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Influéncia de Dispersantes e Materiais

Coloidais nas Propriedades de Superficie
de Particulas de Hidréxido de Aluminio
(Boemita) em Suspensao Aquosa

Vanderson S. Santos, Jodgo V. C. Alves, Amanda C. Souza
& lvone R.Oliveira

O o6xido de aluminio (Al203) conhecido como alumina, desempenha um papel
crucial na catalise devido a sua estabilidade térmica e capacidade de dispersar metais
cataliticos. Sua conformagdo para uso industrial geralmente envolve a extrusdo
do hidroxido AIO(OH), chamado pseudoboemita. Este precursor, de dimensodes
coloidais ou nanométricas, passa por um processo de dispers@o quimica, chamado
peptizagdo, para formar uma massa plastica homogénea. Neste estudo, investigamos
o impacto de dispersantes (Darvan-7NS, acido citrico, silicato de sodio, FS40, FS60
e FS65) e materiais coloidais (Micropolish e Sicol) na dispersdo do hidroxido de
aluminio. Alguns aditivos, como FS 65 e Micropolish, demonstraram melhorar a
dispersdo, reduzindo o tamanho das particulas e, consequentemente, aumentando a
area especifica do po de boemita. Essas descobertas sdo relevantes para otimizar o
processo de conformagdo da alumina para aplica¢des industriais.

Palavras-chave: hidroxido de aluminio,; aditivos, dispersantes; materiais
coloidais; potencial zeta, distribui¢do de tamanho de particulas.

Aluminum oxide (A1203), known as alumina, plays a crucial role in catalysis due
to its thermal stability and ability to disperse catalytic metals. Its industrial shaping
often involves the extrusion of IO (OH) hydroxide, known as pseudoboemite. This
precursor, with colloidal or nanometric dimensions, undergoes a chemical dispersion
process called peptization to form a homogeneous plastic mass. In this study, we
investigated the impact of dispersants (Darvan-7NS, citric acid, sodium silicate,
FS40, FS60, and FS65) and colloidal materials (Micropolish and Sicol) on the
dispersion of aluminum hydroxide. Certain additives, such as FS 65 and Micropolish,
demonstrated an improvement in dispersion by reducing particle size and consequently
increasing the specific surface area of boehmite powder. These findings are relevant
for optimizing the alumina shaping process for industrial applications.

Keywords: aluminum hydroxide; dispersant additives; colloidal materials;
zeta potential; particle size distribution.
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Introducéo

Na natureza podem ser encontrados diferentes
tipos de tri-hidroxidos de aluminio, Al (OH),, sendo
denominados gibsita, bayerita ¢ nordstrandita. Por
outro lado, também sao verificados outros mono-
hidroxidos de aluminio, AlIO (OH) que ndo ocorrem
naturalmente classificados como boemita, didspora e
pseudoboemita’

O hidréxido de aluminio apresenta um alto potencial
de aplicagdo em diferentes arcas da industria quimica.
Especificamente, na area do refino do petrdleo o tipo
boemita ¢ amplamente usado no desenvolvimento de
catalisadores. Diferentes condi¢des de sintese como
pH, temperatura e reagentes precursores alteram as
caracteristicas do material obtido, tais como, area
superficial especifica, didmetro ¢ volume de poros ¢
fase cristalina®

A alumina ou 6xido de aluminio (Al,0O,.xH,0), pode
ser sintetizada pela desidroxilagdo parcial do hidroxido
de aluminio. Essa desidroxilagdo ocorre durante o
aquecimento do hidréxido precursor, formando estruturas
cristalinas intermediarias com particulas de dimensdes
micrométricas. O tipo da estrutura de cada alumina formada
e a faixa de temperatura na qual existem dependem,
sobretudo, da estrutura do hidréxido precursor.’

