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INTRODUCAO

Dentre os diversos métodos de producéo de
microesferas pelo chamado “processo sol-
gel” tem-se a gelificacdo externa e
gelificacdo interna. Este ultimo consiste na
preparacdo de uma solucdo aquosa
contendo ions metdlicos de interesse (por
exemplo, solucdo de nitrato de aluminio),
ureia e HMTA (hexametilenotetramina).
Esta solucdo é gotejada em uma coluna de
vidro contendo liquido imiscivel aquecido,
gue promove a decomposi¢cao do HMTA em
amonia e formaldeido, provocando o
aumento do pH, e a consequente
precipitagéo/gelificacdo da solu¢do na forma
de gotas. As microesferas obtidas passam
por um processo de retirada de organicos
(consistindo em lavagem e autoclave),
seguidas por calcinacdo. !

Neste trabalho foram preparadas
microesferas de Oxidos mistos a base de
zircbnia e alumina (6xidos suportes) com o
segundo 6xido (6xido dopante) originado de
sais cloreto de titanio e de estanho
(AI203+Sn02, Al,O3+TiOs,, Zr0,+5Sn0,,
ZrO,+ TiOy). Variou-se a concentracao dos
componentes utilizados e a temperatura de
calcinagao, caracterizando-se as
microesferas resultantes por difracdo de
Raios-X (DRX), superficie especifica (BET)
e Fluorescéncia de Raios-X. Avaliou-se
para alguns dos compostos estudados, os
limites méaximos de Oxidos adicionados,
sendo possivel vislumbrar diferentes
aplicacdes para estas microesferas.

OBJETIVO

Produzir microesferas de oOxidos mistos, a
partir das matrizes de alumina e zircbnia
pelo processo de gelificacdo interna visando
sua utilizagdo em colunas de eluicdo de
geradores de radiofarmacos e como
catalisadores heterogéneos na producéo de
biodiesel.

METODOLOGIA

Como fontes dos ions metélicos dos 6xidos
finais foram utilizados os seguintes sais:
nitrato de aluminio nonahidratado (Al(NO3)3
9H,O0) e oxicloreto de zircbnia I
octaidratado (ZrOClI, 8H,0) para a
producdo dos Oxidos suportes; e cloreto de
estanho Il diidratado (SnCl, 2H,0) e
cloreto de titanio Il 15% em solucéo (TiCls)
para a producdo dos o6xidos dopantes. A
proporcao entre sais foi adequada para que
se obtivessem microesferas com teores de
80 a 95% dos suportes e de 5 a 20% dos
dopantes.

Inicialmente, prepararam-se duas solucoes,
sendo a primeira constituida pelo sal
suporte (0,23 mols), sal dopante e ureia (1,2
mols). E a outra por HMTA (0,3 mols). Para
cada solucéo, foram utilizados 2,3 mols de
agua, sendo deste total subtraido a agua
proveniente dos sais hidratados.
Posteriormente, ambas foram mantidas com
agitacdo em um banho termostético (3 a
5°C) para a completa homogeneizacdo. Em
seguida, foram misturadas para o
gotejamento na coluna de gelificacdo
(agulha de 0,7 mm e temperatura do Oleo
de silicone de 90 — 100°C).

Apds o0 gotejamento, as microesferas
passaram pelos seguintes processos:



1) Envelhecimento no proprio 6leo de
silicone por 1 hora (90 — 100°C).

2) Eliminacdo do excesso de Oleo, atraves
de peneira (por aproximadamente 24
horas).

3) Lavagem (com intervalo de 30 minutos):
4 vezes com tricloroetileno; 4 vezes com
solucdo de NH4OH 0,5 M; 4 vezes com
agua deionizada; seguida por 2
processos de autoclave (por 1 hora a
aproximadamente 130°C).

4) Secagem ao ar (24 horas).

5) Secagem em estufa 110°C (24 horas).

6) Calcinacéo a 700°C para as microesferas
de matriz Al,O3 e 550°C para as de ZrO,,
ambas por 1 hora.

RESULTADOS

Através do método proposto, foi possivel a
obtencdo de microesferas de 0xidos mistos,
havendo algumas limitagbes particulares
para cada oxido:

1) SnO: Pelo fato do pH de precipitacao
deste oxido ser muito baixo,
independente da matriz utilizada, houve a
precipitacdo durante a preparacdo da
solugéo. Isso limitou a 20% o percentual
em massa de SnO nas microesferas
finais.

2) TiO,: Por ser utilizado um sal bastante
diluido, no caso 15% em solugédo, existe
uma limitacdo decorrente da quantidade
de agua a ser adicionada.

Quanto a caracterizacao fisica e quimica

das microesferas obtidas, ainda estéo

sendo realizadas de superficie especifica,

fluorescéncia de raio X e difragéo de raio X.

CONCLUSOES

Através do método de gelificacdo interna é
possivel obter microesferas de Oxidos
mistos, havendo a necessidade do controle
especifico de pH e do teor de Oxidos
adicionados para cada composicao
produzida.
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