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1. INTRODUCAO

Os materiais compostos do sistema binario célcia-alumina (CaO-Al,O3)
desempenham papel muito importante em diversas aplicacées (BRAULIO et al,
2011). Atento a essa questdo, os aluminatos de calcio (CAs), onde C refere-se a
CaO (6xido de calcio) e A representa Al,O3 (alumina), tém sido objeto de estudos
com interesse em diversas aplicacbes, destacam algumas propriedades, tais
como, dpticas, elétricas, térmicas e mecanicas. (LAZAU et al, 2012).

O C12A; (CapAli4033), de nome mineral mayenita é um constituinte
minoritario nos cimentos de aluminatos de calcio utilizados na tecnologia de
refratarios ndo conformados (castables) (BARTL et al, 1970). 0;,Ca0O-Al,O3
(C12A7) é usado como um isolante elétrico natural, recentemente alcancou o
status de um material avangado por sua vasta gama e como potenciais aplicacdes
tecnoldgicas e assim recebendo especial atencdo dos pesquisadores, devido a
sua estrutura Unica. Tais caracteristicas tornam o C;,A; muito atraente como um
material ativo eletrénico, e na fabricacdo de filmes de alta qualidade (MIYAKAWA,
2010 e INOUE, 2014).

Existem varias técnicas de sintese desenvolvidas para obter os aluminatos
de célcio com tamanho de particulas controladas, por exemplo, as sinteses:
estado solido, hidrotermal (RUSZAK, 2011), reacao de combustao (McMILLAN, et
al 1983) e o método de precursores poliméricos (RUSZAK, 2011), (GAKI et al,
2007) e (RAAB et al, 2011). A sintese da fase da mayenita em uma fase pura €
muito dificil, pois apresenta como inconvenientes a presenca de fases
secundarias e terciarias (RUSZAK, 2011). A Sinterizacdo por meio do método dos
precursores poliméricos para a sintese de C1,A7, é utilizados para a obtencéo de
pos monofasicos policristalinos e homogéneos, devido o valor econémico e
melhoria das propriedades dos materiais (RUSZAK, 2011).

Para tanto o objetivo desde presente estudo foi realizar sintese do
aluminato de calcio em fase pura (C12A7) em pos nanoparticulados e caracterizar
estruturalmente, visando verificar a densidade tedrica e aparente, além de medir a
absorcdo de agua e retracéo linear do material sinterizados em diferentes fornos:
microondas e mufla a ar em distintas temperaturas.

2. METODOLOGIA

O Aluminato tricalcio foi sintetizado pelo método quimico dos precursores
poliméricos, chamado de Pechini (PECHINI, 1967). A sintese compreende a
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mistura na propor¢cdo molar 3:1 e como agente complexacdo o acido citrico e
como agente de poliesterificacdo etileno glicol.

Os sais de nitratos de Ca e Al foram dissolvidos em agua destilada, além
do &cido citrico, esta mistura foi magneticamente agitada até que uma solucao
limpida foi obtida e em seguida, adicionou-se etileno glicol, correspondente a um
molar proporc¢ao de &cido citrico: etileno-glicol, 70:30. A solucéo final foi agitada a
70°C, 8h, até a formacdo de uma resina polimérica solida ou gel viscoso de cor
amarela transparente.

Logo apods foi realizado o tratamento térmico da resina polimérica
altamente viscosa, em um forno tipo cAmera em atmosfera oxidante para ser preé-
calcinado, logo havendo a remocao total da 4gua 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 p6 com baixa granulometria e, assim
formando o p6 de partida. Com esse p6 de partida foi calcinado no mesmo forno
anteriormente utilizado para obter as sinteses que serdo investigadas nas
temperaturas de: 700 - 1300°C. Desse modo resultou em um p6 de cor branca
chamado de po precursor.

Apés tratamento térmico, o pé resultante da temperatura de 1200°C foi
conformado por prensagem uniaxial, pois o0 po apresenta uma fases segundarias,
nas pressoes compreendidas entre 3 ton.’ na forma de discos medindo 2 mm de
espessura e 10 mm de didmetro. Nesta etapa, foi acrescentado etileno glicol
como agente plastificante. As amostras conformadas foram submetidas a
sinterizacdo em um forno micro-ondas e forno tipo mufla, em diferentes
temperaturas, visto que a esta temperatura ocorre a sinterizacdo total e a
densificacdo da amostra antes da fusdo do material, durante 2 horas e com uma
taxa de aquecimento de 10°C por minuto.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os pos sintetizados calcinados foram analisados na Figura 1 por DRX.
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Figura 1 — (a) Difratogramas dos precursores de pés de C;,A; calcinados a diferentes
temperaturas entre 700 - 1300°C.
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A difracdo de raios X (DRX) visa acompanhar a formacao e a identificacédo
das fases cristalinas, as amostras obtidas de Ca;,A14033 (C12A7), CasAlgO14 (CsA3)
e CazAl,0¢ (C3A). Na temperatura de 700°C e 800°C, o DRX apresenta uma
desordem estrutural, apresentado um pico da fase CsAgz, ja em 900°C a amostra
apresentou indicios de cristalizacdo, porém muito fracos.

Logo na temperatura de 1000°C, o inicio da cristalizacdo do material foi
identificado, pois apresenta a ocorréncia de varios picos das fases C1,A7, CsAz e
CsA, todos juntos com fases secundarias. A medida que aumenta a temperatura
para 1100°C, fases secundarias de CsA; e C3A desaparecem. No entanto, nas
temperaturas de 1200°C e 1300°C estas fazem tendem a ser eliminadas obtendo-
se um material monofasico a 1200°C.

A andlise de microscopia eletronica de varredura (Figura 2) dos pos de
C12A7 calcinados nas temperaturas de 800 e 1200°C permitiu observar a
formacgéo de particulas nanométricas aglomeradas, obtendo-se aglomerados de
aproximadamente 10 pm.

Figura 2 — Microscopia eletrdnica de varredura das amostras de C,A; a temperatura de
800°C e 1200°C (a) Micrografia da amostra de 800°C com ampliacdo de 9.591X; (b) Micrografia
da amostra de 800°C com ampliacdo de 60.000X; (c) Micrografia da amostra de 1200°C com
ampliacdo de 20.000X; (d) Micrografia da amostra de 1200°C com ampliacdo de 10.000X;
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As amostras conformadas em pastilhas sinterizadas em diferentes fornos
serdo usadas para verificar a densidade tedrica e aparente, além de medir a
absorcdo de agua e retracao linear do material sinterizado em diferentes fornos:
microondas e mufla a ar em distintas temperaturas, estas analises estdo em
andamento.

4. CONCLUSOES

O processo de sintese denominado precursores poliméricos possibilitou a
obtencdo de po6s de aluminatos de célcio, C;2A; monofdsico apds tratamento
térmico a 1200°C.

Também observa-se a formacgéo de pds nanoparticulados em temperaturas
compreendidas nas faixas de 700 - 1300°C. Neste sentido, com esse método dos
precursores poliméricos, a sintese dos CAs pode ser realizada em temperaturas
mais baixas, resultando em pds monofasicos de alta pureza.

A analise de microscopia eletrbnica de varredura dos pos de CioA;
calcinados nas temperaturas de 800 e 1200°C permitiu observar a formacéo de
particulas nanométricas aglomeradas. As analises da densidade tedrica e
aparente, além de medir a absorcdo de agua e retracao linear do material, estdo
em andamento.
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