Centro Estadual de Educacéao Tecnoldgica Paula Souza
Faculdade de Tecnologia do Estado de S&ao Paulo

Curso de Tecnologia em Materiais

Fabricacdo de fibras de alumina por extrusao a
partir da rota Sol-Gel

Lucas Faria Marques

Sao Paulo

2020



Lucas Faria Marques

Fabricacdo de fibras de alumina por extrusao a
partir da rota Sol-Gel

Monografia apresentada como
parte dos requisitos para obtencéao
do Grau de Tecndlogo em
Materiais pela Faculdade de
Tecnoloaia de Séo Paulo.

Orientadora:
Prof.2 Dr.2 Vanessa Duarte Del Cacho

Sao Paulo

2020



Agradecimentos

Primeiramente agradeco aos meus pais, Maria Aparecida de Faria
Nascimento e Adalto Ferreira Marques, pelo incentivo ao estudo, ao
desenvolvimento de senso critico e consciéncia de classe e também, desde de
minha infancia me mostrarem que mesmo na simplicidade, existem principios
insubstituiveis para a criacdo e desenvolvimento de uma familia.

A Professora Vanessa Duarte Del Cacho pelo auxilio e dedicagéo neste
trabalho, além de todo conhecimento passado no decorrer do curso, por sempre
estar receptiva a esclarecer davidas e explorar ideias.

Aos professores Davinson Mariano da Silva e Newton Haruo Saito, por
todo ensinamento e postura profissional exercida, demostrando que é
plenamente possivel conciliar exceléncia em conhecimento académico, didatica
e humildade.

Agradeco ao Laboratorio Didatico de Fisica e seus professores pela
oportunidade de entrar no mundo da educacdo e em propiciar a vivéncia
baseada em posturas de trabalho que valorizem o profissional e a qualidade do
servico realizado.

Agradeco a Claire Regina de Oliveira Merlin, professora Andrea Ribari
Yoshizawa e Nilza Cardoso Ubilla pela proatividade e disposicdo para a
resolucdo de problemas, por mais complexos que ja tenham aparecido.

Agradeco ao amigo Domenico Paulo Bruno Cainelli, pela troca de
experiéncias, conversas reflexivas e incentivo a melhoria profissional e pessoal.

A FATEC-SP, por toda infraestrutura e ao espaco cedido no Laborat6rio
de Sintese de Materiais (LSM) para que a realizacao do trabalho fosse possivel.

Agradeco especialmente a minha mée que sempre me auxiliou para
facilitar minha rotina de trabalho e estudo, assim como em momentos de
conversa, me encorajou e manteve sua postura critica diante de minhas
decisdes.

Agradeco a minha amiga e parceira de vida Bianca Pereira Finco, pela
harmonia, pelas histérias e cumplicidade.

A todos que, de alguma forma, colaboraram para a realizacdo deste

trabalho. Ndo caminho sozinho essa jornada.



Dedicatéria

Dedico este trabalho a Raul Pereira Finco Marques, que embora ainda
ndo habite este mundo, sem saber, foi centelha na alma e imensuravel

incremento nas perspectivas de vida.



“A vida é breve, mas cabe nela muito mais do que somos capazes de viver”.

(José Saramago)



Resumo

Este trabalho teve como objetivo a producéo de fibras de alumina através
do processo sol-gel utilizando uma metodologia de fibragem por extrusao. Esse
processo representa uma alternativa para obtencao de fibras com baixo custo.
Neste trabalho, foram utilizados o isopropoxido de aluminio como alcéxido
precursor, acido nitrico como catalisador das reacdes de hidrolise e
condensacao, e hidroxietilcelulose (HEC) como modificador reolégico para
facilitar a conformacdo. As fibras foram produzidas com diferentes
concentracbes de HEC (5%, 10% e 20% em peso), utilizando uma seringa
descartavel de 5 ml. Apos extruséo, as fibras foram envelhecidas em solucao de
amonia e secas em temperatura ambiente. Somente as fibras de 10% HEC e
20% HEC foram sinterizadas em temperatura de 1200°C por 2 horas. As fibras
de alumina fabricadas foram caracterizadas quanto a cristalinidade e morfologia,
pelas técnicas de Difracdo de raio X (DRX) e Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV). Nos difratogramas foi possivel identificar tanto a fase a-Al>Os,
obtida apds sinterizacdo, como também a presenca de fase amorfa, o0 que indica
que a temperatura utilizada nao foi suficiente para a completa cristalizacdo das
fibras. O diametro e morfologia das fibras produzidas foram analisados através
das imagens de MEV. Os diametros das fibras estimados foram de
aproximadamente 717,6 um e 780,2 um para as amostras com 10% HEC e 20%
HEC, respectivamente. Pelos resultados obtidos, pode-se constatar que o maior

teor de HEC proporciona fibras com maior diametro e porosidade.

Palavras-chave: Processo Sol-Gel; alumina; fibras, alcoxido,

hidroxietilcelulose.
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1. Introducao

As fibras fazem parte do desenvolvimento humano ha milénios, sendo
imprescindiveis para desenvolvimento do homem ao longo de sua sobrevivéncia,
pois as primeiras comprovacoes histéricas de uso de fibras estdo associadas a
utilizac&o de peles de animais como vestuario para protecdo contra intempéries
datando entre 40 mil e 60 mil anos atrés [1].

Outra aplicacdo milenar e de uso natural, sédo as fibras produzidas por
secrecbes do bicho da seda. Ha relatos entre os anos 2600-2300 A.C da
manufatura de tecidos provenientes da seda animal na china antiga, conforme
relata Papavero e Pujol-Luz, evidenciando a participagcdo e importancia das
fibras nas atividades humanas no decorrer dos séculos [2].

De acordo com Andrade Junior [3] fibras sdo “todo material que tem
geometria uniforme, didmetro reduzido em relagdo ao seu comprimento e
natureza diferenciada, variando em funcdo de suas propriedades fisico-
quimicas”. A aplicacdo de uma fibra como matéria-prima baseia-se em funcéo
de suas caracteristicas, tais como: resisténcia térmica, mecanica e quimica,
custo disponibilidade e impacto ambiental. O autor ainda aponta que nenhuma
das fibras conhecidas contempla todas as propriedades citadas acima, portanto,
cada fibra estaria relacionada apenas a confeccdo daqueles produtos que
exigem tais propriedades especificas.

O uso de fibras durante o desenvolvimento humano é registrado ha 4000
a.C nos povos Egipcios por meio de materiais compdsitos em que registros
apontam o uso de matéria-prima natural em aplicacdes diversas como papiros,
cordas e velas [4].

