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RESUMO



O espinélio aluminado de ferro (FeAl204) ¢ um composto muito promissor, que
dispoe de propriedades eficientes, como a elevada ductibilidade, apresenta boa flexibilidade
porém ainda € pouco estudado, principalmente no ambito nacional. Este trabalho pretende
sintetizar o espinélio de aluminato de ferro (FeAI204) por meio da sintese de combustdo e
caracterizar o material pelas técnicas de difracdo de raios-X (DRX) e andlises
termogravimétricas, ¢ também realizar um estudo educacional através de uma palestra/videos
sobre o desenvolvimeno laboratorial da fase FeAl,O4 e posteriormente aplicar um
questionario de conhecimento em uma turma de Quimica inorganica descritiva no curso de
licenciatura em quimica do CFP/UFCG, campus Cajazeiras - PB. Foram executadas as
analises de difracao de raios-X em dois momentos, inicialmente com o p6 produzido direto da
sintese ¢ depois com o mesmo calcinado a 400°C/4h em atmosfera ambiente. A amostra
obtida direto da sintese formou um sistema monofasico com estrutura do tipo espinélio de
aluminato de ferro (FeAl,O4). Segundo a andlise de DRX, constatou-se que o p6 de
caracteristicas amorfo apresentou um crescimento da fase cristalina com a presenga dos picos
caracteristicos de sua estrutura. A analise DRX do material calcinado a 400°C/4h determinou
um aumento na intensidade dos picos no difratograma, demonstrando valores de intensidade
relativa mais elevada, tendo assim, maior cristalinidade. Apoiado nas analises dos
questionarios pode-se certificar que boa parte dos alunos submetidos a esse tipo de pesquisa
desconhece ou possui pouca informagdo sobre a nanotecnologia e temas similares. Percebe-se
ainda um pouco de confusdo em principios basicos de quimica por esses graduandos em

quimica.

Palavras Chave: Espinélio de aluminato de ferro, sintese de combustdo, nanotecnologia.

ABSTRACT



The aluminized iron spinel (FeAl204) is a very promising compound, which has
efficient properties, such as high ductility, presents good flexibility but is still little studied,
mainly at the national level. This work aims to synthesize the iron aluminate spinel III
(FeAl204) by means of the combustion synthesis and to characterize the material by X-ray
diffraction (XRD) techniques and thermogravimetric analysis, and also conduct an
educational study through a lecture / videos about the laboratory development of the FeAl1204
phase and later to apply a knowledge questionnaire in a group of descriptive inorganic
Chemistry in the degree of chemistry of the CFP / UFCG, campus Cajazeiras - PB. X-ray
diffraction analyzes were carried out at two moments, initially with the powder produced
directly from the synthesis and then with the same calcined at 400°C / 4h in ambient
atmosphere. The sample obtained directly from the synthesis formed a monophasic system
with iron aluminate spinel structure (FeAl204). According to the XRD analysis, it was
verified that the powder of amorphous characteristics showed a growth of the crystalline
phase with the presence of the characteristic peaks of its structure. The XRD analysis of the
material calcined at 400°C / 4h determined an increase in the intensity of the peaks in the
diffractogram, showing higher values of relative intensity, thus obtaining greater crystallinity.
Based on the analysis of the questionnaires, it can be verified that a good part of the students
submitted to this type of research is unaware or has little information about nanotechnology
and similar topics. There is still some confusion in basic Chemistry principles by these

chemistry graduates.

Key words: Iron aluminate spinel, combustion synthesis, nanotechnology.
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1. INTRODUCAO

Com o crescimento bastante acelerado das ac¢des tecnoldgicas, o mundo passa por um
novo momento altamente conectado as areas de tecnologia, principalmente a area que trata do
desenvolvimento de materiais avangados. O material ceramico tem sido muito utilizado, tanto
nos processos industriais, como na area de pesquisa, esses materiais passam por processos
sintéticos cada vez mais sofisticados e eficientes. No meio cientifico as ceramicas tem sido
foco em distintos estudos, em sua maioria destinada & criagao de novos materiais avangados,
fazendo uso de muitas das suas propriedades intrinsecas e no qual também se encaminham
pesquisas direcionadas a busca de processos de sintese mais eficientes para a obtengdo desses
compostos. Tem crescido consideravelmente o uso de nanoparticulas ceramicas, que oferecem

melhores desempenhos nos diversos meios no qual sao aplicadas.

O emprego da nanotecnologia e da nanociéncia nos processos de aplicagdo e
sintetizagdo de cerdmicas tornam-nas uma das principais areas de pesquisa em tecnologia
desta ultima década. Existe a utilizacdo deste material em diversos meios tecnolégicos como
na industria aeronautica, nos equipamentos automotivos, na construgao civil, na fabricagao de

acessorios eletronicos, em aparelhos utilizados na medicina e entre outras finalidades.

Um material ceramico bastante promissor no campo de pesquisa apresenta em sua
composi¢do as particulas de espinélio, tendo como féormula geral AB,0O4, 0 mesmo dispoe de
uma estrutura cristalina derivada do mineral espinélio (MgAl,O4), seu arranjo estrutural €
cubico de face centrada, com cations metalicos localizados nos sitios tetraédricos e cations
trivalentes de aluminio encontrados nos sitios octaédricos (PATIL ET AL, 2008). Compostos
como esses possuem caracteristicas notaveis para a utilizagdo em processos de sintese. Suas
propriedades se sobrepdem em relagdo a uma classe expressiva de materiais ceramicos,
oferecendo em muitos métodos uma maior eficiéncia. As propriedades magnéticas deste
composto cristalino ajuda-o a compor dispositivos modernos de alto grau de funcionamento

dentro do sistema mundial de tecnologia.

