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RESUMO

Ceramicas porosas encontram grande campo de aplicagdo como isolantes térmicos em
processos industriais que envolvam geracgdo, troca ou manutencdo de calor. Esse bom
desempenho se explica pelo fato desses materiais combinarem a baixa condutividade térmica
dos materiais porosos com a elevada refratariedade das ceramicas. Um ponto que ainda
necessita aprimoramento em relacdo a seu desempenho é a manutencdo da capacidade de
isolamento térmico em temperaturas elevadas (acima de 1300°C) por longos periodos. Nesses
casos, a densificacdo promovida pela sinterizacdo, reduz a quantidade de poros,
comprometendo seu desempenho. Trabalhos recentes indicam que a preparacao de estruturas
porosas a base de espinélio (MgAl.O4) apresentam boa resisténcia a densificacao devido a
inerente dificuldade de sinterizacdo que este composto apresenta. Isso ocorre devido a
expansao volumeétrica que acompanha a formacéo deste composto e ao fato de ele permanecer
como solugd sélida em uma extensa faixa de composicéo e temperatura (favorecendo assim
crescimento de grdo em detrimento da sinterizacdo). Embora esse efeito seja deletério em
ceramicas densas, pode ter grande aplicacao tecnoldgica em estruturas porosas. Neste projeto,
serdo combinadas matérias primas que podem simultaneamente gerar poros (6xido de
aluminio e hidréxido de magnésio) e formar espinélio apds sua decomposicdo. Proporcdes
desses materiais foram combinadas e preparadas, como suspensfes aquosas, consolidadas por
meio de moldagem direta e sinterizadas em diferentes temperaturas. Por meio de medidas de
resisténcia mecanica, porosidade e tamanho de poros encontrou-se um ponto 6timo entre
geracdo de poros (para uma boa capacidade de isolamento térmico) e sinterizacdo (para
garantir a resisténcia termomecéanica durante o uso). Anélise das amostras por difracéo de
raios-X e microscopia eletrdonica permitiram correlacionar as propriedades obtidas com a

composi¢cdo da amostra e sua microestrutura.

Palavras-chave: Ceramicas porosas, hidroxido de magnésio, hidroxido de aluminio, espinélio.






ABSTRACT

Porous ceramics find a wide range of applications as thermal insulators in industrial processes
involving generation, exchange and maintenance of heat. This fine performance is explained
by the fact that these materials combine the low thermal conductivity of porous materials with
the high refractoriness of ceramics. A point that still needs improvement is the maintenance of
capacity for thermal insulating at high temperatures (over 1300°C) for longs periods. In these
cases, the densification promoted by sintering, reduces the amount of pores, compromising its
performance. Recent studies indicate that spinel-porous structures based (MgAIl.O4) show good
densification resistance due to their inherent difficulty for sintering. This is due to the
volumetric expansion that follows the formation of this compound and the fact that it stays as
solid solution in a widerange of compositions and temperatures (thus promoting grain growth
at the expense of sintering). Although this effect is deleterious in dense ceramics, it can have
useful technological application in porous structures. In this work, it was combined raw
materials (aluminum oxide and magnesium hydroxide) that, simultaneously, can generate pores
and originate spinel after its decomposition. Contents of this materials were combined to
generate aqueous suspensions, consolidated by direct molding and sintered at different
temperatures. By measurements of mechanical strength, porosity was found out by means of
mechanical strength and porosity measurements. Analysis of the samples by X-ray diffraction
allow correlate the properties obtained with the composition of the sample. Properties,
microstructure and composition were related using X-ray diffraction and scanning electron

microscopy.

Key-words: Porous ceramics, magnesium hydroxide, aluminum hydroxide, spinel.
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1.

Introducéo e Justificativa
1.1. Considerac6es Gerais

Ceramicas porosas sdo comumente utilizadas como isolantes térmicos gracas a uma
vantajosa combinacdo da elevada refratariedade e inércia quimica das ceramicas com a
baixa condutividade térmica da fase porosa. Devido a ela e a crescente demanda por
solugdes que minimizem o gasto energético em processos industriais, o potencial cientifico
e tecnologico desses materiais tem sido vastamente explorado na literatura especializada,
onde diversos materiais alternativos, métodos de producdo e suas caracterizacbes sao
apresentados Y, No entanto, a ampliacio de seu uso em ambientes que envolvam a
exposicdo prolongada a altas temperaturas (acima de 1300°C, como no caso de aplicacGes
nas industrias siderdrgicas e de cimento) durante varios meses, ainda esbarra em duas
principais limitaces: 1) a baixa resisténcia termomecénica devido a elevada porosidade
(em especial, naqueles materiais com fracdo volumétrica de poros acima de 50 %) e 2) a
reducdo de porosidade e consequentemente a perda da capacidade de isolamento térmico
causadas pelos fendmenos de sinterizacdo que se aceleram e se intensificam fortemente
acima de 1100°C. Resultados da literatura 2”221 mostraram que a combinac&o de éxido de
aluminio (Al2O3) com geradores de poros a base de hidrotalcita (MgeAl2(OH)16C03.4H-0)
ou hidroxido duplo lamelar (HDL) pode resultar em estruturas de elevada porosidade (acima
de 50 %) e com baixa tendéncia a sinterizar mesmo em temperaturas elevadas (1500-
1650°C). Esse fendmeno esta associado a dois efeitos: 1) A decomposicdo térmica da
hidrotalcita libera grande quantidade de 4gua e CO., fazendo com que haja uma grande
contracdo volumétrica nessas particulas, gerando poros quando incorporadas em uma matriz
densa. 2) Apos sua decomposicdo, a reacdo de formacdo de espinélio (MgAl>Os) é
acompanhada de uma consideravel expansao volumeétrica devido a sua menor densidade,
que dificulta a densificacdo das particulas. Além disso, por ser uma solucdo solida extensa
(em composicdo e temperatura), o espinélio possui dificuldade intrinseca em se densificar.
Assim, esse composto possui simultaneamente os elementos necessarios para a formacao

de poros e para sua preservacdo em altas temperaturas.

No entanto, a hidrotalcita ainda é um composto cuja obtencdo em grandes quantidades
possui custos elevados. Embora alguns estudos busquem 71 rotas mais eficazes e menos

custosas para a sintese de hidrotalcita, esse composto ainda apresenta baixa disponibilidade
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comercial. Em comparag&o, o hidréxido de magneésio (Mg(OH)2), que possui uma estrutura
semelhante a da hidrotalcita, pode ser mais facilmente obtido, em muitos casos in natura, a
partir do mineral brucita, ou de a4gua do marf?®l, Considerando-se que este também é um
composto hidroxilado que se decompde em temperaturas da ordem de 300°C, é de grande
interesse tecnoldgico tracar uma compara¢do com a hidrotalcita e outros formadores de
poros (como o hidroxido de aluminio, Al(OH)s) nessa aplicagdo(??.

