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

Ciéncias Biologicas e da Satide

Prof. Dr. André Ribeiro da Silva - Universidade de Brasilia

Prof® Dr* Anelise Levay Murari - Universidade Federal de Pelotas

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

Prof® Dr® Débora Luana Ribeiro Pessoa - Universidade Federal do Maranhao

Prof. Dr. Douglas Siqueira de Almeida Chaves - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Edson da Silva - Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri

Prof® Dr? Elizabeth Cordeiro Fernandes - Faculdade Integrada Medicina

Prof? Dr® Eleuza Rodrigues Machado - Faculdade Anhanguera de Brasilia

Prof? Dr? Elane Schwinden Prudéncio - Universidade Federal de Santa Catarina

Prof® Dr® Eysler Gongalves Maia Brasil - Universidade da Integracao Internacional da Lusofonia
Afro-Brasileira

Prof. Dr. Ferlando Lima Santos - Universidade Federal do Recdncavo da Bahia

Prof. Dr. Fernando Mendes - Instituto Politécnico de Coimbra - Escola Superior de Salde de
Coimbra

Prof® Dr* Gabriela Vieira do Amaral - Universidade de Vassouras

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

Prof. Dr. Helio Franklin Rodrigues de Aimeida - Universidade Federal de Rondonia

Prof? Dr? lara Lucia Tescarollo - Universidade Sao Francisco

Prof. Dr. Igor Luiz Vieira de Lima Santos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Jefferson Thiago Souza - Universidade Estadual do Ceara

Prof. Dr. Jesus Rodrigues Lemos - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Jonatas de Franga Barros - Universidade Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. José Max Barbosa de Oliveira Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof. Dr. Luis Paulo Souza e Souza - Universidade Federal do Amazonas

Prof? Dr* Magnélia de Aradjo Campos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Marcus Fernando da Silva Praxedes - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof? Dr* Maria Tatiane Gongalves Sa - Universidade do Estado do Para

Prof? Dr* Mylena Andréa Oliveira Torres - Universidade Ceuma

Prof? Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federacl do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Paulo Inada - Universidade Estadual de Maringa

Prof. Dr. Rafael Henrique Silva - Hospital Universitario da Universidade Federal da Grande
Dourados

Prof® Dr® Regiane Luz Carvalho - Centro Universitario das Faculdades Associadas de Ensino
Prof® Dr* Renata Mendes de Freitas - Universidade Federal de Juiz de Fora

Prof® Dr? Vanessa Lima Goncalves - 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. Carlos Eduardo Sanches de Andrade - Universidade Federal de Goias

Prof? Dr* Carmen Lucia Voigt - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua - Instituto Federal de Educacgdo, Ciéncia e
Tecnologia de Goias

Prof. Dr. Douglas Gongalves da Silva - Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia
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APRESENTACAO

O E-book intitulado: “Trabalhos nas Areas de Fronteira da Quimica”, constituido
por dezesseis trabalhos em forma de capitulos, promovem a apresentagéo e discusséo
cientifica de forma intra e interdisciplinar, que convergem para uma mesma problematica:
melhoria na qualidade e expectativa de vida da sociedade. Esta colecdo apresenta
trabalhos que proporcionam: (i) melhorar e aperfeigoar a relagéo ensino aprendizagem em
diferentes niveis de ensino, possibilitando o aprofundamento da compreensao da relagéo
homem e meio-ambiente, por meio do desenvolvimento de uma consciéncia que coloque
o0 homem como parte integrante do meio; (i) desenvolvimento de novos materiais com
potencialidades de melhorar ou inovar suas aplicacdes nos diferentes seguimentos da
sociedade, despertando a mudanca da visao extrativista e fortalecendo a que seja capaz de
reduzir impactos ao meio ambiente; (i) uso da biotecnologia tanto no setor de satde quanto
no de alimentos que buscam aprimorar ou desenvolver novas aplicagdes; (iv) aplicacao
e potencialidades do uso de biomassa de residuos e rejeitos gerados por atividades
agroindustriais, possibilitando a incorporagéo destes como matéria-prima para aplicagcoes
em diferentes produtos, diminuindo o impacto gerado na extragdo de matérias-primas do
ambiente que contribui para a preservacgao de recursos naturais para as geragdes vindouras
e (v) estudo de novas substancias potencialmente capazes de melhorar ou desenvolver
processos clinicos, tanto do ponto de vista de resolucéo de imagens em exames quanto de
processos terapéuticos, possibilitando maior acessibilidade e disponibilidade a sociedade.

