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APRESENTACAO

Caro(a) leitor(a)

Como definir a engenharia? Por uma 6ética puramente etimoldgica, ela é derivada
do latim ingenium, cujo significado € “inteligéncia” e ingeniare, que significa “inventar,
conceber”.

A inteligéncia de conceber define o engenheiro. Facil perceber que aqueles cujo
oficio esta associado a inteligéncia de conceber, dependem umbilicalmente da tecnologia
e a multidisciplinaridade.

Nela reunimos varias contribuicdes de trabalhos em areas variadas da engenharia
e tecnologia. Ligados sobretudo a indUstria petroquimica com potencial de impacto nas
engenharias. Aos autores dos diversos trabalhos que compde esta obra, expressamos o
nosso agradecimento pela submissao de suas pesquisas junto a Atena Editora. Aos leitores,
desejamos que esta obra possa colaborar no constante aprendizado que a profissdo nos

impoe.
Boa leitura!
Jodo Dallamuta

Henrique Ajuz Holzmann

Rennan Otavio Kanashiro
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RESUMO: Os materiais ceramicos, em especial
as nanoferritas do tipo espinélio tém despertado
grande interesse tecnologico e cientifico, devido
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as suas propriedades elétricas, magnéticas
e baixo custo. Suas propriedades podem ser
manipuladas e, desta forma, amplamente
modificada, de acordo com as necessidades.
Recentemente, os compoésitos magnéticos
também vém ganhando grande destaque no
setor industrial devido as suas combinagbes
de propriedades e vastas aplicagbes. Este
trabalho tem por finalidade avaliar a produgéo
de bionanocompoésito magnético da casca da
castanha do Para/nanoferrita de Manganés
pelo método de moagem, a nanoferrita de
manganés (MnFe,O,) foi obtida pelo método de
sintese de combustdo em solucdo (SCS) dando
origem a um material nanométrico. A estrutura
do espinélio da nanoferrita de manganés, da
castanha do Paréa e do bionanocompésito obtido
foram investigadas por difragéo de raios X, e
FTIR e a morfologia por microscopia eletrdnica
de varredura. A nanoferrita obtida apresenta
fase majoritaria do espinélio MnFe,O,, e picos
caracteristicos de fase secundéaria da hematita
(Fe,O,), o difratogramas da amostra da castanha
do Para, apresentou apenas uma banda
alargada, caracterizando o material como amorfo,
aspecto de composto orgénico. A caracteristica
estrutural do bionanocompoésito apresenta os
picos caracteristicos da nanoferrita, bem como
uma banda alargada entre 20° e 25°, mostrando
a inser¢cdo das nanoparticulas de nanoferrita
na amostra da castanha do Pari. Observa-
se que a fase secundaria foi reduzida ap6s o
processo de moagem. As micrografias indicam a
formagéo compésitos com elevada porosidade, e
heterogeneidade morfologica.

PALAVRAS CHAVE: Bionanocompésito,
Sintese, Castanha Do Para, Nanoferrita De

Manganés.
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OBTAINING NANOFERRITE FROM MANGANESE BY SOLUTION COMBUSTION
METHOD (SCS) FOR APPLICATION IN BIONANOCOMPOSITE

ABSTRACT: Ceramic materials, especially spinel-type nanoferrites, have aroused great
technological and scientific interest, due to their electrical, magnetic and low cost properties.
Its properties can be manipulated and, in this way, widely modified, according to the needs.
Recently, magnetic composites have also been gaining prominence in the industrial sector
due to their combinations of properties and wide applications. This work aims to evaluate
the production of magnetic bionanocomposite from the peel of the Brazil nut / Manganese
nanoferrite by the milling method, the manganese nanoferrite (MnFe204) was obtained by
the method of combustion synthesis in solution (SCS) giving rise to a nanometric material.
The spinel structure of the manganese nanoferrite, the Brazil nut and the bionanocomposite
obtained were investigated by X-ray diffraction, and FTIR and the morphology by scanning
electron microscopy. The nanoferrite obtained shows a major phase of the MnFe204
spinel, and peaks characteristic of the secondary phase of the hematite (Fe203), the
diffractograms of the Para nut sample, presented only an extended band, characterizing the
material as amorphous, an organic compound aspect. The structural characteristic of the
bionanocomposite presents the characteristic peaks of the nanoferrite, as well as an extended
band between 200 and 250, showing the insertion of the nanoferrite nanopatrticles in the Para
nut sample. It is observed that the secondary phase was reduced after the milling process .
The micrographs indicate the formation of composites with high porosity, and morphological
heterogeneity.