A industria ceramica tem se tornado um dos principais ramos em aplicabilidade de
conceitos tecnoldgicos, muitos de seus métodos e ferramentas sdo empregados em diversas
areas de conhecimento. Apesar disso, muitas dessas utilizagcdes ainda precisam ser otimizadas
e a busca por novos equipamentos ndo pode ser interrompida. Tém crescido os estudos e as

aplicacdes de ferritas de espinélio em ramos significativos da ciéncia e da tecnologia, essas
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ferritas apresentam uma versatilidade incrivel, principalmente quando sdo formuladas e
manipuladas através do uso de nanomateriais. O processo de sintese de ferritas utilizando o
método tradicional ainda expressa algumas limitagdes, muitas dessas deficiéncias sao
observados na formacao de produtos, na dificil homogeneidade dos reagentes, na alta duragao
de procedimentos reacionais ¢ no elevado custo que ¢ empregado para a realizacdo dessas
técnicas. As altas temperaturas tem sido um fator critico na produgdo e sintetizacdo dos
materiais de espinélio, essas particulas ainda apresentam certa irregularidade quando
submetidas durante um intervalo de tempo a elevadissimos niveis de temperatura, que na

maioria das vezes acaba enfraquecendo-os e diminuindo suas vidas-util.

Com a crescente agdo de pesquisas destinadas aos compostos de espinélio, tem-se
buscado a elabora¢do de novas sinteses bem mais eficientes e designadas em um menor
espaco de tempo. Um material cerdmico que apresenta este tipo de estrutura cristalina € o
aluminato de ferro (FeAl,O4), ¢ um composto muito promissor, que dispde de propriedades de
auto grau de efetividade, como a elevada resisténcia mecanica 4 fratura ¢ um bom
comportamento térmico, mas ainda ¢ pouco estudado, principalmente no dmbito nacional. O
mineral dessa espécie de espinélio ¢ conhecido como hercinita, encontrado em sedimentos
argilosos e em rochas igneas, suas principais aplicacdes estdo industria de cimento, em

processos refratarios, no uso de aditivo ceramico e como pigmento.

Os avancos na tecnologia sdo constantes, a ciéncia vem alcancando patamares
elevadissimos, mas muitas dessas pesquisas ndo se tornam conhecimento de muitos da
sociedade. O movimento CTSA (ciéncia tecnologia, sociedade e ambiente) trouxe para a sala
de aula a discussdo de temas tecnologicos para serem debatidos e analisados, estes debates
que propiciam aos discentes ampliar a sua compreensao sobre o desenvolvimento tecnoldgico
atual, fornecendo a eles olhares criticos sobre essas tematicas, tornando a aprendizagem mais

significativa.

Este trabalho propde-se sintetizar o espinélio de aluminato de ferro (FeAl,Oy)
utilizando como combustivel o acido citrico através da sintese de combustdo, analisar a fase
formada por Técnica de difracdo de raios-X, fazer um estudo calorimetro do material por
TGA/DTA e também realizar um estudo educacional pela mediagdo de palestra sobre o tema
com a reproducao de videos de experimentos e posteriormente aplicar um questionario de
conhecimento em uma turma de Quimica inorganica no curso de licenciatura em quimica da

UFCG/CFP.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 NANOTECNOLOGIA E NANOMATERIAIS

A nanotecnologia se estende como uma ciéncia de materiais para a manipulagdo de
particulas com tamanhos minusculos, que variam de 1 a 100 nandmetros. Particulas desta
dimensao dispdem de propriedades quimicas e fisicas diferentes daquilo que ¢ observado em
dimensodes superiores (QUINA, 2004). As mudancas nos arranjos dos atomos e moléculas
proporcionam alteracdes significativas em suas propriedades, dessa forma quando existe uma
modificacdo em uma escala nanométrica isso acaba refletindo em sua forma externa. Toda a
nanotecnologia estd fundamentada nesta ideia, pois a forma com que os atomos e moléculas
estdo ordenados proporciona direta ou indiretamente como estd matéria se apresenta

caracteristicamente (CADIOLI; SALLA, 20006).

Uma aplicag@o importantissima que tem possibilitado numerosas contribui¢des na area
de satde sdo as nanoparticulas magnéticas compostas principalmente por magnetita (Fe30,) e
maghemita (Fe,O3) e também os complexos de ferritas, suas utilizacdes nesta area se deve a
viabilidade de manipulagdo de algumas propriedades dessas nanoparticulas (FONTANIVE;
KHALIL; COTICA; MAINARDES, 2014).

As nanoparticulas magnéticas podem ser utilizadas para o controle bioldgico da
producdo de combustiveis ou qualquer outro material proveniente do petréleo procurando
conter o derramamento de Oleo desses compostos durante as suas produgdes. As mesmas
podem ser manipuladas para agir por meio de suas propriedades magnéticas, a acdo deve
ocorrer através da interagao das mesmas com a mancha de 6leo, onde havera o confinamento
do poluente pelo efeito do campo magnético criado (TASCA; ALMEIDA; DA SILVA; DE
MELO; TOMA, 2014).

A aplicagdo catalitica de nanoparticulas apresenta grande contribui¢do ao meio
reacional, a partir da redu¢do das dimensdes do material utilizado na reacdo o sistema
reacional exibird melhor rendimento. A nanotecnologia faz a juncdo dos dois tipos de
catalizadores que favorece a eficiéncia dos produtos da reagao, logo havera maior efetividade,
a aplicagdo catalitica, se tornando bastante seletiva e gerando menor custo energético, havera
a atribuicdo magnética das nanoparticulas ao meio, e concluida a reagdo o catalizador

facilmente sera extraido do produto esperado (LU; SALABAS; SHUTH, 2007).
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Na escala nanométrica existem fatores que modificam as propriedades dos materiais
que se apresentam nestas dimensdes. Particulas nesta ordem de tamanho exibem
comportamento quantico e geralmente estdo ligadas as leis da mecanica quantica, devido a
isso suas propriedades fisicas tendem a se apresentar de formas diferentes. Propriedades que
sofrem esse efeito € a cor, a condutividade elétrica e entre outras. Outra consequéncia
importante quando se discute os nanomateriais, ¢ o efeito da area superficial, que ¢ verificada
a partir da diminui¢do no tamanho das particulas, onde ocorre o aumento da razao entre a area
e o volume. As propriedades das particulas e sua interagdo com outros sistemas sao afetados
com o aumento nesta razao nesses determinados materiais. A alta area superficial fornece um
desempenho mais eficiente a catalisadores e eletrodos, que acaba oferecendo um melhor

funcionamento a equipamentos tecnoldgicos (MAMANI, 2009).

