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(57) Resumo: "NOVO PROCESSO DE PARA PREPARAGAO DE OXIDO
DE ALUMINIO POROSO DOPADO COM CARBONO". Refere-se a
presente invengéo ao desenvolvimento de uma nova rota de sintese para a
produgéo de oxido de aluminio nano poroso dopado com de carbono. Esta
rota permite sintetizar o oxido de aluminio dopado com carbono através do
método eletroquimico utilizando como eletrélito um acido orgéanico, que em
seguida sofre um tratamento térmico para induzir a degradacéo da parte
orgénica com a subseqliente incorporagdo de carbono no oxido de
aluminio poroso. A vantagem desta nova rota de sintese com relacéo aos
métodos tradicionais de sintese de cristais de oxido de aluminio dopado
com carbono, consiste no fato de ndo ser necesséario o uso de fornos
especiais de altas temperaturas e com gradiente de temperatura
controlado, como também a néo utilizagdo de atmosfera altamente redutora
para permitir a dopagem de carbono na estrutura cristalina dos 6xidos de
aluminio.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencao

“Novo processo de para preparacao de oxido de aluminio
poroso dopado com carbono”

Refere-se a presente invengao ao desenvolvimento de uma
nova rota de sintese para a producdo de oxido de aluminio
nano poroso dopado com carbono. Esta rota utiliza o método
eletroquimico em meio aquoso utilizando acidos organicos par
sintetizar os 6xidos de aluminio nano porosos dopado com
carbono com diferentes porosidades e espessuras, sendo um
processo que depende do meio quimico e do potencial
aplicado ao eletrodo. A vantagem adicional desta nova rota de
sintese com relagdo ao método tradicional de crescimento de
mono cristais de aluminio dopados com carbono, consiste no
fato de n3o ser necessario o uso de fornos especiais com
gradientes bem controlados de temperaturas e/ou o uso de
altas temperaturas como requeridas no Pprocesso de
crescimento dos monos cristais, como também n&o necessita
da utilizacdo de atmosferas altamente redutoras para permitir
a dopagem de carbono na estrutura cristalina dos o6xidos de
aluminio. Sendo assim desenvolvemos um método que pode
ser utilizado a baixas temperaturas e atmosfera ambiente que
pode ser desenvolvido para producéo em larga escala. A idéia
fundamental da nossa invencdo consiste na decomposicao
térmica do anion que foi incorporado no processo de sintese
do oxido de aluminio, uma vés que o meio eletrolitico usado
na sintese é organico, por atragdo eletrostatica estes anios
sdo atraidos pelo potencial positivo do eletrodo e assim sao
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incorporado ao oxido formado, quando a amostra é aquecida
havera a decomposicdo do radical organico, € como produto
desta decomposicdo em grande parte, carbono é incorporado
a estrutura do oxido de aluminio. O desenvolvimento da nano
tecnologia, em grande parte consiste em fabricar estruturas e
dispositivos funcionais em escala nano métrica (1 nm equivale
a 10° m) de modo bem-controlado. Isto representa um dos
mais dificeis desafios que fisicos, quimicos e engenheiros de
materiais enfrentam hoje em dia em seus laboratorios. O
modo para organizar nano elementos em dispositivo de modo
que os mesmos desempenhem funcionalidades desejadas
usando técnicas de fabricagdo baratas é essencial do ponto
de vista tecnol6gico. Devido as dimensOes pequenas desses
nano elementos, um processo auto organizado de baixo para
cima freqientemente prové uma aproximagdo viavel para
superar tais desafios tecnologicos. Uma das caracteristicas
importantes do método de auto organizacdo baseia-se na
capacidade de formar grandes areas de estruturas uniformes
através de reagbes de substéncia quimica de baixo custo ou
usando processos biol6gicos.

Oxido de aluminio poroso produzido pelo método de oxidagéo
eletroquimica em uma solugéo acida apropriada é um material
auto organizado que tem estrutura nanométrica em forma de
canais de 50 nm de didmetro e profundidade ou espessura
que depende do tempo de oxidagéo chegando facilmente a
ordem de até alguns microns. A estrutura de oxido de
aluminio poroso pode ser descrita como um ordenamento de
celas colunares, cada uma contendo um poro central na qual
o tamanho e intervalo pode ser controlado mudando as
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condicbes de sintese; Os materiais nano organizados que tém
canais bem definidos de dimens&o uniforme, estimularam
interesse considerdvel da comunidade cientifica, em parte
devido a utilizacdo destes materiais como molde para a
fabricagdo de materiais 6ticos, magneticos, semicondutores e
particulas metélicas na escala nanometrica. A caracteristica
mais importante apresentada por estes materiais, é relagdo
entre didgmetro dos poros e a sua profundidade extremamente
dificil de alcangar com técnicas litogréficas convencionais.

A sintese das nano estruturas usando o oxido de aluminio
como molde consiste basicamente de trés passos: (a)
polimento eletroquimico da chapa de aluminio em um
eletrélito para limpar e preparar a superficie, (b) anodizagao
da superficie polida eletroquimicamente em um solvente
adequado com uma fonte de corrente continua para formar o
nano fime de aluminio poroso e finalmente (c)
eletrodeposicdo ou sintese quimica do material de interesse
dentro dos poros.

A nossa proposta consiste do desenvolvimento de uma nova
técnica de preparaciao de oxido de aluminio poroso dopado
com carbono que ndo requer fornos de altas temperaturas
nem atmosfera especiais para prepara¢ao das amostras.