KEYWORDS: Bionanocomposite, Synthesis, Brazil Nut, Manganese Nanoferrite.

11 INTRODUGAO

As nanoferritas sdo 6xidos de ferro cerdmicos que possuem boas propriedades
magnéticas e sdo de extrema importancia para o desenvolvimento industrial de alta
tecnologia, estas sdo empregadas nos setores de telecomunicacdo, em dispositivos de
armazenamento, em dispositivos médicos entre outros. Devido ao seu arranjo atémico,
estas podem apresentar estrutura de cristalizagdo do tipo espinélio, gama e hexagonal.
As nanoferritas com estrutura cristalina do tipo espinélio apresentam férmula genérica
MeFe,O,, em que, Me é um metal divalente (KIM et al., 2011; CALLISTER JUNIOR, 2008;
BEZERRA et al, 2010).

Dentre os diversos tipos de 6xidos de ferro, a nanoferrita de manganés € um espinélio
com estrutura cubica que apresenta estrutura cristalina bastante estavel e excelentes
propriedades magnéticas (VERA SERNAet al., 2011). Ananoferrita de manganés (MnFe,0,)
€ considerada versatil e de maior significado devido a sua alta magnetizagéo de saturagéo
e baixa perda de energia em altas frequéncias (AHALYA et al.,2014). As ferritas de espinélio
podem ser sintetizadas usando véarios métodos, como rota hidrotérmica assistida (CHEN
et al., 2015), Solvotérmico (CHELLA et al., 2015), sol-gel (BHOSALE et al., 2012), co-
precipitacdo (HOUNG et al., 2018), método de combustao (ANGADI et al., 2016).
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A sintese por reacdo de combustdo aquosa tem sido utilizada na obtengcédo de
diversos materiais, principalmente no processamento de pés nanométricos de nanoferrita
com elevada area superficial e alto grau de pureza. Este método é autossustentavel, apos
o inicio da reagao atinge altas temperaturas, que garantem a cristalizacéo e formacgéo de
pds em um curto periodo de tempo, com liberagdo de grandes quantidades de gases o que
tende a minimizar o estado de aglomeragéo das particulas que se formam (NASCIMENTO
et al., 2009; JAIN et al., 1981).

Atualmente, os materiais compésitos vém sendo amplamente difundido e utilizado
no setor industrial. Os materiais compositos sdo constituidos de pelo menos dois
componentes, com propriedades fisicas e quimicas distintas da sua composi¢ao. Quando
unidos, estes componentes formam um compoésito com propriedades dificeis de obter com
um s6 material. As suas dimensdes reduzidas conferem a eles uma série de propriedades
fisico-quimicas peculiares que os diferem dos demais materiais, podendo ser aplicadas
em diversas areas, entre elas estdo as embalagens de alimentos (YOUSSEF et al., 2018),
biossensor. (LIU et al., 2016), e adsor¢cao (HUANG et al., 2020). O processo de adsorcéo,
dentre outros processos aplicados no tratamento de efluentes, apresentam um melhor custo
beneficio. Todavia, fatores como a afinidade entre o adsorvente e o adsorvato, quantidade
de adsorvente utilizado, o tempo de contato, e o pH do meio afetam diretamente a eficacia
dos mecanismos de adsorcao. Além disso a viabilidade econémica para aplicagdo de um
material adsorvente na remediacdo de efluentes contaminados est4 governada, entre
outros fatores, pela possibilidade de reuso desses materiais, 0 que muitas vezes néao é
possivel (LEMOS, 2015). Um fato bastante relevante acerca do compésito formados por
materiais magnéticos, como exemplo, as nanoferritas, € que esse pode ser recuperado e
podera ser utilizado em um novo processo (CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