1.2. Sintese da bibliografia fundamental

1.2.1. Ceramicas macroporosas: métodos de preparacdo

Estruturas cerdamicas macroporosas podem ser definidas como aquelas formadas por um
sistema bifasico contendo uma matriz cerdmica densa, geralmente continua, e uma fase
porosa com tamanho médio de poros (DP) acima de 50 nm (para as mesoporosas: 50 >
DP > 2 nm e para as microporosas: DP < 2 nm). Tais estruturas podem ser obtidas a
partir de uma ampla variedade de métodos e suas variagdes, levando a um grande
namero de possibilidades em relagdo a quantidade, geometria, percolacéo e distribuicéo
de tamanho de poros. Diversos trabalhos de revisdo sobre esses materiais podem ser
encontrados na literatura recente, descrevendo em detalhes os mecanismos de geracédo

de poros e as propriedades das estruturas obtidas [* 5 78 10,11, 13-16]

Neste Trabalho, a revisdo da literatura sera direcionada a trés métodos de producédo de
ceramica macroporosa utilizando-se suspensdes aquosas. Esses métodos vém ganhando
importancia tecnoldgica nos Gltimos anos devido & maior liberdade de projeto, néo
necessidade de compactacédo e sinterizacdo prévias, facilidade de instalacdo e menor
impacto ambiental, quando se considera seu uso em aplicagdes de alta temperatura, em
especial, isolamento térmico. S&o eles: 1) Incorporacéo de fases espumégenast > 8 131
2) Decomposicdo de precursores organicost” *4: e ¢) Decomposicdo de compostos
inorganicos hidroxilados!? 36 1% 21 Esses métodos sdo criticamente avaliados a seguir,
considerando-se aspectos como capacidade de geragéo de altos valores de porosidade,
facilidade de aplicacdo, sensibilidade as condicdes de processo e rendimento. E

importante mencionar que estruturas obtidas a partir da compactacdo de fibras
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ceramicas e particulados nao-sinterizados sdo classificadas como outro tipo de sistema

e ndo serdo abordados nessa analise.

No método da incorporacdo de espumas, uma fase espumogena a base de agua e
surfactantes e uma suspensdo de particulas ceramicas sdo individualmente preparadas
e, em seguida, misturadas (Figura 1a e 1b). A suspensao entdo se une a fase liquida da
espuma, ao redor das bolhas de ar e por meio da acdo de agentes ligantes, previamente
adicionados ao sistema, a suspensdo é consolidada. A estrutura porosa sélida gerada

passa, entdo, por processos de secagem (Figura 1c) e sinterizacdo (Figura 1d). Bons

a) Espuma b) Suspensédo c) Apos consolidacéo d) Apos sinterizacdo
(agua + ar) (agua + particulas) do ligante e secagem (retracdo linear
significativa)

o o Y O
o
dear o °
.. ...._
Q('l‘.' .Agua. —_
o ©°°

o %o

> Agua /*,l\.. ..
Particulas @ @ @

Figura 1: Representacdo do método da incorporacdo de espumogenos para producédo de
ceramicas macroporosas.?4

resultados foram obtidos por meio deste método para estruturas porosas a base de 6xido
de aluminio (porosidades da ordem de 80-90 % com valores elevados de resisténcia
mecanica), principalmente com usos de aditivos para manter a integridade da espuma
ap6s a mistura com a suspensdo ceramica (entre eles viscosificantes a base de

metilcelulose).[?4!

Nas aplicagBes em larga escala, no entanto, as principais dificuldades desse método séo
garantir a reprodutibilidade e estabilidade da espuma e impedir que as bolhas de ar da
espuma sejam destruidas pelas altas taxas de cisalhamento e aquecimento envolvidos
no processo de mistura. Uma interessante variacdo dessa técnica emprega
nanoparticulas cerdmicas (entre outros tipos de nanoparticulas) como elemento
simultaneamente surfactante / estabilizante da espuma / fragdo sélida da estrutura
porosa. O reduzido tamanho e elevada energia de superficie das nanoparticulas faz com
gue possam atuar como surfactante, produzindo fases espumdgenas, sem necessidade
de adicdo de outros surfactantes. Além disso, por se tratar de particulas solidas,
promovem uma intensa estabilizacdo da espuma, em relacdo as moléculas organicas

convencionais, por meio de uma estruturagdo mecanica. Finalmente, a alta eficiéncia de
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empacotamento dessas nanoparticulas faz com que a parede sélida ao redor da bolha de
ar seja fina, praticamente esférica, estanque (gerando uma grande porcentagem de poros
fechados) e com elevada resisténcia mecanica. Neste caso, a grande limitacdo do método
¢ a baixa velocidade da secagem por liofilizacdo, necessaria para preservar a

organizacado das particulas.

O método da decomposicao de precursores organicos € um dos processos mais antigos
e utilizados na producdo de estruturas ceramicas porosas. Ele consiste em misturar
particulas organicas solidas (como serragem, amido n&o dissolvido e polimeros em po,
por exemplo) ou goticulas de liquidos ndo misciveis em uma suspensao cerdmica que é,
em seguida, consolidada por meio da acdo de ligantes (Figura 2a). Obtém-se assim um
sistema bifasico composto pelas particulas organicas dispersas na matriz ceramica
continua. Em alguns casos, solventes podem ser utilizados para remover a parte
organica, mas € mais comum gue durante o aquecimento inicial, as particulas organicas
se decomponham ou evaporem e 0 volume originalmente ocupado por elas seja liberado
(em geral abaixo de 400°C), permanecendo (pelo menos em parte) como poro apos a
sinterizagéo (Figura 2b). Estruturas com porosidade orientada e porosidade totalmente
aberta podem ser obtidas com uso de particulas com geometria fibrosa. Nesse caso, a
elevada razdo de aspecto favorece a percolacdo da estrutura, mesmo com pequenos

teores volumeétricos de particulas.

