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Sintese de pds de alumina usando clara de ovo como
agente complexante

Synthesis of alumina powders using egg white as
complexing agent

RESUMO

Novos métodos de sintese quimica vém sendo pesquisados para produzir materiais
ceramicos com bom desempenho em suas aplicagdes. Nesse contexto, o método da clara
de ovo tem se mostrado uma boa alternativa para complexagao de cations, de forma
econdmica e sustentavel. O objetivo desse trabalho foi sintetizar pds de alumina utilizando
clara de ovo como complexante. O nitrato de aluminio foi utilizado como fonte de cations
aluminio. A clara de ovo foi caracterizada por andlise térmica (ATD/TG), e os percursores
foram calcinados a temperaturas variando entre 900°C e 1100°C e caracterizados por
difratometria de raios X (DRX). Os resultados da sintese de alumina mostraram que a técnica
foi eficiente para a obtencdo dos pds, sendo que a DRX mostrou redugdo na temperatura
de formac&o dos cristais, com quase total transformac&o para fase alfa a 1100°C. A ATD/TG
da clara de ovo demonstrou a decomposi¢dao das proteinas a 250°C e oxidagdo dos sais
minerais na faixa de 558°C-788°C. Com base nestes resultados preliminares, observou-se
um bom potencial deste método na produgao de pds ultrafinos de alumina, com obtencdo
da fase alfa-alumina a temperaturas menores que nos processos industriais.

PALAVRAS-CHAVE: Sintese. Clara de ovo. Oxidos nanoestruturados. Alumina.
ABSTRACT

New methods of chemical synthesis have been researched to produce ceramic materials
with good performance in their applications. In this context, the egg white method has
proved to be a good alternative for complexing cations, in an economical and sustainable
way. The objective of this work was to synthesize alumina powders using egg white as a
complexing agent. Aluminum nitrate was used as a source of aluminum cations. Egg white
was characterized by thermal analysis (DTA/TG), and the precursors were calcined at
temperatures ranging between 900°C and 1100°C and characterized by X-ray diffractometry
(XRD). The results of the alumina synthesis showed that the technique was efficient for
obtaining the powders, and the XRD showed a reduction in the temperature of formation
of the crystals, with almost total transformation to the alpha phase at 1100°C. The DTA/TG
of egg white demonstrated the decomposition of proteins at 250°C and oxidation of mineral
salts in the range of 558°C-788°C. Based on these partial results, a good potential of this
method was observed in the production of ultrafine powders of alumina, obtaining alpha-
alumina phase at lower temperatures than in industrial processes.
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INTRODUGCAO

O oxido de aluminio ou alumina é um composto quimico representado pela
formula Al,0s. entre as suas propriedades estdo a refratariedade, resisténcia
mecanica e a abrasdo. E utilizado como material refratério, isolante elétrico
(POLITCHUK et al., 2012) e suporte para dentes artificiais (RATNER et al., 2012). A
alumina esta presente em mais de 15 fases metaestdveis (CARTAXO et al., 2011)
sendo a alfa-alumina ou cdrindon (a-Al;0s), com estrutura hexagonal-
romboédrica, a fase da alumina mais estdvel termodinamicamente, formada
normalmente acima de 1000°C. As aluminas formadas abaixo de 1000°C a partir
dos reagentes de hidréxidos de aluminio cristalinos sdo denominadas de aluminas
de transicao e podem possuir anions de hidroxila como impureza na sua estrutura.
Possuem area especifica elevada e sdo instaveis termodinamicamente (MARCOS,
2008).

A sintese quimica com clara do ovo como um meio de reagdo é interessante
por ser um método econémico, mais sustentdvel, além das suas otimas
funcionalidades. Em torno de 60% do total em peso do ovo é representado pela
clara, sendo esta composta por 88% de agua, 10,6% de proteinas, 0,6% de minerais
e 0,8% de carboidratos (LIU; et al., 2019). Dentre as propriedades da clara de ovo
inclui-se a formacdo de espuma, gelificacdo, solubilidade em dgua e habilidade de
se associar aos ions metalicos. As principais proteinas englobam as globulinas,
ovotransferrina, ovomucoide, lisozima, ovomucina e a ovalbumina, que representa
cerca de 54% da quantidade total de proteinas da clara do ovo (HUNTINGTON;
STEIN, 2001; LIU et al., 2019).