Uma das barreiras a fabricacdo de compoésitos é a afinidade quimica dos
constituintes. Também o limite de solubilidade reduzido e a molhabilidade do soluto pelo
solvente dependente fortemente da temperatura, podem contribuir para o aparecimento
de segregacgdes. Uma das técnicas efetivas para a produgdo de um composito € a técnica
de moagem de alta energia. Avangos recentes na produgédo de intermetalicos, cermets
(compésitos ceramica-metal), e materiais com reforco “in situ” tém criado potenciais
aplicagcdes, concorrendo com outros processos ou mesmo sendo a Unica rota alternativa
de produgéo de materiais com a composicao diversa da tabela periddica (BREITENBACH,
2012).

A moagem de alta energia € um meio pelo qual é possivel produzir misturas
homogéneas além de produzir também poés ultrafinos. (HEZHOU et al., 2008). Durante
a moagem das misturas dos p6s uma importante quantidade de deformacgéo pléstica
das particulas é produzida, seguida por fratura, levando a um refinamento continuo da
microestrutura (BRITO et al., 2007).
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Dessa forma, este trabalho tem como objetivo sintetizar a nanoferrita de manganés
pelo método de reagdo de combustdo em solugdo (SCS) e produzir o bionanocomposito
casca da castanha do Para/nanoferrita de manganés através do método de moagem de
alta energia e caracteriz-los por Difragcdo de Raio-X (DRX), espectroscopia vibracional na
regido do infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) e Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV).

21 MATERIAIS E METODOS

Para a produg¢édo do bionanocompdsito, inicialmente foram preparadas a casca da
castanha do Para, usada como matriz e sintetizado os p6s de nanoferrita de manganés. Os
procedimentos foram realizados da seguinte maneira:

2.1 Preparacao Da Casca Da Castanha Do Para

A casca da castanha utilizada foi na forma “in natura”. Ap6s a aquisi¢éo, as cascas
foram quebradas, lavadas em agua correntes e secas em estufa a temperatura de 60°C
por 24 horas. Em seguida o material foi moido usando moinho de facas modelo NL-226/02
(NewLab, Brasil) de forma a reduzir o tamanho das particulas. Para obtengéo de particulas
uniforme, a granulometria da amostra foi definida em peneiras Tyler (Bertel, Brasil) com o
tamanho das particulas de 200 mesh.

Apés o peneiramento a biomassa obtida foi encaminhada para caracterizagao.

2.2 Sintese Dos Pés De Nanoferrita De Manganés

A formagéo da nanoferrita de manganés com composi¢éo nominal MnFe,O, foi
obtida com a mistura do nitrato metalico (agentes oxidantes) e combustivel (agente redutor)
de modo a formar uma solugéo redox. Como precursores para sintese da nanoferrita de
manganés foram utilizados os nitratos de ferro lll (Fe(NO,),.9H,0), nitrato de manganés
(Mn(NO,),) e como combustivel foi utilizada a ureia (NH,CONH,), todos com pureza
superior a 98%. A composicao inicial da solugcéo é baseada na valéncia total dos reagentes
oxidantes e redutores utilizando a teoria dos propelentes e explosivos (JAIN et al., 1981).

Os reagentes foram pesados e misturados com 30mL de agua destilada. Para a
sintese foi utilizado um reator de acgo inox, (COSTA, A. et al.,, 2012) como recipiente e
uma resisténcia elétrica acoplada a uma placa ceramica de resisténcia ndo controlada.
Apo6s a sintese, os p6s formados foram macerados para a desagregacao das particulas,
resultando em um po6 fino. Em seguida, peneirados para a uniformiza¢do do tamanho das
nanoparticulas utilizando uma peneira Tyler (Bertel, Brasil) com tamanho de particulas de
200 Mesh.
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2.3 Obtencdo Do Compdsito Magnético Da Casca Da Castanha E A
Nanoferrita De Manganés

O composito casca da castanha do Para/nanoferrita de manganés foi preparado
através do processo de moagem por bolas modelo Q298-Quimis com volume do jarro
de 3 litros. Foi adicionado no processo de formacdo do compésito 3 kg de esferas de
alumina (aproximadamente 100 esferas com diametro de 3mm), na proporgéo, 2 gramas
de nanoferrita de manganés e 10 gramas da casca da castanha. O tempo de moagem do
compoésito foi de 2h.