Com o advento das necessidades tecnolégicas e novos métodos de
fabricacao, diferentes fibras sintéticas passaram a ser estudadas, com o intuito
de se obter melhores caracteristicas mecanicas, quimicas, oOpticas, elétricas
entre outras combinacdes. Ainda neste exemplo de moldar as caracteristicas
requeridas dos materiais, surgem novos meios de fabricacdo que torna possivel
o controle das estruturas do inicio ao fim do processo, por exemplo a escolha da

forma de obtencdo da matéria-prima ao até o controle de superficie por exemplo.



Fibras ceramica foram produzidas no inicio de 1970 para aplicagcbes em
refratarios isolantes, que requerem resisténcia a altas temperaturas de até
1600°C [5]. Na mesma década, A Du Pont produziu fibras comerciais, que foi a
primeira fibra constituida essencialmente de alumina (> 99%) [6], e foi produzida
para reforco do magnésio porque as propriedades de rigidez e fadiga da fibra de
alumina sao equivalentes as do ago com o dobro do seu peso [7].

A fibra de alumina € mais comumente usada como refor¢co do que outras
fiboras de Oxido porque é mais barata e conhecida por ser estavel em um
ambiente oxidante, apresenta alta temperatura de fusdo e alta resisténcia
mecaénica [8] em comparacdo com fibras de metal. Varios métodos séo usados
para fabricar fibras ceramicas como Melt Spinning (formacéao de fibras por fusédo)
[9], Melt Extraction (producéao de fibras pela extracdo de material em fuséo) [10],
e resfriamento unidirecional do gel [11].

Um dos métodos mais versateis de producdo de fibras ceramicas é a
extrusdo pela técnica sol-gel [12]. Extrusdo é um método de fabricacdo
considerado mais adequado para produzir uma variedade de formas com secéo
transversal constante [13]. Tem sido amplamente usado para produzir tubo de
ceramica [14], fibra de ceramica [12] e compoésito de matriz ceramica [15]. A
principal vantagem do processamento sol-gel em relagdo as rotas de fuséo
convencionais é menor temperatura de processamento, diametro uniforme da
fibra, tamanho de gréo fino e bom controle sobre as propriedades finais da fibra
como porosidade e area superficial.

A composicao ceramica estudada neste trabalho é a alumina (Al203) pois
apresenta varias propriedades fisico-quimicas de interesse tecnoldgico e possui
ampla variedade de aplicacfes, devido as suas propriedades mecanicas (alta
dureza e resisténcia a fratura), quimicas (resisténcia a maioria dos reagentes
guimicos organicos e inorganicos), elétricas (alta resistividade elétrica), térmicas
(alta temperatura de fuséo) e biolégicas (biocompatibilidade, inércia quimica em
meio fisiolégico) [16].

O presente trabalho tem como principal objetivo apresentar uma
metodologia de fibragem por extrusdo de baixo custo, a partir do processo sol-
gel, para fabricagcdo de fibras de alumina. A justificativa para a escolha do
processo sol-gel é devido as inUmeras vantagens, como por exemplo, a

utilizacdo de temperaturas mais baixas que outros processos convencionais,
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possibilitando maior controle da sintese, além da obtencdo de materiais com alto
teor de pureza, homogeneidade quimica e porosidade controlada [17,21].

A literatura tem reportado um grande numero de trabalhos de fibras de
alumina produzidos pelo método Sol-Gel [18-22]. Dentre estes podemos
destacar o trabalho de Chandradass et al., que produziu fibras de alumina
baseado no processo de extrusdo utilizando como precursor o isopropéxido de

aluminio, e como aditivo reoldgico o hidroxietilcelulose (HEC) [18].
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2. Reviséao Bibliografica
2.1. Fibras Ceramicas

Os primeiros registros sugerem que a producédo de fibras de vidro teve
inicio na regido do mar mediterraneo, antiga Siria, Grécia e Egito. Ha
aproximadamente 250 anos a.C produtos acabados eram ornamentados com
relevos de fibra de vidro, filamentos produzidos por meio de uma vara de vidro
aquecida [23].

Em 1939, no inicio da 2° Guerra Mundial, materiais em forma de fibra,
especificamente com fibras de vidro passaram a ser produzidos em carater
comercial, aplicados ao uso em equipamentos bélicos por conta da otimizacao
mecanica, principalmente sobre a redugéo de peso e maior rigidez [24].

No inicio dos anos 60, a empresa Toyota do Japdo passou a pesquisar
materiais compositos de matrizes metélicas reforcados com fibras de alumina e
carbono. O propoésito das pesquisas era melhorar o rendimento dos motores e
reduzir o peso dos veiculos, a montadora japonesa foi pioneira no estudo
tecnologico ao lancar componentes mecanicos como bielas e pistdes com
reforco ceramico, por conta de seu melhor rendimento em altas temperaturas
comparado a elementos sem a adicdo de reforcos e, por consequéncias,
permitirem menos material em sua construcao [25].

O termo “fibras ceramicas” resume todas as fibras nao-metélicas
inorganicas (6xido ou ndo 6xido), com excecao das fibras fabricadas através da
solidificacdo de vidro fundido. A distin¢éo entre fibras ceramicas e fibras de vidro
tornou-se mais dificil nos ultimos anos, porque cerédmicas produzidas por meio
de novas rotas precursoras ou rota sol-gel também pode ser de uma estrutura
amorfa (ou "vitrea") e o processo de produgdo também pode conter uma etapa
de fuséao [26].

Isso significa que as fibras ceramicas podem ser policristalinas,
parcialmente cristalina ou amorfas, mas a expresséao "fibra de vidro" s6 devem
ser aplicadas a fibras que s&o produzidas via solidificacdo de vidro fundido
baseado em sistemas silicatos [26].

A Figura 1 mostra uma classificacdo geral de fibras, contendo fibras

ceramicas.
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Fibers

Inorganic fibers Organic fibers
Nonmetallic Metal fibers  Carbon - Polymer fibers
inorganic fibers fibers
Ceramic fibers Glass and mineral fibers Single-crystal fibers

(polycrystalline or amorphous)

Oxide ceramic fibers Non-oxide ceramic fibers
(Al203, mullite, ZrO;...) (SiC, Si-C-0, Si-C-N, Si-B-C-N...)

Figura 1: Classificacao de diferentes tipos de fibras [27].

Entre aplicacbes no campo tecnoldgico, fiboras de carbono podem ser
usadas sob certas condices em compoésitos de matriz ceramica. Embora essas
fibras se degradem na atmosfera oxidante acima de 450°C, elas sdo estaveis
sob condi¢cdes ndo oxidantes até temperaturas de 2800°C, fornecendo oOtima
relacdo custo/desempenho, para ambiente que permita o uso deste tipo de fibra
[27].

Em relacdo as propriedades térmicas verifica-se que as fibras de alumina
se distinguem das fibras comuns de aluminossilicatos [17] no que tange a
resisténcia a altas temperaturas e isolamento térmico. Por exemplo, as fibras de
alumina podem ser utilizadas a uma temperatura de 1700°C por longos periodos
com economia de 20% de energia comparado a fibras de aluminossilicatos [18].

