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Introducéao

Este trabalho teve como objetivo avaliar o
desempenho das propriedades de corpos de
prova de cerémica vermelha com adicdo de
carepa de laminacdo de ago. Este residuo
constituido de Oxidos de ferro teve a funcédo de
substituir pigmentos utilizados em materiais
cerdmicos. A resisténcia mecénica do material
sinterizado se deve normalmente as reacdes na
sinterizacdo, que conduzem a formacdo de
compostos dotados de boas caracteristicas
mecéanicas, além da granulometria  dos
componentes da massa e da estrutura da peca
prensada.

Metodologia |

ApOs caracterizagdo quimica e microestrutural por
difracdo e fluorescéncia de raios-X, este residuo
foi adicionado na proporcdo de 1,45% a uma
massa ceramica comercial. As formulacdes foram
submetidas as diferentes temperaturas e o
desempenho das formulagdes foi avaliado quanto
as caracteristicas fisicas: de perda ao fogo,
retracdo linear de queima, absorcdo de agua,
resisténcia a flexdo em 3 pontos e intensidade de
tonalidade.

Resultados e Discussao |

Os resultados indicam que a temperatura de
sinterizacdo influenciou o desempenho das
propriedades das formulacdes testadas.

Conclusao |

A temperatura tem influéncia nos corpos de prova
com adicéo de carepa/residuo.
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Introducéao |

O caulim, como é conhecido comercialmente, é
um material ja beneficiado onde seu principal
constituinte  majoritario é a caulinita. O
argilomineral  caulinita é formado  pelo
empilhamento de camadas 1:1, onde cada
camada consiste de um folha de tetraedros SiO4
e uma folha de octaedros AI2(OH)6 (gibsita). As
folhas de silicato e gibsita séo firmemente ligadas
com ligacdes fracas entre as camadas. O
tratamento mecanoquimico tem sido aplicado
para reduzir a temperatura de transformacdo de
fase, reduzir a temperatura de sinterizacdo e
promover a reatividade de particula. A moagem
de particulas de argilominerais pode causar 0s
efeitos de delaminacdo ao longo dos planos
basais das placas e quebra transversal das
camadas através da fratura paralela ao eixo x.

O efeito da moagem sobre a caulinita tem sido
estudado por varios autores, porém os resultados
se diferem entre um estudo e outro. As razdes
para isso relacionam-se ao tipo de caulim que
esta sendo estudado: quanto a sua cristalinidade,
conteddo de impurezas, bem como o tipo de
processamento utilizado para ativagdo mecénica.

O objetivo deste estudo € caracterizar as
alteracdes estruturais e microestruturais em um
caulim submetido a ativacdo mecéanica por
moagem de alta energia.

Metodologia |

Determinou-se a composi¢do quimica do caulim
por fluorescéncia de raios-X e o percentual de
caulinita contida via andlise racional. A ativagcéo
mecanica se deu por meio de moagem a Umido
(100 g de caulim para 100 g de 4gua) em moinho
de 500 mL do tipo planetario de alta energia;
como carga moedora (650 g) aplicaram-se
esferas de zircénia de 0,3 mm e os periodos de
moagem foram de 1, 2, 3 e 4 horas. Para
promover a defloculacdo da suspenséo, utilizou-
se 0,5% de tripolifosfato de sodio sobre a carga
no inicio da moagem e mais 0,15% a cada 30

minutos de processo. A velocidade de rotacdo do
moinho foi de 500 rpm com parada programada
para resfriamento a cada 10 minutos de moagem.

Apés a moagem, o pO resultante de cada
intervalo de processo foi submetido as técnicas
de caracterizacdo de distribuicdo de tamanho de
particula (sedigrafo), BET, DRX com refinamento
Rietveld, DSC e TG.

Resultados e Discussao

O caulim apresentou teor de caulinita de 97,3%. A
moagem de alta energia causou uma alteragédo
significativa na distribuicho do tamanho de
particula em relagcdo ao caulim ndo submetido ao
processo.

Com o aumento da ativacdo mecénica, o DSC e
TG das amostras constataram a alteracdo do
comportamento térmico.