Neste sentido e com o intuito de colaborar para a disseminacéo destas e de outras
informacgdes que levem a despertar uma maior consciéncia da relagdo do homem e do meio
ambiente, a Atena Editora lang¢a o volume | do E-book “Trabalhos nas Areas de Fronteira
da Quimica”.

Prof. Dr. Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Em estudos anteriores sobre ativagao
mecanoquimica do sistema MgO-Al,O,.-SiO, em
um moinho de bolas de baixa energia e com
velocidade constante de 100 rpm, observou-
se que a presenca de hidroxilas na superficie
do precursor de Silica (HF,,, tipo 60 Merck) e a
introducéo de agua ao meio de moagem, resultou
na formagé&o do hidroxido de magnésio (Mg(OH),)
no meio reacional, o que levou a formagéao de uma

maior quantidade de a-cordierita (a-Mg,Al,Si,O,,)

Trabalhos nas Areas de Fronteira da Quimica

SISTEMA MGO-AL,0-SIO,

em posterior tratamento térmico a 1.250°C [1-3].
Continuando essa investigacao, neste trabalho,
foram utilizados trés grupos diferentes de
precursores de Mg e Al, os quais foram ativados
mecanoquimicamente. O precursor de Si foi
mantido o mesmo em todas as moagens.

Grupo I: MgO + Al(OH),

Grupo II: Mg(OH), + ALO,

Grupo lll: Mg(OH), + Al(OH),

Outro objetivo deste trabalho foi o de investigar
a influéncia do tipo de elemento de moagem
no processo de ativagdo mecanoquimica. Para
tanto, foram realizados experimentos utilizando
dois diferentes tipos de elementos de moagem.
No primeiro conjunto de experimentos foram
utilizados cilindros (1 cm de comprimento x 1 cm
de diametro) de zirconia estabilizada (ZrO,/Y,0,).
No segundo conjunto de experimentos, foram
utilizadas microesferas (2 mm de didmetro) de
zirconia estabilizada (ZrO,/Y,0,). Para os dois
conjuntos de experimentos, foram utilizados
0Ss mesmos grupos de reagentes precursores
descritos anteriormente.
PALAVRAS-CHAVE: Ativacdo mecanoquimica,
a-cordierita, meio aquoso.

INFLUENCE OF MAGNESIUM AND
ALUMINIUM HYDROXIDES ON THE
MECHANOCHEMICAL ACTIVATION OF
MGO-AL,O,-SI0, SYSTEM
ABSTRACT: In  previous  studies on
mechanochemical activation of the MgO-Al,O,-
SiO, system, in a low energy ball mill with a
constant speed of 100 rpm, it was observed
that the presence of hydroxyls on the surface
of the silica precursor (HF,_, type 60 Merck) and
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the introduction of water to the grinding medium resulted in the formation of magnesium
hydroxide (Mg(OH),) in the reaction medium, which led to the formation of a greater amount
of a-cordierite (a-Mg,Al,Si,O,,) in a subsequent heat treatment at 1,250°C [1-3]. Continuing
this investigation, in this work, three diferent groups of Mg and Al precursors were used, wich
were mechanically actived. The precursor of Si was kept the same in all mills.
I Group: MgO + Al(OH),
Il Group: Mg(OH), + ALO,
lll Group: Mg(OH), + AI(OH),
Another objective of this work was to investigate the influence of the type of grinding element
in the process of mechanochemical activation. For this purpose experiments were carried
out using two different types of grinding elements, in the first set of experiments zirconia
stabilized (ZrO,/Y,0,) cyliders (1 cm long x 1 cm in diameter) were used, in the second set
of experiments zirconia stabilized (ZrO,/Y,0,) microspheres (2 mm in diameter) were used.
The same groups of precursors described above were used for the two sets of experiments.
KEYWORDS: Mechanochemical activation, a-cordierite, aqueous medium.

