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RESIMO

Mulita € um aluminossilicato que alcangou extensa importancia devido as suas
excelentes propriedades, tendo uma vasta gama de aplicacdes, tanto no ramo da
ceramica tradicional como na ceramica avangada. Assim, estudos voltados para
a sintese de mulita ttm uma grande importancia cientifica e tecnolédgica. O
método sol-gel destaca-se frente a outros métodos quimicos devido a
possibilidade de obtencdo de materiais com elevada pureza e homogeneidade
quimica e também baixas temperaturas de processamento. Logo, um grande
namero de pesquisas vem focando seus estudos na obtencdo de mulita derivada
deste processo. Dessa forma, conhecer os fatores que interferem na sintese é de
fundamental importancia para obtencdo do material com as caracteristicas
desejadas. Sendo assim, este trabalho propde a anélise da influéncia do solvente
na obtencdo de mulita por meio de uma rota sol-gel. As amostras foram
sintetizadas a 1100 e 1200°C, variando o tempo de secagem em estufaem 1 e 3
dias, e 1, 2, 3 e 4 semanas e, posteriormente, caracterizadas por difracdo de raios
X (DRX), andlise térmica (TG e ATD), adsorcdo por nitrogénio (BET) e
microscopia eletronica de varredura (MEV). Os resultados mostraram que todos
os solventes cristalizam mulita, dependendo do controle das outras variaveis do
processo, porém o uso dos alcoois como solventes foi a condicdo mais indicada.

PALAVRAS-CHAVE: Sintese, Sol-gel, Mulita

ABSTRACT:

Mullite is an aluminosilicate that has gained extensive importance due to its excellent properties,
with a wide range of applications in both traditional and advanced ceramics. Thus, studies focused
on mullite synthesis have significant scientific and technological importance. The sol-gel method
stands out among other chemical methods due to the possibility of obtaining materials with high
purity and chemical homogeneity, as well as low processing temperatures. Therefore, a large
number of researches have been focusing their studies on obtaining mullite derived from this
process. Thus, understanding the factors that interfere in the synthesis is of fundamental
importance for obtaining the material with the desired characteristics. Therefore, this work
proposes the analysis of the solvent's influence on the obtention of mullite through a sol-gel route.
The samples were synthesized at 1100 and 1200°C, varying the drying time in the oven for 1 and
3 days, and 1, 2, 3, and 4 weeks, and subsequently characterized by X-ray diffraction (XRD),
thermal analysis (TG and DTA), nitrogen adsorption (BET), and scanning electron microscopy
(SEM). The results showed that all solvents crystallize mulite, depending on the control of other
process variables, but the use of alcohols as solvents was the most indicated condition.

KEYWORDS: Synthesis, Sol-gel, Mullite
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RESUIMEN

La mulita es un aluminosilicato que ha alcanzado una importancia significativa debido a sus
excelentes propiedades, teniendo una amplia gama de aplicaciones tanto en la ceramica
tradicional como en la cerAmica avanzada. En este contexto, los estudios orientados a la sintesis
de mulita tienen una gran relevancia cientifica y tecnoldgica. El método sol-gel se destaca frente
a otros métodos quimicos por la posibilidad de obtener materiales con alta pureza,
homogeneidad quimica y bajas temperaturas de procesamiento. Por lo tanto, un gran nimero de
investigaciones se han centrado en la obtencion de mulita derivada de este proceso. De este
modo, conocer los factores que influyen en la sintesis es de fundamental importancia para
obtener el material con las caracteristicas deseadas. En este trabajo se propone analizar la
influencia del solvente en la obtenciéon de mulita mediante una ruta sol-gel. Las muestras se
sintetizaron a 1100 y 1200°C, variando el tiempo de secado en horno entre 1y 3 dias,y 1,2, 3y
4 semanas. Posteriormente, se caracterizaron mediante difraccion de rayos X (DRX), analisis
térmico (TG y ATD), adsorcion de nitrégeno (BET) y microscopia electrénica de barrido (MEB).
Los resultados mostraron que todos los solventes cristalizan mulita, dependiendo del control de
las otras variables del proceso, sin embargo, el uso de alcoholes como solventes fue la condicion
mas indicada.

