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Uno de los compuestos mas importantes que se utilizan en el campo de los cerdmicos estruc-
turales es la alimina. Dadas las exigencias y requerimientos actuales, sobre las caracteristicas de
las materias primas, se ha desarrollado una variedad de métodos de sintesis principalmente por
rutas quimicas, con el fin de obtener el tamafio, distribucion de tamafio y morfologia de particula
requeridas. El método de precipitacion controlada (MPC) permite alcanzar estas exigencias brin-
dando, ademas, la posibilidad de controlar adecuadamente el proceso y garantizando una buena
reproducibilidad del método. Aca se indica concretamente el efecto de la concentracion del precur-
sor de aluminio y del solvente de lavado durante el proceso de obtencidn de la alimina. Para la
realizacion de este estudio se utilizé valoracion potenciométrica y conductimétrica, para seguir el
avance del proceso, difraccion de rayos x (DRX), para determinar las fases cristalinas del sélido,
microscopia electrénica de transmision (MET) para determinar la morfologia y el tamafio de
particula.

Palabras clave:a-Al,O,, pecipitacion, etanol, precursor.

Abstract

One of the important compounds that was used in the structural ceramic is aluminum.
During the last years, a variety of synthesis methods have been developed to obtain raw
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materials with suitable characteristics in terms of the particle composition, size and shape.
The controlled precipitation method (CPM) allows to reach these demands and with this
method it is possible to control the synthesis one so as to guarantee characteristics of ceramic
powder. One stage of the CPM is the formation of the intermediate complexes of cation
whose oxide is necessary. In this work the effect of the concentration and the solvent of wash
during this process are indicated. For this study we used potenciometric titration to follow
the advancement of the process. We utilized XRD and TEM to characterize the solid phase
present in the system.

Key words: a-Al,O,, precipitation, ethanol, precursor.

1. Introduccién (Al(H,0)] * + OH - [ (AI(H ,0).(OH)] *+ H,O (3)

La AlL,O,es un material ceramico que presenta diversi- Las especies mononucleares mas estables correspon-
dad de usos en el campo industrial. La alimina fundida, den a la serie h= 0 hasta h= 4, donde las especiesh =2y
de pureza ordinaria, se utiliza como material abrasivo y h = 3 estan presentes de manera significativa en solucio-
para preparar materiales refractarios. Las propiedades denes muy diluidasRaes C.F & Mesmer R.E.1976). Al-
la alimina con aislante eléctrico permiten su uso en la gunos de los policationes que se pueden formar a través
fabricacion de aisladores de bujia, aisladores de alta ten-de las reacciones de policondensacion, olacion y/o oxola-

sién y sustratos electronicossifzen W. H. 1970).

La gran diversidad de aplicaciones que presenta la
Alumina ha incentivado el desarrollo de diversas técni-
cas de sintesis que permitan obtener el sélido con propie-
dades especificas para cada aplicacion.

Uno de los métodos mas utilizados en la sintesis de
materias primas, es la conformacion de una fase sdlida en
el seno de una disolucion donde los procesos de hidrélisis
y policondensacién de las especies que existen en el siste
ma son las reacciones important®se(re A. 1998). El
ion aluminio en solucién acuosa forma la especie
acuo[(Al(H,0),]*" que presenta un ambiente coor-
dinativo octaédrico con las moléculas de agua. El proce-
so de hidrélisis del catién acuo se puede representar a
través de la siguiente reaccidiolivet J. 2000).

[(AI(H ,0)] * = [ (AI(H,0),(OH)] '+ H,O" (1)

La cual ocurre de manera rapidafK(® s') (Baes C.F &
Mesmer R.E.1976). La hidrdlisis espontanea de la especie
[(Al(H ,0)] * continua extensivamente de acuerdo con la
siguiente reacciorBfinker C.J & Scherer G.W. 1990):

solvatado

(AI(OH,) )* + hH,0 - (AI(OH), (OH,)_)&* + hH,0* (2a)
h@* +hOH - 2hH,0 (2b)

donde ‘h” indica la razén molar de hidrélisis, cantidad
que es equivalente a la raz@H: Al de acuerdo a las
Gltimas reacciones.