Apesar das grandes vantagens como a grande flexibilidade de composi¢Ges que podem
ser empregadas e a possibilidade de escolher a geometria e a quantidade de poros que
serdo formados, duas importantes limitacdes tornam esse método pouco efetivo: 1)
Como uma grande geracdo de calor e volateis pode pressurizar e danificar a estrutura
ceramica, patamares de temperatura durante essa etapa e controle do teor de oxigénio
na atmosfera dos fornos sdo condicBes indispensaveis a esse processamento, para
garantir a saida suave dos gases e que todo o material organico seja decomposto,
respectivamente. 2) Como o sistema é preparado na forma de suspensdo, dificuldades
de dispersdo dessas misturas sdo frequentes. Devido as diferencas de composigédo e
estrutura cristalina, os sistemas dispersantes comumente utilizados em materiais
ceramicos podem ndo ser adequados a dispersao do particulado organico. Assim, é
bastante comum que ocorra a geracdo de aglomerados volumosos de particulas

orgéanicas que levam a formagéo de poros excessivamente grandes (Figura 2b).
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Na variante desse processo conhecida como heterocoagulacdo, essas dificuldade séo
parcialmente contornadas. Por meio de ajuste do pH das suspensoes, da distribuigédo de
tamanho de particula e do uso de aditivos surfactantes catidnicos e anidnicos, prepara-
se inicialmente duas suspensGes: uma com as particulas organicas carregadas
positivamente, por exemplo; e outra, com particulas cerdmica carregadas
negativamente. A mistura cuidadosa das duas suspensfes permite que as particulas
inorganicas (necessariamente de menor tamanho) recubram superficialmente as
organicas, individualizando-as e aumentado a homogeneidade dos poros (Figura 2c e
2d). No entanto, a necessidade de um cuidadoso processo de dispersdao e
homogeneizacdo, além da dificuldade de se remover os organicos ainda tornam esse

processo pouco pratico para aplicacdes em larga escala.

Mistura convencional: Mistura com heterocoagulagéo:
Apos consolidagao Apos consolidacgao
a) Matriz de c)
. ______ > alumina  ~o__

Alumina _ o ______
heterocoagulada

_____ Aglomerado de
particulas orgénicas

/7
/7
Particula organica B
individualizada ----"*

\

Apos sinterizacao Apos sinterizacao

Matriz de d) b y N

_______ > aluminadensa C~- -

S <

y ) "« Poros individualizados ,*

p P ’
\ A £ \ ¢« Tamanho préximo ao + =<
N da particula organica 4 \ y

Figura 2: Representacdo do método da decomposigdo de precursores organicos para producéo de

ceramicas macroporosas: a-b) técnica convencional e c-d) apds heterocoagulagdo.?

Dependendo do precursor organico escolhido nesse método, volateis potencialmente
toxicos podem ser produzidos em grande quantidade durante sua queima/evaporagéo.

Essa preocupacdo motivou estudos que buscaram alternativas menos agressivas para 0s
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geradores de poroso. Assim, de maneira similar, no método da decomposi¢do de
compostos inorganicos hidroxilados (ou carbonatados), essas particulas (por exemplo,
argilas, Al(OH)3, Mg(OH)2, CaCOg, entre outros possiveis) séo introduzidas na matriz

ceramica densa durante a mistura e consolidagédo das suspensdes (Figura 3a).

a) Apos a consolidagéo b) Durante a calcinacgéo

> Matriz de Al,O4 )
. """ ™ W

Composto hidroxilado ou L Y
7 carbonatado (Ex.: AI(OH),, ST e
Compostos de transicdo (Ex.: p- .

Al,O,): retracdo volumétrica, ,.' A
alta area superficial e * * 1 *

porosidade intraparticular

°¢
e

c) Inicio da sinterizagéo d) Fim da sinterizacao
o SR + Compostos de transicéo: reducéo da
SN /Ay __ | éareasuperficial, formagdo de fases
N > mais estaveis (Ex.: 6-Al,0,)
b 7% 7=+ Matriz densa: contragao volumétrica )
soeg S0 (:;)) Pt

= PN | . « Matriz densa + 4=~
£ porosidade residual

Figura 3: Representacdo do método da decomposicdo de compostos inorganicos hidroxilados ou
carbonatados para producdo de ceramicas macroporosas.?*!

Durante o aquecimento inicial, dois mecanismos principais sdo responsaveis pela
geracdo de grande quantidade de poros. 1) Uma fracdo da porosidade é decorrente da
contracdo volumétrica que acompanha decomposicdo desses materiais, liberando o
espaco ao redor das particulas (Figura 3b). 2) A outra provém da elevada quantidade de
defeitos, trincas e irregularidades superficiais observados na superficie das particulas do
material recém-decomposto (chamadas fases de transicdo, pois tem estrutura cristalina
hibrida). Continuando o aquecimento, as fases de transicdo se estabilizam (Figura 3c),
diminuindo sua area superficial. Cuidados necessarios nesse método: i) rampas de
aquecimento cuidadosas para evitar a pressurizacdo da estrutura pelo vapor de &gua e
ii) escolha racional dos compostos hidroxilados ou carbonatados para que ndo haja

formacéo de fases de baixo ponto de fusdo devido a reacbes com a matriz densa.
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Comparados aos outros dois métodos, este apresenta menor preocupac¢do com liberagéo
de compostos volateis toxicos e, devido & sua natureza sdlida, estavel e pouco reativa,
podem ser facilmente incorporados em diversas matrizes ceramicas (inclusive concretos
refratarios isolantes), utilizando-se os mesmos sistemas de dispersdo e de ligantes.
Apesar dessas vantagens, uma importante dificuldade pode ser introduzida pela geracéo
de fases de transicdo: eles possuem forte tendéncia a promover sinterizacdo da fase
densa do material, como significativa perda de porosidade (Figura 3d). Esse ponto é
particularmente prejudicial nos sistemas compostos por 6xido e hidroxido de aluminio,
quando expostos a temperaturas acima de 1100°C por longos periodos, como sera visto

a sequir.

1.2.2. Ceramicas porosas no sistema Al,Oz-Al(OH)3

Estruturas porosas obtidas a partir de 6xido e hidroxido de aluminio (respectivamente,
Al>;O3 e AI(OH)3) tem forte apelo tecnoldgico pela facilidade de processamento que
apresentam (mesmas condicdes de dispersao e auséncia de fases de baixa refratariedade)
e por seu baixo custo. Durante sua decomposicéo (250-400°C), o hidréxido de aluminio
(HA) sofre uma contracdo volumeétrica de aproximadamente 60 %, gerando poros com
dimens@es da ordem de 100 nm a 10 um, dependendo de sua granulometria inicial.
Além disso, ap0s essa reacdo, 0 composto de transicdo formado € rico em defeitos,
possui elevada area superficial (acima de 100 m2/g) e é altamente poroso (poros internos
da ordem de 50 a 200 nm ja foram observados na literatural®l). A combinaco desses
dois mecanismos pode gerar estruturas com porosidade entre 50-80 %, ap0s sinterizacao
a 1000-1100°C, variando-se o teor de HA adicionado a formulacéo (valores de até 70 %

de HA podem ser encontrados na literatura!®l).