Palabras clave: Sintesis, Sol-gel, Mulita
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INTRODUCAO

Entre os compostos do sistema binario SiO2 — AlOs, a mulita
(3AI203:2Si0») é a Unica substancia que pode existir de forma estavel no estado
cristalino em altas temperaturas (PASK e SCHNEIDER, 2005). A ceramica
mulita ha muito tempo é usada em refratarios (LIU et al., 2021), materiais de
troca de calor, materiais de isolamento térmico e outros campos industriais
devido ao seu baixo coeficiente de expansdo térmica, baixa condutividade
térmica, boa resisténcia ao choque térmico e resisténcia a fluéncia em altas
temperaturas (SCHNEIDER et al., 2015; SULTANA et al., 2024; LI et al.,
2024).

Diante disso, varios métodos tém sido usados para preparar pds de mulita
altamente reativos, que incluem principalmente reacdo no estado solido,
tratamento hidrotérmico, deposicdo quimica de vapor, precipitacdo e métodos
sol-gel (CHEN et al., 2021; SUEYOSHI E SOTO, 1998; QIU et al., 2016; YAO
E LOU, 2012; CHEN et al., 2022; JANA E RAY, 2020). Devido a sua
versatilidade e boa reprodutibilidade, o processo sol-gel continua sendo o
método mais eficiente para a producdo de mulita de alta pureza para aplicacdes
avancadas (CIVIDANES et al., 2010; LAMARA et al., 2022; LIU et al., 2023;
ZHANG et al., 2024). O método sol-gel geralmente consiste na preparacdo de
uma solucdo, formacdo de gel, pirdlise de baixa temperatura e processo de
sinterizacdo de alta temperatura. No processo de preparacdo da solucao,
alcoxidos metélicos e sais metalicos sdo comumente usados como matéria-prima
para a preparacdo de sois precursores (BRAGA et al., 2019). O produto final
pode ter diversas estruturas, pois um grande nimero de parametros pode ser
modificado neste método, tais como: controle das condi¢des de gelificacéo,
solventes, hidrolise do precursor, policondensacdo, condensacdo do gel e
secagem/calcinacio (BRAGA et al., 2021; DUYMAZ et al., 2016; SEGOTA et
al., 2011; CARVALHO et al., 2022). Entre estes parametros, o solvente da
sintese sol-gel ja demonstrou ser de extrema importancia em ditar as
propriedades quimicas dos pos preparados (BRAGA et al., 2021; DUYMAZ et
al., 2016; WIRANWETCHAYAN et al., 2017; BO et al., 2018; VENTURINI
etal., 2019).

WIRANWETCHAYAN et al. (2017) estudaram o efeito de diferentes
alcoois como solventes na preparacdo de filmes de TiO2 pelo méetodo sol-gel, e
demonstraram que os diferentes solventes influenciaram significativamente a
morfologia, grau de cristalinidade e band gap das amostras de TiO..
VENTURINI et al. (2019) mostraram a variagdo nas propriedades mecanicas de
ferritas de cobalto sintetizadas com diferentes solventes. BRAGA et al. (2021)
estudaram o efeito de diversos solventes na sintese de mulita por uma rota sol-
gel, e comprovaram a influéncia do tipo de solvente na cristalinidade e
morfologia das amostras. FONSECA et al. (2022) analisaram a influéncia de
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solventes alcodlicos na obtenc&o de adsorventes de silica, e concluiram que tanto
0 desempenho da adsorcdo como a estrutura mesoporosa da silica foram
inteiramente dependentes do tipo de solvente utilizado.

Assim, diante da forte influéncia que o tipo de solvente exerce nas
propriedades finais dos materiais sintetizados pelo método sol-gel, o presente
trabalho teve como objetivo estudar a sintese de mulita por tal rota, analisando
o efeito de diferentes solventes.

