Jodo Dallamuta
(Organizador)

@

Estudos
Transdisciplinares
nas Engenharias 3.

| TR
Aten
— Editora
Ano 2019



Jodo Dallamuta
(Organizador)

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias
3

Atena Editora
2019



2019 by Atena Editora
Copyright © Atena Editora
Copyright do Texto © 2019 Os Autores
Copyright da Edicao © 2019 Atena Editora
Editora Chefe: Prof? Dr? Antonella Carvalho de Oliveira
Diagramacao: Rafael Sandrini Filho
Edicao de Arte: Lorena Prestes
Revisao: Os Autores

@ @ Todo o conteldo deste livro esta licenciado sob uma Licenca de Atribuicdo Creative
= Commons. Atribuicao 4.0 Internacional (CC BY 4.0).

O conteldo dos artigos e seus dados em sua forma, correcdo e confiabilidade sdo de responsabilidade
exclusiva dos autores. Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam atribuidos
créditos aos autores, mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou utiliza-la para fins comerciais.

Conselho Editorial

Ciéncias Humanas e Sociais Aplicadas

Prof? Dr? Adriana Demite Stephani - Universidade Federal do Tocantins

Prof. Dr. Alvaro Augusto de Borba Barreto - Universidade Federal de Pelotas

Prof. Dr. Alexandre Jose Schumacher - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologia de Mato Grosso
Prof. Dr. Antonio Carlos Frasson - Universidade Tecnolégica Federal do Parana

Prof. Dr. Antonio Isidro-Filho - Universidade de Brasilia

Prof. Dr. Constantino Ribeiro de Oliveira Junior - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr? Cristina Gaio - Universidade de Lisboa

Prof. Dr. Deyvison de Lima Oliveira - Universidade Federal de Rondoénia

Prof. Dr. Edvaldo Antunes de Faria - Universidade Estacio de Sa

Prof. Dr. Eloi Martins Senhora - Universidade Federal de Roraima

Prof. Dr. Fabiano Tadeu Grazioli - Universidade Regional Integrada do Alto Uruguai e das Missoes
Prof. Dr. Gilmei Fleck - Universidade Estadual do Oeste do Parana

Prof® Dr? Ivone Goulart Lopes - Istituto Internazionele delle Figlie de Maria Ausiliatrice

Prof. Dr. Julio Candido de Meirelles Junior - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr® Keyla Christina Almeida Portela - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologia de Mato Grosso
Prof? Dr? Lina Maria Gongalves - Universidade Federal do Tocantins

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Marcelo Pereira da Silva - Universidade Federal do Maranhao

Prof? Dr? Miranilde Oliveira Neves - Instituto de Educacao, Ciéncia e Tecnologia do Para

Prof® Dr? Paola Andressa Scortegagna - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr® Rita de Cassia da Silva Oliveira - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof? Dr® Sandra Regina Gardacho Pietrobon - Universidade Estadual do Centro-Oeste

Prof® Dr® Sheila Marta Carregosa Rocha - Universidade do Estado da Bahia

Prof. Dr. Rui Maia Diamantino - Universidade Salvador

Prof. Dr. Urandi Jodo Rodrigues Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof? Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Willian Douglas Guilherme - Universidade Federal do Tocantins

Ciéncias Agrarias e Multidisciplinar

Prof. Dr. Alan Mario Zuffo - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul

Prof. Dr. Alexandre Igor Azevedo Pereira - Instituto Federal Goiano

Prof? Dr® Daiane Garabeli Trojan - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Darllan Collins da Cunha e Silva - Universidade Estadual Paulista

Prof? Dr? Diocléa Almeida Seabra Silva - Universidade Federal Rural da Amazonia
Prof. Dr. Fabio Steiner - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul

Prof® Dr? Girlene Santos de Souza - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof. Dr. Jorge Gonzalez Aguilera - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Jilio César Ribeiro - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro

Prof? Dr® Raissa Rachel Salustriano da Silva Matos - Universidade Federal do Maranhao
Prof. Dr. Ronilson Freitas de Souza - Universidade do Estado do Para

Prof. Dr. Valdemar Antonio Paffaro Junior - Universidade Federal de Alfenas

| Atena

Editora
Ano 2019




Ciéncias Bioldgicas e da Salide

Prof. Dr. Benedito Rodrigues da Silva Neto - Universidade Federal de Goias

Prof. Dr. Edson da Silva - Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri
Prof? Dr® Elane Schwinden Prudéncio - Universidade Federal de Santa Catarina