2.2 ESPINELIOS E MATERIAIS CERAMICOS

Um dos principais materiais ceramicos sdo as ferritas, os mesmos sao 6xidos de ferro
com composicao Fe,Os;. Apesar de apresentarem saturagdo magnética inferior a metade das
ligas ferromagnéticas, elas possuem muitas vantagens, tais como maior poder de aplicacao,
menor custo, maior resisténcia térmica e menos corrosivos (SUGIMOTO, 1999). Conforme
sua conformacgao estrutural as ferritas sao classificadas em quatro espécies, espinélio, granada,
orthoferritas e hexagonais, as mesmas sdo ceramicas que possuem propriedades magnéticas
significativas e apesar de isolantes apresentam conducdo elétricas em altas temperaturas

(RIBEIRO, 2015).

As ferritas sdo espinélios com estrutura cristalina, que se originam do mineral
espinélio, MgAlO4. O mesmo apresenta uma disposicao cristalina de 8 posi¢cdes em uma
confirmagdo simétrica tetragonal e 16 posi¢cdes em uma simetria octaédrica (SILVA, 2010). O
arranjo estrutural da célula unitaria do espinélio ¢ formado de oito formulas minimas, de
forma que cada parte da estrutura cristalina dispde de 32 anions O, 8 cations divalentes e 16

cations trivalentes , resultando em um total de 56 ions. (SILVA, 2010).
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Figura 1 - Estrutura Cubica do espinélio: Sitios tetraédricos (amarelo) e sitios

octaédricos (azul).

FONTE: RIBEIRO, 2015

A formula geral das ferritas de espinélio € apresentada como M.Fe;O4, no qual o M se
identifica como um ion de transi¢do divalente. A organizagdo estrutural dos cristais de ferrita
pode ser exibida como uma rede de intertravamento de ions positivos de metais ¢ de ions

negativos divalente de oxigénio. (ARAVIND, RAVINDER, 2013).

A propriedade magnética de uma determinada substancia esta associada intimamente a
sua estrutura eletronica. As caracteristicas ferro-, ferri- ou antiferromagnéticas sao
determinadas por um ordenamento magnético proveniente de materiais que possuem uma
interagdo de alcances extensos entre os momentos magnéticos (i) de seus atomos, gerando
assim um alinhamento espontaneo. Este tipo de alinhamento, no qual hd um acoplamento
entre os elétrons desemparelhados, s6 acontece abaixo de uma medida de temperatura
especifica, a temperatura ou lei de Curie (T;). Em temperaturas superiores a essa, hd uma
queda das interagdes entre os momentos magnéticos atdmicos em grandes alcances, ocorrendo
assim o paramagnétismo. Em substancias ferromagnéticas os campos magnéticos dos elétrons
se alinham formando regides (ou dominios) que exibem magnetismo espontianeo e o efeito
spin-Orbita ¢é paralelo. As ferritas sdo consideradas ferrimagnéticas, porque nestas espécies de
materiais os momentos de dipolo magnéticos vizinhos se manifestam como antiparalelos e

ndo tém a mesma intensidade, onde existird um p > 0 (JACINTHO, 2007).
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A difracdo de raios-x ¢ uma técnica muito utilizada para a andlise de estruturas de
cristais de propor¢cdes macroscopicas. A partir dela pode-se definir a conformacao estrutural
correspondente a um certo material, os dominios da estrutura do cristal e as fases presentes.
Porém no processo de caracterizagdo de nanomateriais a compreensdao referente aos
difratogramas proporciona um maior nivel de complicagdo, no qual o imenso nimero de
planos cristalinos apresenta como resultado ao alargamento dos picos de difracio (MAMANI,
2009). Neste tipo de analise as amostras de um material devem ser investigadas na forma de
p6. Em relacdo as ferritas existe a complexidade em distinguir uma das outras por esse tipo de

caracterizacgdo pelo fato de apresentarem o mesmo arranjo estrutural (JACINTHO, 2007).

O método de sintese de combustdo tem obtido destaque, no que se refere a obtengdo de
p6s de ferrita, ele se apresenta com um método promissor, rapido e muito seguro para a
preparagdo de nanoparticulas de ferritas, com caracteristicas cristalinas acima de 50%
(BEZERRA; FERMENDES, SILVA, 2010). O mesmo ¢ quimicamente exotérmico, onde
produz luz e calor. Reacdes altamente exotérmicas sdo muito vantajosas devido a sua
eficiéncia energética, dessa forma ndo necessitando de fonte de energia externa para o
prosseguimento da reacdo e oferece também produtos com alto grau de pureza (MARTINS,

2013).

A sintese de combustdo também ¢é conhecida como sintese de fogo ou ainda como
auto-propagante. O fogo ¢ ocasionado por um oxidante, um combustivel e altas temperaturas
sdo fundamentais. Todos os reagentes utilizados formam um reator quimico ou tridngulo de
fogo, o resultado dessa queima ocasiona calor, luz e cinzas. Esse tipo de reacdo ¢ exotérmica,
os reagentes sdo redox e as temperaturas sdo bastante elevadas. A utilizagdo de compostos
oxidos neste tipo de método laboratorial foi inicialmente utilizado com o uso de nitrato de
aluminio e ureia, onde esses reagentes foram aquecidos em uma mufla com uma temperatura
de cerca de 500°C, na qual o produto produzido apos a queima foi a alumina (Al,O;) (PATIL,
2008).