MATERIAIS E METODOS

As amostras de mulita foram preparadas por uma rota sol-gel, utilizando-
se como precursores nitrato de aluminio nona-hidratado (Neon, 98%) e
tetraetilortossilicato (TEOS, Fluka, 99%). Os precursores foram utilizados de
modo a se obter uma proporcao de Al:Si de 3:1. Foram utilizados como solventes
0 élcool etilico (Santa Cruz, PA), éalcool isopropilico (Cinética, PA),
tetrahidrofurano (THF, Nuclear, 99%); dgua com pH &cido (pH ~ 2, corrigido
com HCI, Fmaia) e dgua com pH basico (pH ~ 12, corrigido com NH4OH,
Vetec). Inicialmente, 100 ml de cada solvente em estudo foi aquecido a 60 °C,
em seguida, foram adicionados 5,21 ml de TEOS e 28,17¢g de nitrato de aluminio.
Esse sistema foi agitado durante 5 minutos a 60 °C, e entdo colocado em estufa
para formagdo do gel. O tempo de permanéncia na estufa foi variadoem 1 e 3
dias, e 1, 2, 3 e 4 semanas, com temperatura controlada em 60°C. Os géis obtidos
foram calcinados a 450 °C durante 2 horas, com taxa de aquecimento de
5°C/min, para eliminacdo da matéria organica. Em seguida, os pds obtidos foram
desaglomerados, passados em peneira ABNT n°200 (0,074mm), e calcinados
nas temperaturas de 1100 e 1200 °C, durante 2 horas, com taxa de aguecimento
de 5°C/min, para obtencdo da fase mulita.

As amostras foram denominadas de Etil, Iso, THF, AC e AB quando
foram usados os solventes alcool etilico, alcool isopropilico, THF, agua
acidificada e agua basificada, respectivamente, acompanhadas das siglas 1D,
3D, 1S, 2S, 3S, 4S, referentes a um dia, trés dias, uma semana, duas semanas,
trés semanas e quatro semanas de secagem em estufa, respectivamente. A Tabela
1 indica a nomenclatura das amostras para cada condicao de sintese usada.

Tabela 1 — Nomenclatura das amostras
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Amostra Solvente Tempo de secagem em
estufa
Etil-1D Alcool etilico 1 dia
Etil-3D Alcool etilico 3 dias
Etil-1S Alcool etilico 1 semana
Etil-2S Alcool etilico 2 semanas
Etil-3S Alcool etilico 3 semanas
Etil-4S Alcool etilico 4 semanas
Iso-1D Alcool isopropilico 1dia
Iso-3D Alcool isopropilico 3 dias
Iso-1S Alcool isopropilico 1 semana
Iso-2S Alcool isopropilico 2 semanas
Iso-3S Alcool isopropilico 3 semanas
Iso-4S Alcool isopropilico 4 semanas
THF-1D Tetrahidrofurano 1dia
THF-3D Tetrahidrofurano 3 dias
THF-1S Tetrahidrofurano 1 semana
THF-2S Tetrahidrofurano 2 semanas
THF-3S Tetrahidrofurano 3 semanas
THF-4S Tetrahidrofurano 4 semanas
AC-1D Agua acidificada 1 dia
AC-3D Agua acidificada 3 dias
AC-1S Agua acidificada 1 semana
AC-2S Agua acidificada 2 semanas
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AC-3S Agua acidificada 3 semanas
AC-4S Agua acidificada 4 semanas
AB-1D Agua basificada 1 dia

AB-3D Agua basificada 3 dias

AB-1S Agua basificada 1 semana
AB-2S Agua basificada 2 semanas
AB-3S Agua basificada 3 semanas
AB-4S Agua basificada 4 semanas

Fonte: Os autores (2024)

Os materiais foram analisados por difracdo de raios X (Shimadzu, XRD-
6000, CuKa) para identificagcdo das fases presentes. Na identificagdo das fases
componentes das amostras foram utilizadas fichas do Joint Committee on
Powder Diffraction Standards (JCPDS). Foram caracterizados também por
analise termogravimétrica e diferencial (TG/ATD, Shimadzu, TA-60), em
atmosfera de ar e taxa de aquecimento de 10°C/min; determinacdo da area
superficial por adsorcdo de N2 (Micromeritics, ASAP 2020) e analise dos
aspectos morfolégicos por microscopia eletronica de varredura (MEV, Philips,
XL-30 FEG).

RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras 1(a) e 1(b) ilustram os difratogramas de raios X da amostra
etil, que usou alcool etilico como solvente, com tempo de secagem em estufa de
3 dias, 1, 2, 3 e 4 semanas, calcinadas em 1100°C/2h e 1200°C/2h. A amostra
que permaneceu 1 dia na estufa, ndo gelificou, impossibilitando sua analise.

Figura 1 — Difratogramas de raios X da amostra Etil, que usou alcool etilico
como solvente, com tempo de secagem em estufa de 3 dias, 1, 2,3 e 4 semanas,
calcinadas em a)1100°C/2h e b)1200°C/2h.
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Fonte: Os autores (2024)

Analisando os difratogramas de raios X da amostra Etil, que usou alcool
etilico como solvente, percebe-se que independente da temperatura de queima
(1100°C ou 1200°C), em apenas 3 dias de permanéncia em estufa a mulita foi
formada (JCPDS 15-0776). Na temperatura de 1100 °C ocorreu também a
formacéo do espinélio Ai1,9Sio,0502,95 (JCPDS 37-1483). Nota-se que o aumento
da temperatura de calcinagdo de 1100 para 1200 °C provocou um aumento da
cristalinidade das amostras.

Em trabalhos anteriores (BRAGA et al., 2021) foi visto que em uma rota
sol-gel de gelificacdo lenta (refluxo), também usando alcool etilico como
solvente, apenas a alumina foi formada.

Provavelmente, o sucesso da rota usada nesta pesquisa na obtengédo da
mulita deve-se ao rapido aquecimento promovido na etapa da secagem em
estufa, onde a evaporacao do solvente foi suficiente para o desenvolvimento de
nucleos de mulita, que permitiram sua cristalizacdo e crescimento. Deve-se
destacar também o fato da solucéo ter sido agitada por apenas 5 minutos, e, em
seguida, ter sido levada a estufa, o que possivelmente ndo provocou a total
dissolugdo dos reagentes e sua mistura em nivel atdbmico, deixando pequenas
particulas que podem ter agido como nucleos heterogéneos de nucleacdo, e com
isso a concentracdo foi elevada mais rapidamente, aumentando a cinética da
reacao, e assim, possibilitando a formacao da mulita na amostra que permaneceu
apenas 3 dias em estufa.

OLIVEIRA et al. (2010) também sintetizaram mulita por um processo
sol-gel semelhante ao usado neste trabalho, com agitacao da solucéo por tambeém
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5 minutos. A fase mulita pura foi obtida em 1000 °C, porém com 4 semanas de
permanéncia do gel em estufa.

As Figuras 2(a) e 2(b) ilustram os difratogramas de raios X da amostra
IS0, com tempo de secagem em estufa de 1 e 3 dias e por 1, 2, 3 e 4 semanas,
calcinadas em 1100 °C/2h e 1200 °C/2h, respectivamente.

Figura 2 — Difratogramas de raios X da amostra Iso, com tempo de secagem em
estufa de 1 e 3 dias, 1, 2, 3 e 4 semanas, calcinadas em a) 1100 °C/2h e
b)1200°C/2h.
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Fonte: Os autores (2024)

Analisando os difratogramas da Figura 2, percebe-se que a mulita é
formada ja em 1100°C, com apenas 1 dia de permanéncia em estufa. Diferente
do que ocorreu quando se usou o alcool etilico, onde foram necessarios 3 dias
em estufa para formacdo do gel e obtencdo da mulita. Provavelmente, isso
ocorreu pois o alcool etilico (24,1) apresenta maior constante dielétrica que o
alcool isopropilico (18,3) (RAMANA et al., 2013), levando a uma melhor
dissolucao dos precursores, o que dificultou a formacao de ligacdes cruzadas no
sistema e, conseqlientemente, retardaram a gelificacao.