As aluminas de transi¢do, também denominadas
de aluminas ativas, s@o aquelas obtidas entre as fases
hidroxido de aluminio e oxido de aluminio. Essas
aluminas apresentam grande importancia em reacdes
cataliticas heterogéneas, uma vez que apresentam
elevada area superficial especifica, didmetro e volume
de poros, sendo utilizadas como catalisadores em alguns
setores da industria quimica ou mesmo como suporte
de catalisadores em processos de hidrotratamento
(HDT). Neste caso, em reagdes que visam a redugdo dos
teores de enxofre e nitrogénio de fracdes de petrdleo.
Também existem suportes cataliticos constituidos por
uma mistura de silica-alumina e por zedlitas, porém
predominantemente, em catalise, sdo utilizadas as
aluminas de transigdo (y-ALO,).*
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Em geral, as aluminas como suportes sdo obtidas
pelo método de extrusdo de pastas obtidas durante
a peptizacdo de seus hidroxidos de aluminio pouco
cristalinos ocasionando a desaglomeragdo do material
devido a adicdo de agentes peptizantes.> Apos a etapa
de peptizagdo, a pasta obtida passa por um processo
de moldagem por extrusdo obtendo-se pellets, sendo
posteriormente secos e cortados.

As caracteristicas dos pellets obtidos, tais como
porosidade, area especifica e resisténcia a compressio
sdo influenciadas pelas condi¢des de sintese do
precursor, boemita, e das etapas de dispersdao do pd.
Cabe aqui ressaltar que a etapa de dispersdo depende
fortemente das cargas elétricas da suspensdo. Assim,
neste trabalho foram avaliadas a influéncia de aditivos
dispersantes ¢ materiais coloidais nas propriedades
de superficie de particulas da boemita formada por
meio da dispersdo. Aditivos selecionados a partir
desse estudo serdo usados na preparacdo de pastas
precursoras, analisando o efeito na extrudabilidade da
pasta ceramica, bem como nas propriedades texturais e
mecanica do suporte obtido, visando sempre a aplicagdo
como catalisador heterogéneo.

Materiais e Métodos
SINTESE DO PRECURSOR DA ALUMINA

(BOEMITA)
Para a preparacdo da boemita, uma solugdo acida

de sulfato de aluminio (Synth) foi dissolvida em agua
deionizada e misturada com auxilio de um agitador
magnético a velocidade de 400 rpm (solucdo 1). Apds a
dissolucdo completa dessa solucdo, foi realizada filtragao
a vacuo. Uma outra solugdo alcalina foi preparada com
hidroxido de sédio (Synth) sob agitagdo magnética
de 400 rpm até a completa dissolucdo do pd em agua
(solugdo 2). Posteriormente, a solucdo 1 foi colocada no
reator sob agitacdo a 700 rpm e aquecida até atingir a
temperatura de 74°C sendo entdo, adicionada, por meio
de uma bomba peristaltica programada com uma vazao
de 11 mL.min"!, a solugdo 2 até atingir o esgotamento da
solugdo alcalina.
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Uma terceira solugao, também alcalina, foi preparada
usando aluminato de so6dio (Carlo Erba) solubilizado em
agua deionizada, sendo esta solugdo agitada em 400 rpm
no agitador magnético até completar a sua dissolugdo,
e posteriormente filtrada em um funil de Biichner. Essa
solucao foi adicionada ao reator, também com o auxilio
da bomba peristaltica, mantendo a vazdo anterior até
atingir o pH entre 9 ¢ 9,5. O tempo de reacdo foi de uma
hora aproximadamente.

O produto obtido no reator foi retirado, filtrado e lavado
no funil de Biichner com 15 litros de agua destilada, sendo
a torta imida obtida pesada e colocada em uma estufa
mantida a 120 °C por 12 h. Apds a secagem, o material foi
pesado novamente para realizar a selecdo granulométrica
com o auxilio de uma peneira com tela de abertura de
38 um, sendo guardada em um frasco a fim de prevenir
a umidade do ambiente. Uma aliquota de 1 g desse
produto foi colocada no cadinho para calcinar a 600 °C,
patamar de 300 min e taxa de 3°C.min"', em fluxo de ar
comprimido, 1200 mL/min. Amostras secas e calcinadas
foram caracterizadas por Difratometria de Raios X (XRD-
6100, Shimadzu), varredura 20 de 10 a 80°. A amostra
calcinada também foi caracterizada quanto a porosidade
e area especifica pela técnica de volumetria de nitrogénio
(BET, JWGB, MESO 400).

