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APRESENTACAO

O livro “O conhecimento cientifico na Quimica 2” apresenta artigos na area de ensino
de quimica, tecnologia quimica, quimica verde, quimica ambiental e processos quimicos.

O e-book contem 29 capitulos, que abordam temas sobre desenvolvimento e
aplicacédo de jogos didaticos, aprendizagem significativa; andlise de livros didaticos;
histéria da quimica; reaproveitamento de residuos agroindustriais; desenvolvimento de
novos materiais de interesse ambiental; adsorventes sustentaveis; fotocatalise, tratamento
de agua e efluentes; sintese de liquidos ibnicos; hidrolise enzimatica e quantificacdo de
enzimas; estudos de toxicidade; analise quimica de 6leos essenciais; aplicacéo de extratos
de frutos da regido amazénica na atividade enzimatica; desenvolvimento de eletrodo;
desenvolvimento de compoésitos a partir de residuos; producao de fertilizantes de liberacéo
controlada; tecnologias e técnicas para aplicacdo de plasma em quimica; sintese e
aplicacé@o de nanotubos de carbono.

Os objetivos principais do presente livro sdo apresentar aos leitores diferentes
aspectos do conhecimento cientifico no Brasil e suas relagdes esta ciéncia. Nos tempos
atuais é perceptivel a importancia da pesquisa académica no Brasil para o desenvolvimento
de novas tecnologias, farmacos e vacinas que auxiliem no combate as doencas e na
qualidade de vida. Dessa forma, mais uma vez a Atena Editora reine o conhecimento
cientifico em forma de ebook, destacando os principais campos de atuag¢do da quimica no
pais.

Os artigos constituintes da cole¢éo podem ser utilizados para o desenvolvimento de
projetos de pesquisa, para o ensino dos temas abordados e até mesmo para a atualizagédo
do estado da arte nas areas de quimica, tecnologia quimica, quimica ambiental e ensino
de quimica.

ApOs esta apresentacao, convido os leitores a apreciarem e consultarem, sempre
que necessario, a obra “O conhecimento cientifico na Quimica 2”. Desejo uma excelente

leitura!

Erica de Melo Azevedo
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RESUMO: O presente trabalho teve como
objetivo principal a sintese e a caracterizacéo
de Hidroxido Duplo Lamelar (HDL) a partir
de rejeito proveniente da producdo de aco
(Escéria de Aciaria). O HDL foi sintetizada
pelo método de co-precipitagcdo, em pH 11 e
submetida a tratamento hidrotérmico de 80 °C
por 14 dias. A caracterizacdo das amostras foi
realizada por meio das técnicas de DRX, DTA-
TGA e MEV. A andlise de DRX da amostra
HDL apontou a formagédo da fase Piroaurita
(Mg6Fe2CO3(0OH)16.4H20) com parametros
de célula unitaria a=b=3,096 A, ¢=23,046 A,
V=195,35 A e d=7,682 A e a presenca da fase
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ACIARIA

acessoria Brucita (Mg(OH)2). A andlise térmica
apresentou quatro picos endotérmicos (75.60°C,
210.63°C, 345.86°C, 388,6°C) e o MEV exibiu
lamelas hexagonais demonstrando a formagéo
de material de alta cristalinidade.
PALAVRAS-CHAVES: HDLs, Escoria de Aciaria,
Sintese