As Figuras 3(a) e 3(b) ilustram os difratogramas de raios X da amostra

THF, com tempo de permanéncia em estufa de 1 e 3 dias e 1, 2, 3 e 4 semanas,
calcinadas em 1100°C/2h e 1200°C/2h, respectivamente.
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Figura 3 — Difratogramas de raios X da amostra THF, com tempo de
permanéncia em estufa de 1 e 3 dias, 1, 2, 3 e 4 semanas, calcinadas em a)
1100°C/2h e b)1200°C/2h.
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Fonte: Os autores (2024)

Nas amostras calcinadas a 1100°C, usando o THF como solvente, com
apenas 1 dia de permanéncia em estufa, observa-se picos caracteristicos da fase
mulita, porém também nota-se grande quantidade de espinélio e de material
amorfo. Esse comportamento pode estar relacionado a baixa temperatura de
evaporacdo (66 °C) e baixa constante dielétricado THF (7,5) (KOLLING, 1991),
resultando em dissolucdo nédo eficiente dos precursores e, consequentemente,
precipitacdo de fases. Todas as amostras calcinadas a 1200 °C formaram mulita
com maior cristalinidade, independente do tempo de permanéncia em estufa,
pois em maior temperatura ha uma maior cinética de difusdo dos ions, resultando
em uma maior homogeneidade quimica no sistema.

As Figuras 4(a e b) e 5 (a e b) ilustram os difratogramas de raios X da
amostras que usaram agua acidificada e agua basificada como solventes,
respectivamente. Para tais solventes as amostras que permaneceram 1 dia na
estufa, ndo gelificaram.
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Figura 4 — Difratogramas de raios X da amostra AC, que usou agua
acidificada como solvente, com tempo de permanéncia em estufa de 3 dias, 1, 2,
3 e 4 semanas, calcinadas em a) 1100°C/2h e b)1200°C/2h.

B)
| ac-as-1100 ] A A AC-45-1200 A
- A M - Mulita E - Esplnél\o
E - Espinélio A A A
A - Alumina alfa s E A A= Alumina alfa "r
5502 S | A \\‘ W ULJ\.'}N
AC 38-1100 | AC-35-1200 | 35 1200
A
- ) slfs|E A n (‘{’ - f
© q
3| Ac-2s-1100] 2 [ aczsazn
3 g
g a M |
g g i bm E
c
= £ ....uw A
I AC-1S- 1100 AC-15-1200
M
o~ | w
m M
AC-3D-1100 E E AC-3D-1200)
E
A
A LJ
M mM
! ! ! . | \ ! rl»J w
o] 10 20 30 40 50 60 70 80 0 c 80
20 (graus) 26 (graus)

Fonte: Os autores (2024)

Figura 5 — Difratogramas de raios X da amostra AB, que usou agua
basificada como solvente, com tempo de permanéncia em estufa de 3 dias, 1, 2,
3 e 4 semanas, calcinadas em a) 1100°C/2h e b)1200°C/2h.

A) B)
AB-48-1100 I AB-45-1200 A
E - Espinélio | M-Mulita E-Espinlio A A
A- Alumma alfa A-Alumina alfa A AA
SSIOZ L (ll NVI E A A
w N
AB- 351100\ AB-35-1200 M A
M
w}\ L ile e
© 5 E AM
3 3| e
2| AB-25-1100 | 8 [ As2s120d IVI A
S 8
w R
o 2
E Mw Cl [ »,..JMMMAJU
AB-1S- 1100‘ AB-15-1200
M M
J\ m
 AB-3D-1100_ [ AB-3D-1200
”"‘“‘"'““*" W WA \ J,.Jd Uw e
1 1 | 1 I 1 1 U MJL_JM
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 ?0 80
20 (graus) 20 (graus)

Fonte: Os autores (2024)



V.12, n.3, ABRIL/2025.ISSN n° 2359-3652

Ao se usar agua como solvente, independente se acidificada ou
basificada, os padrbes de DRX séo semelhantes. Nas amostras calcinadas a 1100
°C (4a e 5a), percebe-se a formacdo de espinélio, com grande quantidade de
material amorfo e alguns picos referentes a fase alumina (JCPDS 46-1212) e a
silica cristalina (JCPDS 96-900-1582).