2.4 Caracterizacoes Da Nanoferrita De Manganés, Castanha Do Para,
Compoésitos De 2 Horas

As amostras foram caracterizadas por Difracdo de Raios X (DRX), em um difratémetro
BRUKER (modelo D2 Phaser, radiagdo Cu-Ka), operando com tubo de alvo de cobre a uma
tensdo de 30,0 KV e 10,0 mA de corrente, com detector de 55D160. Para a determinacéo
das fases existentes foi utilizado o software HighScore com os bancos de dados JCPDS e
ICSD.

Também foram caracterizados por espectroscopia vibracional na regidao do
infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), usando um espectrometro 32 Agilent
Technologies, modelo Carry 630. Os espectros foram obtidos com uma resolugéo de 4000
a 400 cm, com 20 varreduras cumulativas.

A morfologia das amostras obtidas, foram analisadas por Microscopia Eletrdnica
de Varredura (MEV). Para realizacdo desta analise foi utilizado o microscépio de bancada
Hitachi modelo TM 3000, operando a 15kV.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.5 Difracao De Raio X (Drx) E Micrografia Da nanoFerrita De Manganés

A Figura 1 ilustra os difratogramas de raios X da nanoferrita de manganés obtida
por sintese de reagcdo por combustdo em solugdo, da casca da castanha do Para e do
compésito produzido
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Figura 1 — Difratograma de raios X da nanoferrita de manganés (MnFe,O,), da casca da
castanha do Para e do composito casca da castanha do Para/nanoferrita de manganés

Na Figura 1 observa-se a formacéo da fase cristalina, apresentando uma estrutura
espinélio cubica da nanoferrita de manganés (ficha cristalografica 10-0319) com uma
estrutura cubica do espinélio com grupo espacial Fd-3m. Esses picos apareceram em 206
30,11; 35,46; 43,00; 53,22 e 62,42, que correspondem as reflexdes dos planos (220), (311),
(400), (422) e (440) de cristais de nanoferrita de manganés. Além da fase majoritaria com os
picos pertinentes a nanoferrita de manganés, observa-se a presencga de picos referentes a
maior intensidade em 35°, além disso, observa-se também, a presenca de picos referentes
a fase secundaria da hematita (Fe,O,). A presenca da hematita pode ser justificada pela
transferéncia de ions Fe3* do sitio B para o sitio A na estrutura mista de espinélio das
nanoparticulas de MnFe,O, (NASERI et al., 2011).

Perfil semelhante foi averiguado por Muhammad e Khalida (2018), na sintese e
caracterizacdo de particulas uniformes da nanoferrita de manganés dopadas com Al para
aplicacbes de alta frequéncia, obtidas por co-precipitacdo. Os autores observaram que a
MnAl Fe, O,, (com x=0.0), apresentou perfil totalmente amorfo, apos calcinagéo a 1000°C
por 2h, observa-se a presencga de fase secundaria de hematita (Ficha cristalografica 89-
8104), e esta fase reduz a medida que aumenta a temperatura de processamento.

O tamanho de cristalito calculado para o pico de maior intensidade, que corresponde
a familia de planos {311}, da amostra de nanoferrita de manganés sintetizadas por reagéo
de combustéo em solugéo, foi de 29,19 nm, o que caracteriza o p6 obtido como nanométrico.

De acordo com a Figura 1, € notério que o difratograma da amostra da casca da
castanha apresenta caracteristica amorfa, pois sua largura basal é elevada e ndao possui
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picos que indicam cristalinidade na sua estrutura, caracterizando-a como matéria organica
amorfa. No difratograma da amostra de nanoferrita é possivel observar a fase cristalina
desta com uma estrutura cubica do espinélio. Além do mais, € possivel observar também, a
fase secundéria de hematita (Fe,O,), no entanto, a presenca desta fase é reduzida com o
processo de moagem, na obtengcéo do composito. Isto demonstra a formacgéo do compésito
pela inser¢é@o da nanoferrita na estrutura da casca da castanha.