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION
OF LAYERED DOUBLE HYDROXIDES
FROM ACRYLIC SLAG

ABSTRACT: The present work had as main
objective the synthesis and characterization of
Layered Double Hydroxides (LDHs) from tailings
from steel production (Acrylic Slag). LDHs was
synthesized by the co-precipitation method, at pH
11 and subjected to a hydrothermal treatment of
80 ° C for 14 days. The characterization of the
samples was performed using the XRD, DTA-
TGA and SEM techniques. The XRD analysis of
the HDL sample indicated the formation of the
Piroaurite phase (Mg,Fe,CO,(OH),,.4H,0) with
unit cell parameters a=b= 3.096 A, c=23.046A,
V=195.35 A and ¢=7.682 A and a presence of
the accessory phase Brucite (Mg(OH),). The
thermal analysis showed four endothermic peaks
(75.60°C, 210.63°C, 345.86°C, 388.6°C) and the
SEM showed hexagonal lamellae demonstrating
the formation of high crystallinity material.
KEYWORDS: LDHs, Acrylic Slag, Synthesis.
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11 INTRODUGAO

Simultaneamente a expansdo do setor siderlrgico, encontra-se o aumento da
geracao de escorias. A escoéria de aciaria (EA) é um subproduto gerado durante a produgéo
do aco, podendo ser oriunda de diferentes processos. A produgéo brasileira de aco bruto
em 2019 alcancou a cifra de 32,2 milhdes de toneladas (INSTITUTO ACO BRASIL, 2019).
Considerando que para cada tonelada de ago produzido s&o gerados cerca de 150 kg
de escoria de aciaria, ou seja, 15% do total produzido, somente no ano de 2019 foram
produzidos aproximadamente 4,8 milhdes de toneladas deste residuo (LAREX, 2014).

Um fator que justifica a necessidade de pesquisas e desenvolvimento de novos
materiais com a utilizac&o de residuos, seja industrial, agricola ou urbano, € o fato de muitos
deles necessitarem de disposicdo controlada para néo poluir o meio ambiente (ARAUJO,
2008), sendo que a auséncia de manutenc¢des e drenagem nas barragens, sdo responsaveis
por mudancgas no angulo de disposi¢do dos rejeitos ocasionando rompimentos, como o da
barragem de Funddo em Mariana (MG), em 2015 e de Brumadinho (MG) em 2019, que
ocasionou a desestruturacdo quimica do solo, soterrou a vegetaga@o, assoreou rios, entre
outros prejuizos ambientais e socio-econdmicos (KAWA,2015).

O uso de EA como material de partida para sintese de HDL mostra-se viavel devido
a presenca de 6xidos de metais tri e divalentes na sua composi¢éo (REBELO,2012), sendo
constituido majoritariamente de CaO (23-46%) e Fe,O, (14-22%). Seguidas por SiO, (11-
15%), MgO (5-13%) e Al,O,(0,8-4%). (ARCELLORMITTAL, 2015).

Os Hidroxidos Duplos Lamelares (HDLs), também conhecidos como argilas
anidnicas, pertencem ao grupo de compostos néo silicados, nomeados como compostos
do tipo hidrotalcita (mineral mais conhecido do grupo). Eles possuem férmula estrutural:
[M&, M (OH),J*[A™  -nH,O], onde M?* e M3* s&o os cétions di e trivalentes (HALAJNIA
et al.,, 2012). A razdo molar (M?*/M3*) pode variar de 1 a 8, porém estudos relatam que a

/

razdo molar ideal nos precipitados produzidos tende a trés (VACCARI, 1998).

Dentre os mais variados métodos de sintese, o mais utilizado € o método de sintese
direta conhecido como coprecipitacéo e consiste na adicao de solugédo contendo sais dos
cations di e trivalentes, sobre a solugdo contendo hidroxido e o anion a ser intercalado
(BRATERMAN et al., 2004).

A sintese de HDL a partir de rejeito é encontrada na literatura em dois momentos.
Cunha (2011) dissolveu Lama Vermelha (proveniente da producéo de bauxita da empresa
Alunorte no estado do Para) em HCI e sintetizou pelo método da coprecipitagdo [com
solugdes de NaOH e MgCl,.6H,0 e razéo (M?* / M*) de 4 a 1,5] HDL do tipo Hidrotalcita.
Enquanto Rebelo (2012), utilizou Escoéria de Alto Forno, em uma razéo (M?*/ M*) de 3,5
para sintetizar HDL do tipo Piroaurita.