2.2. Processos de Fabricacao de Fibras

A maneira tradicional de se produzir fibras de vidro e fibras de materiais
ceramicos envolve materiais em altas temperaturas e direcionamento por um
pequeno furo, com diametro pré-determinado, produzindo dessa forma, um
filamento como a fibra. Vale ressaltar que as temperaturas elevadas sé&o
necessarias para que a composi¢cao esteja com viscosidade apropriada para a

producéo das fibras [28].
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Para a fabricacdo de fibras de vidros, podemos citar como exemplo, o
método que se utiliza um mandril de platina com furos, local em que o vidro
fundente é direcionado com forgas gravitacionais. Este mandril pode conter até
200 canais com a producédo de fibras com diametro de 10 pm de forma
simultanea [29].

Os processos de fabricacéo de fibras inorganicas podem ser divididos em
duas categorias: o0 processo é chamado “indireto”, se as fibras ou precursores
das fibras ndo sao obtidos por um processo de Spinning (fiagdo), mas sim por
meios de revestimento de outros materiais de fibra. No processo chamado
“direto”, precursores inorganicos (solucdes salinas, soOis ou fundidos) sé&o
diretamente conformados (fiados), em alguns casos usando aditivos de
polimeros organicos [26].

Outra diferenca importante dos processos de producdo € baseada no
comprimento da fibra. Existem processos de producao para fibras infinitas, bem
como para fibras curtas com comprimentos de fibra de milimetros até alguns
centimetros. Fibras curtas geralmente ndo sdo produzidas por meio de
processos de fiacao regulares, mas sim por fibrilacdo usando discos de rotacao
rapidos ou por técnicas de sopro de ar [26].

Quanto aos métodos de formacédo de fibra por sol-gel podemos citar: a
extracdo de fibras diretamente de soOis viscosos a temperatura ambiente e o
resfriamento unidirecional de géis. As condi¢bes para a preparacdo de sois
viscosos a partir de alcéxidos sdo geralmente hidrolises catalisadas por acido
empregando baixas concentragcbes de H20. Consequentemente, as fibras
produzidas tendem a ser microporosas e com quantidades relativamente altas
de residuais organicos. Além disso, muitas das condi¢cdes de sintese produzem
fiboras com secbes transversais ndo circulares. Por essas razdes, as fibras
extraidas de sois viscosos ndo sdo adequadas para aplicagBes de fibra Optica
[27].

Ha ainda alguns problemas encontrados como: impurezas residuais,
porosidade, agua aprisionada ou produtos organicos constituem defeitos de
superficie maiores em tamanho do que os defeitos presentes em uma superficie
de fibras formadas por fusdo. A vantagem do processo sol-gel é que fibras séo

refratarias e quimicamente duraveis, e podem ser formadas a temperatura
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ambiente, o que seria extremamente dificil de obter pelo processo convencional
de alta temperatura [30].
Neste trabalho, sera utilizado o método de processamento sol-gel por
extrusdo da fibra que essencialmente envolve [18]:
I. Preparacdo de um sol com aditivos adequados que produzem a
caracteristica de reologia adequada para extrusao;
[I.  Extrusdo do gel para obtencéo de fibras de gel;
[ll.  Calcinacédo das fibras de gel para obten¢&o do 6xido final.
A Figura 2 apresenta imagens de fibras de alumina do trabalho de
Chandradass et al., produzidas pelo processo sol-gel baseado em extruséao,

utilizando 10% em peso do aditivo HEC ap0s secagem (a) e ap0s sinterizacao

das fibras a 1600°C (b). Os diametros das fibras mostrados na Fig. 2 variam de
140 -160 ym [18].

Figura 2- Fotografias de fibras de alumina: a) seca e b) sinterizada a 1600°C
[18].

2.3. Sol-Gel

A terminologia sol-gel € uma simplificacdo dos termos solucéo, também
chamado de disperséo e geleificacdo. O termo sol é empregado para designar
uma disperséo de particulas coloidais, de dimenséo entre 1 e 1000 nm, estavel
em um fluido, diferente do termo solu¢cdo adotado pela quimica em que uma
solucdo € um sistema monofasico [31].

Ja a definicdo “gel” pode ser compreendido como um sistema formado
pela estrutura rigida das particulas coloidais ou de cadeias poliméricas que

imobiliza a fase liquida nos seus intersticios [31].
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No que se refere a transi¢do de sol para gel ha a formagcdo de uma rede
sélida tridimensional que cresce conjuntamente em todo o sistema, como
exemplificada na figura 3. As redes estruturadas crescem até ocupar cerca 50%
do volume total, situacdo em que a viscosidade € maxima, atingindo o ponto de
gel. Nesta etapa o sistema comporta-se como um solido elastico, formando o
gel. Entretanto, esta transicdo € muito diferente da solidificacdo classica de
liquidos, permanecendo a estrutura solida aberta, ainda com a presenca de fase
liquida [31,32,33].

Agregacao o 800
sol S -, S E—

3% Geleificagao

Figura 3: Representacdo da transicao sol-gel [34].

O processo sol-gel (PSG) utilizado para a obtencdo de materiais
ceramicos a partir de precursores moleculares em solucao nao € novo. O método
foi descrito pela primeira vez por Ebelmen, no ano de 1846 que observou que
um composto preparado a partir do SiCls e alcool, o tetraetilortosilicato
(Si(OC2H5)4), quando exposto a atmosfera lentamente se convertia em um gel
vitreo embebido em uma fase liquida independente e verificou que iSso ocorria
devido a reacgéo de hidrolise provocada pela existéncia de agua no ar [35].

Tempos mais tarde, no ano de 1864, Graham mostrou que a agua
presente nos géis de silica poderia ser trocada por solventes organicos e
segundo sua teoria o gel era constituido de uma rede rigida sélida com poros

comunicantes [35]. O método apresentou maior difuséo no meio tecnologico
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apos 1950 e sua aplicacao estd se multiplicado nas ultimas duas décadas e se

tornando continuamente emergente [28,36]

Os materiais obtidos por meio deste processo podem ser amorfos ou

cristalinos, dependendo de sua composicao, do precursor utilizado, das etapas

de fabricacéo e dos tratamentos térmicos que o material € submetido.

Além do controle da morfologia o PSG é um método que favorece o

controle de outras propriedades, tais como, o controle da porosidade e também

do tamanho das particulas. Esses fatores sdo importantes, pois influenciam nas

diversas propriedades como Oticas, mecanicas, magnéticas e cataliticas do

produto final.

Outras vantagens do método sol-gel podem ser citadas [37].

