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As espumas ceramicas sao estruturas porosas @nesiiténcia mecanica, bastante empregadas como
filtros e como suporte para catalisadores com agdic em diversas areas ligadas a cadeia do
conhecimento do petréleo. Neste trabalho desenvmlsaima metodologia de producdo mecanica de
poros, minimizando o impacto ambiental do procelssproducéo de espumas ceramicas de alumina
utilizando a rota de sol-gel protéico. As amospnaparadas apresentaram porosidade da ordem de 60%
boa resisténcia mecanica.
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Ceramic foams are porous structures with high m@chbstrength and they are highly used as filters

as support for catalysts with application in selvaraas related to the oil knowledge chain. In gaper

we develop a methodology for the mechanical pradnaif pores, minimizing the environmental impact
of production of alumina ceramic foams using thetgic sol-gel route. Prepared samples show porosity

of about 60% and good mechanical strength.
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1. INTRODUCAO

Corpos ceramicos sdo usados em diversas etapaslingtria do petréleo. Seu uso € téo
abrangente que engloba desde os testes de lalmréd® como os de caracterizacdo de pocos,
extracao e refino do 6leo, e diversos processaeparacoes, até varios tratamentos de descarte
de residuos [1].

As espumas ceramicas sdo estruturas porosas canmesisténcia mecanica, baixo peso
especifico, baixa condutividade térmica, elevaéda éspecifica, alta refratariedade, ampla faixa
de permeabilidade, resisténcia ao desgaste e & talaperaturas e estabilidade quimica,
bastante empregadas como filtros e como suporéegadalisadores, com aplicagdo em diversas
areas ligadas a cadeia do conhecimento do pe{@l8o4].

A técnica mais comum de producédo de espuma cer@oaaéetodo da réplica, que envolve
0 recobrimento de uma esponja polimérica de céhli@stas com uma suspensao ceramica. A
composicao quimica da suspensdo depende da aplidacgroduto final. Apés as etapas de
calcinacdo para eliminacdo do polimero e da shatedio, tem-se uma réplica da esponja em
ceramica [5].

O método de preparacao utilizando réplicas policagriapesar de ser eficiente e ter bons
resultados comprovados, traz prejuizos do pontovide ambiental, principalmente se
produzido em larga escala. Isto ocorre porque urnadg quantidade de G® liberada durante
a queima da esponja polimérica.

Processos alternativos para producdo de espunmaicarue dispensam o uso de esponjas
poliméricas envolvem a rota de sol-gel combinada adndug¢do mecéanica dos poros através de
borbulhamento ou agitacdo mecénica [6]. Duranteesegirocessos, sdo acrescentados
surfactantes que auxiliam a formacéo de poros e@odiberados na etapa de calcinacdo. Estes
surfactantes, no entanto, constituem apenas cer8%dla massa total do produto, de modo que
o grau de toxicidade do processo é bastante remjuzédcomparado a rota de producgéo pelo
método da réplica.
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Na busca de processos de sintese com menor imgrabiental, foi desenvolvida uma rota
de sol-gel alternativa, nomeada de rota de SolReatéico (SGP), e que utiliza 4gua de coco
em substituicdo aos alcoxidos convencionais durantetapa de formacdo das cadeias
poliméricas que ancoram os ions precursores H, 7,

Neste trabalho desenvolvemos uma metodologia delupd® mecanica de poros,
minimizando o impacto ambiental do processo deyw@d de espumas ceramicas de alumina
utilizando a rota de SGP.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A alumina (ALOs) foi obtida através da rota de sol-gel protéicestd processo o precursor
utilizado é o cloreto de aluminio (Al§) que é dissolvido em agua de coco verde procassad
para formar o sol. Nesta etapa foi adicionado odikido de amdnia (NKDH) para controle do
pH da solugéo. Apds a dissolugdo e homogeneizastaoselucdo foi colocada em uma chapa
metalica & temperatura de 100 °C por 24 h, e enuidegsubmetida as etapas de
homogeneizacdo em almofariz, calcinacdo a 500 @& jpoem forno elétrico convencional com
atmosfera aberta e taxa de aquecimento 10 °C/man neéirada parcial do material organico.
ApGs a calcinacdo o xerogel foi homogeneizado enofariz de 4gata e misturado a uma fase
vitrea moida (vidro reciclado) nas quantidades 20%5% em massa. Através de prensagem
uniaxial, utilizando-se uma pressdo nominal denl tlurante 30 s, foram produzidas pastilhas
com 12 mm de didmetro e espessura variavel, as fpraim calcinadas a 600 °C por 4 h para
retirada total do material organico, e finalmeiéesizadas a temperatura de 1300 °C por 4 h.