Prof. Dr. Gianfabio Pimentel Franco - Universidade Federal de Santa Maria

Prof. Dr. José Max Barbosa de Oliveira Junior - Universidade Federal do Oeste do Para
Prof? Dr® Magnolia de Araljo Campos - Universidade Federal de Campina Grande
Prof? Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federacl do Rio Grande do Norte

Prof? Dr? Vanessa Lima Gongalves - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof? Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias

Prof. Dr. Adélio Alcino Sampaio Castro Machado - Universidade do Porto

Prof. Dr. Alexandre Leite dos Santos Silva - Universidade Federal do Piaui

Prof® Dr? Carmen LUcia Voigt - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnol6gica Federal do Parana

Prof. Dr. Fabricio Menezes Ramos - Instituto Federal do Para

Prof. Dr. Juliano Carlo Rufino de Freitas - Universidade Federal de Campina Grande
Prof® Dr? Neiva Maria de Almeida - Universidade Federal da Paraiba

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Takeshy Tachizawa - Faculdade de Campo Limpo Paulista

Dados Internacionais de Catalogag¢ao na Publicagao (CIP)
(eDOC BRASIL, Belo Horizonte/MG)

E82 Estudos transdisciplinares nas engenharias 3 [recurso eletronico] /
Organizador Jodo Dallamuta. — Ponta Grossa, PR: Atena Editora,
2019. — (Estudos Transdisciplinares nas Engenharias; v. 3)

Formato: PDF

Requisitos de sistema: Adobe Acrobat Reader
Modo de acesso: World Wide Web

Inclui bibliografia

ISBN 978-85-7247-682-9

DOI 10.22533/at.ed.829190710

1. Engenharia — Pesquisa — Brasil. 2. Transdisciplinaridade.
|.Dallamuta, Joao. Il. Série.
CDD 620

Elaborado por Mauricio Amormino Junior — CRB6/2422

Atena Editora
Ponta Grossa - Parana - Brasil
www.atenaeditora.com.br
contato@atenaeditora.com.br

| Atena

Editora
Ano 2019




APRESENTACAO

Se o Senhor Leonardo di Ser Piero da Vinci, por uma hipbtese, fosse realizar
concurso publico para lecionar em uma universidade brasileira, teria enorme dificuldade
para se adequar as regras do certame. Ele era cientista, matematico, inventor,
engenheiro, médico anatomista, escultor, desenhista, arquiteto, artista plastico
pintor poeta e musico. Dificilmente iria conseguir comprovar titulos ou se adequar as
exigéncias.

Em termos mais modernos da Vinci teria conhecimentos transdisciplinares,
um conceito para conhecimento de forma plural. Disciplinas e carreiras séo divisdes
artificiais para facilitar a organizacdo de cursos, curriculos, regulamentacées
profissionais e facilitar a pratica do ensino. Em tempos onde isto nao existia, como
na Grécia antiga ou na renascenca havia o conhecimento plural na qual Leonardo da
Vinci talvez seja 0 maior expoente.

N&o se sugere que todo conhecimento transdisciplinar prove de um génio, tao
pouco que a organizagao por areas do conhecimento nédo tenha seu valor. Apenas que
a boa engenharia, em fungé@o da sua crescente complexidade trds necessidades de
conhecimentos e competéncias transdisciplinares.

Neste livro sdo apresentados artigos abordando problemas de fornecimento de
energia, agua potavel, urbanismo, gestao de varejo, técnicas de projeto e fabricagéo,
uma combinacdo de areas e temas que possuem um ponto em comum; s&o aplicacdes
de ciéncia e tecnologia que buscam solugdes efetivas para problemas técnicos, como
deve ser em tese a boa engenharia.

Aos pesquisadores, editores e aos leitores para quem em ultima analise todo o
trabalho é realizado, agradecemos imensamente pela oportunidade de organizar tal
obra.