Ao se utilizar a 4gua como solvente, ocorre a hidrélise do TEOS e das
particulas de silica, o que dificultou a formacéo da mulita (BRAGA et al., 2019).
Também foram necessérios 3 dias de permanéncia em estufa para gelificacdo
das amostras que usaram a dgua como solvente. Essa dificuldade em gelificar
apos 1 dia foi a mesma encontrada no alcool etilico (Figura 1), devido a elevada
constante dielétrica de tais solventes. No caso da agua, o valor da constante
dielétrica € 80 (WANG et al., 2020) sendo maior do que de todos os solventes
usados nesta pesquisa, dificultando a formacdao de ligagcfes entre 0s precursores
e a formacdo da rede tridimensional, o gel. A gua também é o solvente analisado
com maior temperatura de evaporacao, entdo a aproximacao entre 0s precursores
também é mais lenta.

Com a elevacdo da temperatura para 1200°C (4b e 5b), aumenta-se a
mobilidade dos ions, aumentando a cinética de cristalizacdo, formando a mulita
como fase pura nas amostras que permaneceram 3 dias em estufa. Com o
aumento do tempo em estufa, forma-se além da mulita, espinélio e alumina,
possivelmente devido a maior hidrolise do TEOS com o aumento do tempo, o
que ocasiona segregacao.

Foram realizadas as demais caracterizacGes apenas das amostras que
obtiveram a fase mulita com menor tempo em estufa e calcinadas a 1200°C, para
todos os solventes. A Figura 6 ilustra as curvas de TG (a) e ATD (b) das
amostras.
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Figura 6 — Curvas de a) TG e b) ATD das amostras
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Analisando as curvas de TG da Figura 6 observa-se um padrdo
semelhante para as amostras que usaram os alcoois etilico e isopropilico, onde
0s processos de decomposicdo ocorreram em 2 etapas. Para ambos os alcoois
usados como solventes, a primeira etapa corresponde a eliminacao da dgua e dos
alcoois, e a segunda etapa corresponde a combustdo da matéria organica e a
decomposicdo térmica dos precursores metalicos.

Na amostra Etil-3D, a primeira etapa ocorreu no intervalo de 60-255°C,
e a segunda etapa ocorreu no intervalo de 255 a 440 °C. Para a amostra 1so-1D,
a primeira etapa ocorreu no intervalo de 40 a 150°C, e a segunda etapa ocorreu
no intervalo de 150 a 435°C. As perdas de massa foram semelhantes, sendo de
76% para a amostra Etil-3D e de 80% para a amostra 1so-1D.

Analisando as curvas de ATD (6b), percebe-se que estas apresentam,
assim como a TG, os mesmos padrées para as amostras Etil e Iso. Possuem uma
banda endotérmica em aproximadamente 200°C para a amostra Etil e em 160 °C
para a amostra Iso, referente as perdas de massa, um ombro exotérmico em
aproximadamente 400°C referente a formacao dos 6xidos, e um pico exotérmico
em aproximadamente 990°C, referente a cristalizacdo da mulita.

Na amostra THF-1D o processo de decomposi¢ao ocorreu em 55-148°C
para a primeira etapa, e de 148-432°C para a segunda etapa, referentes a
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evaporacdo da agua, do THF e a decomposicdo da matéria organica e dos
precursores. Percebe-se que a primeira etapa de decomposi¢do ocorreu em uma
menor faixa de temperatura, comparada com os demais solventes, o que é
indicativo da cinética do processo de decomposicdo térmica, que é bem mais
rapido quando se usa o THF como solvente, devido a sua baixa temperatura de
evaporacao e baixa constante dielétrica. A perda de massa da amostra THF-1D
foi de 73%. A curva de ATD da amostra THF-1D apresenta um pico exotérmico
em aproximadamente 150 °C, que é referente a formacao da rede de ligagdes Si-
O-Si e AI-O-Al, devido a réapida liberacdo do solvente THF, sugerindo que a
formacédo desta rede é responsavel pela liberacao de calor, fornecendo este pico
exotérmico na ATD (BRAGA et al., 2021; KANSAL et al., 1997). Também
apresenta um discreto ombro exotérmico, em aproximadamente 400 °C,
atribuido a formacdo dos 6xidos, e um discretissimo pico exotérmico em
aproximadamente 998°C referente ao inicio da cristalizagdo da mulita.