No entanto, quando a temperatura de sinterizacdo ultrapassa esses valores, hd uma
significativa reducédo de porosidade que ocorre mais intensamente nas amostras com
maior teor de HA. Essa reducdo esta associada a sequéncia de transformac@es de fases

que acompanha a decomposicao da bayerita (Al(OH)z3):
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Fases: A|(OH)3 n—A|203 y—A|203 5-A|203 9-A|203 OL-A|203
- - - - -
Transformacéo: 250-500°C  500-600°C 600-800°C  800-1000°C > 1000°C

Acima de 1000°C, a formacdo de particulas muito pequenas de a-Al.O3 oriundas da
decomposicdo da bayerita aumentam significativamente a forca motriz para a
sinterizacdo, reduzindo a porosidade. Outro efeito adicional observado € a reducdo de
resisténcia mecanica, ja que o tamanho dos poros formados nesse caso aumenta, embora

sua porcentagem total diminua.

Diversos trabalhos apontam solucGes para minimizar a forte tendéncia a sinterizacdo
nesses casos. Um dos métodos avaliados na literatura, com modesto sucesso quando as
ceramicas porosas sao submetidas por longos periodos a altas temperaturas, é 0 uso de
particulas de bayerita com menor area superficial. Essa substituicdo atrasa a formacao
da a-Al203, diminuindo assim a for¢ca motriz para sinterizacdo. Outros trabalhos
investigaram a introdugdo de elementos que dificultem a sinterizacéo e a conversdo da
alumina de transicdo em alumina alfa, como por exemplo, a dopagem do sistema com
MgO. Além do inconveniente de requerer matérias primas de elevadissima pureza,
considerando-se o sistema todo (matriz mais formadores de poros), essa inibicdo de
sinterizacdo também reduz a resisténcia mecanica de forma generalizada, dificultando

sua aplicagol® 3 14,211,

1.2.3. Ceramicas porosas no sistema Al,Os-Hidrotalcita

A combinacdo de 6xido de aluminio com formadores de poros a base de hidrotalcita
pode gerar estruturas de elevada porosidade (entre 50-80 %) e com baixa tendéncia a
sinterizar mesmo em temperaturas elevadas (1500-1650°C)1"2%, Esse comportamento
foi atribuido a varios efeitos complementares. 1) Devido a sua baixa densidade (~ 2,1
g/cm?), a decomposi¢do da hidrotalcita libera grandes quantidades de &gua e COo,
gerando elevada porosidade na estrutura (Equagdo 1). 2) Como sua decomposicéo
ocorre em uma ampla faixa de temperatura (entre 250-600°C), a saida dos volateis
ocorre de maneira menos propensa a pressurizar a estrutura. 3) Finalmente, a medida
que o aquecimento do material prossegue, a combinagdo de MgO e Al.O3 presentes na
estrutura da hidrotalcita e na matriz de alumina comeca a gerar espinélio (MgAl.0a4) por
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volta de 1200°C, na regido dos poros recém formados (Equacdo 1). Por se tratar de um
composto tipo solugdo solida, com ampla faixa de solubilidade na faixa de temperatura
de trabalho (900-1994°C) (Figura 4) e apresentar uma significativa expansdo
volumétrica no momento de sua formacdo, o espinélio possui forte tendéncia a

crescimento de gréos e baixa forga motriz para sinterizacdo e densificagéo.

(1/6)MgeAl2(OH)16(CO3).4H20porogenica) + (5/6)Al203 (Densa) — MgA1204 + (1/6)CO2 +
2H.0 (1)

3000

2700

ASlag-lig
2400

2100

Temperature ( C)

— — —
[ ] (4] oo
=] =] (=
=] 2 o

Spinel + ALD (s4)
900 g

600 | .

300 : 1 i ! ! i I i
1] 0.2 0.4 0.6 0.8 1

mole AL O,/(MgO+ALO,)

Figura 4: Diagrama de equilibrio do sistema Al,O3-MgO. Observacéo: a linha pontilhada estéa
sobre a temperatura de sinterizagéo estudada (1500°C), com as composi¢6es estudadas em
destaque.

Embora esse ponto cause consideraveis dificuldades de processamento de pec¢as densas
a base de espinélio (muito utilizadas em refratarios estruturais e dispositivos 6ticos), no

caso de ceramicas porosas, ele permite que a porosidade da estrutura seja preservada.
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1.2.4. Cerémicas porosas no sistema Al2O3-Mg(OH):

O sistema Al203-Mg(OH)2 possui uma interessante combinacdo de propriedades.
Enqguanto o Mg(OH)2 pode ser utilizado com agente formador de poros apds sua
decomposigdo, a geracdo do espinélio (MgAIl.O4, em temperaturas acima de 1200°C)
pode reduzir a densificacdo preservando a porosidadel®> 26 271, Essa fase é caracterizada
por apresentar uma estrutura cristalina cubica e de formula geral RO.R203 e que
apresenta um aumento de volume em relacdo as outras fases o que dificulta sua

sinterizacao.

E devido a essa combinag&o de propriedades que este trabalho se justifica e fundamenta.
Os resultados obtidos aqui podem significar um grande avango na obtencdo de
ceramicas porosas, bem como trazer importantes melhorias para todos os setores

industriais que tem suas atividades vinculadas a esses materiais.
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2. Objetivos

Este trabalho, desenvolvido durante um projeto de iniciacdo cientifica (FAPESP, processo
2013/07306-8), se insere no Projeto Jovem Pesquisador Principal (coordenado pelo Prof. Dr.
Rafael Salomdo e apoiado pela FAPESP — processo 2010/19274-5 — “Nova rota de sintese de
hidrotalcita e sua utilizagdo para producdo de estruturas ceramicas porosas para isolamento
térmico de alta temperatura”) como uma variavel de comparacdo. No Projeto Principal, o
gerador de poros € a hidrotalcita, um hidroxido misto de aluminio e magnésio, onde esses
atomos metalicos se encontram previamente unidos na estrutura cristalina do composto. Nesta

Proposta, as questdes que se deseja responder sao:

. O hidroxido de magnésio (Mg(OH)2) pode ser usado para geracdo de uma

estrutura porosa a base de espinélio (MgAl.O4)?