Boa leitura!
Joao Dallamuta
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CAPITULO 14
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RESUMO: A aplicaggo de nanopos
semicondutores na fotocatalise heterogénea
tem se mostrado uma importante linha de
estudos, que visa oxidar compostos organicos
a formas inertes e menos toxicas, diminuindo
0s impactos ambientais causados pelo descarte
destes. Neste contexto, o presente trabalho
objetivou a obtengdo de nanopds de TiO,
através da moagem de alta energia, utilizando-
se moinho do tipo SPEX para aplicacdo em
fotocatalise. Amostras de TiO, comercial, sob a
forma de pos, foram caracterizadas via Difracéo
de Raios X (DRX), fisissorcédo de nitrogénio
(B.E.T.), Calorimetria Exploratoria Diferencial
(DSC), Termogravimetria (TG) e Microscopia
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Eletrénica de Varredura (MEV. Elas foram entdo moidas em moinho vibratério de alta
energia tipo SPEX variando-se os tempos de moagem (1, 2, 3, 4 e 5h), a fim de se
estudar a influéncia desta variavel na obtencéo de nanoparticulas. O processo de lixivia
acida foi aplicado aos nanop0s obtidos, objetivando a descontaminacéo causada pelo
ferro liberado pelos corpos moedores e moinho (ambos constituidos de ago) sobre a
amostra. Os p6s moidos obtidos, ja em escala nanométrica, foram caracterizados por
DRX, determinando-se o tamanho de cristalitos por Rietveld. Ensaios fotocataliticos
também foram realizados. A lixivia acida utilizando HCI mostrou-se parcialmente eficaz
na remocao do ferro proveniente da MAE. Além da contaminacédo, a MAE também
promoveu a transformacéo da fase anatase em rutilo, 0 que prejudicou no potencial
fotocatalitico das amostras com maiores tempos de moagem. A amostra com 1h de
moagem obteve maior potencial de degradacao fotocatalitica, devido ao menor contato
com ferro e menor formacéo da fase rutilo.

PALAVRAS-CHAVE: Nanopo¢s, TiO,, Moagem de Alta Energia, fotocatalise, lixivia
acida.

EVALUATION OF TIO, NANOPARTICLES OBTAINED BY HIGH ENERGY MILL
WITH AND WITHOUT LEACHING

ABSTRACT: The application of semiconductor nanopowders in heterogeneous
photocatalysis is an important line of studies, whose purpose is to oxidize organic
compounds to inert and less toxic forms, reducing the environmental impacts caused
by their disposal. In this context, the focus of this work was to obtain TiO, nanopowders
through high energy milling, using a SPEX type mill for application in photocatalysis.
Commercial TiO, samples were characterized by X-Ray Diffraction (XRD), Nitrogen
Screening (BET), Differential Scanning Calorimetry (DSC), Thermogravimetry (TG),
Scanning Electron Microscopy (SEM) and FTIR. These samples were then milled in a
high-energy SPEX type vibrating mill, varying the milling times (1, 2, 3, 4 and 5h) in order
to study the influence of this variable on nanoparticles obtainment. The acidic leaching
process was applied to the nanopowders obtained, with the purpose of obtaining
decontamination by the iron released by the grinding and milling bodies (both made
of steel) on the sample. The obtained milled powders, already in nanometric scale,
were characterized by XRD, determining the size of crystallites by the Rietveld method.
Photocatalytic tests were also performed. Acidic leaching using HCI was partially
effective in the removal of iron from the MAE. In addition to the contamination, the MAE
also promoted the transformation of the anatase phase into rutile, which impaired the
photocatalytic potential of the samples with longer milling times. The sample with 1h
of milling obtained a greater potential of photocatalytic degradation, due to the lower
contact with the iron and less formation of the rutile phase.

KEYWORDS: Nanopowders, TiO,, High Energy Milling, photocatalysis, acid leaching.
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11 INTRODUCAO

Uma vez que os recursos ambientais tém se tornado cada vez mais escassos,
€ de suma importancia que os residuos tenham caracteristicas adequadas para o
descarte no meio ambiente, visto que a qualidade de vida das comunidades, da fauna
e a flora dependem disso. Processos tradicionais de tratamento de efluentes ainda séo
utilizados, porém para algumas aplicacées eles se mostram ineficazes e insuficientes
(PASCOAL, 2007).

E neste contexto que os processos oxidativos avancados - POAs- se destacam
como alternativa promissora para o tratamento de efluentes, por serem capazes de
oxidar compostos orgénicos complexos, se mostrando um processo eficiente para
eliminacéo de compostos resistentes aos tratamentos quimicos, fisicos e bioldgicos.
Os poluentes tratados s&o mineralizados a formas menos toxicas e inertes, como CO,
e H,0 (FERREIRA, 2005).

Na fotocatalise heterogénea, um tipo de POA, a radiacdo solar pode ser utilizada
como fonte de energia, ativando o catalisador e induzindo rea¢des de oxirreducao.
Alguns semicondutores minerais vém sendo aplicados neste processo como
catalisadores, por exemplo, o TiO,, ZnO, Zn§, CdS, Bi,O,, entre outros (FERREIRA,
2005).