Quando se usa a agua como solvente, acidificada e basificada, as curvas
apresentam o mesmo perfil térmico, onde as perdas de massa ocorrem em uma
Unica etapa. Na amostra AC-3D ocorreu de 66-422°C, e na amostra AB-3D
ocorreu de 50-450°C. Essas perdas de massa sdo referentes a evaporacao da
agua, e da decomposicao da matéria organica e dos precursores.

A amostras AC-3D e AB-3D apresentaram as mesmas perdas de massa,
de aproximadamente 85 %. As curvas de ATD mostram apenas uma banda
endotérmica em aproximadamente 170°C, referente as perdas de massa que
ocorrem nas amostras que usaram agua como solvente.

A Tabela 2 apresenta os valores das propriedades textuais das amostras
Etil-3D, Iso-1D, THF-1D, AC-3D e AB-3D, calcinadas a 1200°C. Onde Sget
corresponde ao valor da area superficial determinada pelo método BET e Vp ao
volume de poro e Dy ao didmetro médio de poros, calculados pelo método BJH.

DESAFIOS

REVISTA



V.12, n.3, ABRIL/2025.ISSN n° 2359-3652

Tabela 2 — Valores de area superficial (Sger), volume de poro (Vp) e didmetro
médio de poro (Dp) das amostras Etil-3D, I1so-1D, THF-1D, AC-3D e AB-3D.

Amostra SeeT(m?/g) Vp(cm?/g) Dp(A)
Etil-3D 3,5 0,0093 126,0
Iso-1D 10,6 0,0365 140,3

THF-1D 6,1 0,0268 181,5
AC-3D 8,8 0,0238 112,7
AB-3D 6,7 0,0246 150,1

Fonte: Os autores (2024)

De acordo com a Tabela 2, nota-se que todas as amostras apresentam um
baixo valor de area superficial. Provavelmente, isso ocorre devido a uma
agregacdo que as particulas sofreram quando sintetizadas por essa rota sol-gel.
Os valores médios de diametro dos poros sdo todos de dimensdes mesoporosas.

Todas as amostras apresentaram baixos valores de area superficial. Isto é
indicativo de que o material é altamente reativo, e com isso houve uma maior
tendéncia a agregacdo das particulas. De maneira geral, as amostras
apresentaram valores de area superficial, maiores do que os valores obtidos por
outras rotas sol-gel (BRAGA et al., 2021).

A Figura 7 exibe a morfologia obtida por microscopia eletronica de
varredura das amostras Etil-3D (a), Iso-1D (b), THF-1D (c), AC-3D (d) e AB-
3D (e).
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Figura 7 — Microscopia eletronica de varredura, com amplificacdo de 20.000
vezes, das amostras a) Etil-3D, b) Iso-1D, ¢) THF-1D, d) AC-3D e e) AB-3D.

Fonte: Os autores (2024)

Analisando as micrografias das amostras percebe-se uma similaridade na
morfologia de todas, sendo estas uniformes, formada por particulas
nanométricas na ordem de 100 a 500 nm, imersas em uma aparente matriz de
fase vitrea. Todas as amostras sintetizadas apresentam-se, aparentemente, mais
agregadas (compostas por grandes agregados) que as amostras sintetizadas por
outras rotas sol-gel (BRAGA et al.,, 2021), em virtude, possivelmente da
presenca de maior quantidade de fase vitrea. Provavelmente isso ocorre devido
a rapida reacdo e menor homogeneidade que ocorre nessa rota de processamento.

CONCLUSAO

O método sol-gel é eficaz na obtencdo de mulita, porém, o tipo de
solvente, o tempo de secagem em estufa e a temperatura de calcinacao,
influenciam a formag&o das fases, a homogeneidade quimica, e a cristalinidade.
O uso dos alcoois, etilico e isopropilico, proporcionaram a formacdo da fase
mulita em temperaturas mais baixas e com maior grau de cristalinidade. De
maneira geral, as amostras obtidas pela rota sol-gel estudada apresentaram
baixas areas superficiais e uma morfologia formada por grandes agregados e
consideravel quantidade de fase vitrea. Comprova-se, assim, a eficiéncia do
método sol-gel na obtencédo da fase mulita, bem como a influéncia dos solventes,
obtendo-se resultados distintos para cada um dos parametros estudados.
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