Al modificar el pH, por la adicién del NJ®H también
se favorece el proceso de hidrélisis a través de la reaccion:

cion, son el dimer¢Al(OH),(OH,),)*, que en forma
desprotonada estaria representadq A(OH),(OH,) )*";

dado que en el sistema existe amoniaco podria formarse
el dimero (Al(OH),(OH,),(NH,),)* .El trimero es el
policationmas evidente en el sistergal (OH),(OH,),)*"
(Brown P. L, et al.1985) y si esta presente el anion sulfato
es posible que se forme un dimero con este anién.
(Johanssin G.,1962). Si el trimero se forma, asi sea tem-
poralmente, dada su geometria se podrian minimizar las
repulsiones electrotaticas, por lo que puede actuar como
una especie intermedia para la condensacion. La reac-
cion del trimero con agua lleva a la conformacion del
polication Evans H. T,1966)(Al,(OH),(OH,),)* y por la
presencia de Ot¢n el sistema, este Ultimo polication se
transforma en la especie [&(OH),(O,H,),(OH,)]*
(Gitzen W. H.,1970).

El puente n}OH del trimero puede llegar a actuar como
agente nucledfilico del monémero, pero debido a su gran
tamafo el elemento central no podria alcanzar una coor-
dinacién de 6 por efectos estéricos, el complejo que se
formaria es el siguiente:

(AI(OH,),)* + 4(Al,O(CH),(OH,),(H.,0),)* =
{Al[Al ,O(OH),(O,H,),(H,0).,7,"} +6H.0

(4)

Ademas, los cuatro (4) trimeros que coordinan con el
atomo central de aluminio pueden experimentar poste-
riormente condensacién intramolecular, por olacién, con
eliminacién de agua:

(AI(A LO(OH),(OH,)."),)"* = (Al LO,(OH), (OH,) )" + 12

H,O (5)
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Conformandose el ion "Al" (Keggin) y asegurandose
la estabilidad del cation. El ion Al ha sido identificado
utilizando SAXS (dispersién de rayos X a bajo angulo)
(Schaefer D.W, et. al1986) y por un pico pequefio de
resonancia det” Al NMR a 63.5 ppm (con relacién al
[AI(H20)6]3+) (Brinker C.J & Scherer G.W, 1990,
Thompson A.R, et al.1986).

En este trabajo se utilizo el método de precipitacion
controlada para sintetizar alimina. Se aplicaron las cur-
vas de valoracion potenciométrica para monitorear la evo-
lucion del sistema durante la adicion Nel,OH a una
solucion deAl(SQ),- 18H,0 con concentraciones 0.1M

y 0.3M. Con base en ellas se determinaron las diferentes
etapas del proceso y se analizaron los diferentes procesos

fisico-quimicos que pueden ocurrir en el sistema. El pol-
vo ceramico obtenido del solido precipitado en la solu-
cidn se caracterizo utilizando difraccién de rayos X (DRX),

redispersé usando un agitad®w 20 janke y kunkel Kira-
labotechika una velocidad de 100 r.p.m en un volumen
definido de alcohol; se formé nuevamente un gel, el cual
se dejo envejecer durante 24 horas para luego volver a
repetir el proceso indicado. Este proceso se repitio tres
veces. El sélido himedo, producto del filtrado de la solu-
cién obtenida de la tercera redispersion, se seco en una
estufa a 70°C durante un tiempo de 24 horas. Luego se
molié para obtener un polvo que posteriormente se some-
tié a diferentes tratamientos en un horno programable
durante dos (2) horas.

2.3. Caracterizacion
2.3.1. Difraccién de rayos x (DRX)

Los difractégramas se tomaron utilizando el difrac-
tdmetro marca RIGAKU modelo RING 2200 con geome-
tria Braga-Bietano y Software de operacién DMAX. Las

para conocer las bases presentes y su evolucion durantg.diciones de medicion fueron 40 KV y 19 KA, utilizan-

los diferentes tratamientos a que fueron sometidas las
muestras sélidas y microscopia electrénica de transmi-
sién (MET) para determinar la morfologia y el tamafio de

la particula.