11 INTRODUGAO

No sistema ternario MgO-AlL,O,-SiO,, a a-cordierita (a-Mg,Al,Si,O,,) € uma das
fases mais importantes e considerada um dos materiais ceramicos mais atrativos para a
preparacdo de ceramicas avangadas [1-6].

A rota mais comum para a obtengdo desse material &€ a reacdo no estado solido,
porém em temperaturas maiores que 1.300°C [5-8] préximas do seu ponto de fusdo, o que
dificulta a sua obtencéo.

A ativacdo mecanoquimica na area de materiais € uma técnica de tratamento dos
precursores de um sistema reacional, onde a moagem em regime de impacto-atrito &
utilizada [1-4]. Além da cominuicdo, ha a formacéao de defeitos cristalinos. A transferéncia
de energia para o material s6lido depende do numero de choques dos elementos de
moagem com a mistura de precursores. Esta ligada, entdo, a velocidade do moinho, a
forma geométrica e tamanho do elemento de moagem, ao tempo de moagem e a relagéo
massa de solidos/massa dos elementos de moagem [1-6,9,10].

A introducdo desta etapa de ativacdo mecanoquimica, no processo de obtencéo
do material ceramico, possibilita a formagédo de compostos intermediarios ao produto
final, durante a moagem, sendo que, a formacao desses compostos esta relacionada aos
compostos precursores presentes na mistura reacional inicial [1-3].

Esses fatores, ligados a etapa da moagem, tornam possivel a diminuicdo da
temperatura do tratamento térmico posterior para a obteng¢éo do produto final.

No caso da a-cordierita (a-Mg,Al,Si O, ,), trabalhos anteriores apontam para a redugéo
da temperatura dessa fase, tornando possivel sua obtencado em temperaturas em torno de
1.250°C [1-3]. O objetivo deste trabalho é o de avaliar a influéncia de diferentes precursores
de magnésio e aluminio no processo de formacao das fases intermediarias, assim como,
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verificar o efeito do elemento de moagem no processo de ativagdo mecanoquimica.

21 MATERIAIS E METODOS

2.1 Precursores

Misturas dos precursores de Mg, Al e Si, em quantidades estequiométricas em

relagéo a a-cordierita (a-Mg,Al,Si,O,,), foram utilizadas neste estudo. Os reagentes foram

utilizados como o retirado do frasco e suas purezas foram levadas em conta nos calculos.

a. Como precursor de Silicio, foi utilizada a silica-gel HF, tipo 60 (MERCK);

254

b. Como precursores do Magnésio, foram utilizados o 6xido de magnésio (MgO)
da MERCK e o hidréxido de magnésio (Mg(OH),) da SIGMA-ALDRICH;

c. Como precursores do Aluminio, foram utilizados o éxido de aluminio (Al,O,) da
MERCK e o hidroxido de aluminio (Al(OH),) da SIGMA-ALDRICH.

2.2 Condicoes de moagem

Com base em estudos anteriores, todas as moagens dos diferentes grupos de
precursores foram realizadas por 72 h em agua destilada e deionizada. A relacdo massa da
mistura de reagentes/massa de elementos de moagem (M/C) utilizada foi igual a 1/100. Na
figura 1, apresentamos o moinho usado neste estudo.