A efetividade da fotocatalise heterogénea depende da area superficial do
semicondutor, o que tem chamado atencéo para fotocatalisadores obtidos a partir de
pds nanométricos, visto que estes, pelo menor tamanho, possuem uma grande area
superficial (MOURAQO; MENDONCA, 2009).

Diversas técnicas podem ser utilizadas para a obtencao de pds nanométricos; a
Moagem de Alta Energia (MAE) tem ganho destaque na comunidade cientifica uma
vez que € uma técnica rapida, eficiente, de facil transposicéao para a escala industrial
e que envolve custo relativamente baixo, principalmente no que tange a questao das
matérias primas utilizadas para obtencdo de nanopés (TAKIMI, 2004). Esta pesquisa
investigou a obtencdo de nanopo6s para aplicacdo em fotocatalise de um material
semicondutor (TiO,) a partir da MAE, e o efeito da presenga de ferro contaminante
oriundo do frasco e meio de moagem nas propriedades fotocataliticas de TiO,,.

2 | MATERIAIS E METODOS

Foi utilizado como matéria-prima o Oxido de Titanio em p6 (TiO2, 99% de pureza,
MW:79,87 g/mol, Sigma-Aldrich®). Solu¢cdo de 20% de acido cloridrico foi utilizada
para descontaminacéo dos nanopds pelo processo de lixivia acida apés moagem.

Para o desenvolvimento deste projeto de pesquisa, a metodologia foi dividida
em trés fases, na qual a fase A consistiu na caracterizacdo do po precursor (feita
previamente pelo grupo de pesquisa), na fase B na obtencéo dos pos finos por meio
da moagem de alta energia, e por fim, a fase C consistiu na caracterizacdo do material
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obtido apos a fase B.

Fase A: Realizada previamente pelo grupo de pesquisa (STORION, 2018). Para a
caracterizacao por difracao de Raios X dos p6s de TiO2 antes da moagem (Laboratério
de Cristalografia da Universidade Federal de Alfenas, campus de Alfenas/MG), foi
empregado tubo de cobre (Ka =0,1542 nm), com potencial de aceleracéo de 40 kV e
30 mA, em varredura angular entre 15 e 75°, com passo de 2x10-2°. A analise de DSC
e TG (equipamento Netzsch Jupiter STA 449F3, UNIFAL, campus de Pocos de Caldas/
MG) foi utilizada para avaliar eventos fisico-quimicos endo/exotérmicos e de altera¢des
na massa das amostras em funcéo do incremento da temperatura. Foi utilizado 10 mg
de 6xido em cadinhos de liga platina-rodio sob a atmosfera de nitrogénio, com taxa de
aquecimento de 10K/min e faixa de temperatura de 200 a 1100°C. As caracterizacoes
por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e fisissorcdo de nitrogénio (BET)
foram realizadas no DEMa/UFSCar. Para analise dos p6s em termos de morfologia,
distribuicdo e tamanho, foi utilizado o Microscopio Eletrénico de Varredura modelo
Philips XL-30Field Emission Gun (MEV-FEG) e o software ImagedJ 1.48v. A técnica de
fisissorcdo de nitrogénio foi realizada em equipamento Micromeritcs ASAP 2020, na
temperatura de 77 K.

Fase B: A moagem dos pds precursores foi realizada em um moinho de
alta energia do tipo SPEX Mixer/ Mill, cujo frasco e bolas sdo constituidos de ago
endurecido (UNIFAL, campus de Pocos de Caldas). Antes de cada moagem as bolas
foram pesadas em balanga analitica e a massa de TiO, também foi medida seguindo a
proporcao massica de Bola:Material de 5:1, relacdo 6tima ja investigada em trabalhos
anteriores do grupo de pesquisa (STORION, 2018). As moagens foram realizadas
a seco, variando-se o tempo de moagem total da titdnia em 1, 2, 3 ,4 e 5h horas,
sendo comparadas com o tempo zero que corresponde aquelas amostras submetidas
somente a passagem em almofariz e pistilo.

