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Avaliagdo da proporgao entre reagentes na obtengao de microesferas
ceramicas por gelificagdo interna
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INTRODUGAO

Nas décadas de 70 e 80, varios estudos
focaram-se no desenvolvimento de novas
formas de combustiveis nucleares para os
Reatores de Altas Temperaturas (HTR). As
microesferas de oxidos metalicos
hidratados ulilizadas no tratamento de
residuos nucleares tornaram-se& a nova
forma de combustivel, o triestrutural-
isotrépice (TRISO), Figura 1. O nlcleo
consiste numa microesfera ceramica de
oxido metalico, revestida por camadas de
carbono pirolitico e carbeto de silicio. 2

Figura 1 - Micrografia do Combustivel
TRISO. I

(HMTA) em altas temperatura. Os produtos
da decomposicdo sdo formaldeido e
amdnia, esse Oltimo em agua lorna-se
aménio, sequestrando ions H+ do meio e
aumentando o pH. Como ha um taxa
decomposicdo em baixas temperaturas, a
solugdo precursora das microesferas €
resfriada até 5°C, depois essa & gotejada
em uma coluna com dleo aquecido, onde
através de tensdes interfaciais ha a
transformacgdo das gotas em microesferas,
e no interior dessas ocorrem as reagbes do
processo sol-gel.

As caracteristicas fisico-quimicas das
microesferas, elevada esfericidade,
porosidade, area superficial e
homogeneidade em sua composigdo,
propiciaram seu uso fora da area nuclear
como catalisador e trocador idnico.

OBJETIVO

Esse estudo visa impulsionar a aplicagio
das microesferas de oxido de aluminio
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As  microesferas sdo  produzidas pelo
processo sol-gel, que se refere a conversio
de uma suspensdo coloidal (sol) em um
solide (gel) [2,3]. Uma solucdo contendo
ions do metal desejado & convertida em sol,
por uma alteracdo no pH, que transforma os
ions em particulas de hidroxido insoldvel. A
converséo do sol em gel deve-se por
reagbes de condensacdo, que agregam as
particulas em redes poliméricas
inorganicas. (27

Mo caso das microesferas, a alteragdo de
pH do processo sol-gel & proveniente da
decomposi¢do do hexametilenotetramina

adicionados 0,27 mols de nitrato de
aluminio nonahidratado. Apés completa
homogeneizagdo, a solugdo é gotejada,
com o auxilio de uma seringa com agulha
de 0,7 mm, em uma coluna preenchida com
dleo de silicone aguecido (95°C). Apds uma
hora de envelhecimento, no préprio éleo de
silicone, as microesferas sao filtradas,
depois lavadas com tricloroetileno, hidroxido
de amdnio e agua por um intervalo 30
minutos quatro vezes cada e autoclavadas
{135°C e 2atm) duas vezes por uma hora.
Posteriormente, elas s3o0 secas em
ambiente aberto por um dia & em estufa a
150°C por mais 24 horas &, por fim, 580
calcinadas (2°C/min até 700"C/1h).

A quantidade de agua foi o foco de estudo,
dessa forma variou-se a concentragdo da
mesma, como apresentado na Tabela 1.

Tabela 1 - Composiciio em moles das
solugdes precursoras das microesferas.

Amostra  AI(NO3)s HMTA Ureia Agua

A (100%) 0,27 043 054 456
B(825%) 027 043 054 40
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melhorando  as  caracteristicas  fisico-
quimicas do material, através da avaliagdo
da proporgdo entre o0s reagentes
precursores das microesferas, wvariando
principalmente a quantidade de agua,
buscou-se o aumento da area superficial e
porosidade.

METODOLOGIA

A produgSo das microesferas de alumina
comega com a preparagao de uma solugdo
aquosa de 0,54 mols de ureia, 0,43 mols de
HMTA e agua deionizada (5°C). Em
seguida, a esta solugdo aguosa sao

CONCLUSOES

A proporcio entre os reagentes precursoras
das microesferas tem forte impacto nas
caracteristicas finais das microesferas de
alumina. Amostras produzidas com menor
volume de agua apresentaram um aumento
de area superficial especifica, volume e
diagmetro de poros, assim definindo uma
relagdo inversamente proporcional entre
essas carateristicas e o volume inicial de
agua.
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C(750%) 027 043 054 3,8
D(675%) 027 043 054 36

RESULTADOS

As amostras produzidas foram
caracterizadas por adsorcdo e dessorcdo
de nitrogénio. Os resultados estdo
apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Relagdo entre a quantidade de
agua com a superficie superficial,
porosidade e didmetro de poros.

Seum Vioros  Oporos

Experimento (m?g) (cm¥a) (&)
A [4,6] 193 042 61
B [4,0] 218 060 83
C [3.8] 207 068 131

APOIO FINANCEIRO AO PROJETO
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