O écido citrico ja foi aplicado como combustivel em alguns processos de sintese de
combustdo e apesar de ndo ser utilizado com muita frequéncia, pela fundamentagao literaria ¢
possivel comprovar sua eficiéncia nestes processos. Miranda, Carvajal e Baena (2015),
desemvolveram um estudo que trouxe entre seus principais objetivos a comparagao do poder
de combustivel de trés reagentes empregados em uma sintese de combustdo, acido citrico,
glicina e ureia. Nesta pesquisa foi preparado o nanopigmento de espinélio de cromita de zinco

(ZnCr,04) e posteriormente houve caracterizacdo por microscopia eletronica de varredura de
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emissdo de campo (FESEM), difragdo de raios-X (DRX), termogravimetria (TGA),
microscopia diferencial de varredura (DSC), espectroscopia de reflectancia difusa e analise
calorimétrica (CIEL). Baseado nos resultados das analises se concluiu que a glicina atribuiu
um grau superior de porosidade ao material sintetizado em comparagdo com 0s outros
combustiveis. Em concordancia com esse resultado a glicina também exibiu uma maior
liberagdo de gases durante a fase de preparagdo, apresentou particulas com dimensodes
menores de modo que area superficial ¢ superior as demais € em consequéncia disso o grau de

dispersdo de luz ¢ mais elevado em relacdo a nanoparticulas produzidas por meio de acido

citrico e de ureia.

Tabela 1 - Tamanho médio de cristalito de pos-sintetizados por solugdo combustao

como preparada e calcinada.

Calcinagao de 700°C/6h
Como preparado (nm) (nm)
Glicina 8.8 18.4
Ureia 10.9 42.1
Acido citrico 7.3 18.7

Fonte: MIRANDA, CARVAJAL E BAENA, 2015

Os espinélios de 6xido de aluminio possuem morfologias e propriedades similares,
muitos trabalhos demonstram essa afirmagdo. I. Ganesh et al (2004), desenvolveu em sua
pesquisa duas sinteses, no qual foi realizada uma comparacdo entre ambas, para obtencdo do
aluminato de magnésio (MgAl,0,). Inicialmente se sucedeu a pratica pelo método de sintese
de combustao assistida por micro-ondas e posteriormente realizou-se o método de combustao
da forma convencional. Nas duas sinteses foram utilizados os mesmos reagentes, os nitratos
de aluminio e de magnésio, e como combustivel foi usado a ureia. A partir da caracterizacdo
de ambos os métodos empregados se observou diferencas estruturais nos pos de espinélio. O

produto de reacdo obtido pela sintese de combustdo convencional apresentou menos
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estabilidade em sua estrutura cristalina, que também exibiu uma menor area superficial e
maior tamanho em seus cristais, em comparacdo ao outro p6 produzido pelo processo

sintético assistido por micro-ondas.

Vitor et al (2016), desenvolveu em seu trabalho a preparacdo e caracterizagdo do
espinélio de aluminato de magnésio (MgAl,O4) nanoestruturado, foi aplicado o método de
sintese de combustdo em solucdo, fazendo diferentes rotas durante o procedimento
experimental. Os reagentes empregados foram os nitratos de aluminio e de magnésio ¢ a
sacarose foi o combustivel usado. A pesquisa ¢ fundamentada em duas vias para a obtencao
do produto, a sintese continuada por combustdo em solugdo (SCCS) e a combustio em
solugdo em bateladas (CS). Durante o estudo foram analisadas diferentes razdes de
combustivel/oxidantes, contento quantidades crescentes de combustivel. A caracterizagdo
transcorreu por meio das técnicas difracdo de raios-X (DRX), analise termogravimétrica,
adsor¢ao gasosa, granulométrica por difracdo a laser, microscopia eletronica de transmissao
(MET) e microscopia eletronica de varredura (MEV). Todas as vias de preparagdo obtiveram
p6s de elevados graus de pureza e cristais de dimensdes nanométricas, das quais apresentaram
propriedades condizentes as razdes de oxidos/combustivel. A partir das técnicas de analises
empregadas se verificou que o espinélio MgAl,O4 foi produzido através de dois trajetos de
sintese de combustdo. A rota por sintese continuada (SCCS) demonstrou uma maior formacao
cristalina do p6 nanométrico em comparagdo com a via em batelada (CS), que s6 apresentou a
cristalinidade do material apds um tratamento térmico. A rota SCCS também exibiu melhores
resultados em parametros de area superficial, onde apresentou unidades maiores dessa
propriedade, e menores dimensdes de particulas, conforme o DRX dessa via demonstrou

12,90nm, enquanto a via CS exibiu 21,69nm nos cristais.
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Figura 2 - Difratogramas de raios X dos pds de espinélio MA como sintetizados para

as diferentes relagdes combustivel-oxidante pela rota SCCS. SE: reagdo estequiométrica.
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FONTE: VITOR et al, 2016

Os espinélios demonstram comportamentos semelhantes aos das perovskitas nas
inversdes de cations. Caracas (2010), realizou um estudo computacional de duas fases da
perovskita encontradas no manto interior da terra, e em seguida se discutiu as implicacdes de
uma dupla substitui¢do de elementos (Mg + Si = Al + Fe), com isso pode-se determinar
detalhadamente a mudanca do estado de spin do cation Fe'" conforme as altas pressdes
submetidas, no qual houve uma transi¢do de perovskita para pds-perovskita. Foram utilizados
calculos estatisticos basicos, mas de alta precisdo durante esse estudo. Observou-se que as
duas fases de perovskita dipdem das mesmas estruturas cristalinas, onde se apresentam como
ortorrdmbicas formadas por cations octaédricos intersticiais, mas exibiram espacos
topologicos distintos. Na fase AIFeO; se observou que os 4tomos de aluminio (Al) e ferro (Fe)
ocupam as posicoes A e B respectivamente, obtendo a estrutura ABCs. Verificou-se que em
FeAlO3 os cations de ferro e aluminio estavam localizados em posi¢cdes invertidas em
comparagdo ao AlFeO;, neste caso a estrutura ficou padronizada como ABCj;, com Fe na
posicdo A e o Al na posicao B. A substituicdo para pds-perovskita s6 acontece se o ferro
mudar do local tetraédrico para o octaédrico. A transi¢do da fase perovskita para a fase pds