Materiais homogéneos e com elevada pureza a partir das matérias-
primas;

Baixa temperatura de preparacao;

Controle efetivo do tamanho das particulas, da morfologia, diametro de
poros e da cristalinidade do produto formado;

Fabricacdo de produtos especiais como filmes e sélidos nao cristalinos;
Possibilidade de obter materiais hibridos organico-inorganico;
Possibilidade de projetar a estrutura e propriedade do material através da

selecdo adequada do precursor e outros utilizados na sintese.

Ademais, O PSG pode ser dividido em cinco estagios: formacado do sol,

geleificacdo, envelhecimento, secagem e densificacdo [17]. Na figura 4 é

possivel observar de maneira didatica parte das etapas do processo de sol-gel,

exemplificando a formacado da rede soélida apds a remocao do solvente.

N

—
Starting solution

—

N

K

Wet gel

pore

~-solid
network

Dried gel

Figura 4: Representacdo da formacao do gel até etapa de secagem [33].
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O método sol-gel é empregado na preparacdo de diversos materiais,

como por exemplo, pecas ceramicas densas ou macicas, vidros, filmes finos,

recobrimentos, pos ceramicos e compadsitos e também em diversas areas como

indUstria ceramica

, huclear e eletrénica [35].

A Figura 5 retrata a formacao de diversos produtos a partir do sol-gel.

Precursores

em Solugdo

Compositos Inorganicos  Ceramicas Densos

Figura 5: Representacdo esquematica de tipos de morfologias e geometrias

O processo

possiveis através do processo sol-gel [38].

de producédo dos géis pode ser dividido em duas etapas: a

hidrélise e a condensacgédo. A hidrolise é a reacdo quimica que leva a formacéo

de ligacdes M-OH,

em que M representa o precursor metalico. Para os alcéxidos,

a hidrélise pode ocorrer com a adicdo de agua, na qual o metal alcoxido se liga

a outro através de uma ponte de oxigénio, liberando um hidrogénio. Este

oxigénio, no sol, tende a ligar-se a uma hidroxila (OH) que entdo volta reagir com

um outro metal alcoxido e comeca a formar inUmeras cadeias. As pontes e 0

namero de ligagbes do metal alcoxido dependem do metal e do grupo alcoxido

[39,40] e podem ser exemplificadas de acordo com as equacoes:
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Hidrolise:

M,(OR), + H,O - M, (OR),_,(OH) + ROH (1)
Condensacéao alcodlica:

M,(OR), + M,(OR),_,(OH) - (OR),_1M,0M,(OR),_; + ROH (2)
Condensacéo aquosa:

M,(OR),_1(OH) + M,(OR),_1(OH) > (OR),_M,OM,(OR),_; + H,0 (3)

O processo sol-gel pode ser resumido como uma forma de obtencéo de
materiais vitreos ou ceramicos através da preparacdo de uma solucao coloidal,
seguida pela sua geleificacdo e remocéo da fase liquida.

Se um sol ndo atingir a fase gel, a forca gravitacional é insignificante
devido ao tamanho muito pequeno da fase dispersa [40]. Quando as particulas
da fase sol se agregam, formam uma rede continua (geralmente tridimensional),
a fase sol perde sua mobilidade e o sistema adquire forma definida (capaz de
manter a sua forma sem molde), ou seja, o sol se transforma em um gel. Gel é
portanto um estrutura sélida aberta e impregnada pela fase liquida, que
apresenta um carater elastico [41,42].

A evolucéo cronoldgica do processo sol-gel pode ser descrita da seguinte

maneira:

Dissolucéao e mistura dos precursores;
Moldagem;

Transicao sol-gel ou geleificacao;
Envelhecimento;

Secagem,

Estabilizacdo (no caso do gel poroso);

N o gk~ wbd e

Transicéo gel-sélido ou sinterizacao.

A seguir sdo apresentados os parametros do processo sol-gel que
determinam a cinética das reacdes, e influenciam diretamente nas

caracteristicas finais do produto.
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2.4. Variaveis do Processo Sol-Gel

A versatilidade do método sol-gel deve-se ao grande numero de variaveis
que influenciam nas etapas de hidrélise e condensacdo. As variaveis mais
importantes no controle da cinética de hidrolise e condensacdo sdo a
temperatura, a natureza acida ou bésica do eletrolito ou adicdo de catalisador
acido ou basico (pH), a concentracao do eletrolito (razdo molar H20/precursor),
natureza do solvente e tipo de precursor [43,44] A tabela 1 apresenta o efeito de
algumas variaveis que controlam a reprodutibilidade dos materiais obtidos pelo
processo sol-gel.

Tabela 1 - Efeito das principais variaveis na formacao da fase sol no processo

sol-gel [45].
Etapa Variavel Efeito
Tino de A estabilidade hidrolitica é influenciada pelos
reﬁ):ursor grupos alcéxidos e grupos substituintes ligados
P ao metal.
Para a reacao de hidrdlise, a 4gua € um
Raz&o molar reagente, e seu excesso desloca o equilibrio
H20: M (Rw) para os produtos. Em geral, quanto maior Rw,
s M mais aberta é a estrutura obtida no final do
processo [46].
Reacdes de hidrélise e condensacgédo podem
Tino do ser catalisadas por acidos e bases. Em geral,
catall?sa dor e poés finos sdo obtidos em pH &cido (devido a
H maior velocidade de hidrélise) e aglomerados
Formagéo P maiores, em pH basico (devido a maior
do sol velocidade de condensacéo dos precursores).
O solvente € importante para homogeneizar a
Tipo do mistura, especialmente no inicio da reacao.
solvente Podem influenciar na velocidade das reacdes
e assim, na estrutura final do material obtido.
Temperatura A temperatura influencia diretamente as
P velocidades de hidrélise e condensacéo.
Influencia a velocidade de hidrolise e
Concentragao condensacao, variando a quantidade e
relativa e tamanho das particulas presentes no sol,
absoluta dos modificando a velocidade e a forma de
componentes. aglomeracao destas particulas para a
formacao da rede do gel.
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2.5. Alumina

A alumina ou oOxido de aluminio (Al203) apresenta relevancia no ambito
tecnoldgico dos materiais ceramicos devido a sua ampla aplicacdo em setores
industriais e pesquisas académicas [47]. As caracteristicas que tornam a
alumina importante nestes setores sédo, por exemplo, alto ponto de fuséo,
resisténcia ao ataque quimico, baixa condutividade térmica (na forma porosa),
resisténcia ao desgaste mecanico, alta resistividade elétrica e alta densidade
apesar de ser formada por elementos leves [48].

O Oxido de aluminio € obtido a partir da bauxita. A bauxita € um mineral
encontrado em abundancia na crosta terrestre e € constituido por éxidos
hidratados de aluminio, ferro e titanio, sendo a matéria prima que origina a
alumina, através do processo Bayer criado em 1888 pelo quimico Karl Josef
Bayer. Entretanto, verifica-se que apenas 10% da alumina processada se
destina a industrias ceramicas e quimicas, estando os outros 90% relacionados
a producao de aluminio [49,50].