Nao foram necesséarios tempos de moagem mais longos, visto que o moinho
vibratério tipo SPEX produz elevada energia, com elevado grau de moagem mesmo
em tempos mais curtos de moagem, quando comparados a outros moinhos de alta
energia, como € o0 caso do atritor ou planetario; além disso, tempos elevados de
moagem encareceriam 0 projeto, 0 que seria contraditorio com a pesquisa proposta
uma vez que pretende-se obter os nanopés através de tecnologia de menor custo
quando comparado aos processos quimicos. Ao fim de cada tempo de moagem, os
pds foram retirados do frasco com a ajuda de um pincel, e entdo foram transferidos
para um béquer. Como alguns p6és permaneceram aderidos a parede, foi adicionado
alcool e o frasco foi levado novamente ao moinho, por mais cinco minutos, sendo o p6
e alcool posteriormente retirados e transferidos para o mesmo béquer. Este foi deixado
a temperatura ambiente para que o alcool evaporasse e o po fosse entao utilizado na
lixivia.

Apos a obtencéao dos poés finos foi realizada a lixivia acida utilizando solucéo de
20 % de acido cloridrico para a descontaminacéo e posterior desaglomeracao do pé via
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ultrassom de ponto. Para a realizagéo da lixivia acida, 3 g do p6 moido foram medidos
em balanga analitica e adicionados a um béquer com 100 mL da solugdo de acido
cloridrico. Eles foram agitados por 4 horas em uma temperatura entre 90 e 100°C. O
béquer foi entdo deixado em repouso para a decantacdo do po6 e entdo retirada da
solucao residual. Apés a retirada da parte liquida, o p6 foi novamente misturado a 100
mL de solucao de HCI e o procedimento foi repetido. A lixivia foi realizada quatro vezes
para os po6s moidos por 1, 2 e 3h e cinco vezes para os p6s moidos por 4 e 5h até
eliminacé@o aparente do ferro.

Quando a solucgéo foi extraida pela Gltima vez de cada amostra foi necessario
realizar a lavagem do p6 para retirar o acido residual. Para isso, foi adicionado ao
béquer 100 mL de agua, e a mistura foi deixada sob agitacao por 30 min. Apés alguns
dias, para os pOs que nao decantaram completamente, a parte liquida foi centrifugada
para a completa separacao do p6 e da agua. Esta ultima foi entédo descartada e o po
novamente misturado a 100 mL de dgua destilada. O processo de lavagem foi repetido
trés vezes para cada amostra, e apds a Ultima retirada da parte liquida, o béquer
foi deixado em uma estufa para completa evaporacédo da agua. Por fim, alcool foi
adicionado ao béquer e o pé foi desaglomerado na Sonda Ultrassénica Sanders, por
25 min. Apos alguns dias em repouso, o0 alcool evaporou e os pos foram passados em
uma peneira de abertura de 45 ym.

Fase C: Depois de obtidos os nanopds de titania, utilizou-se novamente a
Difracdo de Raios X para determinacdo do tamanho de cristalito pelo método de
Rietveld. Foi utilizado para os testes fotocataliticos um reator fotoquimico operante com
radiacao ultravioleta na regiao do UV-C presente no Laboratério de Espectroscopia
e Cromatografia Ambiental da Universidade Federal de Alfenas, campus de Pocos
de Caldas. Foi o utilizado o corante Rodamina B Synth para mensurar a atividade
fotocatalitica. Solugcéo estoque desse corante foi previamente preparada a 1000 mg.L"
em agua deionizada (3 yS.cm™) armazenada em frasco ambar a 4°C. Anterior a cada
analise, foi preparada solucéo a 5 mg.L" a partir da diluicdo da solugao estoque em
agua com mesma procedéncia.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Fase A

Durante a caracterizagao dos pds precursores determinou-se a area superficial
do éxido de titanio pela técnica de fisissorcéo de nitrogénio, obtendo-se o valor de A =
10,9456 m?/ g (STORION, 2018).

A Figura 1 mostra o difratograma de Raios X para o TiO, precursor, indicando
que o Oxido de titanio se encontra na fase anatase, com estrutura cristalina tetragonal
(STORION, 2018).
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Figura 1 - Difratograma de Raios X para o pés precursor de TiO,,.
Fonte: STORION, 2018.

A Figura 2 apresenta os resultados dos ensaios DSC/TG para o pd precursor.
E possivel notar que em torno de 500°C, a curva de fluxo de calor, que antes estava
caminhando para o sentido de diminuicao da perda de calor, apresenta um pico
exotérmico, enquanto que a curva termogravimétrica ndo sofreu alteracao. A transicao
do p6 de uma fase menos estavel para uma mais estavel, no caso em questao, da fase
anatase para rutilo, pode ser a causa deste pico.
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Figura 2 - Resultados do ensaio DSC/TG para o pd precursor.
Fonte: STORION, 2018.