. Quais devem ser: i) as proporcGes ideais entre reagentes? ii) as condigdes

adequadas de processamento via suspensdes aquosas?
. Pode haver dificuldades de processamento (disperséo, principalmente)?

Variando-se a relagdo molar de MgO/Al203 no sistema e a temperatura de sinterizacdo, sera
evidenciada a competicdo entre os mecanismos de geracdo de poroso (devido a decomposicao
do hidroxido) e de densificacdo (dificultada pela formacdo de espinélio). Espera-se encontrar

um ponto 6timo que associe elevada porosidade e resisténcia mecanica.
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3. Metodologia

Inicialmente foram realizados ensaios para caracterizacao das propriedades fisicas das matérias
primas que serdo utilizadas durante as etapas posteriores do Projeto: alumina calcinada (o-
Al>O3, A-2G, Alcoa Aluminio, Brasil), hidroxido de aluminio (Al(OH)s, Hydral 710, Almatis,
Alemanha), alumina hidratavel (p-Al20s3, Alphabond 300, Almatis, EUA) e hidroxido de
magnésio (Mg(OH)., M30, Magnesita Refratarios S.A., Brasil, MgO hidratado por 24 h a

150°C em autoclave).

Nesses ensaios foram determinadas: a) distribuicdo de tamanho de particulas (um, Dso e Dgo)
por meio de método eletroacustico (Equipamento DT1202, Dispersion Technology Inc., EUA);
b) densidade real (g.cm™) por picnometria de Hélio (Ultrapyc 1200e, Quantachrome
Instruments, EUA, ASTM C1069-09); c) area superficial especifica (m2.g, Nova 1200e,

Quantachrome Instruments, EUA); e d) perda ao fogo (% massa, apos 5 h a 900°C, 5°C/min).

A investigacdo sobre a morfologia das particulas das matérias primas através de microscopia
eletronica de varredura (FEI 2013, EUA). AS particulas foram misturadas em 4alcool
isopropilico, dispersas com ultrassom por 2 minutos e gotejadas em uma placa de silicio
metalico. Apos evaporacgdo do organico, receberam recobrimento de filme de ouro para evitar

carregamento de eletricidade estética.

Os teores ideais de dispersante (FS20, BASF, Alemanha) para cada matéria prima foram
determinados utilizando-se um misturador mecanico (PowerVisc, IKA, Alemanha).
Suspensdes aquosas com 30 %vol. de solidos foram preparadas (500 rpm, 5 minutos) para cada
matéria prima inicialmente sem dispersante. Em seguida, mantendo-se essa rotacdo constante,
aliquotas de FS20 (0,01 %massa em relacdo ao pd seco) foram adicionadas as suspensdes. Apos
cada adicdo de dispersante e um periodo de homogeneizacdo de 60 s, a viscosidade aparente
(m) da suspensao foi medida em um viscosimetro (Brookfield, LVDV-11+PRO, EUA), usando
a configuracéo cilindros coaxiais com adaptador para pequenas amostras (barril: 19 mm de
didmetro por 65 mm de altura e ferramenta: 17,47 mm de diametro por 31,85 mm de altura) e
uma taxa de cisalhamento constante de 50 s. As medidas foram realizadas apds 60 s de
estabilizacdo. Durante as medidas, as suspensdes foram mantidas a 25°C+0,5°C com uso de um
banho térmico (Brookfield, TC550, EUA). Diferentemente de outros dispersantes, o FS20 ndo
produz uma curva de viscosidade versus teor de aditivo com formato parabolico, como

observada para acetato di-amonio ou poliacrilato de sodio, por exemplo. Assim, o teor ideal de
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dispersante de cada matéria prima foi considerado como aquele responsavel pela reducéo de 97
% da viscosidade inicial da suspensdo sem dispersantes.

Uma vez caracterizadas as materias primas, selecionou-se quais seriam as composi¢des
estudadas. As composicOes foram estabelecidas de modo que os sistemas contendo Mg(OH)>
ou AI(OH)z (como referéncia) contivessem 0s mesmos teores volumétricos de agentes
porogénico, teor total de sélidos e permitissem a formacéo da fase espinélio apos sinterizacao

a 1500°C, segundo a equacéo 2:

Al,0; + Mg(OH), — Al,0; + MgO + H,0 — MgAl,0, (2)
Essas composi¢des sdo apresentadas na Tabela 1, abaixo:

Tabela 1: Composicdes Testadas e seus respectivos comparativos.

. ) Referéncia (Sem Referéncia (com
Matérias primas . Amostras com Mg(OH)>
agente porogeénico) Al(OH)3)
Alumina
) 90 67,5 | 45 | 22,5]78,70|67,10 |43,40*|27,70
calcinada (%vol)
Alumina
hidratavel 10 10 10 10 10 10 10 10
(%vol)
Al(OH)3 (%vol) - 225 | 45 | 675 - - - -
Mg(OH):
- - - - |11,30(22,90| 46,60 | 62,30
(%vol)
Agua (%vol) 50 50 50 50 50 | 50 50 50
FS20 (%omassa
0,51 0,55 | 063 |0,711064 068 | 0,71 | 0,75
seca de po)

(*Composigdo com estequiometria 100% espinélio)

Para a preparacédo da suspensao primeiramente os pos (Al.Oz+ Mg(OH)2 ou Al.O3 + Al(OH)3),

agua e dispersante foram misturados por 2 h em moinho de esferas (esferas de ZrO,, 6mm,
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razdo 5:1). Em seguida, foi adicionada a alumina hidratavel e a suspensdo foi homogeneizada
em misturador mecénico por 1 min a 1000 rpm. As amostras foram moldadas na forma de
cilindros (20 x 20 mm, 20 x 80 mm e 6 x 8 mm) em cilindros de PVC e submetidas a alguns
minutos em uma plataforma vibratdria para auxiliar na expulsao das bolhas de ar, garantindo
assim que a porosidade obtida fosse proveniente apenas da saida de agua e da decomposicao
dos hidroxidos utilizados como agentes porogénicos.

As amostras foram curadas por 24 h a 50°C em ambiente fechado, por 24 h a 50°C em ambiente
ventilado e, apos desmoldagem, secas por 24 h a 120°C para que toda a agua livre fosse retirada
do sistema.