A B

Figura 1. Moinho de bolas de baixa energia usado no estudo — U.S.Stoneware. A) vista de cima
e B) vista de frente.

No primeiro conjunto de experimentos (fase 1), foram usados como elementos de

moagem os cilindros de zirconia. No segundo conjunto de experimentos (fase Il), foram

utilizadas microesferas de zircdnia como elementos de moagem. Nos dois conjuntos de
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experimentos se fez 0 uso do mesmo tempo de moagem (72 h) e do mesmo fator M/C
(1/100).

2.3 Analise do material sélido obtido apds a ativacao mecanoquimica

Os pos obtidos na ativagdo mecanoquimica, apés filiragem e secagem a 120°C ao
ar [4] foram analisados por:

a. Difragcéo de raios X no difratdbmetro Shimadzu DRX 6000. As condi¢gbes de ope-
racdo do equipamento foram as seguintes: radiagdo CuKa, 40 Kv, 30 mA, 26 de
5a 80°,

b. Espectros de absorcéo no infravermelho foram obtidos num espectrémetro Ni-
colet 1S10, na regido de 400 - 4.000 cm™, resolugdo de 4 cm™, usando-se a
técnica da pastilha de KBr.

c. Analise térmica no equipamento Shimadzu DTG-60H com varredura da tempe-
ratura ambiente até 1.400°C, vazéo de N, igual a 50 mL/min e duas diferentes
taxas de aquecimento — 10°C/min ou 30°C/min.

2.4 Compostos formados

a) Fase I:

Na fase |, os elementos de moagem utilizados foram os cilindros de zircénia
estabilizada com itria (ZrO,/Y,0,). A tabela 1 resume os compostos cristalinos presentes
nas amostras ap6s ativacdo mecanoquimica e detectados na analise por difracao de raio X.
Na figura 2, apresentamos os difratogramas das amostras Aq16, Bq16 e Cq16.

GRUPO de

SISTEMA PRECURSORES PRECURSORES AMOSTRAS COMPOSTOS
de Mg e Al
enstantita,
[ MgO, Al(OH)s Aq16 MgsAI(OH)y
MgO-Al;0-
9 Sio: N Il Mg(OH)z, Al203 Bq16 a-Al203, clinoenstatita

clinoenstatita,

Il Mg(OH)2, Al(OH)s Cq16 tatita

Tabela 1 — Compostos formados na ativagdo mecanoquimica, fase I.
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Figura 2 — Difratogramas das amostras mecanoquimicamente ativadas na fase | por 72h (M/C =
1/100) e secas ao ar a 120°C, a) Aq16, b) Bq16 e c) Cq16.

As fases cristalinas enstatita (sistema cristalino ortorrémbico) e a clinoenstatita
(sistema cristalino monoclinico) séo isomorfos de formula quimica MgSiO,. A formagéo
destas fases indica que a ativagdo mecanoquimica promove a reac¢ao entre o precursor de
silicio e os diferentes tipos de precursores do magnésio utilizados, em todos os experimentos
que utilizaram como elemento de moagem os cilindros de zircénia estabilizada com itria.

b) Fase II:

Na fase Il, os cilindros de zircdnia foram substituidos por microesferas de zircénia
estabilizada (ZrO,/Y,0,) com 2 mm de didmetro. Na tabela 2, estdo resumidos os
compostos cristalinos presentes nas amostras ap6s ativagdo mecanoquimica, para este
conjunto de experimentos, os quais foram detectados na andlise por difracéo de raios X.
Para comparacgéo, os resultados obtidos no conjunto de experimentos da fase | também

sdo apresentados.