Na sintese de éxidos metdlicos, basicamente é produzida uma mistura de clara
de ovo e sais soluveis. Os ions metdlicos se ligam aos grupos ativos das proteinas,
formando um sol uniformemente disperso que, por evaporagao isotérmica ou
irradiacdo por micro-ondas, se transforma no gel com os ions dispersos. Este pode
passar por secagem, moagem e calcinacdo (HUNTINGTON; STEIN, 2001). Nos
ultimos anos, diversos materiais tém sido sintetizados usando o método da clara
de ovo com resultados promissores. Por exemplo, Sabouri, et al. (2020) utilizaram
a clara de ovo para obter o 6xido de niquel Il (NiO). Bagheri et al. (2013) usaram a
clara de ovo para sintetizar o diéxido de titanio (TiO2) e Ningsih et al. (2019), que
utilizaram a clara de ovo para obter o dxido de zinco (ZnO).

Com base no exposto, o objetivo geral deste trabalho foi realizar a sintese de
pos ultrafinos de alumina, por meio de um método de sintese quimica simplificado
e econOémico, utilizando a clara de ovo como meio de complexacgao.

MATERIAIS E METODOS

Para realizar a sintese da alumina, dissolveu-se nitrato de aluminio nona-
hidratado (AI(NOs)3.9H,0), (marca Dinamica, Brasil) em pouca quantidade de agua
destilada, colocando-se em agitacdo em uma placa aquecedora. Apds alguns
minutos, foram adicionados aproximadamente 100 mL de clara de ovo recém-
extraida, permanecendo em agitacdo e aquecimento a temperatura de 100°C por
1 hora. Apds esse periodo, o agitador foi desligado e a temperatura ajustada para
200°C por mais 3 horas para secagem do percursor.
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Apds a secagem em placa aquecedora, o precursor foi colocado em estufa a
105°C por 24 horas, para eliminacao de gases e umidade residual. Em seguida, os
precursores foram desaglomerados em almofariz de 4gata e pré-calcinados a
temperatura de 500°C com taxa de aquecimento de 2°C/min, em forno tipo mufla.
A calcinagao do material pré-calcinado também foi realizada em forno mufla de
alta temperatura (com resisténcia de MoSi,, marca Inti, modelo 1700, Brasil), ao
ar, as temperaturas de 900°C, 1000°C e 1100°C. Depois de calcinados, os pds foram
novamente desaglomerados em almofariz de agata, peneirados e caracterizados.

Para caracterizagao fisica da clara de ovo foi feita a analise térmica diferencial
associada a termogravimetria (ATD/TG). As duas analises foram realizadas de
forma simultdanea em um equipamento de andlise térmica da marca TA
Instruments, modelo SDT 2960, na faixa de temperatura de ambiente a 1000°C,
utilizando atmosfera de ar sintético com taxa de aquecimento de 2°C/min.

A caracterizagao estrutural dos pés calcinados foi realizada, até o momento,
utilizando a técnica de difratometria de raios X (DRX). As amostras dos pds
calcinados foram analisadas em um difratdmetro de raios X da marca Shimadzu,
modelo XRD-6000, com radia¢do Kqi(Cu) = 1,54060 A, com tens3o de 40 kV e
corrente de 40 mA. A velocidade do goniémetro utilizada foi de d(20)/dt = 2°/min,
variando 26 de 5° a 90°.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Caracteriza¢ao da clara de ovo. A Figura 1 apresenta o termograma da clara
de ovo, obtida pela técnica de analise térmica diferencial associada a
termogravimetria. Observa-se, pelo grafico de TG, que a primeira perda de massa
foi de aproximadamente 90%, correspondendo a um pico endotérmico
significativo na ATD que corresponde a eliminacdo de agua. Apds esse fenémeno,
observa-se uma decomposicao das proteinas presentes na clara de ovo em trés
etapas, a cerca de 250°C, 420°C e 550°C. A massa residual ao final da analise
correspondeu a menos de 2% da massa inicial, provavelmente correspondendo aos
Oxidos dos sais minerais restantes na amostra. A ATD mostrou, apds a evaporacgao
da agua, inflexdes as temperaturas aproximadas de 263°C e 411°C,
correspondendo as mudangas energéticas associadas a desnaturacdo das
proteinas, e um pico exotérmico a aproximadamente 480°C mostra, associado a
um degrau de perda de massa, a eliminacdo de parte dessas proteinas. As
alteragGes na curva de DTA acima dessa temperatura, identificadas na forma de
uma banda sutil entre 558°C e 788°C, provavelmente se devem a oxidac¢do dos sais
minerais residuais, bem como rearranjo das liga¢cdes nessas substancias.
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Figura 1 — Termograma (ATD/TG) da clara de ovo recém-extraida da temperatura
ambiente até 1000°C, obtido em atmosfera de ar sintético.
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Fonte: Autoria propria (2020).