. e~ et 3+ 2+
perovskita sugere uma substitui¢do dos céations de Fe’ para Fe™ .
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As nanoparticulas de aluminato de ferro podem ser obtidas por alguns métodos de
sintetizacdo em laboratorio. Yun e Kim (2015), realizaram em seu trabalho uma sintese de
preparagao de aluminato de ferro (FeAl,O4), na qual as nanoparticulas foram sintetizadas pelo
método de pirdlise por pulverizagdo. As estruturas das particulas foram constatadas usando
caracterizagdes por MEV, DRX, analisador de particulas a laser e por fim se aplicou o
Brunauer-Teller (analisa a area de superficie especifica das particulas). O processo de
preparagao do espinélio submeteu-se em duas etapas, primeiramente o mesmo foi sintetizado
utilizando uma pirélise em spray em temperaturas que chegaram aos 900°C e depois pelo
método de moagem umida. Logo ap6s o procedimento experimental observou-se que as
particulas tinham formas ocas e o material se apresentava na fase amorfa, depois o mesmo foi
tratado termicamente até adquirir a fase cristalina e o processo de fabricagao se concluiu com
a moagem Umida. Com o resultado das analises as particulas de FeAl,O4 obtiveram um
tamanho médio de 50nm e a 4rea superficial ¢ dada em 93,748m”/g, com isso foi determinado

o sucesso de todo o processo experimental.

Figura 3 - Padrdes de XRD de particulas de FeAl,O4 (a) antes do tratamento térmico e
(b) Apos tratamento térmico a 600 °C por 3 horas em atmosfera de 5% de H2 / Ar.
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FONTE: YUN E KIM, 2010

Fukushima, Hayashi e Takizawa (2013), desenvolveram um estudo da estrutura e

propriedades magnéticas do espinélio de hercinita (FeAl,O4), onde o mesmo foi submetido a
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sintese por campo magnético de micro-ondas, para que ocorresse a investigacao do efeito do
campo-H (campo magnético) e de campos elétricos alternados sobre sua estrutura cristalina e
o estudo de propriedades magnéticas em materiais antiferromagnéticos. Depois de sofrer um
tempo de irradiacdo a amostra foi resfriada e posteriormente houve a caracterizagdo pela
difracdo de raios-X (DRX), microscopia eletronica de transmissao (MET), e ainda foi
investigada a magnetizacdo e susceptibilidade magnética do material. Apds as andlises da
amostra identificou-se que a mesma apresentava cristais com tamanhos menores em relacao a
preparada pelo método de aquecimento convencional, também se percebeu que o cristal de
hercinita depois da irradiagdo magnética converteu-se em uma fase amorfa, e se constatou um
maior nimero de limite de grdos em comparagdo com a submetida pelo método tradicional e

ainda se exibiu no material um maior nivel de irradiagdo magnética.

Figura 4 - Padroes de difracdo de raios X (XRD) de aquecimento convencional e
micro-ondas irradiacdo de campo magnético (campo H). Na figura, o campo H indica
irradiacdo de campo-H, Conv. o ar indica aquecimento convencional e témpera ao ar, ¢ Conv.
dgua indica aquecimento convencional e témpera em dgua. As medi¢cdes de XRD foram

obtidos a uma velocidade de varredura de 0,2° por minuto com radiagcdo Cu-Ka.
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Rodriguez et al (2014), realizaram durante sua pratica experimental uma analise do

material ceramico de hercinita (FeAl,O4), 0 mesmo foi preparado a partir do método de
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ablagdo por laser pulsado em meio liquido (PLALM). Houve a formagdo de nanoparticulas do
material e depois se sucedeu a caracterizacdo pelas técnicas de microscopia eletronica de
transmissao (MET), difracao de elétrons por area selecionada (SAED), analise de raios-X por
energia dispersiva (EDX) e espectroscopia de fotoelétrons de raios-X. Os reagentes utilizados
foram agua destilada, alcool isopropilico e solucdo de 0,001M de n-dodecil sulfato de sodio
(SDS). As andlises de MET, SAED e EDX detectaram que as nanoparticulas de hercinita
possuiam formas esféricas e a difracdo de elétrons por area selecionada demonstrou que a
estrutura dos cristais era cubica. Determinou-se com base nas analises que o laser acabou
influenciando nos tamanhos das particulas de espinélio. A pesquisa em questdo entrou em
concordancia com a literatura em relagio a estrutura catidnica do FeAl,Oy4, exposta por Fe** e

3+ A . . , .
Al’" e todo esse estudo demostrou grande consonancia com a base literaria.

2.3 CONEXAO COM O ENFOQUE CTSA

O enfoque ciéncia tecnologia sociedade e ambiente (CTSA) procura desenvolver um
ensino mais enriquecedor, trazendo para o meio educacional metodologias mais
fundamentadas em pensamentos mais amplos e contextualizados. Nesta concepgdo o ensino
torna-se mais atrativo € a aprendizagem ¢ baseada no contexto social, politico, econdmico,
ambiental e cientifico, que possibilita ao aluno ter uma visdo mais ampla do conteudo e
abrindo a possibilidade de envolvé-los em problemas de carater publico, que ¢ apresentado a
ele de acordo com a sua vivencia e da sociedade como um todo, desta forma a aprendizagem

se torna cada vez mais significativa (AKAHOSHI, 2012).

De acordo com De Jesus, Lorenzetti ¢ Higa, (2015), a partir da abordagem CTS ¢
possivel construir um maior nivel de compreensdo e de carater critico sobre a nanotecnologia,
tornando-a um “estranho intimo das pessoas” e abrindo a possibilidade de o aluno adquirir um
maior grau de conhecimento sobre tal area, possibilitando-o a ter propriedade de questionar e

dar opinido a respeito do tema.