GRUPO de
SISTEMA | PRECURSORES | PRECURSORES | FASE| AMOSTRAS COMPOSTOS
de Mg e Al
| Aq16 enstatita, Mg,Al(OH
I MgO, AI(OH), d 9, AlIOH),
Il Ag16M material amorfo
| Bq16 a-AlLO,, clinoenstatita
MgO- Il Mg(OH),, ALO,
AL,O-SiO, Il Bq16M a-AlO,
| Cq16 clinoenstatita, enstatita
I Mg(CH),, Al(OH), Mg, Al(OH).,
I Cat6M Mg,Al. (OH),,.3H20

Tabela 2 — Compostos formados na ativagdo mecanoquimica, fases | e Il.
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Como o mencionado anteriormente, a enstatita e a clinoenstatita sdo polimorfos
(MgSiO,). Estas fases se formam a partir de uma reag&o do precursor de magnésio com a
silica, durante a moagem.

Com a utilizag&o do hidroxido de aluminio (Al(OH),), que apresenta dureza menor
que a do Oxido de aluminio (ALO,), observa-se que o precursor de aluminio também é
ativado, formando novas fases que sao resultado da reacdo com o precursor de magnésio
e que foram identificadas como hidréxidos mistos de Mg e Al [11,12].

Para demonstrar a influéncia que a substituicdo dos elementos de moagem
desempenha na ativagdo mecanoquimica, foram realizadas analises térmicas (DTA) das
amostras Aq16 e Aq16M (grupo 1), as quais sé&o apresentadas na figura 3. Pode-se notar,
que os fendbmenos exotérmicos assinalados sofrem uma diminuicdo da temperatura em
que ocorrem, passando de 1.250°C para 1.020°C e de 1.325°C para 1.210°C, quando é
feita a comparagédo das amostras Aq16 e Aq16M. De acordo com a literatura [6], estes
eventos térmicos séo atribuidos & cristalizagdo da cordierita, indicando a formacgéo das
fases m-cordierita e da a-cordierita, respectivamente. Esta significativa diminuicdo da
temperatura, desses dois eventos, &€ uma forte evidéncia da maior ativagdo mecanoquimica
da amostra Aq16M.

® *Ir"

A e,

A ’

A B i
/'
-.__J.’
200 400 60 B0 1000 120 MM o+ PR SO S e = s 18
4® fondmeno exotérmico * fendmeno endotérmico

Figura 3 — DTA das amostras a) Aq16 e b) Aq16M com taxa de aquecimento de 30°C/min.

Na amostra Aq16M, resultados preliminares de difracao de raios X (DRX) e
espectroscopia de absor¢cdo no infravermelho (1V), indicam a presenca de hidroxido
duplo de Mg e Al. Cabe ressaltar, que os espectros de IV indicam que as bandas
relacionadas a vibragdes das ligagdes Si-O (bandas na regido entre 1.000 e 1.200 cm')
foram significativamente modificadas, o que confirma a intensa ativagdo mecanoquimica
observada nesta amostra [1-3,7-10].
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31 CONCLUSOES

Do que foi exposto, podemos concluir:

a. Aa-alumina (a-Al,O,) com dureza semelhante a da zirconia, néo foi ativada de
forma significativa;

b. Quando foi utilizado o hidroxido de aluminio (Al(OH),), que apresenta dureza
menor que a da zirconia, este sofre ativacéo, resultando na formacgéo de hidro-
xidos mistos de magnésio (Mg) e aluminio (Al);

c. Tanto o 6xido de magnésio (MgO) como o hidroxido de magnésio (Mg(OH),)
dao origem a uma solugéo sélida do magnésio na silica , formando silicatos de
magnésio (enstatita e clinoenstatita) durante a ativagdo mecanoquimica;

d. A utilizagéo das microesferas de zirconia estabilizada (ZrO,/Y,0,) promove um
maior grau de ativagdo mecanoquimica do sistema, o que resulta na amorfiza-
¢ao dos compostos formados;

e. Tanto a presenca dos hidroxidos quanto a utilizacdo das microesferas, de zirc6-
nia estabilizada (ZrO,/Y,0,), influenciam de forma significativa a ativagdo meca-
noquimica do sistema MgO-ALO,-SiO,.
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