Apbs o periodo de secagem, as amostras foram pesadas e medidas (as medi¢cbes foram feitas
diametralmente e longitudinalmente em trés pontos distintos do corpo de prova, e assim foi
feita uma média das medidas para utilizacdo nos ensaios para a determinacdo da porosidade, do

maodulo elastico e da resisténcia mecanica).

Para a medida do Modulo Elastico (E) utilizou-se o equipamento Soneslastic (ATCP
Engenharia Fisica, Brasil), que permite a medida por meio da técnica de excitacdo por impulso
amostras cilindricas de 20 x 80 mm de acordo com a norma ASTM C 1198-91. Utilizou-se
picnometria de hélio (Ultrapycnometer 1200e, Quantachrome Instruments, EUA) para a
determinagdo da densidade do material em p6 (p) para a medigdo da Porosidade Total
Geométrica. A massa do corpo de prova foi mensurada numa balanga de precisdo. Com 0s
dados de massa e densidade foram calculadas as densidades aparentes (DA); com as quais €

calculada a Porosidade Total Geométrica, segundo a equacdo 3, descrita abaixo:

PTG(%) = 100%.(1 — DA/p) (3)

A obtengdo dos dados de Resisténcia Mecanica (or) foi feita com a realizacdo de ensaios de
compressdo uniaxial em cilindros de 20 x 20 mm até a sua ruptura em equipamento MTS
TESTSTAR, com taxa de deformacdo de Imm/min. Os ensaios descritos foram conduzidos em
todas as amostras, tanto verdes como depois de sinterizadas. Para as amostras que foram
sinterizadas, o ciclo do tratamento térmico é descrito a seguir: aquecimento de 0,5°C/min até

600°C e de 2°C/min até 1500°C por 5 h; resfriamento de 5°C/min até a temperatura ambiente.
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A dilatometria das amostras (6 x 8 mm) foi realizada em um equipamento DIL402C (Netzsch,
Alemanha).

Os ensaios de Difracdo de Raios-X (DRX) foram realizados em amostras sinterizadas moidas
em almofariz (Dpart. < 100pum). As fases formadas em cada composicao foram identificadas por
meio de difracdo de raios X (Rotaflex RV 200B, Rigaku-Denki Corp., Japan; Radia¢do Ka =
Cu, A=0,15406 nm, 26 de 10° a 70° ¢ velocidade de varredura 2°/min). A analise dos resultados
foi feita com base no banco de dados JCPDS para alumina, o espinélio e a magnésia (JCPDS
46-1212 — Corindon, JCPDS 77-0435 - Espinélio, JCPDS 4-0829 - Periclésio,
respectivamente), buscando-se indentificar o ponto de ocorréncia do espinélio e determinar

quando ocorre 0 excesso de cada uma das fases de origem.

As observagOes das microestruturas das amostras foram feitas por meio de Microscopia
Eletrbnica de Varredura (MEV, FEI, Inspect F-50, Holanda, Laboratério de Microscopia
Eletrénica, Centro de Tecnologia de Materiais Hibridos, CTMH). Avaliacdo das imagens
geradas pelo MEV ajuda na compreensdo dos fendmenos sofridos pela microestrutura e

observacdo da sinterizagéo.
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4. Resultados e Discussdes

A Tabela 2 mostra o resultado das caracterizacdes fisicas das matérias primas testadas.

Tabela 2: Propriedades das matérias primas utilizadas neste estudo.

a) Alumina ) _ c) Alumina d)
) b) Hidroxido de o
calcinada . hidratavel Mg(OH)>
aluminio (HA)
(AC) (AH) (HM)
o a-Al03: 99.4; | AI(OH)s: 99.7; | AlxOs: 88,00;
Composicao
o Na2O: 0.30; Na2O: 0.256; Na20: 0,6; 99.2
quimica (%massa, )
. Fe>0s: 0.04; Fe203: 0.007,; Si02: 0,3; Mg(OH):
valores tipicos) .
SiO2: 0.08 SiO2: 0.004 Ca0: 0,1
Area superficial
especifica (BET; 1,8 4,2 189 5,8
m?.g™)
Tamanho de
particula (um; Dso | 3,89 /22,79 10,1/29,9 7,6/31,9 125/35,4
/ Dgo)
Densidade
(picnometria de 3.97 £0.05 2.44 +0.05 2,71+0.05 |248+0,05
He, g.cm™)
Perda ao fogo 25-250°C: 4,5;
(%massa, 1000°C, 0.81 34.9 250-1000°C: 442
5h) 75
Teor ideal de
0,153 0,203 0,009 0,362
FS20 (mg.m?)

a) A-2G, Alcoa, Brasil; b) Hydrogard, Alcoa Aluminio, Brasil; ¢) Alphabond 300, Almatis,
EUA; d) QMA G200AR hidratada em autoclave (150°C, 24h), Magnesita Refratarios S.A.,

Brasil.

31



As particulas utilizadas neste estudo possuem morfologia e caracteristicas bastante distintas
entre si (Figs. 5a-b, 5¢-d, 5e-f, 5g-h, Tabela 2). A alumina calcinada (Fig. 5a-b) é obtida nessa
granulometria por meio da moagem de um bloco maior e, devido a isso, suas particulas tém
formato anguloso resultante de multiplas fraturas. Ja o hidréxido de aluminio (Figura 5c-d) foi
obtido a partir da precipitacdo de uma solucdo de aluminato de sdédio em meio &cido. Esse
processo faz com as particulas tenham menos defeitos, geometria mais homogénea e habito
cristalino tipico na forma de placas hexagonais. A alumina hidratavel (Figura 5e-f) é formada
pela decomposicdo incompleta do AI(OH)sz, em temperaturas de 1100°C e usando taxas de
aquecimento da ordem de 500°C/min (flash calcination). Devido a isso, a estrutura é formada
por particulas irregulares, repletas de microtrincas. O Mg(OH)2 (Figura 5g-h) apresenta uma
estrutura formada pela agregacdo de unidades menores formadas durante o processo de

hidroxilacdo do MgO. Comportamentos similares podem ser encontrados na literatura 22,
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A Figura 6 mostra os resultados de medida de viscosidade aparente (n) utilizados na
determinacédo do teor ideal de dispersante para cada matéria prima.