A caracterizacdo estrutural da alumina foi realizadr meio da difratometria de raios-X
(DRX). Estas medidas foram realizadas no p6 calcina diferentes temperaturas e nas
ceramicas sinterizadas a 1300 °C por 4 h, em medadedura continua em um difratbmetro
Rigaku RINT 2000/PC, com radiacda o Cu, em um intervalo de varredufaehtre 10° e
80°, com passo de 0,02°.

As técnicas de andlise térmica diferencial (ATDg¢renogravimétrica (TG) foram utilizadas
a fim de se obter o ponto de fusdo do vidro patardénar qual a melhor temperatura de
sinterizacdo das amostras. Estas medidas foraipa@ad por meio de medidas simultédneas de
ATD/TG (SDT 2960), da temperatura ambiente até 1300com taxa de aquecimento de 10
°C/min, em atmosfera de ar sintético,Q = 1/4), e utilizando a platina como material de
referéncia.

Para a andlise da porosidade das espumas ceraforeams utilizadas as técnicas de
porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM), micasa eletrdnica de varredura (MEV) e
medicdo de densidade e porosidade pelo método geirdedes (MArq). Nesta lltima, a
porosidadeP foi obtida da relagd® = 100%- p,o, com a densidade relatipa, sendqe =p /

Pren @ densidade teodrigae, sendopie, = (Yo, +%pay) / 100%, e a densidade experimengal
sendg = Mgeca / V, COMMgecaigual @ massa seca da amostkéigual ao seu volume. O calculo
da densidade teériga., das misturas de alumina e vidro envolveu a dedsidi® vidrop, € a
densidade tedrica do A, pa.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra os difratogramas obtidos da atarsinterizada a diferentes temperaturas,
sem a adicdo da fase vitrea, onde se evidencia@dompinancia da fase cristalifgAl,O;
(JCPDS 110517).
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Figura 1: Difratogramas da alumina sintetizada de p 9 pelo método SGP em diferentes temperaturas.

A Figura 2 mostra as curvas de decomposicao terfAitR/TG) do vidro comercial moido.
Observa-se entre 1000 °C e 1100 °C outra regidouroaperda de massa que pode indicar um
possivel ponto de fusdo, o qual foi confirmadowatsade um teste realizado com uma amostra
do vidro levado ao forno a 1050 °C.
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Figura 2: Analise térmica (ATD/TG) do vidro moidilimado na mistura com alumina.

A Tabela 1 resume as medicdes de porosidade dasnaspceramicas de A); obtidas
através do Método de Arquimedes. A porosidaderia de 55% a 65% em qualquer caso, mas
para cada percentagem de vidro as maiores e mgman@sdades se encontram em intervalos
de pH diferentes.
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Tabela 1: Porosidade de espumas ceramicas g@;Abtidas de solucdes de diferentes pH.

20% de vidro 15% de vidro
pH da solucdo | P (%) pH da solucdo | P (%)
0 64 0 55
2 59 2 56
3 64 3 55
4 56 4 57
5 58 5 53
6 62 6 64
7 54 7 65
8 52 8 60
9 55 9 58

A Figura 3 mostra a microestrutura de uma superfiei espuma ceramica preparada com
20% de vidro a partir de uma solucédo de pH=6. Catdra médio de poro aparenta estar entre
10 mm e 20 mm e a geometria deste néo é regular.

Figura 3: Microestrutura de espuma ceramica prepiaaom 20% de vidro a partir de uma solucéo de
pH=6. A superficie analisada foi obtida atravésfosura.

A Figura 4 mostra uma medida de porosimetria detn&r da mesma amostra analisada por
MEV da Fig. 3, onde se verifica o0 tamanho médipa® préoximo de 10 um.

Medidas similares de MEV e PIM, ndo mostradas adgitas em outras amostras
reproduzem a tendéncia de porosidade encontratiabeda 1.
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Figura 4: Porosimetria por intrusdo de mercurio deostra de espuma ceramica preparada com a

solugéo de pH = 6 sinterizada com 20% de vidro @QL3C por 4 horas.

4. CONCLUSOES

As cermicas preparadas apresentam porosidadedden ate 55% a 65% calculadas e
medidas. As medidas por porosimetria de mercurimi@oscopia eletrdnica de varredura
confirmaram os resultados das porosidades obtidaga do Método de Arquimedes, isto €, as
espumas ceramicas possuem alta porosidade aberttaoc@mnho médio de poros da ordem de
micrometros.

A técnica de processamento apresentada nestehtvategdresenta um significativo avango
no desenvolvimento de materiais porosos e, por ésera possibilitar a descoberta de novas
aplicacdes de espumas ceramicas processadas poogastécnica.
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