A capacidade de estabilizacdo da estrutura lamelar esta intimamente ligada a
formacdo do HDL, ou seja, quanto mais estavel o anion mais facilmente se formara o
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composto. Os anions foram entdo classificados em ordem decrescente de estabilidade
(MYIATA, 1980 apud CARMONA, 2015):
CO,*>0OH>F>CI>802>Br>NO,; > I

Estes compostos possuem uma excelente habilidade de incorporar anions orgénicos
e inorganicos por apresentarem lamelas positivamente carregadas, ligacoes interlamelares
relativamente fracas e propriedades de troca ibnica (GOH et al., 2008). Sdo amplamente
empregados como: trocadores anibnicos, catalisadores, precursores ou suporte para
catalisadores, adsorventes e aplicagbes medicinais (CUNHA et al.,2009), devido a elevada
capacidade de modificagdo da sua composicdo, gerando diferentes afinidades quimicas
nas camadas interlamelares (REIS,2004).

Para minimizar impactos ambientais, além de custos de disposi¢éo, o uso da Escéria
de Aciaria como material de partida para sinteses de Hidroxidos Duplos Lamelares, mostra-

se uma alternativa viavel de reutilizagéo.

21 METODOLOGIA

2.1 Materiais de partida

Para a sintese de HDL utilizou-se uma amostra de escéria de aciaria cedida por
uma empresa siderdrgica de Maraba. Os demais reagentes que foram utilizados durante
o desenvolvimento do trabalho s&o: MgCl,.6H,0, NaOH e HCI todos apresentam pureza

analitica.

2.2 Preparacao da escoria

A escéria de aciaria foi britada duas vezes em um britador de mandibula.
Posteriormente, colocou-se no pulverizador Shatterbox (40 segs.) até obtencéo de um po.
Ao fim do processo, este foi homogeneizada pelo método de quarteamento e em seguida

novamente pulverizado em almofariz e pistilo, e por Gltimo peneirado (peneira de 80 mesh).

2.2.1 Composicdo Mineralogica da EA

A EA em pé teve a sua mineralogia determinada por Difratometria de raios X (DRX).
As analises por DRX foram realizadas no Laboratorio de Caracterizagdo Mineral, no
difratdmetro de raios X modelo X’PERT PRO MPD, com Goniémetro PW 3050/60 (Theta/
Theta) da PANalytical, com tubo de raios X ceramico e anodo de Cu (K1= 1,540598 A),
modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200W, 60Kv. Os registros foram obtidos no intervalo
de 5 a 75 °2Theta. A aquisicdo de dados foi realizada com o software X’Pert Data Colletor,

e o tratamento dos dados com o software X’PertHighScore, também da PANalytical.
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2.2.2 Composicdo Quimica da EA

A EA foi lixiviada com &cido cloridrico (HCI) concentrado, aquecido em banho de
areia. Pesou-se aproximadamente 25 g em becker de teflon, onde foi adicionado 100
ml de HCI concentrado. Posteriormente, o becker foi aquecido em banho de areia até a
evaporacéo total do acido, sendo este processo repetido trés vezes mais. Adicionou-se 50
ml de solugéo 1:1 de H,0/HCI, sendo filtrada ao final, onde o sobrenadante foi transferido
para um baldo de 250 ml (solugdo mae).