Determinacdo do Teor Ideal de FS20

250

—@— Alumina Calcinada
—8— Hidraxido de Aluminio
200
Alumina Hidratavel

—8—Hidréxido de Magnésio

=
[¥a)
o
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Viscosidade aparente a 505!
=
[=)
o
-

L]

50

0,000 0,050 0,100 0,150 0,200 0,250 0,300
Teor de FS20(% em massa de po seco)

Figura 6: Determinag&o do teor ideal de dispersante para cada matéria prima por meio de medidas
de viscosidade aparente.

A partir do critério arbitrério utilizado (97 % de reducdo na viscosidade da suspensdao sem
dispersante), foram determinados os seguintes teores para alumina calcinada (AC), hidroxido
de aluminio (HA), alumina hidratavel (AH) e hidroxido de magneésio (HM), respectivamente:
0,153 mg.m?2 (0,028 %massa de p6 seco); 0,203 mg.m2 (0,087 %massa de p6 seco), 0,009

mg.m2 (0,169 %massa de po seco) e 0,362 mg.m2 (0,210 %massa de po seco).

A Figura 7, abaixo, mostra a porosidade total geométrica das amostras antes da sinterizacdo. O
comportamento aproximadamente constante das curvas indica que esse nivel de porosidade é
funcéo principalmente do teor de 4gua adicionado na preparacdo das amostras (50 vol%). Esse

resultado é de grande importancia para a anélise, pois indica que os niveis finais de porosidade
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total geométrica que se observa depois da sinterizacdo deve ser resultante da decomposicao do
hidréxido e da formacdo do espinélio.
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Figura 7: Porosidade Total Geométrica das amostras verdes e secas.
A Figura 8, abaixo, mostra os resultados obtidos apds a sinterizacdo a 1500°C das amostras.
Nas amostras contendo AI(OH)z observa-se que a Porosidade Total Geométrica aumenta
continuamente com o volume de agente porogénico. Também sdo observadas quedas continuas
do Mddulo Elastico e da Resisténcia Mecéanica. Esse comportamento esta associado a

decomposi¢édo do AlI(OH)s, segundo a equagdo (4):

2Al(OH); — Al03 + 3H20 4)

que leva a formacdo de poros pela contracdo do AI(OH)s e pela geracdo de micro-poros na

superficie da particula recém decomposta (aluminas de transicéo).[6°
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Figura 8: Propriedades e Caracteristicas das amostras sinterizadas a 1500°C em fungao
do teor de Agente Porogénico adicionado: a) Porosidade Total Geométrica; b) Modulo
Elastico; c) Resisténcia Mecanica.
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Nas amostras com Mg(OH)2 um comportamento distinto foi observado: valores maximos de
Porosidade Total Geométrica e minimos de Mddulo Eléstico e Resisténcia Mecéanica foram
obtidos pela amostra com 47 vol% de agente porogénico. E essa raz&o entre as quantidades de
Mg(OH). e AI(OH)s que leva a formagdo estequiométrica da fase espinélio que apresenta
grande expanséao volumétrica em relagdo aos seus antecessores; como a formagao do espinélio
é acompanhada de um alto valor de porosidade, observa-se, no ponto estequiométrico, 0s

menores valores de Mddulo Eléastico (E) e Resisténcia Mecénica (o).

A Figura 9, abaixo, traz os resultados do ensaio de dilatometria conduzido nas amostras até

1500°C para avaliagdo dos comportamentos de sinterizagéo.
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Figura 9: Resultados do Ensaio de Dilatometria conduzidos até 1500°C.

Pode-se observar, primeiramente, entre a regido destacada na Figura 9 (9a e 9b) a ocorréncia
do primeiro evento térmico que foi identificado como sendo correspondente a decomposicao
do Hidréxido de Magnésio: quanto maior o teor de agente porogénico, maior a contracdo nessa
faixa de temperatura. Outro ponto importante a ser ressaltado é o comportamento da
composicdo com 23 vol% de hidroxido de magnésio (Mg(OH)2). Observa-se que essa
composicao apresenta a interessante caracteristica de sofrer pequenas variacbes em suas
dimensoes inicial e final. Além disso, para essa composi¢éo, a Taxa de Variagdo Total Linear
também é menor que para as demais. Finalmente, um destaque para a curva correspondente a
composicdo com 47 vol% de Mg(OH)2: durante o aquecimento até 1300°C, a amostra ndo

apresentou grandes variagcOes, principalmente quanto a Taxa de Variacdo Total Linear. No
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entanto, acima desta temperatura, observa-se que a amostra apresenta um aumento em suas
dimensbGes, o que indica que a densificagdo durante a sinterizacdo pode ter sido

contrabalanceada pela formacéo expansiva do espinélio.
Esses resultados apresentam importantes implicagdes tecnoldgicas:

e A manutencdo de elevados niveis de Porosidade Total Geométrica mesmo apos
sinterizacao a 1500°C indica que o sistema tem grande potencial de uso para isolamento
térmico;

e O fato de as estruturas ndo contrairem (ou até mesmo se expandirem) pode facilitar
consideravelmente o processo de instalacdo desses materiais, evitando a geracdo de
tensdes residuais e trincamentos.

A Figura 10, abaixo, apresenta os resultados do DRX para o sistema estudado com todas as
composicdes analisadas. Esses resultados mostram que realmente as alteracfes observadas nas
propriedades mecanicas e no nivel de porosidade anteriormente apresentados, sdo decorréncia
da decomposicdo do agénte porogénico e posterior formacdo do espinélio. As curvas
apresentadas na figura, apresentam teores crescentes de agente porogénico de baixo para cima.
Em especial a curva da composicdo com 47 vol% de hidroxido de magnésio mostra que a
transfomacdo de fase foi completa e assim pode-se relacionar o elevado nivel de porosidade
observado para essa composicdo a formacdo do espinélio; que, por se tratar de uma fase menos

densa, gera uma expansao volumétrica quando se forma.
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Figura 10: Resultados do DRX. Os picos estdo identificados o segue: “C” para Corindon (JCPDS 46-
1212); “S” para Espinélio (JCPDS 77-0435); “P” para Periclasio (JCPDS 4-0829).

As Figuras 11 a 16, apresentadas a seguir, mostram as imagens de microscopia eletronica de

varredura das amostras sinterizadas a 1500°C.
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Figura 12: Microscopia eletronica de varredura - amostra com 11 % de Mg(OH).
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Figura 13: Microscopia eletronica de varredura - amostra com 23 % de Mg(OH)s.
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Figura 14: Microscopia eletrénica de varredura - amostra com 47 % de Mg(OH)..
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Figura 15: Microscopia eletrénica de varredura - amostra com 62 % de Mg(OH)..
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de Mg(OH),; d) 62% de Mg(OH):.