Na Figura 2 encontram-se as micrografias da nanoferrita de manganés, da casca da

castanha do Para e do compésito produzido.

D4.8 x500 200um
IGE-UNIFESSPA IGE-UNIFESSPA

D4.8 x500 200 um

IGE-UNIFESSPA

Figura 2 — Micrografias eletrénicas de varredura da nanoferrita de manganés (MnFe,0,) (a), da
casca da castanha do Para (b) e do compésito ferrita de manganés/casca da castanha do Para

(©

A partir da Figura 2, observa-se que a nanoferrita de manganés obtida apresenta
formacédo de aglomerados irregulares com estrutura densa, semelhante a flocos, variando
em tamanhos, desde nanométricos até micrébmetros. Além disso, observa-se também, a
presenca de porosidade entre os aglomerados.

E possivel observa na micrografia da casca da castanha (Figura 2b), a presenca
de estrutura com elevada porosidade, ramifica¢des fibrosas e irregularidade no tamanho
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e formato da estrutura. Caracteristica prevista de materiais lignoceluloésicos. Na Figura
2c, do composito da casca da castanha/nanoferrita de manganés, nota-se uma branda
desintegragdo das particulas, provenientes do processo de moagem, aumentando assim
a area da superficie externa e a porosidade. A caracteristica predominante da casca da
castanha impede observar a presenca das particulas da nanoferrita de manganés.

N&o foi encontrada agregagcéo das nanoparticulas. Portanto, o processo utilizado
neste estudo é capaz de produzir compésitos de elevada homogeneidade.

Atécnica de FTIR foi utilizada para determinar os grupos presentes na superficie da
casca da castanha do Para, da ferrita de manganés e do compésito.

AFigura 3 ilustra o FTIR da nanoferrita de manganés, da casca da castanha do Para
e do composito produzido.
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Figura 3 - Espectro de FTIR da nanoferrita de manganés, da casca da castanha do Para e do
compésito produzido.

Na Figura 3 mostra que existem picos em torno de 3400cm e 2900cm' que indicam
estiramento de O-H celulésico e estiramento de C-H, respectivamente. Os picos observados
entre 1750 cm™ a 1600 cm™ mostram o estiramento C=0 em ésteres alifaticos e estiramento
simétrico de C=C, respectivamente. Os picos entre 1050 e 1350 cm™' representam a banda
C-O encontrada nos ésteres, fenol, éteres.

De acordo com a Figura 3, observa-se o alongamento de metal-O de Mn-O e Fe-O
entre os picos 540 cm™ e 480 cm™ originarias de MnFe,O,. Os picos entre 1540 cm™ e
1110 cm™ correspondem a estiramento de C-OH e C-O, respectivamente (WAN et al.,
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2014). A regido entre 800 cm™ e 200 cm sdo os mais importantes por se tratar de picos
correspondentes a vibracado de ions metélicos reticulados (SHAHRIN et al., 2019).

E notério que ndo ocorreu modificagdo significativa dos grupos presentes na
castanha do Para, ap6s moagem para producéo do compésito. Os picos permanecem
preservados.

41 CONCLUSAO

De acordo com os resultados foi possivel constatar que o processo de sintese
por reacdo de combustao em solugéo para a producdo de nanoferritas de manganés, foi
eficiente, sendo possivel a obtencéo de produto com razoavel cristalinidade, indicando que
a nanoferrita obtida possui caracteristica nanométrica, como tamanho de cristalito calculado
de 29,19 nm. A produc¢éo de bionanocompésito da casca da castanha do Para/Ferrita de
manganés foi apropriado, tendo em vista a obtencéo de produto final caracterizando a
presenca da ferrita, indicando a insercdo da nanoferrita obtida na casca da castanha,
mantendo as caracteristicas de ambos os componentes.

As caracteristicas estruturais e morfologicas tanto dos p6s da nanoferrita obtida,
quanto do bionanocompésitos produzidos apresentam qualidades que contribuem
diretamente nas propriedades finais, tornando o material obtido promissor em diversas
aplicagdes, entre elas, catélise, adsorcéo, devido a sua estabilidade quimica e caracteristica
nanomeétrica.
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