2. Aspectos experimentales
2.1. Valoracion Potenciométrica

Se utilizaron cantidades especificas de sulfato de alu-
minio (precursor)Al,(SO),- 18H,0 marcaCarlo Erba
Reagenti,las cuales se disolvieron en agua destilada para
obtener soluciones con concentracion 0.1 M y 0.3 M. Man-
teniendo la solucién en constante agitacion se adiciono
NH,OH 28-30% marcaallinckrodt, a una velocidad de
0.03 cnipor segundo, hasta llevar la solucién a un pH ba-
sico. Se tomaron los datos del volumen adicionado de
NH,OH vy la variacion del valor de pH, para representar
graficamente el PH de la solucién en funcion del volumen
en cn¥, obteniéndose asi las curvas potenciométricas. El
pH se midié utilizando un potenciémetro Metrohm 744.

2.2. Lavados y redispersion en etanol

Un proceso de lavado y redispersiéon en etanol absolu-
to anhidro, marcaMallinckrodt, se realizé al precipitado
obtenido en el sistema para determinar el efecto del sol-

vente sobre la naturaleza de los compuestos presentes en

el polvo ceramico y sobre la morfologia y el tamafio de
las particulas.

La suspension coloidal obtenida del proceso de preci-
pitacion controlada, se filtro utilizando una bomba de
vacio Buchi B-169,el sdlido humedo resultante se

do radiacion Cu K, (A= 1.54056 A), con una velocidad
de goniémetro de 5-2° /min, empezando en 2° y terminan-
do en 70°.

Las muestras sélidas que se caracterizaron, fueron las
que resultaron del filtrado de la suspension coloidal ob-
tenida a las condiciones indicadas anteriormente y seca-
das posteriormente a una temperatura de 70°C en una
estufa durante 24 horas; también se estudio la evolucion
de las fases cristalinas presentes en las muestras cuando
se sometieron a diferentes tratamientos térmicos.

2.3.2. Microscopia electrénica de transmisién (MET)

Para determinar el tamafio y la morfologia de las parti-
culas principalmentgy a-Al O, se tomaron muestras del
polvo ceramico y se depositaron en rejillas de niG06l
MESH, utilizando los métodos normales de precipitacion
de muestras para microscopia: el porta muestra se colocd
en la camara del microscopio de transmisi&@OL-EX
1200 para observar los polvos cerdmicos depositados en
ellas.

3. Resultados y discusion
3.1. Valoracién potenciométrica

La curva de valoracion potenciométrica de la figura
la, cuyo comportamiento es el normal de una titulacién
acido-base, presenta tres regiones muy bien definidas: dos
pasos (ABy CD) y un salto (BC). Este proceso se describe
en un articulo anterioRpodriguez-Paez J.Eet al.2001).

La primera region AB corresponde a una zona practica-
mente plana, con poca variacion de pH y alto consumo de
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OH- por parte del sistema. La segunda region, BC, mues- al.1961) productos de la reaccion de hidrélisis por lo que

tra una marcada variacion de pH y la dltima, CD, corres- se deben precipitar sales basicas de aluminio. En las con-

ponderia a la region de saturacién y ocurre a un valor de diciones de sintesis, los sulfatos basicos de aluminio son

pH aproximadamente de 10. menos solubles que el hidroxido de aluminio o el sulfato
de aluminio s6lo $ing S.S, & Can. J.1969). Segun la

La figura 1 también muestra como se modifican 1as jiieratura Kubota H., 1956,Matijevic E., et al1961) los
curvas de valoracion potenciometrica al variar la concen- complejos mononucleares beben existir en mayor canti-

tracion inicial de A[(SO)), en ellas son evidentes las tres  ja4 on | sistema que contiene una concentracion menor
regiones mencionadas anteriormente. La extensién de Iade AL(SO). y la especie [(Al(HO).(OH)]* se debe formar
1A H H 2 473 2 5
region AB se incrementa en la medida en que aumenta la 44 y reversiblemente para valores de pH superiores a
concentracion inicial del precursor y dado que en esta g (Burriel F, et al1994). Los protones Hjue se generan
(rjeglon ocurren Iasdreaccmlnefs de h_|fjrodl|5||s y 90:'C°n('j durante la formacién de las especies mononucleares neu-
ensacion que conducen a fa formacion de 10S nuCleos A€ q)izarian los OHproducidos por la disociacién del