CARACTERIZACAO DE SUSPENSOES DE
BOEMITA NA PRESENCA DE ADITIVOS
DISPERSANTES E MATERIAIS COLOIDAIS

As caracteristicas dos aditivos dispersantes ¢ materiais

coloidais avaliados, sejam preparados ou sejam fornecidos
pelos fabricantes, sdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas dos aditivos dispersantes e materiais
coloidais avaliados nas suspensdes de boemita.

Nome Apresentagio/ | Composi¢do |Caracteristica| Concentragio
comercial fabricante quimica ionica g/mL

P6 branco, Vander-| Polimetacrilato

Darvan-7NS . .
bilt Minerals

L anidnico 0,1
de sodio
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L. . Granulos branco, . . a
Acido citrico . Acido citrico anionico 0,1
Dindmica
Silicato d Pob , Dina- | .. . ia s
! lc,a,o ¢ © ranc,o e Silicato de sodio| anidnico 0,1
sodio mica
Castament P6 Amarelado, | Polimeros fami- aniénico 0,002
FS 40 Basf lia poliglicol ’
Castament P6 Amarelado, | Polimeros fami- . 0.02
anidnico ,
FS 60 Basf lia poliglicol
Castament P6 Amarelado, | Polimeros fami- anidnico 0.02
FS 65 Basf lia poliglicol ! ’
. X Suspensao coloidal, R
Micropolish Alumina - 0,03
Instrumental
. Suspensao coloi- .
Sicol X Silica - 0,03
dal, Unaprosil

Suspensdes aquosas de hidréoxido de aluminio,
boemita (1 grama de boemita ¢ 19,6 mL de agua)
foram preparadas para medi¢des do potencial zeta em
funcdo do teor dos aditivos (mL).

O potencial zeta ¢ uma medida da carga elétrica
das particulas em suspensdo ¢ ¢ crucial para entender o
comportamento ¢ a estabilidade desses sistemas aquosos.
O equipamento utilizado para medir o potencial zeta foi
o da marca Particle Metrix, modelo Stabino.

Para as suspensdes (1 grama de boemita ¢ 100 mL
de agua) contendo ou nao os aditivos selecionados em
diferentes concentragdes, também foram realizadas
medidas de distribuicdo de tamanho de particulas por
difracdo a laser utilizando um equipamento da marca
Microtrac, modelo S3550.

Resultados e Discussao

CARACTERIZACAO DO PRECURSOR DA
ALUMINA (BOEMITA)
Os difratogramas de raios X apresentados na Figura

1 mostram, conforme esperado, apenas a presenga da fase
boemita, AlO (OH) apos a secagem a 120 °C ¢ a presenca da
fase gama-alumina (y-Al,0,) apos calcinagdo a 600 °C.

A caracterizagdo da amostra calcinada quanto a
porosidade ¢ area especifica ¢ apresentada na Figura 2.
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Observa-se que o material em p6 de hidréxido apresenta uma
elevada area superficial.
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Figura 1. Difratogramas de raios X obtidos para o precursor da
alumina tratado a 120 °C e calcinado a 600 °C.
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Figura 2. Curvas adsor¢ao-dessor¢do de volumetria de nitrogénio
para a gama-alumina calcinada a 600 °C.

Conforme a classificagdo da IUPAC para isotermas
de adsorgdo, a isoterma obtida na Figura 2 ¢ do tipo V,
com formagdo de histerese, que se aplica para materiais
mesoporosos, com didmetro de poros na faixa entre 20 A a
500 A. Segundo a classificacdo de Boer para as diferentes
formas de histerese, o formato da histerese obtida pode ser

Revista Processos Quimicos

classificado como tipo H3, que indica a presenga de poros
em forma de cunha, cones ou placas paralelas.

CARACTERIZACAO DAS SUSPENSOES DE
BOEMITA NA PRESENCA DE ADITIVOS
DISPERSANTES E MATERIAIS COLOIDAIS

Os resultados quanto a caracterizagdo das suspensoes

aquosas de hidroxido de aluminio (boemita) por meio de
medidas do potencial zeta em fun¢do do teor dos aditivos
dispersantes e materiais coloidais sdo apresentados nas
Figuras 3 e 4, respectivamente.
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Figura 3. Potencial zeta versus teor de aditivos dispersantes para
suspensoes aquosas de precursor de alumina (boemita).
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Figura 4. Potencial zeta versus teor de materiais coloidais para
suspensdes aquosas de precursor de alumina (boemita).
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Os resultados de potencial zeta das suspensdes
aquosas de boemita em fung@o do teor dos aditivos
mostraram que os aditivos Darvan-7NS, FS 65,
Micropolish e Sicol resultaram valores mais negativos
de potencial zeta. O aditivo silicato de sodio promoveu
valores muito negativos de potencial, porém houve uma
rapida inversdo no potencial.