3. MATERIAIS E METODOS

Os reagentes e materiais utilizados sdo:
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o Pistilo e almofariz
o Chapa de aquecimento de temperatura méaxima de 600°C
o Capsula de ceramica

. Nitrato de Aluminio nonohidratado (Al(NO3)3).9H,0 - VETEC Fornecedor
. Nitrato de Ferro nonohidratado (FeNO3);.9H,0 — VETEC Fornecedor
. Acido Citrico (C¢HsO7) — VETEC Fornecedor

Neste presente trabalho inicialmente foi realizado uma pesquisa bibliografica, onde se
buscou por publicacdes académicas, que apresentassem dentro de suas especificacdes o
conceito de nanoparticulas de espinélio e temas similares, € com base nisso foi discutido todas

as ideias expostas durante a execugdo do trabalho.

Esta pesquisa académica foi elaborada em duas etapas, uma parte experimental e outra com

foco educacional, ambas buscando relatar e incentivar exploragdes futuras sobre esta tematica.

A pratica experimental se procedeu através da execucao de uma sintese por método de

combustio de nanoparticulas de espinélio aluminato de ferro.

Para realizar o processo de sintese dos pds pelo método de reagdo por combustio,
foram utilizados como reagentes AI(NO3);*9H,0 e Fe(NOs);*9H,0 (oxidantes), e como
combustivel foi utilizado o 4cido citrico C¢HgO7. A propor¢do da mistura inicial foi calculada
de acordo com as valéncias dos reagentes, de modo a favorecer a relagdo X valéncias

oxidantes + X valéncias redutoras = 0

Para a realizagdo do célculo das valéncias dos reagentes serd utilizado os valores das
valéncias de cada elemento presente como produtos da reacdo. Com isto para os elementos
quimicos N, O, C, H, Fe, Al, presentes nos regentes, onde se utilizara como NOX os valores
0, -2, +4, +1, +2, +3, respectivamente. Ao Usar estes valores das valéncias de cada elemento a

valéncia resultante de cada reagente sera:
Fe(NO;); =-15
AI(NO3); =-15
Acido Citrico = +18
AI(NO3); + Fe(NO3); + Acido citrico = FeAl,Oy

Calculo do valor de n:
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(-15) +2.(-15) + n.(+18) =0
- n=2,5mols

Esta sintese de combustdo foi realizada no laboratorio de Quimica do CFP/UFCG,
Campus Cajazeiras, utilizando equipamentos e reagentes proprios do centro Universitario.
Este método de sintese como a propria literatura descreve ¢ feito de forma simples, ¢
considerado rapido em comparacdo a outros métodos. A prepara¢do comegou pela realizagdo
dos célculos estequiométricos e depois se deu inicio ao processo de pesagem dos reagentes
em uma balanga de precisdo, que apresenta quatro casas decimais. Posteriormente os
reagentes foram dissolvidos em uma solu¢do aquosa, ¢ colocados em uma placa aquecedora
que apresenta temperatura maxima de 600°C como mostra a Figura 5, o composto ficou
submetido ao aquecimento pelo tempo médio de 45 minutos até ocorrer a combustdo do
material, terminado esse processo houve a formagao do produto ainda com composicao densa,
depois o material foi pulverizado com uso do pistilo e do almofariz, este processo prosseguiu
até que o po fosse totalmente desaglomerado, e pra finalizar a pratica experimental houve o
processo de calcinagdo do material. O produto da sintese foi calcinado em um forno mufla
com temperatura maxima de 1200°C em atmosfera ambiente durante 4 horas a temperatura de

400°C.

Figura 5 - Mostra o sistema de aquecimento da solugdo para a formagdo do produto

da combustao.
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Fonte: Proprio Autor, 2018
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Todas as amostras foram encaminhadas a caracteriza¢do para determinacdo das fases
formadas através da técnica de difratometria de raios-X, em equipamento marca SHIMADZU
modelo XRD 6000, com fonte de radiagdo de CuK,, voltagem de 30 kV e corrente de 30 mA,
com filtro de Ni. A propriedade magnética do p6 ceramico foi verificada por meio da
observagdao do comportamento deste composto em indugdo ao ima, onde se realizou uma
demonstracgao utilizando uma folha de papel, contendo o p6 sobre sua superficie, € um ima de

HD de computador.

O material obtido direto da sintese foi submetido a andlise termogravimétrica em
sistema acoplado a um sistema de aquisi¢ao de dados (unidade computacional). Usou-se uma
massa de aproximadamente de 5 mg de amostra depositada em um cadinho de platina. A faixa
de temperatura de analise foi de 25 a 900°C, usando-se uma razdo de aquecimento de 10

.- A |
°C.mim™ e um fluxo de atmosfera dindmica de ar de 50mL.mim™".

A andlise térmica diferencial foi aplicada para o material obtido, utilizando-se um
equipamento, modelo DTA-7, PERKIM ELMER, usando a faixa de temperatura de 25 a
1000°C. Os ensaios foram conduzidos utilizando uma massa da amostra de 35mg, numa razio

de aquecimento de 10°C.mim™, e sob um fluxo de atmosfera dindmica de ar de 50mL.mim .

O fluxograma abaixo descreve como foi executado todo o procedimento experimental

e posteriormente a execucao da técnica de caracterizagao.
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Figura 6 - Fluxograma da metodologia para a obtencdo e caracterizagdo do espinélio

de Aluminio e ferro.
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A etapa educacional se sucedeu através da realizacdo de uma palestra/videos, que
trouxe como tema “O uso de sinteses de compostos inorganicos para o ensino de Quimica” e
posteriormente houve a aplicacdo de um questionario de avaliagdo de conhecimento com

perguntas referente a apresentacao.