la fase sélida, siendo por tanto la nucleacién el proceso NH,OH que se adiciona a la disolucién. Esto justifica, en

mas importante en la region, es de esperar que la cantidad, ;e e| alto consumo de iones hidroxilo en la regién AB.
de nucleos que se formen sea mayor para el sistema con

mayor concentracion de 460)), El valor de pH corres- Al incrementar la concentracion inicial de,@0)),la
pondiente al punto A es aproximadamente 3.2 y el salto formacién de los complejos hidroxopolinucleares es el
de pH en la region BC es de aproximadamente 5.0 unida- proceso mas importantBdes C.F & Mesmer R.E1976,
des independientes de la concentracion inicial del pre- Matijevic E, et al1961,Vermeulen A.C,et al1975). Desa-
cursor de aluminio. A un valor de pH aproximadamente fortunadamente no existe un consenso general sobre la
igual a 8.8, cerca al punto C, el sistema se torna completa-identidad exacta y el nimero de tales especies poliméricas
mente lechoso. De este grafico se determiné el valor de en disolucion. Las especies polinucleares,(@H),
pH correspondiente al punto de equivalencia, cuyo valor (H,0)]*, [Al ,O,(OH),,(H,0),,1™y [Al ,(OH),(H,0),]* de-
es de aproximadamente 5.5. ben predominar entre valores de pH 3.5y 4.5 la primera
especie polinuclear garantiza la formacién de sulfato ba-
sico de aluminio con férmula [XIOH),(H,0),I(SO,), en el
sistema Baes C.F & Mesmer R.E.1976) Esta sal basica
de aluminio se conformaria en la region AB de las curvas
de valoracién y contribuiria a justificar el gran consumo
de OH que registra la curva de valoracion. Por otro lado,
la especie polinuclear puede conformar otros sulfatos ba-
sicos de aluminio que incorporen en su estructura amonio.
; (NH,).[Al ,O,(OH),,(H,0),I(SO,),x H,0 (Johansson, G.
10+ 1960). Un esquema general de la conformacion de una
] # fase sdlida en el seno de la solucion de sulfato de alumi-
nio se puede proponer considerando que durante la adi-
cién de NHOH, a la disolucion de A(SO)), los iones At*
iran formando iones polinucleares complejos a través del
proceso de olacion (M-OH + M-OH. M-OH-M + H,0) y
oxolacion (M-OH + M-OH- M-O-M +H,0) y que final-
mente se conformarian, por interaccién entre las especies
de iones, complejos polinucleares de sulfatos basicos de
aluminio; estos complejos polinucleares actuarian como

3.2. Andlisis de las curvas de valoracién

A bajos valores de pH la especie [(Al®)]*" debe
coexistir con los cationes basicos [(A[®).(OH)]*"y
[(Al(H ,0),(OH),] * (Baes C.F. & Mesmer R.E.1976,
Burriel F, et al.1994,Kubota H. 1956, Matijevic E, et

pH
o
1

——— 0.1M
—— 03 M

L B e o e e e e LA e m e e s m e e e
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Vv (mL)

NH,OH

1
65

Figura 1. Curvas de valoracion potenciométrica para diferentes

concentraciones de ABO,),

precursores en la formacién de los embriorfezdk B.
1966,Brace R. & Matijevic E. 1973).