Conclusao |

A ativacdo mecanica possibilitou alteracdo
significativa nas caracteristicas do caulim devido
a mudanca do tamanho de particula para a faixa
de tamanho submicrométrica, além de um
aumento gradual na &area especifica com o
aumento do tempo de moagem. Todos esses
fatores, aliados a amorfizacdo, alteraram o
comportamento térmico, fazendo com que a
perda de massa ocorresse a temperaturas
menores que 3400C (temperatura de inicio da
reacao para o caulim sem ativacéo), além de uma
reducédo na intensidade dos picos.
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Introducéao |

O final do século XX e o inicio do século XXI
resultaram em um acelerado avango tecnolégico
em diversas areas. Como resultado, apresentar
solucdes e produtos com tecnologia inovadora
tornou-se imprescindivel para a permanéncia no
mercado. Um grande nuimero de descobertas e
invencbes recentes relacionadas a modificacéo
de superficies de materiais por deposicdo de
filmes nanométricos esta revolucionando o setor
industrial. Um exemplo é o didxido de titanio
(TiO2), um semicondutor que sob incidéncia de
luz ultravioleta atua como um catalisador,
facilitando reagfes quimicas. Tal fendmeno pode
ser usado com o intuito de induzir a quebra de
ligagcbes de moléculas de agua e hidrocarbonetos.
Esta caracteristica vem sendo utilizada para
promover em alguns materiais a propriedade
autolimpante. A partir deste contexto, esta
pesquisa objetivou o0 desenvolvimento da
propriedade autolimpante em um produto
cimenticio seguindo um planejamento
experimental estatistico fatorial 2k, onde as
variaveis de processo foram o tipo do catalisador
(Evonik e Merck), a quantidade de catalisador
depositada sobre a peca cimenticia (3a7g)eo
ndmero de camadas da solucdo (catalisador +
tinta) aplicadas sobre a superficie da peca (1 a 3).

Metodologia |

As solucgdes contendo TiO2 foram aplicadas na
superficie das amostras cimenticias com um
pincel. Apbs aplicacdo das solucdes
fotocataliticas, as amostras de placas cimenticias
foram mantidas em contato com azul de metileno
(AM) (3 ppm) sob irradiacdo ultravioleta (330 nm)
visando determinar o poder autolimpante das
camadas aplicadas. O ensaio foi realizado
segundo a normativa ISO 10678. Também foi
realizado o ensaio de colorimetria, com o objetivo
de separar o efeito de manchamento das placas
cimenticias causado pela absor¢cdo do azul de
metileno pela superficie porosa das placas, do
efeito fotocatalitico, causado pela degradacédo do

AM pela acdo do catalisador (TiO2), em funcéo
da irradiacdo UV. Para melhor analisar a
microestrutura do filme formado pelo catalisador
sobre a peca cimenticia foi utilizada a técnica de
microscopia eletrénica de varredura (MEV).

Resultados e Discussao |

Os resultados obtidos referentes a cinética de
degradacdo foram calculados a partir da
constante de velocidade. Pode-se perceber a
forte influéncia do numero de camadas da
solucdo aplicada sobre as amostras e do tipo de
catalisador utilizado na solucdo. Os melhores
resultados para a cinética de degradacdo foram
obtidos com trés camadas de aplicacdo e com o
catalisador P25 da Evonik. Com relacédo a taxa de
degradacdo do AM, os melhores resultados foram
obtidos com o catalisador P25 da Evonik, trés
camadas de aplicacdo e com gramatura de 7 g.
Ao se analisar os resultados obtidos com o ensaio
de colorimetria, observar-se que a menor
absorcdo do AM pela superficie das placas
cimenticias — e, assim, menor efeito do
manchamento sobre a atividade fotocatalitica das
camadas aplicadas contendo o catalisador — foi
obtida utilizando-se o catalisador P25 da Evonik
aplicado com 7 g de gramatura.

Conclusao |

Com a analise dos resultados obtidos nas
caracterizacgoes, observa-se um melhor
desempenho do catalisador Evonik se comparado
com o Merck. A varidvel gramatura também
mostrou uma forte influéncia no comportamento
fotocatalitico do material, sendo que a maior
gramatura utilizada no estudo (7 g) foi a que
apresentou os melhores resultados na pesquisa.
Outra variavel abordada no estudo (nimero de
camadas) ndo apresentou uma influéncia téo
significativa no estudo quanto as demais.
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Introducéao

Este trabalho teve como objetivo avaliar o
desempenho das propriedades de corpos de
prova de cerdmica vermelha com adicdo de
carepa de laminacdo de aco. Este residuo
constituido de 6xidos de ferro teve a funcdo de
substituir pigmentos utilizados em materiais
cerdmicos. A resisténcia mecénica do material
sinterizado se deve normalmente as reacdes na
sinterizacdo, que conduzem a formagdo de
compostos dotados de boas caracteristicas
mecanicas, além da granulometria  dos
componentes da massa e da estrutura da peca
prensada.