As avaliagdes de potencial zeta em fun¢do do
teor dos aditivos permitiu selecionar os aditivos
mais eficientes para promover cargas na superficie
das particulas do hidroxido estudado e consequente
estabilidade (dispersdo) resultando em aumento de area
superficial do p6 de hidroxido.

Dentre os numerosos agentes dispersantes pron-
tamente disponiveis no mercado, os mais amplamente
empregadosnadispersdo de particulas de 6xidos sdo os
polieletrolitos, que se referem a moléculas
poliméricas contendo grupos que sofrem dissociagdo
em solugdes aquosas. Essas moléculas dissociadas
quando adsorvidas nas superficies das particulas
modificam suas cargas superficiais verificando-se
um potencial resultante.’

Os polieletrolitos da familia de policarboxilato
¢ polimetacrilato usados nesse estudo atuam pelo
mecanismo de estabilizagdo eletroestérica.’ Este
mecanismo consiste na combinagao dos efeitos estérico
promovido pelas cadeias moleculares adsorvidas
na superficie das particulas que se estendem pela
solucdo com o efeito eletrostatico oriundos dos grupos
dissociados das cadeias. As cadeias moleculares
quando suficientemente desenoveladas promovem
impedimento fisico a aproximagdo das superficies
das particulas em regides dominadas pelas forcas de
atracdo de van der Waals.%’

Nas suspensdes coloidais, por sua vez o
desenvolvimento de cargas, e consequente repulsdo
entre as particulas para manutencdo da estabilidade por
repulsdo eletrostatica, ¢ promovida pelo ajuste do pH na
faixa em que as particulas de oxidos (Si0,, Al,O,) estdo
carregadas negativamente.’
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Medidas de distribuicdo granulométrica foram
realizadas para suspensdes aquosas de boemita contendo
ou ndo diferentes teores dos aditivos selecionados.
Os resultados de distribuicdo acumulada e discreta
sdo apresentados nas Figuras 5 e 6 para os aditivos
dispersantes e materiais coloidais, respectivamente. Os
aditivos FS65 e Micropolish mostraram-se mais eficientes
reduzindo o teor de particulas de maiores tamanhos, o que
deve aumentar a area do pé de boemita.
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Figura 5. Distribuicdo de tamanho de particulas (a) acumulada e (b)
discreta para suspensodes aquosas de hidroxido de aluminio (boemita)
na auséncia ou presenga dos aditivos dispersantes selecionados.
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Figura 6. Distribuicdo de tamanho de particulas (a) acumulada e (b)
discreta para suspensdes aquosas de hidroxido de aluminio (boemita)
na auséncia ou presenga dos materiais coloidais selecionados.

Conclusao

A adi¢do de aditivos dispersantes e materiais
coloidais ao hidroxido de aluminio durante a sua etapa
de dispersdo, altera significativamente as cargas na
superficie das particulas. Cargas iguais e mais intensas
promovem a dispersdo das particulas em meio aquoso,
resultando em melhor estabilidade das particulas em
suspensao.
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A repulsdo entre as particulas, também, leva a quebra
de aglomerados e consequente individualizagdo das
particulas, promovendo decréscimo na distribuicdo de
tamanho de particulas em suspensdo. Os aditivos FS
65 e Micropolish se destacam por promover valores
mais negativos de potencial zeta e de redugdo do teor
de particulas do pd. Ou seja, as particulas com cargas
elétricas negativas superficiais favorecem a dispersdo
e a redugdo do tamanho dessas particulas. Esses dois
efeitos, ou sejam, a dispers@o/estabilizagao da suspensdo
¢ a diminuigdo das particulas de hidroxido na presenga
de alguns aditivos podem influenciar na textura e na
resisténcia mecanica da alumina obtida apds a etapa de
conformacgdo, tornando-a adequada as aplicagdes em
processos cataliticos heterogéneos.
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