Para a determinacdo do tamanho de particulas de TiO2 foi utilizado o Software
Imaged 1.48v, tendo sido obtido um tamanho médio de 166,30 + 37,98nm antes da
moagem de alta energia (Figura 3).
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Figura 3 — Determinag&o do tamanho de particulas do TiO, (100000x).

Fonte: Autores.

3.2 Fase B

ApoOs realizar a moagem do 6xido de titanio com diferentes tempos, foi possivel
perceber uma maior contaminagao conforme o tempo de moagem aumentava, visto
que a coloracdo do pé se tornou cada vez mais escura, 0 que ja era esperado. Esse
fato pode ser comprovado pela Figura 4.

Figura 4 — TiO2 apés 1, 2, 3, 4 e 5 h de moagem (da esquerda para direita).

Fonte: Autores.

Como ja discutido na metodologia, a lixivia acida foi empregada para
descontaminar esse p0, por meio da reagdao do acido com o ferro. Apés a lixivia, a
cor caracteristica da solucédo € amarelada, e conforme a quantidade de ferro no pé
diminui, a soluc&o vai se tornando mais clara. Na maioria dos casos, conforme foram
sendo realizadas mais lixivias, a solugcéo foi se tornando menos amarela. Em poucos
casos a solucao se tornou mais escura hovamente, mas isso provavelmente se deve
ao fato de a lixivia anterior nao ter sido realizada eficientemente. Isso pode ocorrer
devido a diversos fatores, como um descontrole na temperatura, por exemplo. A Figura
5 mostra a mistura apés cada uma das lixivias para a amostra moida por cinco horas.
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Figura 5 — Aparéncia da solugéo ap6s cada lixivia para amostra moida por 5h.

Fonte: Autores.

Ap6s quatro lixivias nos pds que foram moidos por 1, 2 e 3 h, a solucéo ja se
mostrou suficientemente clara, indicando que o ferro foi eliminado quase que totalmente.
Ja os p6s que foram moidos por 4 e 5h ainda apresentavam uma coloragcdo pouco
amarelada apés a quarta lixivia, consequéncia da maior contaminagao gerado pelo
maior tempo de moagem. Por isso, nestes dois casos, a lixivia foi realizada cinco
vezes.

Como ja dito na metodologia, os pds foram lavados apéds a lixivia, para retirada
do &cido residual. Todas as amostras mostraram uma total separacdo da agua e do
TiO, apés a primeira lavagem, porém ap0s a segunda e terceira foi necessario utilizar
a centrifugacéo para separa-los. A Figura 6 mostra a amostra de 1 h nos dois casos.

Figura 6 — Amostra moida por 1 h ap6s primeira e segunda lavagem.

Fonte: Autores.

3.2Fase C

3.2.1 Analises de DRX

As figuras 7 e 8 mostram os difratogramas obtidos para as amostras com e
sem lixivia. Na figura 7, onde estao registrados os resultados das amostras que nao
passaram por lixivia acida, nota-se que conforme o tempo de moagem aumenta, a
amorfizacdo do pé também aumenta, juntamente com a presenca do ferro, na forma
de magnetita. Além do mais, nota-se que para maiores tempos de MAE, a estrutura
anatase (ortorrébmbica) transforma-se emrutilo (ALI, 2014), o que também é evidenciado
na figura 8, que mostra os difratogramas das amostras submetidas a lixivia acida. Apés
a lixivia acida, foi possivel verificar a remocéao parcial ou completa do ferro através dos

difratogramas da figura 8.
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Figura 7 — Difratogramas para as amostras de TiO, que n&o passaram pelo processo de lixivia
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Figura 8 — Difratogramas para as amostras de TiO2 que passaram pelo processo de lixivia
acida. Foram indicadas as fases anatase e rutilo (TiO2).

Fonte: Autores.

A tabela 2 mostra os tamanhos de cristalito das amostras apés moagem. Nota-
se que quanto maior o tempo de moagem, menor o tamanho de cristalito, indicando
a eficiéncia da MAE. Para tempos de moagem maiores do que 3 horas, ndo foram
obtidos resultados devido a dificuldade na separagéao dos picos.
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Tempo de moagem (h) 1 2 3 4 5
Tamanho de cristalito (nm) 55 18 15 - -

Tabela 2: Tamanho de cristalito para as amostras apds a moagem.

Fonte: Autores.

3.2.2 Ensaios fotocataliticos

AplGs a caracterizagcdo das amostras, foram realizados ensaios fotocataliticos
para determinacao do potencial de degradagao das amostras, utilizando Rodamina
B como contaminante a ser degradado. Os resultados dos ensaios encontram-se nas
figuras 9 e 10.

