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Resumo: A mulita, estrutura ceramica constituida por alumina e silica, esta presente em diversas modalidades da
indUstria cerdmica devido as suas excelentes propriedades fisicas e mecanicas a altas temperaturas, como alto ponto
de fusdo, baixa expansd@o térmica, boa resisténcia a fratura e ao choque térmico, alta resisténcia & fluéncia,
estabilidade térmica, baixa densidade e baixa constante dielétrica. Porém, € um mineral raro e a sua produgdo
envolve reagdes em elevadas temperaturas. O presente trabalho teve como objetivo a obtencdo de mulita a partir de
diferentes matérias-primas por duas rotas via reacdes quimicas em temperaturas proximas de 1600°C. As misturas
utilizadas foram de alumina e caulim e alumina e silica em diferentes proporcdes. A caracterizacdo foi feita por
difracdo de raios-X e microscopia eletronica de varredura. Para todas as misturas utilizadas, obteve-se mulita como
fase principal, e alumina como fase secundaria.
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1. INTRODUCAO

Vaérios trabalhos (Schneider et al, 2015; Gongalves et al, 2009) mostram que a mulita mineral que tem composicao
estequiométrica 3Al,05.2Si0, ocorre muito raramente em rochas naturais. Porém, devido as suas excelentes
propriedades fisicas e mecanicas, sua aplicagdo tem crescido no campo de cerdmicas avancadas. Dessa forma,
numerosos processos tém sido desenvolvidos para a sua sintese.

Segundo varios autores (Schneider et al, 2015; Komarneni et al, 2005), um requisito importante para a producao e
aplicacdo desse composto é o conhecimento do diagrama de fase Al,O3-SiO,. Os limites da fase da mulita juntam-se a
77.2% em peso de Al,Oz, que corresponde a 2Al,03.Si0, (também conhecida como 2/1-mulita). Com a diminui¢do da
temperatura, a composicdo da mulita desloca-se para contetidos menores de Al,Os. Abaixo de 1600°C o teor de Al,O3 €
menor que 73% em peso, correspondente a uma composi¢do de 3Al,03.2Si0,, a chamada mulita estequiométrica ou
3/2-mulita, que é a Unica fase cristalina estavel do diagrama a pressao atmosférica.

De acordo com Schneider et al (2015), os materiais de partida, as condi¢cGes ambientais, tais como a temperatura,
pressdo e pressdo parcial de oxigénio, a sintese aplicada e rotas de producdo influenciam significativamente o
desenvolvimento dos cristais de mulita. Okada (2007), mostra que a razdo principal para as diferentes rotas de
mulitizacdo é atribuida ao diferente grau de mistura do Al,O3 e SiO, nos gréos.

Varios autores (Okada, 2007; Gongalves et al, 2009) mostram que a formacao de mulita, pode ser dividida em duas
grandes rotas: a partir de pés reativos, ocorre através de reagdes no estado sélido ou por decomposicdo térmica. No caso
das misturas estequiométricas de pds de alumina e silica, a mulitizagdo ocorre através de reagdes no estado solido entre
temperaturas de 1400°C e 1800°C; e formacdo direta de mulita rica em Al entre temperaturas de 900-1000°C,
comportamento observado para misturas de caulinita e alumina, neste caso a formacdo de mulita se da por
decomposicdo térmica, através da liberagdo de silica que reage com a alumina calcinada a temperatura aproximada de
1000°C.

Este trabalho apresenta resultados da obtencdo de mulita a partir de misturas de pé de alumina e silica e alumina e
caulim, a partir de reaces quimica em temperaturas de 1600°C.

2. MATERIAIS E METODOS

As matérias-primas utilizadas para obtencdo da mulita foram: alumina, silica e caulim. Foram desenvolvidas duas
rotas: silica+alumina e caulim+alumina. Na primeira rota foram utilizadas trés diferentes proporcoes, sendo uma delas a
estequiométrica. Na segunda rota, foi apenas uma propor¢do com aproximadamente 55% de caulinita e 44% de
alumina.
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Os pos de silica, alumina e caulim foram devidamente pesados nas proporgGes correspondentes. Os pos foram
homogeneizados manualmente por 20 minutos em um gral de porcelana e posteriormente prensados em moldes
metalicos, em uma prensa uniaxial e levados para uma estufa para secagem a 100°C, por 24 horas.