A andlise de Ferro total (Fe,O,) foi realizada pelo método colorimétrico da
ortofenantrolina (Espectrofotdmetro) em comprimento de onda de 540nm, enquanto que
para a anélise do Fosforo (P,0,) utilizou 0 método do azul de molibdénio, comprimento de
onda 470nm. O Aluminio total (ALO,), entretanto, foi determinado por titrimetria com EDTA.
2.3 Sintese de HDL

As sinteses foram realizadas pelo método de coprecipitacdo a pH variavel
(FEITKNECHT, 1938 apud CREPALDI & VALIM,1998). Onde se gotejou em um periodo de
3 horas, 30 mL de NaOH 5M em uma solucao de metais bi e trivalentes composta por 50 mL
de solugdo-mée da Escoria e 7,18 g de MgCl,.6H,0, em uma razéo Mg/Fe = 2 ,sob agita¢éo
constante, onde o pH final teve valor 11. Ao final do gotejamento a suspenséo foi transferida
para um frasco de polipropileno, e submetida a banho hidrotérmico de 80 °C durante 14
dias. Logo apoés, foram filtradas e lavadas com agua deionizada até pH ~7 e pulverizadas.

2.3.1 Caracterizacdo dos HDLS sintetizados
2.3.1.1 Difratometria de raios X (DRX)

As andlises por difratometria de raios-X foram realizadas no Laboratério de
Caracterizagdo Mineral, no difratbmetro de raios X modelo X’PERT PRO MPD, com
Goniémetro PW 3050/60 (©/6) da PANalytical, com tubo de raios X cerédmico e anodo
de Cu (K1=1,540598 A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200W, 60Kv. Os registros
foram obtidos no intervalo de 5 a 75 °26. A aquisicéo de dados foi realizada com o software
X’Pert Data Colletor, e o tratamento dos dados com o software X’PertHighScore, também
da PANalytical.

2.3.1.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As micrografias para analise da morfologia do produto das sinteses foram realizadas
no Laboratério de Microscopia Eletrbnica do Instituto de Geociéncias da Universidade
Federal do Para, por meio do microscopio eletrénico de varredura modelo LEO-1430. As
amostras receberam uma cobertura de ouro por spputering, fornecida pelo metalizador
EMITEC - K550X, sob vacuo de 3x10' bar e corrente de 27 mA. As condi¢des de anélises
para imagens de elétrons secundarios (ES) foram: corrente do feixe de elétrons de 90 pA,
voltagem de aceleracéo constante de 10 Kv e distancia de trabalho de 12-15 mm.
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2.3.1.3 Anélise Térmica

As andlises Térmicas Diferenciais e Termogravimétricas (DTA-TGA) foram efetuadas
em equipamento modelo DTG-60AH, da SHIMADZU, utilizando uma faixa de temperatura
entre 25 e 1100 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C min-', em cadinho de alumina e fluxo
de nitrogénio de 50 ml.min.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Caracterizacao da escoria de aciaria

3.1.1 DRX

Acomposicao mineralégica da escoria de aciaria pode ser observada no difratograma
abaixo (Figura 1). Foram identificadas quatro fases cristalinas: bredigita (Ca, ,Mg,,SiO,),
gehlenita (Ca,Al,SiO.), wuestita (FeO) e magnetita (Fe,0O,).

Os picos principais da wuestita, gehlenita e bredigita sdo em sua maioria simétricos,
estreitos e de média a alta intensidade. Ja os picos da magnetita s&o largos, simétricos e
possuem baixa intensidade.

Counts

B Gh= Gehlenita
Wus= Wuestita
Br= Bredigta
Mag= Magretita

2000+

1000

ML J I e
20 30 40 50 60

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 1: DRX da Escéria de Aciaria.

3.1.2 Anélise Quimica

A solugdo mae utilizada para a realizacdo das sinteses de HDL possui a seguinte
composicéo quimica (Tabela 2):
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Composto PO, ALO, Fe,O,
Quantidade (%-Massa) 0,5 5,8 28,2

Tabela 2: Composi¢do Quimica da Escéria de Aciaria. Valores em %p/p

3.2 CARACTERIZAGAO DO HDL

3.2.1 DRX

A analise dos dados para a amostra HDL (Figura 2) indicou a formagao da Piroaurita
(Mg,Fe,CO,(OH),..4H,0) caracterizada pela presenga dos picos [(003), (006), (012),
(018),(015), (113), (1010), (110)] (ICDD 00-024-1110) alem da fase Brucita (Mg(OH),)
confirmada pelos picos [(100), (102)] (ICDD 01-076-0667).
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Figura 2: DRX da amostra de HDL.