Metodologia |

Apés caracterizacdo quimica e microestrutural por
difracao e fluorescéncia de raios-X, este residuo
foi adicionado na proporcdo de 1,45% a uma
massa cerdmica comercial. As formulacdes foram
submetidas as diferentes temperaturas e o
desempenho das formulag@es foi avaliado quanto
as caracteristicas fisicas: de perda ao fogo,
retragdo linear de queima, absor¢cdo de agua,
resisténcia a flexdo em 3 pontos e intensidade de
tonalidade.

Resultados e Discussao |

Os resultados indicam que a temperatura de
sinterizacdo influenciou o desempenho das
propriedades das formulacdes testadas.

Conclusao |

A temperatura tem influéncia nos corpos de prova
com adicéo de carepa/residuo.
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Introducéao |

Nanoparticulas de éxidos de metais de transicédo
do tipo MO, onde M seria Mn, Co, Ni ou Fe, tém
atraido um enorme interesse devido ao seu
potencial como eletrodos para baterias
recarregaveis de estado  sdlido, como
catalisadores para células de combustivel, e
como modelos magnéticos em nanoescala para a
compreensédo do efeito do nano magnetismo. A
wistita (FeO) é uma das formas mais comuns
dos oOxidos de ferro, um grupo que também inclui
a hematita (Fe203 a), maghemita (Fe203 y) e
magnetita (Fe304).

A wiistita apresenta a estrutura do sal-gema, com
Fe e O nédo-estequiométricos formando o FexO
(x=0,83-0,96) e também lacunas de Fe em uma
distribuicdo ordenada. A estrutura nao é
quimicamente estavel e tende a se decompor em
Fe a e espinélio inverso Fe304 por um processo
de desproporcdo em duas etapas ou por
oxidacdo, para formar Fe304, Fe203 y elou
Fe203 a. Esta reatividade quimica torna dificil a
obtencdo de nanoparticulas de FeO puras, e as
preparadas a partir da decomposicédo de fases a
alta temperatura de uma solucao de sal de ferro
ainda nao foram totalmente caracterizadas.

O objetivo deste projeto foio uso da sintese sol-
gel para a producdo de pds de oOxido de ferro
nano estruturado para trés condi¢cbes diferentes
de aquecimento e de pH, a fim de avaliar as
influéncias destas condicbes na estrutura e
morfologia dos pés obtidos. O nano-FeO (ou
nano-Fe203 ou mesmo nano-Fe304) obtido sera
utilizado para aplicac6es nanomagnéticas.

Metodologia |

FeCl2, Fe(NO3)2, NaOH e KOH de grau analitico
foram utilizados como precursores para as
sinteses. Em um reator, cada base (NaOH e
KOH) foi dissolvida em agua destilada a
temperatura ambiente a uma concentracdo de 4
mol/L. Apés completa dissolucdo, cada precursor
(FeCl2 e Fe(NO3)2) foi adicionado lentamente ao
reator a uma concentracdo de 1 e 4 mol/L. As

sinteses seguiram um planejamento fatorial 2k
onde os fatores foram o tipo de precursor (FeClI2
e Fe(NO3)2), tipo de base (NaOH e KOH) e
molaridade do precursor (1 e 4 mol/L). Apés
adicdo, cada solucdo permaneceu sob agitacédo
por um periodo de 30 min em temperatura
ambiente. Apds sintese as solugdes foram
diluidas e analisadas por UV-Vis (200 e 800 nm,
duplo feixe, porta amostra de quartzo (4 mL)). As
solucdes foram secas em estufa a vacuo e cada
pé obtido foi analisado por DRX (Cu-Ka
(A=1,5418A), 40 kV e 30 mA, 26 de 0 a 80°, com
passo de 0,05° e tempo de 1 s). O valor da
absorbéancia foi utilizado como resposta.

Resultados e Discussao |

A analise de varidncia (ANOVA) para a
absorbancia ao UV-vis mostrou que o fator mais
significativo na sintese inorganica de compostos
de ferro é o tipo de precursor (F=12,67 com
0a<0,05) com uma confiabilidade dos resultados
de 97,6%. A molaridade (1 ou 4 mol/L) dos
precursores apresentou significAncia estatistica
com confiabilidade de 93,8% (F=6,38 com
a>0,05). As nano particulas sintetizada a partir de
Fe(NO3)2 apresentaram os maiores valores de
absorbéancia. O tipo de base (NaOH e KOH) néo
apresentou significancia estatistica, ndo sendo
assim um fator importante para a sintese. Os
resultados de DRX mostraram a formacgéo
preferencial de goetita (Fe203.H20), sendo
assim necessaria uma etapa de calcinacdo das
amostras.

Conclusao |

Foram obtidas nanoparticulas de Fe203.H20 a
partir do processo sol-gel inorgénico.

A absor¢édo ao UV é fungéo do tipo de precursor
(cloreto ou nitrato de ferro).