Algumas das principais aplicagdes da alumina que podem ser destacadas
sdo na producédo de pecas ceramicas, industrias téxteis, refratarios, porcelanas,
filmes finos, implantes dentarios, bicos para pulverizacdo agricola, células
solares e células combustiveis, entre outras [51,52].

Na figura 6 é possivel observar o arranjo atbmico da estrutura da alfa-
alumina, caracterizada por um empacotamento hexagonal, em que cada atomo
de aluminio é circundado por seis atomos de oxigénio formando um octaedro
distorcido [AlOe]™®.

J T

Figura 6: Estrutura da alumina [53].
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As aluminas existem em estruturas metaestaveis, as quais sdo chamadas
de aluminas de transicdo e sdo diferenciadas por prefixos gregos. Esse
polimorfismo pode ser classificado em termos de estrutura do reticulado do
oxigénio e da distribuicdo, dentro desse reticulado, dos ions de aluminio em
posicdes intersticiais tetraédricas ou octaédricas [54,55]

A fase o, conhecida como corindon ou corundum, é a U(nica
termodinamicamente estavel e apresenta uma estrutura cristalina romboédrica
que compreende uma rede hexagonal e pode ser utilizada em aplicacdes de
dispositivos eletronicos, ferramentas de corte, constru¢cao de materiais abrasivos
como lixas e rebolos, implantes médicos e reforcos estruturais como fibras de
alumina [47,52, 56]

Com a ampla producéo de fibras ceramicas, a alumina se destaca como
uma matéria-prima para a confeccdo de materiais de engenharia. Sua vasta
gama de aplica¢@es € justificada por suas propriedades, como por exemplo, alta
resisténcia a tracdo, alto modulo de elasticidade, estabilidade quimica,
resisténcia a oxidacao, resisténcia a radiacéo, baixa condutividade térmica, bem
COMO por suas caracteristicas mecanicas, térmicas e quimicas.

Na tabela 2 sdo exibidas as diferentes formas cristalogréaficas da alumina,
seus parametros de rede e densidade.
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Tabela 2- Fases cristalograficas, parametros de rede e densidade da alumina

Forma

Alfa-a

Gamma -y

Delta— 98

Delta—9

Eta-n

Theta—0

Chi—x

Chi—x

Chi-y

Kappa -«

Kappa -«

lota—1

lota—1

[54].

Sistema
Cristalino

Hexagonal

Tetragonal

Ortorrobmbico

Tetragonal

Cubico

Monoclinico

Cubico

Hexagonal

Hexagonal

Hexagonal

Hexagonal

Ortorrdbmbico

Ortorrdbmbico

Parametros de
rede (A)

a=4,7587
c=1,29929

a=0,562
c=0,780

a=0,425
b=1,275
c=1,021

a=0,790
b=234

a=0,790

a=1,124
b=0,572
c=1,174

a=0,795

a = 0,556
c=1,344

a = 0,557
c=8,64

a=971
c=1,786

a=1,678
c=1,786

a=0,773
b=0,778
c=0,292

a=0,759
b=0,767
¢ =0,287

Densidade
(g/cm?)

3,98

3,2

3,2

2,5-3,6

3,56

3,0

3,0

3,0
3,1-3,3

3,1-33

3,71

3,0
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3 Metodologia

A seguir serdo apresentados todos os procedimentos experimentais
realizados neste trabalho para a producgéo de fibras de alumina por extruséo a

partir do processo sol-gel.

3.1. Materiais utilizados

As fibras de alumina foram produzidas pela técnica de sol-gel a partir dos
seguintes precursores:
e |sopropéxido de aluminio (IPA) da marca Sigma Aldrich pureza > 98%;
e Hidroxido de Amoénio 1M (NH4OH);
e Acido nitrico (HNOs3) da marca Synth;
e Agua deionizada;
e Hidroxietilcelulose — (HEC);

e Alcool isopropilico.

As amostras de fibra de alumina foram produzidas de acordo com a
metodologia aplicada no trabalho de Chandradass et al. [18], no qual € utilizado
uma seringa para realizar a extrusao das fibras apds a adicdo do HEC, um
modificador reoldgico, que auxilia no espessamento e consisténcia para efetuar
a conformacdo. O alcoxido metalico utilizado foi o isopropdxido de aluminio
(CoH21AIO3).

3.1.1. Procedimento experimental

O fluxograma da imagem 7 apresenta as etapas de fabricacdo das
amostras de fibras de alumina pelo processo sol-gel. As amostras de fibras de
alumina foram produzidas no Laboratério de Sintese de Materiais (LSM) da
Fatec-SP com auxilio da orientadora. Os procedimentos praticos do processo
sol-gel sdo bem conhecidos na literatura, salvo a experimentacao da técnica de
conformacao das fibras, na qual poucas referéncias sdo encontradas, sendo
utilizada uma seringa de uso comum (area médica) para 0 processo de extrusao,
processo este de baixo custo e que gera fibras com didametro médio na ordem

de décimos de milimetros [18].

24



Pesagem dos materiais, Sistema apos
exemplo Isopropoéxido de geleificacéo
aluminio

Conformacéo das fibras por
meio da seringa 20 ml

Fibras em banho de amdnia 1M para
envelhecimento

Fibras de alumina ap6s etapa de
sinterizacéao

Figura 7: Fluxograma da producdo fibras ceramicas pelo processo sol-gel.

O método se inicia com um béquer contendo 20,0 ml de agua deionizada
sob aguecimento em chapa elétrica com o objetivo de atingir 85°C. Antes da
adicdo do alcoxido metélico (IPA), foi utilizado um almofariz e pistilo de agata
para reduzir pequenas particulas aglomeradas do IPA, que apdés
desaglomeracéo, foi adicionado aos poucos no béquer sob agitacdo promovida
pelo agitador magnético. Neste momento também € adicionado ao sol, o acido
nitrico, que tem a funcdo de catalisar a hidrélise e condensacao e permitir a
transicao sol-gel. Entao € adicionado aos poucos o HEC, aditivo que ir4 favorecer
a conformacdao, pois gera um aumento consideravel na viscosidade do gel.

A guantidade de cada substancia utilizada pode ser observada na tabela
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Tabela 3 : Relagcéao de reagentes e quantidades utilizadas na preparagao das

amostras.
L Variaveis : -
Materiais (% em peso) Quantidade utilizada
IPA - 4,6 g
Agua d.i. - 20 ml
i 2,6 ml ( qual a molaridade) + 2,5
HNOs ml de H20 d.i.
5 0,23 g
HEC 10 0,46 g
20 0,92 g
NH4OH (1M) i ~ 200 ml (volume minimo para

submergir as amostras.

