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INTRODUCAO

O surgimento dos Reatores de Altas
Temperaturas (HTR) trouxe a necessidade
de desenvolvimento de novas formas de
combustiveis nucleares. Como solucéo,
conceberam-se as microesferas ceramicas.
Microesferas sdo ceramicas de Oxidos
metalicos. Entre suas principais
caracteristicas temos:

e Elevada esfericidade.

¢ Homogeneidade na composicao.
e Tamanhos proximos de 500.

e Elevada porosidade.

e Alta area superficial.

Ha diversos métodos de producdo de
microesferas, classificando-as em via seca
(compactacédo do po) e via Umida (processo
sol-gel). Subdividisse a dltima em
gelificagéo externa e interna.

Em resumo, o método de gelificacdo
interna, consiste no gotejamento de uma
solucdo aquosa contendo hexametile-
notetramina (HMTA), ureia e ions metélicos
do 6xido desejado, em um liquido imiscivel
aquecido. Com o aquecimento, ocorre a
decomposicdo do HMTA em formaldeido e
amobnia, ocorre o0 aumento do pH, e a
consequente precipitacao/gelificacdo da
gota da solugcdo, formando esferas de
hidroxido metalico. Estas em seguida,
passam por processos de remocgao de
materiais organicos, seguidos de secagem
e, por fim, calcinagcdo, garantindo como
produto final, microesferas do oOxido
metélico.

A adicdo de polimeros como elementos
formadores de poros € uma pratica usual
para a producdo de corpos ceramicos
porosos. Durante a calcinacdo desses
materiais ha a eliminacdo do organico, e os

espacos antes ocupados por estes, se
tornam poros. Assim, o controle da adicéo
de materiais organicos pode ser uma forma
de se controlar as caracteristicas dos poros
formados. 2

Neste  trabalho, foram adicionados
polimeros a composi¢cdo das microesferas.
Sao eles:

e PVA — &lcool polivinilico, polimero
conhecido por formar redes
macromoleculares e tridimensionais,
trazendo alta resisténcia mecéanica e
absorcdo de grandes quantidades de
agua, por este motivo, caracterizado
como um hidrogel.”!

e Amido — polissacarideo com capacidade
de formar um gel e se expandi em
contato com a agua. *?

e Albumina — proteina usada como agente
gelificante e espumante em suspensdes
ceramicas, e quando aquecida forma
uma estrutura entrelagada, termicamente
irreversivel.

OBJETIVO

Promover modificagbes nas caracteristicas
fisicas (aumento da area superficial e
controle da porosidade) de microesferas
ceramicas, por meio da adicao de polimeros
a solucdo empregada no processo de
gelificacéo interna.

METODOLOGIA

Os estudos estdo sendo realizados com
microesferas a base de alumina, por serem
consideradas modelos para o processo de
gelificagéo interna. Uma mistura de 0,54
mols de ureia, 0,43 mols de HMTA e 4,6
mols de &agua, foi resfriada em 5°C, em



banho termostético. A esta solu¢cdo aquosa
foram adicionados 0,27 mols de nitrato de
aluminio nonahidratado (AlI(NO3); . 9H0).
Apoés completa homogeneizacgao, adicionou-
se o polimero desejado, de forma a obter-se
porcentagens de 5 — 20 em relacdo a
massa final de Oxido (Al,O3) obtido. Tal
solucéo foi gotejada, com o auxilio de uma
seringa com agulha de 0,7 mm, em uma
coluna preenchida com o6leo de silicone
aquecido, entre 90 a 100°C. Ap6s uma hora
de envelhecimento no proprio oleo de
silicone, as microesferas foram filtradas.

A etapa seguinte de retirada dos materiais
organicos (6leo e substancias que nao
reagiram) consistiu em:

1) 4 lavagens com tricloroetileno (TCE),
por um intervalo 30 minutos cada.

2) 4 lavagens com hidréxido de amonio
(0,5M) , por um mesmo intervalo de
tempo.

3) 4 lavagens com agua, por intervalo de
tempo idéntico.

4) 2 processos de autoclave, durante uma
hora, que ocorreram a 135°C e 2 atm.

Apos isso, as microesferas passaram pelo
processo de secagem ao ar por 24 horas e,
posteriormente, em uma estufa a 150°C,
por um mesmo periodo de tempo. Por fim,
elas foram calcinadas a 700°C. Até o
momento, foram produzidos 12 lotes de
microesferas, variando-se os polimeros e as
gquantidades adicionadas.
A caracterizagdo das amostras sera
realizada através de trés andlises:
¢ Analise termogravimétrica para identificar
a temperatura de eliminacao do polimero.
e Porosimetria de mercurio e érea
superficial por adsor¢éo (BET)
e Microscopia Optica para andlise do
tamanho e esfericidade das
microesferas.

RESULTADOS

Resultados preliminares mostram que a
adicdo de polimeros as microesferas € uma
técnica adequada para o controle de suas
caracteristicas fisicas. Porém, ha limitacdes
guanto a quantidade maxima de polimero
adicionado, pois estes interferem na
viscosidade da solucao a ser gotejada.

CONCLUSOES

A producédo de microesferas pelo processo
de gelificacdo interna com a adicdo de
polimeros permite o controle da porosidade
das mesmas, apesar de se ter limitagOes
relacionadas as caracteristicas do polimero
empregado.
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