Ellos se iran formando a medida que se adiciona el
NH,OH a la solucion, principalmente en la zona AB de las
curvas de valoracion potenciométrica (figura 1). Por ulti-
mo, las especies conformarian los nucleos de la fase sdlida
por la condensacion de los compuestos que continuamen-
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te se van formando en la suspension coloidal. Dado que laa sistemas con diferente concentraciéon de precursor y a
concentracion de los complejos de aluminio no solubles, y un pH dado de la suspensién de 5.5. La figura 2(a) mues-
ligeramente solubles, en la solucién aumenta, esto permitetra los DRX de los sélidos correspondientes al sistema

que se alcance la condicion de sobresaturacién del sistemacon una concentraciéon 0.1M de sulfato de aluminio a un

y que a través de esta fuerza conductora se conformen losvalor de pH de 5.5 (corresponde al punto de equivalencia
nucleos. Debido al pequefio tamafio de los nicleos, unosde la figura 1) El difractéérama correspondiente a la mues-

pocos nanémetros, las fuerzas superficiales que actian entra seca 2(a), indica que el sélido es amorfo con algunos
tre ellos adquirirdn valores muy grandes que favoreceran lapicos incipientes de sulfato basico de alumiSBA

aglomeracion de los mismos.
3.3. Caracterizacion de la fase sélida

3.3.1 Difraccién de rayos x (DRX)

Al SO, (OH),.5H,0 PDF 320027. Al tratar térmicamente la
muestra a 700° C, figura 2(b), es evidente la presencia de
un sulfato de amonio (NSO, (PDF 46-1212). La mues-

tra tratada a 900° C, figura 2(c), presenta como fase crista-
lina importante lay-Al O, (PDF 48-0367) y si se trata a

En las figuras 2 y 3 se muestran los difractogramas de 1100°C se obtiene una mezcla de las fgs&ésO, (PDF
rayos x de las muestras solidas secas, y posteriormente48-0367) ya-Al O, (PDF 76-144), esta Gltima en mayor
tratadas térmicamente durante 2 horas, correspondientescantidad (figura 2(d)).

i} GE'A|203

+ ?.'E'\|203

*+(MH)2(50y)

- ALS04 (OH]45H, O

i o Duuu"c

Intensidad (cuentas)

Sin ratarmiento rmico

(@)

10 2.IZI 3IIZ| 4'3 f.-IJ 5;] ?Iu
2 #{grados)

La figura 3 muestra los DRX de los sélidos obtenidos
del sistema con una concentracién 0.3M de sulfato de
aluminio y a un valor de pH de 5.5. La muestra tratada a

o o-AlLO;
+ TA':D3
#[(MH2050,)

Intensidad (cientas)

28(grados)

Figura 2. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras
sélidas del sistema X50,), 0.1M, pH 5.55, tratadas a: (a) secada a

60°C, (b) 700°C, (c) 900°C y (d) 1100°C.

Figura 3. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras
sélidas del sistema A50,), 0.3M, pH 5.55, tratadas a: (a) 500°C,
(b) 700°C, (c) 900°C y (d) 1100°C.
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VAN 0 or Ay 0y
+ ‘}h-"—\l:Da + ':p".ﬂ'\|203
+(MH)20504) +(NHJ2(50,)

Intensidad {cuentas)
Do e clad (o une nilens)

2 8 oy il a) " a0 sk 48 s @& M
18 fgradan)
Figura 4. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras
solidas del sistema ASO,), 0.1M, pH 5.55, primer lavado en Figura 5. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras
etanol con diferentes tratamientos (a) 700°C, (b) 900°C y (c) solidas del sistema XSO,)), 0.1M, pH 5.55, tercer lavado en etanol
1100°C. con diferentes tratamientos (a) 700°C, (b) 900°C y (c) 1100°C.

500°C es esencialmente amorfa aunque es evidente la premiento a 900°C se forma {gAl O, (PDF 48-0367), unica
sencia de una fase cristalina como el (NSO, (PDF 46- fase cristalina presente en la muestra, figura 4(b). Aunque
1212), ver figura 3(a). El DRX de la muestra tratada la muestra tratada a 1100°C presenta un alto porcentaje de
térmicamente a 700°C no cambia con relacion a la mues- a-Al, O, (PDF 76-144), aun esta presentg-ial ,O,, figura

tra a 500°C y es evidente de nuevo la presencia del 4(c). Enlafigura 5 se observa que al lavar por tercera vez el
(NH,),SO, (PDF 46-1212), figura 3(b). Si se trata precipitado con etanol no se observan cambios apreciables
térmicamente la muestra a 900°C la principal fase cristali- con relacion a la muestra del primer lavado, lo que lleva a
na esy-Al O, (PDF 48-0367), figura 3(c), y un tratamiento  concluir que el lavado con etanol, del precipitado obteni-
a1100°C permite la formacion dedieAl ,O,(PDF 76-144), do del sistema 0.1M de sulfato de aluminio no favorece la
figura 3(d). transformacion de las fases cristalinas-Al,O,; aun tra-