Analise de UV-Vis mostra regidao fotossensivel a
205 nm.

A partir dos resultados obtidos a nano
Fe203.H20 sera utilizada como catalisador para
células a combustivel.
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Introducéao |

Alguns vidros oOxidos podem ser eletrolitos
condutores pela acdo de cations monovalentes
alcalinos ou pela prata. A conducéo ibnica destes
vidros é sensivel a temperatura e a composicao.
Nos silicatos simples o aumento no teor do 6xido
alcalino pode induzir um aumento de duas a trés
ordens de grandeza na condutividade i6nica.
Como a condutividade ibnica é o produto da
concentracdo dos portadores de carga efetivos
por sua mobilidade, o aumento observado na
condutividade pode ser atribuido tanto a um
aumento na mobilidade quanto a um aumento na
concentracdo destes portadores de carga
efetivos. Medidas experimentais dessas
grandezas ndo sdo simples. Em especial, a
medida da mobilidade ibnica por efeito Hall é
extremamente dificil devido a uma baixa relagcéo
sinal-ruido.

Os valores de mobilidade calculados tém boa
correlacdo com os valores medidos por outras
técnicas em cristais i6nicos ou solucdes
eletroliticas. Assim, para explicar as importantes
variages no numero de portadores de carga
efetivos em funcdo da concentragdo do
modificador de rede no vidro propde-se que o
vidro contendo oOxido alcalino e silica seja similar
a uma solucéo onde a silica é o solvente e o
oxido alcalino o soluto. A dissociacdo do soluto
em seu solvente (silica) é entdo descrita pelo
equilibrio quimico simples. Estas “solucdes
eletroliticas” podem ser descritas por um modelo
termodindmico “quasiquimico” que leva em
consideracdo as modificacbes ocorridas nas
ligacdes quimicas, resultantes da reacdo de um
oxido modificador (6xido alcalino) e um oxido
formador de rede (silica).

Desta forma, o objetivo deste projeto de pesquisa
€ o desenvolvimento de fritas ceramicas com
condutividade elétrica — ibnica, eletrdnica ou
mista — visando a obtencdo de vidrados
condutores a partir de vidros de silicato contendo
litio.

cerAmicos

Metodologia |

Reagentes de grau analitico (silica, carbonato de
litio, carbonato de bismuto e carbonato de sddio)
foram misturados em um moinho planetario de
500 mL sem elementos moedores por 5 min
segundo um planejamento experimental de
misturas, tendo os teores de cada 6xido como 0s
fatores de entrada. Os teores em Oxidos no
planejamento foram: 35 a 55 % de SiO2, 10 a 25
% de Na20, 10 a 25 % de Li20 e 10 a 25 % de
Bi203.

Apbs mistura, cada formulacéo foi analisada por

calorimetria  exploratoria diferencial (Netzsch
DSC/TG, 10°C/min, Ar a 10 mL/min) e as
temperaturas caracteristicas foram utilizadas

como fatores de resposta do planejamento
experimenta. O efeito de cada componente sobre
as temperaturas foi determinado por analise de
variancia (ANOVA).

Resultados e Discussao |

A andlise de variancia (ANOVA) para as
temperaturas caracteristicas (Tg e Ts) mostrou
gue o fator mais significativo para a fusdo e a
obtencao dos vidros é o teor de 6xido de litio.

Dependendo dos niveis de condutividade finais
dos materiais obtidos e da natureza exata do
mecanismo de conducdo (eletrénica/ibnica),
existe uma grande variedade de aplicacdes para
os vidros condutivos. No caso de um
vitrocerdmico rico em Li o mecanismo de
conducdo €é devido a mobilidade do ion Li,
guimicamente duravel, e baterias de ions de Li de
estado sélido seriam uma aplicacdo. Por outro
lado, se 0 mecanismo dominante é eletrdnico e se
sdo selecionadas composicdes vitroceramicas
mais refratarias, mecanicamente mais robustas,
poderim ser fabricados termo elementos de
aguecimento d6hmico para alta temperatura.

Dependendo da composicdo escolhida e dos
pardmetros de processo os ceramicos produzidos
podem ser usados em uma ampla variedade de
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aplicacbes. Os ensaios de impedancia estédo
sendo realizados para determinar qual o
mecanismo de condutividade dos vidros obtidos.

Conclusao

Foram preparadas misturas para se obter vidros
condutivos a partir da fusdo de reagentes
simples. As temperaturas caracteristicas dos
sistemas vitreos foram determinadas por analise
de DSC/TG. A condutividade dos sistemas sera
determinada pela técnica de impedancia,
utilizando-se um potenciostato.
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