A exposicao da palestra se procedeu com a explanacdo do experimento de sintese de
aluminato de ferro preparado pelo método de combustdo, todo o contexto que o cerca e
procurando relacionar este estudo experimental a ferramentas didaticas tendo como principal
foco o ensino superior e ainda no decorrer dessa apresentagdao houve a execucao de videos de
praticas experimentais € uma demonstragdo com a comprovagao das propriedades magnéticas
do pd ceramico obtido através do uso de um ima. Este momento transcorreu-se em uma turma

de Quimica inorganica descritiva do curso de licenciatura em Quimica da UFCG/CFP.
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A palestra teve a duracdo de 30 minutos e depois se sucedeu a resolugdo do
questionario pelos alunos presentes. Esta disciplina de graduagdo possui 14 alunos

matriculados, onde no dia da aplicagao desta pesquisa 9 alunos estavam presentes.

Durante a discussdao do questionario os alunos submetidos a pesquisa foram
representados pela denominagdo “aluno e um nimero de referéncia de 1 a 9”, escolhido

aleatoriamente e de acordo com a quantidade de discentes que realizaram o questionario.

De uma forma geral esta pesquisa académica se classifica como aplicada, explicativa,

quantitativa e experimental.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

De modo que o trabalho foi realizado em duas etapas, se faz necessario fazer as
discussdes separadamente e esclarecer todos os pontos desses dois focos de pesquisa. Foi
comprovado neste estudo que € possivel realizar uma pesquisa experimental e procurar extrair

dela alguma abordagem didatica, que possa contribuir tanto na teoria como na pratica.

4.1 ANALISES EXPERIMENTAIS

Foram realizadas as andlises de difragdo de raios-X do material preparado em dois
periodos, inicialmente com o p6 produzido pelo processo de sintese e posteriormente com o
mesmo depois da submiss@o no processo de calcinacdo de 3 horas a 400°C & atmosfera
ambiente. A amostra obtida direto da sintese formou um sistema monoféasico com estrutura
tipo espinélio de aluminato de ferro (FeAl,O4). O difratograma de raios-X transmitiu
resultados bem satisfatorios para o p6 preparado, se percebeu que o pd amorfo apresentou
tendéncias cristalinas em sua estrutura como ¢ observado na Figura 7, onde o mesmo dispoe
de um conjunto de picos com formato aberto e com a presenga de fases carbonéceas, que €
percebido pela dificuldade de visualizacdo em alguns desses picos. Os angulos de incidéncia
dos picos determinados pela DRX para o p6 direto da sintese foram: 0, = 24,17; 6, = 30,58; 05
=33,21; 0, =35,84; 05 = 43,74; 0 = 43,74; 07 = 54,37; 03 = 57,66; 09 = 63,21; 0,90 = 65,55. A
partir da analise foi possivel indicar que esta fase obtida ¢ determinada pela carta JCPDS 86-

2320, além disso, a fase obtida mostra que nao existe a presenca de fase secundarias.
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Ao relacionar os valores de DRX com o estudo realizado por YUN E KIM, 2015,
pode-se verificar a grande semelhanca das analises, comprovando que a formula estrutural do
aluminato de ferro disposta por FeAl,O4 realmente foi obtida por meio da sintese produzida.
Segundo Yun e Kim (2015), ap6s a preparagdo do material, as particulas estavam em sua fase
amorfa mesmo depois de submetidas a altas temperaturas pelo processo de pirdlise, ainda ndo
apresentavam cristalinidade devido ao curto espaco de tempo do meio reacional onde as
mesmas estavam presentes. A fase cristalina das particulas s6 foi alcangada depois da
calcinacao de 3 horas a 600°C em uma atmosfera de 5% de H, / Ar. A analise de DRX do
material (FeAl,O4) ap0s ser calcinado determinou os seguintes picos em 26 = 30,988; 36,510;
44,394; 55,123; 58,782; e 64,590. Esses valores foram dispostos em planos reticulares como
(220), (311), (400), (422), (511), e (440) respectivamente, conforme identificados pela carta
JCPDS 86-2320.

Figura 7 - Mostra o difratograma de raio-x das amostras obtidas direto da sintese de

espinélio de FeAl,O4
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Fonte: Proprio Autor, 2018

De acordo com a Figura 8, o material calcinado determinou que houve diferenga na

sua estrutura cristalina, no qual o mesmo apresentou picos com intensidades menos elevadas
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demonstrando sua maior cristalinidade, mas mantém as fases cationicas dos elementos que
formam o cristal de espinélio, e a partir disso confirma que o seu arranjo estrutural cubico de
face centrada. Os valores de 20 alcangados no grafico mostram a aproximacao de dados
encontrados na literatura que confirma a conformacao estrutural para o espinélio de hercinita.
O aumento da cristalinidade se deve a eficiéncia do tratamento térmico, onde sdo liberadas
partes das fases carbonaceas do pd, que possivelmente eram provenientes do acido citrico

(combustivel da reagdo).

Figura 8 - Mostra o difratograma de raios-X das amostras calcinadas a 400°C/3horas

de espinélio de FeAl,Oy4.
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Através da demonstracdo de inducdo do material ao ima, como mostra na figura 9,
ficou certificado que o p6 obtido pela sintese de combustao realmente apresenta propriedades
magnéticas efetivas em sua composi¢do, no qual o p6 foi fortemente atraido pelo campo

magnético gerado pelo ima.
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Figura 9 — Demonstra¢do do p6 obtido pela sintese de combustdo sendo atraido pelo

ima.

Fonte: Proprio Autor, 2018

Figura 10 — Curva termogravimétrica da amostra obtida direto da sintese de

combustao.
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Fonte: Proprio Autor, 2018

De acordo com a Figura 10 observa-se que o material obtido tem uma excelente
estabilidade com uma perda de massa de 0,75 mg, indicando aplicacdo em processos
cataliticos em que as reagdes ocorrem em temperaturas de até 500°C aproximadamente,
porém podem ser submetidos a reagcdes com temperatura de at¢ 900°C, de acordo com o

comportamento estavel da curva.

