinas, além
do inicio da cristalizacdo do C3A. A Figura 2a ilustra os difratogramas das amostras
obtidas. Na temperatura de 700°C, o difratograma apresenta uma desordem
estrutural, j& em 800°C a amostra apresentou indicios de cristalizacdo apresentando
um pico agudo proprio da fase do C3A. Logo, o inicio da cristalizacdo do material foi
identificado e ainda nas préximas temperaturas a evidéncia da ocorréncia de picos
adicionais da fase e também os picos da fase secundaria. A propor¢do que se
aumentaram as temperaturas até 1300°C foi observado o desaparecimento de
varios picos e os picos das fases existentes ficaram mais agudos, comprovando que
pd se tornou monofasico na temperatura de 1000°C.

Com os espectros de micro-Raman foi possivel determinar a estrutura
molecular das amostras de CsA, conforme ilustrado na Figura 2b, as bandas dos
picos em ~250 e ~710 cm™ ocorreram devido a estrutura Ca-0O, ja nas bandas ~500
e ~760 cm'! sdo nitidas e mais fortes o que corresponde a estrutura simétrica Al-O.
Enquanto que em ~350, ~600 e -~860 cm?! surgem bandas fracas de
correspondentes a vibracdo degenerada do oxigénio nas temperaturas entre 900 até
1300°C.
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Figura 2 — (a) Difratogramas dos precursores de pds de CsA calcinados a diferentes
temperaturas entre 700 - 1300°C. As fichas 38-1429 e 9-413 representam diferentes formas
alotrépicas de CasAl20s e Cai12Al14033. (b) Espectros de micro-Raman dos precursores de pds de CszA
calcinados a diferentes temperaturas entre 700 - 1300°C

A partir dos espectros pode-se concluir que o Ca-O (carbonato de célcio)
possui um elevado raio atdmico de 180°, entdo ele foi o primeiro a se organizar na
rede cristalina, esse processo ocorreu com uma temperatura de 800°C, e nas
temperaturas de 900°C e 1000°C ocorreu com uma menor intensidade. Conclui-se
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que para formar as fases o calcio foi o primeiro na concentracdo a se organizar nas
redes cristalinas, depois o aluminio e por ultimo os oxigénios. A analise de
microscopia eletrbnica de varredura permitiu observar a morfologia dos gréos e as
caracteristicas destes aglomerados. Na Figura 3 mostra as micrografias em
tem ratura de 800°C e 1200°C.
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Figura 3 — Microscopia eletrénica de varredura das amostras de C3A a temperatura de 800°C e
1200°C (a) Micrografia da amostra de 800°C com ampliagdo de 60.000X; (b) Micrografia da amostra
de 800°C com ampliagdo de 15.000X; (c) Micrografia da amostra de 800°C com ampliacdo de
60.000X; (d) Micrografia da amostra de 800°C com ampliagdo de 14.000X; (e) Micrografia da amostra
de 1200°C com ampliagdo de 40.000X; (f) Micrografia da amostra de 1200°C com ampliagcdo de
30.000X;

As amostras apresentam caracteristicas muito semelhantes, podendo analisar
a evolucdo da morfologia atravées das imagens nas temperaturas de 800°C e
1200°C. Na temperatura de 800°C percebe-se a presenca de nitida de varias
morfologias na mesma amostra, entre elas: formas de cubos, agulhas de estringite,
folhas e alguns gréos se formando. Sendo que, na temperatura de 1200°C as
imagens indicam a formacdo completa dos grdos no material e sua disposicédo é
mais compacta se comparada com as imagens obtidas a temperatura de 800°C,
sendo uma formacédo de estrutura de forma regular, com arranjo estrutural bem
definido, confirmando a proporcionalidade com o0 aumento da temperatura do
tratamento térmico.

Foram obtidas imagens por meio de microscopia eletronica de transmissao nas
temperaturas de 800°C e 1200°C, de modo que a Figura 3a permitiu calcular o
tamanho da particula~ 60nm, além disso, nas Figuras 3c,3d mostram que ndo houve
crescimento do tamanho de particula devido ao formato e também as diversas
sobreposicdes de particulas.

Na Figura 3c e 3d pode-se observar os indicios da possibilidade do inicio do
processo de fusdo do material, visto que a 1200°C, temperatura préxima ao ponto de
fusdo, ou seja, ponto eutético do material conforme o diagrama binario de equilibrio
de fases para o sistema Al203-CaO, comprovando que através da metodologia de
sintese dos precursores poliméricos, a temperatura de fusdo pode ser antecipada.
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As amostras dopadas com Ag estdo sendo analisadas, estando em espera de
resultados.

200 nm
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Figura 4 - MET das nanoparticulas de C3A e 1200 (a) com ampliacdo de 200 nm a temperatura de
800°C; (b) com ampliagdo de 200 nm a temperatura de 1200°C; (c) com ampliacdo de 1000 nm a
temperatura de 1200°C.

4. CONCLUSOES

O processo precursores poliméricos para obtencdo de pos CsA (aluminatos de
célcio) com o intuito de se obter pos nanoparticulados em temperaturas compreendidas
nas faixas de 700 - 1300°C mostrou resultados satisfatérios em relacdo as propriedades
analisadas. Neste sentido, com esse método dos precursores poliméricos as particulas
tornam-se mais homogéneos, desse modo, a sintese dos CAs podem ser obtidos em
temperaturas mais baixas, resultando em pos monofasicos de alta pureza. Os
resultados das amostras dopadas estdo em andamento.
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