. tando la muestra a 1100°C no se consigue la completa
Para determinar el efecto del proceso de lavado y trasformaciony-a de la altimina.

redispersion del precipitado en etanol sobre la morfologia

y el tamafio de particulas, y posibles transformaciones de  Las figuras 6 y 7 muestran los difractogramas de DRX
fase, la suspension coloidal fue sometida a varios procesoscorrespondientes a la fase sdlida del primer y tercer lavado
de filtrado-redispersion y envejecimiento, en dicho solven- €n etanol, de la suspensién 0.3M de sulfato de aluminio
te. Las figuras 4 y 5 muestran los difractogramas corres- obtgmda a pH 5.45 de las muestras tratadas térmicamente
pondientes a la fase sélida del primer y tercer lavado en @ diferentes temperaturas.

et[anOI de la SUSpenSién 0.1M de sulfato Qe aluminio obte- En las figuras 6(a) y 7(a), se puede ver que las muestras
nido a pH 5.5y los de muestras posteriormente tratadasa las cuales no se les ha realizado tratamiento térmico
térmicamente a 700°C, figura 4, si se somete a un trata- muestran un alto grado de amortizacién pero presentan
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Figura 6. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras  Figura 7. Difractogramas de rayos-x correspondientes a muestras

sdlidas del sistema XSO)), 0.3M, pH 5.55,primer lavado en etanol  s¢lidas del sistema AS0,), 0.3M, pH 5.55, tercer lavado en etanol
sin tratamiento a diferentes tratamientos (a) Sin tratamiento, (b) a diferentes tratamientos (a) Sin tratamiento, (b) 500°C, (c) 700°C,
500°C, (c) 700°C, (d) 900°C y (e) 1100°C. (d) 900°C y (e) 1100°C .

un pico con mayor intensidad caracteristico de un sulfato precursor de aluminio presentan como Unica fases cristali-
basico de alumini€BA Al SO, (OH),.5H,0 PDF 320027, na laa-Al,O,cuando se tratan a 1100°C durante dos horas.
un tratamiento térmico a 500°C en la figura 6(b) y 7(b) ] ] o L

muestran la transformacién a un sulfato de amonio 3.3.2. Microscopia electrénica de transmision (MET)
(NH,),SO, PDF 46-1212, y la presencia de este sigue pre-
sente en las muestras lavadas y tratadas térmicamente 3
700° C, figura 6¢ y 7c independiente del nimero de lava-
dos en etanol. Al tratar las muestras a 900°C, figuras 6(d)
y 7(d), la unica fase cristalina presente egAd,O,(PDF
48-0367) la cual se transforma totalmenteehl O,a los
1100°C, figuras 6e y 7e.

La fotografia de la figura 8a corresponde a una mues-
sélida obtenida del precursor,@@0,), con una con-
centracion 0.1M, pH 5.5 y que fue posteriormente tratada
a 1100°C la cual presenta la coexistencia de las tases
AlLO,y y-Al,O, figura 2(d). Se observa que el tamafio de
las particulas es nanométrico aunque la morfologia no es
definida ni uniforme. En la figura 8(b) se muestran parti-
De acuerdo con los resultados de DRX, solo las mues- culas nanométricas de Al O, obtenidas de una solucion
tras obtenidas del sistema con mayor concentracion del 0.3M de sulfato de Aluminio a un pH de 5.5, y a las que se
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Figura 8. Fotografias obtenidas con MET d&) @-Al,0,y y-Al,O, obtenida del precursor ABO,), 0.1M, pH 5.55, con tratamiento

térmico a 1100°C,h) y-Al,O, obtenida del precursor A50,), 0.3M, pH 5.55, con tratamiento térmico a 900°C), {-Al O,y y-Al,O,

obtenida del precursor A50,), 0.1M, pH 5.55, a las que se les realizé tres lavados con etanol y luego se sometieron a un tratamiento

térmico a 1100°C,d) a-Al,O, obtenida del precursor ABO,), 0.3M, pH 5.55, a la que se le realizé tres lavados con etanol y luego se
sometié a un tratamiento térmico a 1100°C.