Caracteriza¢ao dos pds calcinados. A Figura 2 mostra o difratograma de raios X das
amostras de alumina sintetizadas pelo método da clara de ovo e calcinadas a
900°C, 1000°C e 1100°C.

A 900°C observa-se uma quantidade maior de picos referentes a alumina de
transicdo y (gama), enquanto a fase a (alfa) foi identificada com picos de baixa
intensidade. Para a temperatura de 1000°C, o padrdo apresenta semelhancas ao
anterior, ainda com baixa cristalinidade (baixa intensidade e maior largura dos
picos) porém, com um leve aumento na intensidade de alguns picos na fase y e
inicio de um aparecimento mais expressivo da fase a. A 1100°C, a maioria dos picos
de difracdo sdo mais intensos e correspondem a fase cristalina a. Além disso,
permanecem alguns picos que correspondem a fase y. Nas trés temperaturas de
calcinacdo foram identificados tracos da fase B cuja intensidade aumentou
ligeiramente com o aumento da temperatura.

A presenca da fase a a 900°C, mesmo com pouca intensidade, indica o inicio
da cristalizacdo. O aparecimento mais significativo da fase a (indicando a
cristalizacdo do material) a 1000°C e sua consolidacdo a 1100°C acontece, porque
essa estrutura é mais dificil de se formar devido as transformacg&es reconstrutivas
gue ocorrem da alumina de transi¢do para a a (SANTOS, SANTOS, TOLEDO, 2000).
A presenca de picos de menor intensidade a 1100°C da fase y indica que, apesar
de significativa a transformagdo y—=>a, esta ndo ocorreu completamente. A fase 8
presente nas temperaturas mais altas possui sédio em sua composicdo
(Na;0.11Al,03) ndo é considerada uma alumina de transicdo (SANTOS, SANTOS,
TOLEDO, 2000). A sua presenca em baixa intensidade provavelmente se deve a
existéncia de uma certa quantidade de sddio na clara de ovo, que contribuiu para
a sintese de nucleos dessa fase durante o processo de calcinacdo, e sua
consolidacdo ocorre de forma mais significativas a temperaturas maiores que
1200°C (SANTOS, SANTOS, TOLEDO, 2000).
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Figura 2 — Difratograma de raios X do precursor de alumina calcinado as temperaturas de
900°C, 1000°C e 1100°C.

900°C
——1000°C
—1100°C

o

o oo

Intensidade (u.a.)

10 20 30 40 50 60 70 80 90

20 (graus)
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As fases metaestdveis da alumina incluem a y (gama), 8 (teta), n (eta), 6
(delta), x (chi), k (kappa) e B (beta). Aluminas de transicdo que sao formadas antes
da a-alumina sdo influenciadas pelas condi¢des de processamento, grau de
cristalinidade, tipo de percursor e presenga de impurezas. Os resultados das
difrages para a fase a sugerem que a sequéncia de transformacao foi y—>a sem a
presenca de outras fases. Esse semelhante caminho para a sintese de a-Al,0;
utilizando o percursor nitrato de aluminio nona-hidratado foi relatado por Mota,
et al. (2019) e Su, Chen e Zhou (2012).Também era esperado a presenca de outras
fases, assim como foi mencionado no trabalho de Salem et al. (2014), que cita a
transformacdao da a-alumina a partir day-alumina na seguinte sequéncia:
y—>8->6->a., no entanto, a difragao de raios X ndo permitiu identificar com clareza
a presenca das fases 6 e 8, uma vez que os picos das fases de transicdo sao largos
e de baixa intensidade.

E importante ressaltar que, devido a pandemia de COVID-19 e subsequente
interrupc¢do das atividades no final de margo/2020, os trabalhos presenciais foram
suspensos. Sendo assim, os resultados apresentados neste relatério sdo
preliminares, estando o projeto em andamento.

CONCLUSOES

Levando-se em conta os resultados apresentados, conclui-se que a utilizacao
da clara de ovo permitiu que a a-alumina fosse identificada a 900°C e sua
consolidacdo a 1100°C. A diminui¢do na temperatura de formacdo de fase favorece
a producdo de cristalitos cujo tamanho em escala nanométrica permite maximizar
as propriedades do material. Além disso, outro beneficio de empregar a clara de
ovo como meio complexante é o baixo custo e facilidade no processo de sintese
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do pd. A desvantagem desse método estd na formacdo de aglomerados fortes e
formato de particulas irregulares. Assim, como sugestdo de trabalho futuro seria o
processamento subsequente do pd para desaglomeracdo e uniformizacdo das
particulas. Ressalta-se que os resultados aqui apresentados sdo preliminares, dada
a interrupcado dos trabalhos devido a pandemia de COVID-19.
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