Apés adicdo de todos os reagentes no béquer, a agitacdo com uso da
barra magnética deixa de ser efetiva, sendo necesséario homogeneizar a solucdo
de forma manual para retirar pequenos aglomerados de HEC que tenham ficado
na mistura do béquer. Em seguida, apds o resfriamento, a viscosidade do gel
diminui favorecendo a obtencdo de espinabilidade, isto é, caracteristicas
necessarias para que o material mantenha sua geometria ap0s a etapa de
extrusdo. A aparéncia do gel pode ser descrita como esbranquigada, brilhosa e
de consisténcia pastosa, similar a viscosidade de um creme dental por exemplo.

O processo de conformacgéo por extrusdo adotado neste trabalho segue
exemplificado no fluxograma da figura 8, no qual a preparacao dos materiais €
mostrada (por exemplo, do alcoxido metéalico), em seguida o gel sendo inserido
na seringa e por fim, as fibras ja conformadas na placa de Petri antes de serem
submersas em banho de NH4OH. Vale ressaltar que um recipiente de vidro

retangular também foi utilizado para a etapa de envelhecimento das fibras.
g |

Moagem de gréos Sistema sol-gel ja geleificado Fibras conformadas
aglutinados de isopropdxido sendo inserido na seringa depositadas na placa de
de aluminio para conformagéo Petri para envelhecimento

Figura 8: Preparacéo dos materiais para a conformacéo das fibras de alumina.
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A seringa utilizada para a producgéo das fibras apresenta volume de 5 ml
e composicao de Polipropileno (PP), sem a presenca de elementos metalicos,
para reduzir as possibilidades de contaminacdo das amostras. Na figura 9 é

apresentado um modelo similar ao utilizado para a produgéo das amostras.

Figura 9: Modelo de seringa usado na fabricacdo das amostras.

Como alternativa ao uso da seringa, foi utilizado outro mecanismo de
extrusao apresentado na Figura 10. Trata-se de uma pequena extrusora utilizada
na confeccdo de artesanato, constituida por cilindro interno com rosca e
alavanca para propiciar rotacdes. Neste equipamento é possivel selecionar o
diametro, a quantidade de fibras e também ter maior controle da velocidade de
saida das fibras. Em contrapartida ela é constituida inteiramente de
componentes metalicos como a¢o carbono, aluminio e latdo, o que poderia

contaminar as amostras, mas pode ser explorada em trabalhos futuros.

Figura 10: Extrusora com fuso como alternativa para o processo de fibragem.

Duas amostras foram produzidas com os mesmos parametros, sendo

modificada a quantidade de HEC, a fim de verificar tendéncias para
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caracteristicas que facilitem a conformac&o. As amostras foram nomeadas com
10% HEC e 20% HEC, e as porcentagens adotadas sdo baseadas na quantidade
de IPA. As quantidades utilizadas dos reagentes estdo listadas na tabela 4. A
amostra com 5% HEC n&o apresentou a viscosidade ideal para a extrusao e as
fibras produzidas ficaram interrompidas e disformes, por isso ndo foi dada
continuidade nas etapas experimentais seguintes.

Na figura 11 apresenta a comparacdo das duas amostras, sendo a
amostra 10% HEC a esquerda e a amostra de 20% HEC a direita. Apds o
envelhecimento e secagem em temperatura ambiente, as fibras ficaram
fragmentadas conforme pode ser observada nas imagens, contudo ainda

restaram fibras na ordem de 20 mm de comprimento.

Fibras de alumina apés conformacao,
depositas em placas para envelhecimento

I Fibras de alumina apds envelhecimento

Figura 11: Amostras produzidas antes e depois do envelhecimento e secagem.

A Figura 12 mostra algumas fibras que foram selecionadas para serem
caracterizadas pelo MEV, o critério para a escolha foi prioritariamente o

comprimento das amostras.
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Figura 12: Fibras de alumina apés sinterizacao.

AplOs o0s processos de envelhecimento e secagem em temperatura
ambiente (realizados em capela quimica), as amostras foram sinterizadas em
temperatura de 1200°C por 2 horas com taxa de aquecimento de 10°C por

minuto.

As rampas de aquecimento e resfriamento estdo apresentadas na Figura
13. O grafico da figura 13 pode traduzir as varidveis adotadas, nota-se que o
gréafico ndo parte de zero, mas sim de 25°C, temperatura ambiente adotada as

condicdes fisicas do laboratorio.

Grafico de aquecimento - Sinterizagao

1200

1000

800

600

Temperatura (°C)

400

200

0 1 2 3 4 5 6
Tempo (h)

Figura 13: Grafico indicativo das temperaturas de sinterizacéo das fibras.
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A sinterizagao das amostras foi realizado no LSM — Fatec SP, no forno
indicado na figura 14, de marca EDG modelo FCVE-Il, sem atmosfera

controlada.

I

Figura 14: Forno EDG modelo FCVE-II do LSM.

3.2. Caracterizacédo das amostras

As fibras produzidas foram submetidas a analise por duas técnicas:
Difracdo de Raio X e Microscopia Eletrdnica de Varredura. Nao foi possivel
realizar outras andlises devido as limitagcdes de equipe técnica e laboratérios

disponiveis durante a pandemia de Covid-19 apds marco de 2020.

3.2.1. Difragdo de Raio X (DRX)

A caracterizagdo das amostras por DRX tem grande utilizacdo para a
determinacdo qualitativa da estrutura cristalina e possivelmente as fases
presentes em materiais ceramicos e metalicos. Neste trabalho, a técnica foi
utilizada para determinar qual forma alotrépica da alumina est4d sendo
processada nas amostras.

O principio da difracdo de raios X estad baseado na lei de Bragg como
mostra a equacao abaixo:

nd =2dsinf (4)

Em que:
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A € o comprimento de onda do feixe de radiagao utilizado;

8 € o angulo de incidéncia (igual ao angulo de reflexéo);

d € o corresponde ao espacamento entre os planos de reflexao do cristal.

raio

raio refletido
incidente =
>
4
4
&
0/ \ 0
— : - | l
D d
N ¥
dsing

Figura 15: Difracéo de raio X a partir de planos atdbmicos de acordo com a lei

de Bragg [57].

O funcionamento basico esta representado na figura 15. O detector esta

numa posicao fixa ao porta-amostra, de tal forma que quando forma um angulo

0 entre o feixe e a superficie da amostra, o detector esta num angulo 26. Os raios

difratados séo detectados e convertidos em um sinal elétrico, que gera o grafico

de intensidade versus angulo de varredura (I versus 26). Pode-se avaliar a

cristalinidade do material pelos picos encontrados, assim se ndo houver picos, o

material pode ser considerado amorfo.
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Figura 16: Desenho esquematico do funcionamento da difracéo de raio X [58].
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A caracterizagao da cristalinidade das amostras produzidas foi realizada
utilizando o equipamento difratbmetro Rigaku Miniflex 1l no Laboratorio de
Processamento e Caracterizacdo de Materiais (LPCM) da FATEC-SP da figura
17. Foi utilizado angulo de varredura 206 entre 3 e 90°, e o passo utilizado foi de

0,05° e o tempo de contagem de 1,5 s.