Os resultados nado foram promissores para as amostras que nao foram
submetidas ao tratamento por lixivia acida. Mesmo com a redug¢do do tamanho de
cristalito, a MAE causou a contaminacgao por ferro, 0 que comprometeu a eficiéncia
fotocatalitica do TiO,. No entanto, para as amostras submetidas a lixivia acida, os
resultados mostraram altos valores de degradacdo da Rodamina. Assim, torna-
se evidente a necessidade da descontaminacdo dos pés para melhor eficiéncia
fotocatalitica.

—+—1h
—&—2h

—a—3h

C/Co —3—4h

0.8 —#—5h

0,7

0,6 T T T T T T )
0 20 40 60 80 100 120 140
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Figura 9 — Resultados dos ensaios fotocataliticos das amostras de TiO, moidas por 1, 2, 3, 4 e
5 horas que nao foram submetidas a lixivia acida.

Fonte: Autores.
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Figura 10 — Resultados dos ensaios fotocataliticos das amostras de TiO, moidas por 1, 2, 3, 4 e
5 horas ap0s lixivia acida.

Fonte: Autores.

Pela figura 10, nota-se que os melhores resultados foram os obtidos pelas
amostras com menor tempo de moagem (1 hora), devido ao menor tempo de contato
com o ferro na MAE. Além do mais, o aumento da fase rutilo nas amostras com
maior tempo de moagem também contribui para a diminuicdo das propriedades
fotocataliticas.

41 CONCLUSOES

A moagem de alta energia em SPEX Mixer/Mill mostrou-se eficiente na
diminuicdo do tamanho de cristalito das amostras de TiO,, porém, promoveu
contaminacgao por ferro proveniente do meio de moagem, feito de aco. A moagem
também promoveu a transformagéo da fase anatase do TiO, em rutilo, o que,
juntamente com a presenca do ferro, afetou negativamente no potencial fotocatalitico
das amostras.

A lixivia &cida utilizando HCI mostrou-se parcialmente eficaz na remocéo do
ferro das amostras, comprovado via DRX. Quanto maior o tempo de moagem, mais
contaminacgao do po6 foi observada, dificultando a eficiéncia da lixivia &cida na obtencao
de pos isentos de Ferro contaminante. As amostras que passaram pelo processo de
lixivia também apresentaram melhores potenciais de degradacé&o do corante Rh-B,
visto que quanto menor o tempo de moagem, maior degradacéo, devido ao menor
tempo de contato com o ferro e menor presenca da fase rutilo.

51 AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem ao CNPq e a CAPES pelo apoio financeiro a esta

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 Capitulo 14




pesquisa, e a Universidade Federal de Alfenas (UNIFAL-MG) e FZEA — USP pelo uso
das instalagcdes e equipamentos.

REFERENCIAS

ALI, M. Transformation and powder Characteristics of TiO2 during high energy milling. Journal of
Ceramic Processing Research, v. 15, n. 5, p. 290-293, 2014.

FERREIRA, I. V. L. Fotocatalise heterogénea com TiO, aplicada ao tratamento de esgoto
sanitario secundario. 2005. 160 f. Tese (Doutorado) - Curso de Hidraulica e Saneamento,
Universidade de Sao Paulo, Sdo Carlos, 2005.

MOURAO, H. A. J. L.; MENDONCA, V. R. de. Nanoestruturas em fotocatéalise: uma revis&o sobre
estratégias de sintese de fotocatalisadores em escala nanométrica. Quim. Nova, Séo Carlos, v. 32, n.
8, p.2181-2190, 06 out. 2009.

PASCOAL, S. A. Aplicacao de radiacao UV artificial e solar no tratamento fotocatalitico de efluentes de
curtume. Quim. Nova, Campina Grande, v. 30, n. 5, p.1082-1087, 17 jul. 2007.

STORION, Ana Gabriela. Nanoparticulas de TiO2:WO3 e ZnO obtidas pela utilizacdo de moinho
vibratdrio: caracterizacao e propriedade fotocataliticas. 2018. 133 f. Dissertacdo (Mestrado) -
Curso de Programa de Pés-graduacéao em Ciéncia e Engenharia de Materiais, Universidade Federal
de Alfenas, Pocos de Caldas, 2018.

TAKIMI, A. S. Obtencao de Superligas NiCrAlY Nanoestruturadas por Moagem de Alta Energia e
sua Aplicacao por Aspersao Térmica Hipers6nica. 2004. 91 f. Dissertagcao (Mestrado) - Curso de
Engenharia de Materiais, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 2004.