COBO J., J. E. RODRIGUEZ-PAEZ, C. VILLAQUIRAN R, & ALBERO SCIAN: EFECTO DEL ETANOL Y LA CONCENTRACION. . . 579

les realizé un tratamiento térmico a 900°C, figura 3(c). En
ella es nuevamente evidente el tamafio nanométrico de
las particulas.

En la figura 8(c), se observa la fotografia de la muestra
obtenida de una solucion 0.1M de@&0,),, a un valor de
pH de 5.5 y que posteriormente fue sometida a procesos
de filtracién y redispersiéon en etanol, secada a 70°C y
tratada térmicamente a 1100°C; el DRX de esta muestra
indica la coexistencia de las fases g y a de la Alimina,
figura 5(c). Las particulas presentan un tamafio aproxima-
do de 200nm y una morfologia irregular.

En la figura 8(d) se observan las particulasigd ,O,
obtenidas de una solucién 0.3M de sulfato de aluminio,
pH final de 5.53, sometida a lavado y redispersién en etanol
y a un tratamiento térmico a 1100°C. Es evidente en la
fotografia la naturaleza nanométrica de las particulas, un
tamafio menor de 200 nm, y la morfologia esferoidal de
las mismas. La distribucion de tamafio de particula es muy
homogénea como se puede ver en la figura.

4. Conclusiones

Del estudio realizado en este trabajo se puede con-
cluir lo siguiente:

a) Las curvas de valoracion potenciometrica obteni-
das del sistema XISO,),-NH,OH-H,O permitieron
determinar tres regiones bien definidas durante el
proceso de adicion del NBH. La region inicial,
primer peldafo, presenta un alto consumo de OH-
lo que puede representar la formacion de especies
mononucleares, como el AIQHy el Al(OH)," a
bajas concentraciones del precursor de aluminio, y
de especies polinucleares, @H),," y Al ,(OH)

y polimétricas A|(OH),,” o del Al (OH)_ ", a al-

tas concentraciones. Dado que el 5€s un ligan-

do inorganico, con alto poder aglutinante, puede
bloguear uno o mas sitios de coordinacion dgl Al
posibilitando que este anion actlie como un ligan-
do puente; esto justifica parcialmente su incorpo-
racion y presencia en la fase soélida tal como lo
muestran los datos de DRX.

.
45

b) Los resultados de DRX obtenidos indican la pre-
sencia de sulfato de amonio en los valores de pH
estudiados. A un valor de pH, 5.5, el sulfato de
amonio prevalece hasta los 700°C reiterando la
estabilidad térmica de los sulfatos de aluminio. La
y-AlL,O,es la fase cristalina principal a la tempera-
tura de 900°C independientemente de la concen-

tracion inicial del precursor de aluminio y del pro-

ceso de lavado con etanol. Para la concentracion
0.1m de A|(SO,),, es posible obtener como unica
fase cristalina la a-AD,en muestras tratadas a
1100°C, mientras que a temperaturas inferiores el
comportamiento es similar al que se observa en me-
nores concentraciones. Si el objeto es obtener sélo
a-Al,0, en el polvo ceramico lo recomendable es
trabajar con altas concentraciones dg(%0,), en

el proceso de precipitacion controlada.

Las condiciones utilizadas en el proceso de sinte-
sis de alumina empleado favorecen la conforma-
cién de particulas de tamafio nanémetirco. Con-
cretamente, partiendo de una concentracion 0.3M
de sulfato de aluminio y cumpliendo todas las eta-
pas del proceso, se obtuvo un polvo ceramico de
a-Al,O,nanométrico, menor a 200nm, con una mor-
fologia esferoidal y con una distribucion de tama-
filo homogénea, tratando térmicamente el precipi-
tado obtenido a 1100°C durante dos horas.

<)
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