Figura 17: Difratbmetro de raios X utilizado para andlise das fibras produzidas.
3.2.2. Microscopio eletrénico de varredura (MEV)

O microscopio eletrdnico de varredura é uma técnica versatil utilizada por
profissionais do setor tecnoldgico e pesquisa. A andlise permite a determinacdo
da morfologia, topologia, dimensdes de diversos tipos de materiais podendo ser
ceramicos, metalicos, poliméricos e bioldgicos.

O microscopio eletrbnico de varredura se baseia na deteccdo das
interacdes do feixe eletrénico primario incidente com uma amostra. Cada analise
depende do tipo de radiacao detectada, para isto utiliza-se elétrons secundarios
para analises topograficas. Elétrons retroespalhados para analises de
composicao elementar e raios X para microanalise e mapeamento de elementos.

O principio de funcionamento do MEV consiste na emisséo de feixes de
elétrons por um filamento capilar de tungsténio (eletrodo negativo), mediante a
aplicacado de uma diferenca de potencial que pode variar de 0,5 a 30 kV. Essa

ddp permite a variacdo da aceleracdo dos elétrons.
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A parte positiva em relagéo ao filamento do microscopio (eletrodo positivo)
atrai fortemente os elétrons gerados, resultando numa aceleracéo em direcéo ao
eletrodo positivo. A correcdo do percurso dos feixes é realizada pelas lentes
condensadoras que alinham os feixes em direcdo a abertura da objetiva. A
objetiva ajusta o foco dos feixes de elétrons antes dos elétrons atingirem a
amostra analisada.

As vantagens do uso de MEV para estudos de materiais sao:

. Proporcionar uma imagem de alguma posicdo da amostra com

resolucao alta, desde dimensdes entre 500 nm até dimensdes inferiores;

o Realizar uma anélise elementar da amostra;

o Obter uma identificagcdo da natureza dos enlaces dos elementos

presentes em uma amostra dada;

. Determinar localizacdes precisas sobre a amostra com o objetivo

de correlacionar com medidas analiticas.

As analises de MEV foram feitas no equipamento JEOL, modelo JCM-
6000 do LPCM da FATEC-SP. Foi utilizada uma fita de carbono para realizar o
contato elétrico dos pds analisados. A figura 18 apresenta as partes principais
de um Microscopio Eletrdnico de Varredura (MEV) e a Figura 19 o equipamento

utilizado para obtencéo das micrografias.
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Figura 18: Desenho esquematico do MEV [59].

Figura 19: MEV do LPCM utilizado nas analises.
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4. Resultados e discussoes

4.1 Difracdo de Raio X (DRX)

As analises dos difratogramas foram realizadas no programa X'Pert
HighScore Plus. Os dados experimentais foram comparados com padrdes de
referéncia de bancos de dados, como o ICDD (International Centre for Diffraction
Data). Dessa forma foi possivel identificar a fase presente nas amostras e sua
estrutura cristalina.

As figuras 20 e 21 apresentam os difratogramas das amostras de fibras
com 10% HEC e 20% HEC, respectivamente. Os picos indicados nos

difratogramas correspondem a fase encontrada (o- alumina).

1200

—— 10HEC

1000
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400
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Figura 20: Difratograma da amostra de fibra de alumina com 10% HEC (onde o

= alfa alumina).
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Figura 21 - Difratograma da amostra de fibra de alumina com 20% HEC, (onde

o = alfa alumina).

De acordo com os difratogramas das figuras 20 e 21, as amostras
apresentaram carater cristalino, e a fase mais estavel da alumina, a a- alumina
(hexagonal), foi atingida para a temperatura de calcinacdo utilizada de 1200°C.

No entanto, na faixa de 10 a 30° (eixo 20), ha existéncia de fase amorfa
ja que o gel antes da sinterizacdo é tipicamente amorfo, como mostra o
difratograma da Figura 22 que corresponde ao gel seco e sem o aditivo HEC.
Além disso, o carater amorfo pode ser atribuido ao substrato de vidro utilizado
nas analise.

Para as amostras sinterizadas, constatou-se que a temperatura de
sinterizacdo utilizada de 1200°C néo foi suficiente para a completa cristalizac&o.
Para reduzir a fase amorfa sera necessario aumentar a temperatura de
sinterizacdo em trabalhos futuros.

Segundo Hong-bin et.al., [60], ap0s o aquecimento, a fase 6-Al2Os sofre
uma transformacao por nucleagéo e crescimento, onde os &tomos de oxigénio
se reorganizam em uma estrutura hexagonal compacta para formar a estrutura
termodinamicamente estavel «o-AlzO3z [61]. Durante a transformacao

reconstrutiva da fase teta para alfa alumina, ha uma reducdo do volume
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especifico (28,6 - 25,6 cm3mol), devido a diferenca na densidade tedrica (3,6 -
3,986 g/cm?) [62]. Uma baixa densidade de nucleacéo intrinseca resulta em um
espacamento nos graos de a-Al2Os com saliéncias dendriticas rodeadas por
canais de poros continuos [62]. A microestrutura resultante requer uma

sinterizagdo em temperatura superior a 1600°C para obter altas densidades [63].
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Figura 22: Difratograma do gel seco sem HEC evidenciando a fase amorfa do

gel.

Analisando a figura 23, que corresponde ao difratograma do
hidroxietilcelulose reportado da literatura, podemos constatar que, o0 pico

caracteristico desse material em aproximadamente 20°, ndo esta presente nos
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difratogramas das Figuras 20 e 21, o que confirma a remocdo do material

organico apos as sinterizacoes.
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Figura 23: Difratograma da literatura correspondente ao HEC [64].

Os resultados de DRX apresentados confirmam que a variacdo de
concentracédo utilizada neste trabalho (10% HEC e 20% HEC) néo afetou a fase

cristalina sintetizada no processo sol-gel.

4.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Na microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi possivel verificar a
morfologia das fibras produzidas. As micrografias apresentadas nas figuras 24 e
25 correspondem as fibras de alumina de 10% HEC e 20% HEC,
respectivamente.

Usando o software de tratamento de imagens (ImageJ), foi estimado os
didmetros das fibras com diferentes concentragcbes de HEC. A seguir sdo
apresentados os diametros médios das fibras que apresentaram geometria

cilindrica.
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Tabela 4 : Diametros das fibras com diferentes concentragdes de HEC.