Legenda: A = Piroaurita (Mg,Fe,CO,(OH),..4H,0) ICDD 00-024-1110; [ = Brucita (Mg(OH),);

O espagcamento basal calculado da fase Piroaurita foi 7,682 A, obtido por meio
do pico de maior intensidade, correspondente ao plano de reflexdo (003). Esse valor
corresponde ao ion (CO,)* intercalado no espago interlamelar e pode variar entre 7.6 a
7.8 A dependendo do grau de hidratacdo (ROY et al, 1992). Os valores a, b, ¢ e volume
da célula unitaria (Tabela 2) foram calculados segundo as equacgdes proposta por Debye-
Scherrer. A amostra HDL exibiu boa cristalinidade, indicada pela intensidade e largura a
meia altura do pico de indice (003), estando de acordo com os valores de referéncia.

O Conhecimento Cientifico na Quimica 2 Capitulo 26



(Mg,Fe,CO,(OH),,.4H,0)

a=b (A) c(A) V(A
3,096+0,01 23,04620,1 195,35+0,03
3,1095° 23,4120° 196,04

2CDD ficha PDF 00-024-1110

Tabela 2: Parametros de célula unitaria para a fase identificada pela analise de DRX

3.2.2 Anélise Térmica

A curva termodiferencial da amostra HDL (Figura 3), apresenta quatro picos
principais, todos de caracter endotérmico. O primeiro pico em 75,60°C corresponde a perda
da agua adsorvida, ja o segundo pico endotérmico a 210,63°C corresponde a perda de
agua interlamelar. O terceiro pico que ocorre a 345,86°C corresponde a decomposicéo
dos ions carbonatos. O quarto pico, a 388,60 °C, est& relacionado a decomposicéo das
hidroxilas. A curva TGA mostra uma perda de massa total do HDL de 35,17%.

TGA DTA
9 uv

4 10.00

100.00F  m~coommo-emmee .

90.00- LT

4 -10.00
80.00-

4 -20.00

7000 | 17.540%

4 -30.00

60.00- 4 -40.00

-0.00 200.00 400.00 ~ - 600.00 800.00 1000.00
Figura 3 - Curva DTA-TGA da amostra HDL

3.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

As micrografias de microscopia eletronica de varredura mostram que os compostos
sintetizados apresentam dimensdes nanométricas. Em geral, sdo cristalitos bem
desenvolvidos compostos de lamelas hexagonais, formando aglomerados muito similares
a texturas observadas nos argilominerais (Figura 4).
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Figura 4: MEV da amostra HDL.

41 CONCLUSAO

A amostra HDL foi sintetizada a partir do reijeito Escéria de Aciaria pelo método
da co-precipitacdo, em pH constante(11) e tratamento hidrotérmico de 80°C durante
14 dias. A andlise de DRX da amostra HDL apontou a formacgédo da fase Piroaurita
(Mg,Fe,CO,(OH),..4H,0) com a observagéo de picos intensos e bem definidos e a
presenca da fase acessoria Brucita (Mg(OH)2). Os parametros de célula unitaria a=b=3,096
A, c=23,046 A, V=195,35 A e d=7,682 A apresentaram similaridade com o mineral de
referéncia. Os resultados da Analise Térmica ( 4 picos endotérmicos com perda de massa
de 35,17%) e MEV (lamelas hexagonais) corroboram para a conclusao que além de ser
viavel a sintese de HDLs a partir da EA, ela se efetua com materais de alta cristalinidade,
demonstrando que esta pode ser uma alternativa fazivel quanto aos rejeitos provenientes

de produgédo de minérios, principalmente o minério de ferro.
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