Na Figura 11 e 16a) tem-se a microestrutura do sistema sem agente porogénico. Neste caso,
observou-se o nivel de porosidade mais baixo e encolhimento do corpo de prova (Figuras 9 e
10a, respectivamente). Na Figura 13 e 16b) tem-se a microestrutura do sistema com 23% vol.
de Mg(OH)z2. Os resultados anteriormente discutidos (Figuras 9 e 10c) mostraram porque essa
composicdo foi considerada como aquela que apresentou melhor resultado dentre todas (nivel
de porosidade superior ao inicial e praticamente nenhuma alteracdo em suas dimensdes); na
Fig. 13, podemos observar que existem pesco¢os de sinterizagdo, o que ajuda a explicar o
razodvel nivel de resisténcia mecénica que essa composicao apresentou. Na Figura 14 e 16¢)
tem-se a microestrutura do sistema com 47 %vol. de Mg(OH)., ou seja, a composicdo
estequiométrica de formacdo do espinélio. Percebe-se que nesse caso ndo houve praticamente
nenhuma densificacdo. Ainda é possivel notar como o crescimento de grdo foi intenso se
comparado aos sistemas anteriores. Finalmente, a Figura 15 e 16d) apresenta a microestrutura

do sistema com 62 %vol. de Mg(OH).. Pode-se notar (Fig 15) que a matriz esta mais densa que
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0s sistemas anteriores. Isso acontece pois ha deposicdo de MgO nos contornos de gréo, o que

inibe seu crescimento e favorece a densificagéo.
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5. Conclusoes

Os ensaios propostos para a caracterizagdo fisica das matérias primas foram realizados com
sucesso, e seus resultados foram muito importantes nas determinacdes das porcentagens de
dispersante que devem ser utilizadas na composicdo das suspensdes, de modo que o
processamento subsequente seja satisfatorio. Os resultados mostram que é possivel trabalhar
com as matérias primas descritas para obter um sistema possivel de ser moldado, desde que se
faca a adicdo da quantidade correta de dispersante, ou seja, aquela que provoca uma reducéo de
97% do valor de sua viscosidade. Observou-se ainda que esse dispersante pode ser utilizado
pois atende as condicdes (arbitrariamente estabelecidas) de processabilidade do material.

Os valores de densidade real, area superficial especifica e a distribuicdo de tamanho de
particulas sdo compativeis com outros trabalhos encontrados na literatura. Os valores de
densidade poderdo ser utilizados na preparacao das formulacdes com base volumétrica (mesmo
teor de solido nas suspensdes e mesmo teor de diferentes agente porogénicos, AI(OH)s ou
Mg(OH).). A érea superficial especifica e os testes reologicos permitiram determinar o teor
ideal de dispersante para cada matéria prima. Dessa forma, suspensdes aquosas estaveis de
misturas desses componentes serdo preparadas. A observagdo das particulas por MEV indicou
gue essas matérias primas foram obtidas por diferentes processos e serdo Gteis na identificacdo

de cada componente na investigacdo das estruturas porosas.

A andlise dos resultados dessa etapa do trabalho permite concluir que o sistema escolhido para
obtencdo de ceramicas porosas pode ser efetivo para essa finalidade. A composicdo ainda
permite variagdes para alcancar diversos niveis de porosidade de modo a atender necessidades
de diferentes aplicacGes. Outro ponto importante que o trabalho permitiu verificar é a
porosidade maxima que pode ser obtida nesse sistema: quando a composicao tém as proporgdes
estequiométricas da formacdo do espinélio observou-se que a porosidade atinge seu pico
maximo que vem acompanhado da menor resisténcia mecanica e do menor médulo elastico
obtidos no estudo. Tratando especificamente da composi¢do com 23 %vol de Hidréxido de
Magnésio, os resultados obtidos sdo interessantes para a aplicagcdo na industria ceramica por
apresentar alta estabilidade dimensional durante a sinterizagdo. Esse efeito pode ser explorado,
principalmente na industria de refratarios, por permitir um processamento mais preciso e pecas
com boa qualidade, por ndo ser necessario nenhum tipo de “compensag¢do” do encolhimento

durante a sinterizag&o.
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Sobre os resultados do DRX, pode-se concluir que realmente as fases que se esperava observar
foram formadas, o que confirma a ndo densificagéo da estrutura durane o tratamento térmico

gracas a presenca do espinélio.

Um ponto importante de ser ressaltado é que nas amostras em que houve excesso de MgO (apds
decomposicdo do Mg(OH)2) observou-se 0 comportamento oposto: enquanto que nas amostras
cuja formacéo do espinélio ¢ maximizada e a porosidade € mantida, as amostras que estdo além
do ponto estequiométrico (para o lado do MgQ) apresentam uma densificacdo acentuada. O
efeito do excesso de MgO é ainda mais intenso do que o de Al2Os no favorecimento da
sinterizacdo. Esse fato é explorado quando se deseja produzir tijolos densos abase de magnésio,
no entanto se o objetivo for a producdo de ceramicas porosas, o efeito do excesso de MgO pode

ser deletério para o nivel de porosidade da peca.

As microscopias eletronicas de varredura colaboraram na compreensdo dos fendmenos

estudados e das diferencas na microestrutura do material apds sinterizacéo.
Sobre as questdes para as quais se buscava uma resposta no inicio do trabalho, conclui-se que:

. i) O hidroxido de magnésio (Mg(OH)2) pode ser usado para geracdo de uma

estrutura porosa a base de espinélio (MgAl204)?

. R.i: O hidroxido de magnésio pode sim ser usado para geracao de uma estrutura

porosa a base de espinélio;

. ii) Quais devem ser: i) as proporgdes ideais entre reagentes? ii) as condicdes
adequadas de processamento via suspensdes aquosas?

. R.ii: O melhor resultado em termos de estabilidade dimensional e estrutural
foram obtidos com o teor de 23 %vol de Hidroxido de Magnésio, nas condic¢Bes descritas pela
metodologia;

. iii) Pode haver dificuldades de processamento (disperséo, principalmente)?

. R.iii: Ndo foram encontradas dificuldades durante o processamento, mas vale

ressaltar a importancia da remoc¢do completa das bolhas de ar do sistema ap6s a moldagem,
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para garantir que se esteja avaliando apenas a porosidade deixada pela 4gua da suspensdo e o
ganho de porosidade deixado pela decomposicao do hidroxido.
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