Concentracdo de HEC

(%em peso) Diametro médio (um)

10 717,6

20 780,2

De acordo com os resultados da tabela 4, podemos constatar que o
aumento da concentracdo do HEC proporcionou um aumento do diametro da
fibra, conforme esperado. O hidroxietilcelulose € um modificador reolégico que
produz aumento consideravel na viscosidade e na retencdo de agua dos
sistemas em que s&o adicionados, auxiliando no espessamento e consisténcia
para a conformacgao [65]

Este diametro das fibras, segundo a literatura, € influenciado além da
viscosidade, pela tenséo superficial do sol, velocidade de extrusdo a méo, entre
outros fatores [60]

Observa-se nas micrografias das figuras 24 e 25 que ha irregularidades
na superficie e que podem ser justificadas pela transformacdo de fase da
alumina (0 para a) durante a sinterizacdo, que segundo a literatura, resulta em
saliéncias dendriticas [62]

Ja na figura 25, a morfologia da amostra produzida com 20% HEC,
apresenta uma porosidade mais acentuada, pois observa-se a presenca de
canais na superficie. Isto pode ser atribuido a maior concentracdo do aditivo
hidroxietilcelulose, e sua decomposi¢cdo que ocorre na faixa de temperatura de
aproximadamente 150 a 450°C, gerando maior porosidade nas fibras. Verificou-
se que a medida que o contetido organico aumenta, a porosidade aumenta. Isso
se deve a evolugdo de mais matéria organica na amostra contendo maior
guantidade de ligante. A presenca de conteudo orgéanico aumenta a porosidade,
aspereza da superficie e, portanto, a fragilidade da fibra [66].
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Figura 24: Micrografias das fibras de alumina com 10% HEC, com ampliagéo
de 100x (a esquerda) e 150x (a direita), no equipamento.

200 pm —eee 100 pm
High-vac. SElI PC-std. 15kV x 80 29/09/2020 000009 @High-vac. SEI"PC-std: 15 kV x 270 29/09/2020 000003
LPCM_Operador: Josivanir_Fatec-SP - 20HEC LPCM_Operador: Josivanir_Fatec-SP.=20HEC

Figura 25: Micrografias das fibras de alumina com 20% HEC, com ampliacdo

de 80x (a esquerda) e 270x (a direita), no equipamento.

A formacéo de fibras continuas e homogéneas possui forte dependéncia
com as caracteristicas reologicas das solucbes. Por estes motivos a
caracterizacdo da solucdo € tdo importante, pois além de possibilitar a
reprodutibilidade dos dados, permite conhecer como determinados parametros
experimentais podem afetar a producdo e caracteristicas das fibras [67]. No

entanto, devido a pandemia, esta avaliacao ficara para trabalhos futuros.
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5. Conclusao

Este trabalho apresentou os resultados experimentais da fabricacédo de
fibras de alumina (Al203) a partir da técnica de sol-gel. Pode-se verificar que a
rota sol-gel com a metodologia de fibragem por extrusdo mostrou-se eficiente
para a sintese de fibras em escala milimétrica.

As amostras de fibra de alumina foram produzidas utilizando o
isopropoxido de aluminio como alcoxido, devido a alta solubilidade em agua,
como também, o &cido nitrico como catalisador das reacfes de hidrdlise e
condensacdo. A adicdo do hidroxietilcelulose (HEC) foi importante para propiciar
um aumento consideravel na viscosidade e na retencdo de 4gua, auxiliando no
espessamento e consisténcia para a conformacdo. As amostras foram
produzidas com 5%, 10% e 20% (em peso) de HEC a fim de verificar diferencas
na viscosidade que pudessem afetar a etapa de conformacdo. O processo de
conformacao por extrusao foi feito utilizando uma seringa descartavel de 5 ml e
uma pequena extrusora metélica de artesanato. Apos extruséo, as fibras foram
envelhecidas em solugcdo de amodnia e secas em temperatura ambiente.
Somente as fibras com 10% HEC e 20% HEC foram sinterizadas em temperatura
de 1200°C por 2 horas e caracterizadas quanto a cristalinidade e morfologia.

Através das analises de Difragdo de raios X, pode-se identificar a
presenca da fase a-alumina (estrutura hexagonal), conforme esperado. No
entanto, na faixa de 10 a 30° (eixo 28), ha existéncia de fase amorfa,
evidenciando que a temperatura de sinterizacao utilizada de 1200°C nao foi
suficiente para a completa cristalizacdo. Para reduzir a fase amorfa sera
necessario aumentar essa temperatura de sinterizacdo. Durante a sinterizacao
ocorre uma transformacédo da fase teta para alfa alumina, ocasionando na
reducdo do volume especifico (28,6-25,6 cm3/mol), e aumento de densidade
(3,6-3,986 g/cm3®) que resulta em saliéncias dendriticas, observadas nas
micrografias de MEV. O difratograma do gel seco confirmou o carater amorfo do
material antes da sinterizacgéao.

Os resultados de DRX apresentados confirmam que a variacdo de
concentracéo de 10% HEC e 20% de HEC néo afetou a cristalinidade das fibras

produzidas.
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A partir das micrografias de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
foi possivel estimar os diametros das fibras utilizando o software de tratamento
de imagens (ImageJ), de aproximadamente 717,6 um e 780,2 um para as
amostras com 10% HEC e 20% HEC, respectivamente. Estes resultados
confirmam que o aumento da concentragdo do HEC causa um aumento no
diametro da fibra, conforme esperado, ja que este aditivo é um modificador
reologico que propicia um aumento consideravel na viscosidade do gel.

A amostra produzida com 20% HEC, apresentou uma porosidade mais
acentuada, devido a maior concentracdo do polimero (hidroxietilcelulose) que
durante a sinterizacdo se decompdem, gerando maior porosidade nas fibras. A
presenca de contetdo organico aumenta a porosidade e aspereza da superficie,
0 que foi confirmado nas micrografias.

Com o desenvolvimento deste trabalho foi possivel estudar uma técnica
simples e de baixo custo de fibragem por extrusdo usando a rota sol-gel, a partir
da utilizacdo de um aditivo polimérico (HEC). A metodologia proposta neste
trabalho vai contribuir para pesquisas futuras, com o aprimoramento da técnica
e utilizacdo de outros materiais precursores para o processamento de fibras que

possam ser nanoestrutu radas.

42



6. Trabalhos futuros

Como sugestdes para trabalhos futuros, podemos citar:

e Sinterizacdo das amostras em temperaturas superiores a 1200°C;
e Andlise da viscosidade do sol apés adicao do HEC;

¢ Analise térmica das fibras;

e Andlise de FTIR das fibras;

e Andlise de porosidade BET das fibras.

¢ Analise mais detalhada da morfologia das fibras.

e Otimizacao do processo de conformacéo das fibras.
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