FUNDAMENTOS DA INVENCAO:

A presente invengdo refere-se ao desenvolvimento de uma
rota de sintese alternativa para a fabricagdo de oxido do
aluminio poroso com propriedades especificas que podera ser
utilizado em diversas éreas de aplicacdo tecnologica. Esta
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rota permite obter um oxido de aluminio com um alto grau de
dopagem de &tomos de carbono que € 0 principal elemento
responsével pela criagdo de defeitos na estrutura do oxido de
aluminio. A vantagem adicional apresentada por este novo
método é o fato de que no processo da sintese do oxido de
aluminio ndo ser necessério o uso de altas temperaturas e
fornos com gradiente de temperatura controlados, como
também dispensa o uso de atmosfera de gases altamente
redutores com no processo de fabricagdo de mono cristais de
oxido de aluminio. Basicamente o processo consiste como
mostra a figura 1 de um processo de oxidagdo de um eletrodo
de aluminio em meio de &cido, onde durante a oxidagdo que
pode durar algumas horas dependendo da espessura do filme
desejado o potencial é mantido alto para favorecer a formagdo
da nano estruturas como mostra a figura 2 e estrutura
cristalina amorfa como mostra o espectro de raio x na figura 3.
A dopagem com 0s reagentes organicos € mostrado na figura
4. Onde temos uma comparagdo dos resultados
espectroscépicos na regido do infravermelho da sintese
realizada em meio acido inorgénico figura 4(a) e em meio
acido orgénico figura 4(b), podemos observar a incorporagéo
da parte orgénica do acido através das absor¢des no
infravermelho na regido de 1630 cm’'. Constatamos na figura
4 que o meio reacional é de estrema importancia para o
processo de emissdo de luz do oxido sintetizado, na figura
4(a) vemos que para um oxido sintetizado em meio acido
inorganico quase nenhuma fluorescéncia é observada quando
a amostra é irradiada com luz no ultravioleta, porem quando o
meio de reagdo é um acido orgénico observa-se na figura 4(b)
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um aumento substancial na fluorescéncia do oxido. Outro
aspecto importante do processo proposto € o tratamento
térmico efetuado nos oxido ap6s a sintese, que tem a
finalidade de promover a decomposigéo da parte orgénica e a
incorporagéo gradativa de carbono na estrutura do 6xido, este
tratamento térmico pode ser feito em atmosfera ambiente ou
na presenga de gases especificos para qué haja maior
eficiéncia no processo de incorporagdo do carbono na
estrutura do oxido. As figuras 4(c) e 4(d) apresentam 0
resultado do tratamento térmico para dois gases distintos, na
figura 4(c) temos o tratamento com um gés inerte e na figura
4(d) com um gés ativo observa-se qué apos o tratamento
térmico, obtemos um aumento nas intensidades de emisséo
do 6xido, porem somente no caso do gas ativo quimicamente
obtemos um deslocamento para o azul da banda de emissao,
isto significa que para se produzir uma determinada
propriedade fisica € necessdrio o tratamento com uma

atmosfera especifica.
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REIVINDICAGOES

1 “Novo processo de para preparagao de O6xido de
aluminio poroso dopado com carbono”

Reivindicamos o desenvolvimento da nova rota de sintese
utilizando a sintese eletroguimica em meio acido organico,
com o subseqiente tratamento térmico para a preparacéo de
oxido de aluminio nano poroso dopado com carbono.

2 “Novo processo de para preparacdo de o6xido de
aluminio poroso dopado com carbono”

Reivindicamos o desenvolvimento da nova rota de sintese
segundo reivindicagdo 1 para utilizagdo de qualquer acido
organico ou meio orgénico acido.

3 “"Novo processo de para preparagao de oxido de
aluminio poroso dopado com carbono”

Reivindicamos o desenvolvimento da nova rota de sintese
segundo reivindicagdo 1, que utilize qualquer atmosfera ativa,
ou gases oxidantes para provocar a dopagem com carbono na

estrutura do oxido,

4 “"Novo processo de para preparacdo de o6xido de
aluminio poroso dopado com carbono’’

Reivindicamos o desenvolvimento da nova rota de sintese
segundo reivindicagdo 1, que utilize qualquer substancia
quimica quer no estado liquido, quer no estado sélido ou
gasoso com a finalidade de provocar a decomposicao da
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parte organica e a conseqiente dopagem do 6xido com

carbono.
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FIGURAS

FIGURA 1
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FIGURA 3
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FIGURA 4
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RESUMO

“Novo processo de para preparacao de oxido de aluminio
poroso dopado com carbono ¢

Refere-se a presente invencao ao desenvolvimento de uma
nova rota de sintese para a produgdo de oxido de aluminio
nano poroso dopado com de carbono. Esta rota permite
sintetizar o oxido de aluminio dopado com carbono através do
método eletroquimico utilizando como eletrélito um acido
organico, que em seguida sofre um tratamento térmico para
induzir a degradacdo da parte organica com a subseqiiente
incorporacao de carbono no oxido de aluminio poroso.

A vantagem desta nova rota de sintese com relagdo aos
métodos tradicionais de sintese de cristais de oxido de
aluminio dopado com carbono, consiste no fato de nao ser
necessario o uso de fornos especiais de altas temperaturas e
com gradiente de temperatura controlado, como também a
nao utilizacdo de atmosfera aitamente redutora para permitir
a dopagem de carbono na estrutura cristalina dos 6xidos de

aluminio.
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