As amostras foram entdo sinterizadas num forno elétrico na temperatura de 1600°C, com taxa de aquecimento de
5°/min e patamar de queima de 2 horas. Em seguida as amostras foram moidas para caracterizacao.

Apos a sinterizacdo as amostras foram caracterizadas por difracéo de raios X (DRX), em equipamento SHIMADZU
XRD-7000, objetivando identificar a composicdo e as respectivas estruturas cristalinas. Foram adotadas as seguintes
condicOes de analise: velocidade de escaneamento = 2°/min e angulo de varredura variando de 3 a 85°, com alvo
metalico de cobre.

A analise quantitativa via Origin foi obtida através das areas individuais dos picos utilizando o “peak fitting
module” que aplica a fungdo de Gauss e calcula a area sobre os picos. O programa gera automaticamente a porcentagem
relacionada a cada pico, bastando entdo, apenas somar cada fase separadamente para se obter o resultado final.

Foi realizada a analise morfoldgica no microscépio eletrénico de varredura (MEV), da marca SHIMADZU e
modelo SSX-550. Para o ensaio, foi preparada uma solucéo do p6 de obtido em agua com dispersante. Ap0s agitacdo da
solucdo por 24 horas, uma gota desta foi depositada no porta-amostra e seca em estufa. Em seguida, foi realizada a
metalizacdo da superficie com ouro para realizagdo da microscopia.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Difracgéo de Raios-X

A figura 1 mostra o difratograma tipico obtido para as misturas ap6s tratamento térmico confirmando a presenca de
materiais cristalinos. Em todos os ensaios realizados observou-se a presenca de mulita e também de alumina, mesmo
para a amostra onde se utilizou a propor¢do estequiométrica.
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Figura 1. Difratograma tipico obtido para os ensaios realizados

Através do software Origin, versdo 9.1, foi possivel fazer a analise semi-quantitativa a partir das areas dos
picos. Os resultados encontram-se na tabela 1.
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Tabela 1. Analise semi-quantitativa das misturas utilizadas.

Amostra % mulita % alumina
Amostra | (proporcéo 97,2 2,8
estequiométrica)
Amostra Il (excesso 95,3 4,7
de alumina)
Amostra 11 (excesso 96,6 34
de silica)
Amostra IV 97,8 2,2
(alumina+caulim)

A partir dos valores encontrados percebe-se a elevada porcentagem de mulita e a presencga de alumina em todas
as amostras. E importante ressaltar que a técnica utilizada pode apresentar erros, principalmente no que se refere a
sobreposicao e identificacdo dos picos para andlise.

3.2. Microscopia Eletrénica de Varredura

As figuras abaixo (2 a 5) mostram as anélises de particulas obtidas via MEV. E possivel a identificagio de
particulas de tamanhos de 1um até aproximadamente 30um.
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Figura 2. Microscopia eletrénica de varredura para amostra |
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Figura 3. Microscopia eletronica de varredura para amostra |1
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Figura 4. Microscopia eletronica de varredura para amostra |11
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Figura 5. Microscopia eletrénica de varredura para amostra 1V

3.3. Anélise de area superficial das particulas (BET)
Os valores encontrados para os pés utilizados foram de 66,1m?/g para alumina, 7, 1m?g para a caulinita e 1,20m?/g para
0 quartzo.

4, CONCLUSAO

A mulita foi obtida nas rotas utilizadas no trabalho, a partir da alumina e silica, e da alumina e caulim. Os
resultados obtidos na difracdo de raios X demonstraram que em todas as amostras foi possivel formar mulita, com
presenca de alumina.
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Abstract: Mullite is a ceramic structure composed of alumina and silica, and is present in many branches of the
ceramic industry due to its excellent physical and mechanical properties at high temperatures, such as high melting
point, low thermal expansion, high ultimate tensile stress and thermal cycles, high fluency resistance, thermal stability,
low density and low dielectric constant. Although, it is a rare mineral and its production involves chemical reaction in
high temperatures. This present work has as objective the production of mullite from different raw materials using two
different routes, with chemical reactions occurring at temperatures around 16000C. The compounds used were a mix
of alumina and kaolin, and alumina and silica in different proportions. The characterization was made from X-ray
diffraction and Scanning Electronic Microscopy. For all the compounds used, mullite was obtained as a main phase,
and alumina as a secondary phase.
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