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 Capitulo 14



SOBRE O ORGANIZADOR

JOAO DALLAMUTA Professor assistente da Universidade Tecnolégica Federal do Parana
(UTFPR). Graduacao em Engenharia de Telecomunicacoes pela UFPR. MBA em Gestao pela
FAE Business School, Mestre pela UEL. Doutorando em Engenharia Espacial pelo INPE,
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais.

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 Sobre o Organizador




INDICE REMISSIVO

A

Acidos Graxos 138, 139, 143, 146, 147

Aguas Pluviais 25, 26, 27, 28, 31, 33, 38, 39, 40, 43, 45, 55, 76
Algoritmo de Roteamento 120, 123, 126, 127

Algoritmo de Utilizacdo de Regeneradores 120

Andlise de Redes Sociais 93, 95, 96, 97, 98, 99, 101, 103, 104
Arquitetura 55, 123, 128, 129, 130, 131, 133, 134, 135, 136
Aspectos Botanicos 170, 171

Biocombustivel 161, 162, 164, 165
Biodiesel 3, 13, 161, 162, 163, 164, 165, 166, 167, 168, 169
Biomassa 3, 8, 13, 161

Cc

Calibragao 46, 48, 49, 50, 52, 53, 54

Caraubas 36, 37, 38, 39, 40, 41, 42, 43, 44

Cluster Comercial 93, 94, 95, 96, 97, 98, 99, 100, 101, 102, 103
Concatenacao 128, 129, 135

Conservacgao de Energia Elétrica 15, 16, 20, 23, 24

Controle de Posicao 106, 110, 112, 113, 117, 118, 119

D

Degradacéo de Estruturas 68

Demanda Energética 1,2,7,8,9, 10,12
Desenvolvimento Urbano Sustentavel 55
Destilado de Desodorizacdo 138
Drenagem Urbana 25, 37, 38, 40, 43, 44

E

Economia de Energia 15, 22

Eficiéncia Luminosa 15, 16, 17, 18

Energia Alternativa 161

Equilibrio Sélido-Liquido 138, 140, 141, 144

Equipamento de Litografia Optica 106, 108, 110, 111, 112, 118
Escoamentos 25, 27, 29, 30, 31, 33, 56, 62

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 indice Remissivo




F

Fator de Atrito 46, 49, 50, 52
Filtro Optico 128, 129, 130, 132
Fotocatalise 80, 81, 82, 89, 149, 150, 151, 160

G

Gestdo de Aguas Urbanas 36, 38, 44

L

Lixivia Acida 80, 82, 83, 84, 86, 87, 88, 89, 90, 91, 150, 151, 152, 153, 155, 156, 157, 158, 159

M

Mesa Cartesiana XY 106

Microgravacado 106

MIGHA 46, 47, 48, 49, 50, 51, 52, 53

Moagem de Alta Energia 80, 81, 82, 83, 86, 89, 91, 149, 150, 151, 154, 159, 160

Modelagem Termodinamica 138

N

Nanoparticulas 81, 92, 149, 150, 160
Nanopés 81, 149, 150, 151, 152, 153

o)

Oleos Essenciais 170, 171

P

Patologias 68, 69
Penalidade Fisica 128, 129
Propriedades Medicinais 170

Q

Qualidade de Transmissao 120, 121, 128, 129

R

Rede Optica Elastica 120, 127, 128, 136

Rede Optica Elastica Translucida 120, 127, 136
Remocéo de Contaminantes 25, 33
Requalificacdo Ambiental 55, 57, 61, 65
Resiliéncia a Inundacdes 55, 57, 60, 62, 65
Roraima 1,2,3,4,5,6,7,8,10,11,12, 13, 14

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 indice Remissivo




S

Saneamento Basico 36, 37, 43, 44
Solubilidade 32, 138, 140, 141, 142, 143, 144, 145, 147, 148

T

Teatros Publicos 68

TiO, 81, 82, 83, 85, 86, 87, 88, 89, 90, 91, 92, 149, 150, 151, 152, 153, 154, 155, 156, 157,
158, 159, 160

Tratamento de Efluentes 25, 26, 33, 82, 151

Troca de Informagbes 93, 96, 98, 101, 103

Estudos Transdisciplinares nas Engenharias 3 indice Remissivo



Agéncia Brasileira do ISBN
ISBN 978-85-7247-682-9

9 ¥

885727476829