Figura 11 — Curva de DTA para a amostra obtida direto da sintese.
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Fonte: Proprio Autor, 2018

Como mostra a Figura 11, observa-se uma transformag¢do bem caracteristica com
inicio em 80°C, possivelmente relativa a perda de agua da amostra (agua de dissolucao) e
inicial perda de matéria organica. A partir de 550°C observa-se uma transformacao de fase
que vai a aproximadamente a 750°C indicando a formag¢do das fases de hematita e FeAl,O4

confirmadas pela difracdo de raio-X postadas na Figura 7.
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Antes de responderem as questdes requeridas, todos os alunos presenciaram a palestra

e a apresentagdo de videos de sinteses reais ocorridas na pratica, no qual puderam absorver o

conteudo explanado.

Com a obten¢do das respostas redigidas pelos graduandos pdde-se construir uma

condi¢do para facilitar a andlise e consequentemente discutir explorando bem todas as

respostas.

Figura 12 — Mostra as Concepgdes dos discentes sobre o pd cerdmico e o seu tamanho

nanomeétrico.

25,00%

Propriedades de Pds Ceramicos e sua relacdo com a Nanotecnologia

20,00%

15,00%

10,00%

5,00%

0,00% I I I I I I I

gtomos

Propriedades
Magnéticas

Nao soube
responder

Propriedades Magnéticas e condutoras e
Magnéticas  Cataliticasdevido  Propriedades
obtidas por sotamanho  Magneticas obtida

Nanotecnologia  pequeno das atraves de
particulas manipulacdo de

Alta superficie de  Condutividade
contato, eletrica,

eletromaneétismo  Magnéticae
através de resisténcia

nanotecnologia

Fonte: Proprio Autor, 2018

De acordo com a Figura 12 percebe-se que considerando a propriedade magnética

como resposta, cerca de 80% dos discentes citou a propriedade magnética com relagdo ao

composto de tamanho nanométrico,

isto mostra como ¢

importante divulgar o

desenvolvimento de materiais em todo o ambito da sociedade principalmente entre os
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formadores de opinido. Os outros 20 % ndo quiseram ou ndo souberam responder, este

resultado mostra a falta de interesse ou a falta de base tedrica dos discentes.

Ainda observando a figura 12, nota-se que mais da metade dos alunos (55,6%) nao
conseguiram fazer nenhuma relacdo entre as propriedades explanadas e o conceito de
nanotecnologia. Realmente fica demonstrado que mesmo os graduandos em quimica possuem
dificuldades no que se refere assimilagdo de particulas mintisculas e suas funcionalidades, ou
ainda ndo conseguiram assimilar esta ideia durante a apresentacdo e também existe pouca ou
quase nenhuma discussdo em sala de aula sobre esse tipo de tecnologia que apresenta muita

afinidade ao contexto quimico.

Figura 13 — Mostra a partir da apresentagdo qual a concepcao dos discentes sobre a

eficiéncia do método de sintese aplicado.

EFICIENCIA NO METODO DE SINTESE APLICADO

Bastante interessante e
proveitosa para o
desenvolvimento do
trabalho
11%

Muito eficiente, muito
chamativo

1%

Bastante simples,
materiais simples,
obtencio de produtos
bastante viavel
23%

Muito bom, insentivo aos
estudantes e
pesquisadores

11

m Muito eficiente, muito chamativo

Muito interessante,
utilisa-se de materiais e
reagentes acessiveis, de

baixo custo
11%

m Bastante Smples, materisis simples, obtencdo de
produtos bastante viavel

¥ Bastante interessante, pacivel de mais estudos
m Reacdo simples, bem pr&tico, obteve sucesso, pode ser
bem explorado em conjunto com a Nanotecnologia

® Muito inter essante, utilsase de materiais e reagentes

Reacdo simples, bem
pritico, obteve sucesso,
pode ser bem explorado

em conjunto com a
Nanotecnologia
11%

Bastante interessante,
passivel de mais estndos
2794

21%

acessiveis, de bako custo

W Muito bom, insentivo 205 estudantes e pesquisadores

m Bastante interessante € proveitosaparao
desenvolvimento do trabalho

Fonte: Proprio Autor, 2018

Como observado na Figura 13 cerca de 34% dos discentes acharam o método bastante
simples, isto esta em conformidade com a literatura, pois € um método rapido, porém sabe-se
da complexidade reativa que ocorre em processo de alta temperatura e além disso, a questao

da alta carga energética que esta envolvida.
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Muitos dos estudantes avaliados perceberam que os materiais utilizados neste tipo de
método experimental sdo de facil acesso, tornando possivel a realizagdo desta pratica em
laboratorios nao muito sofisticados. Os equipamentos e reagentes empregados neste
procedimento experimental realmente estdo de acordo com a fundamentagao do método de
sintese de combustao, em relagdo a boa acessibilidade ¢ o facil manuseio dos mesmos, mas se

deve salientar, que ¢ necessario um controle rigoroso em todo esse processo de preparacao.

Na questdo 3 se pediu uma andlise sobre o trabalho exposto na palestra, os alunos
apontaram repostas distintas mostrando que obtiveram percepgdes diferentes pelo trabalho
apresentado, mas todas entraram em concordancia com a boa construgdo dessa pesquisa e

com a dtima perspectiva que este tema proporciona.

O aluno 2, conforme destaca em sua escrita na 3° questdo: “o trabalho realizado foi
muito interessante pois o material estudado se mostra com grande potencial para aplicagoes
visando a melhoria dos materiais e consequentemente a qualidade de vida.” Este estudante
relata de forma clara o que foi requerido no ato desta pergunta, visto que os nanomateriais
representam desafios e metas no ramo da ciéncia e tecnologia, no qual dispde de grandes

peculiaridades, que os tornam um dos materiais mais surpreendentes no mundo tecnologico.

Ainda na questdo trés, o aluno 7 descreve a seguinte concepcao sobre o trabalho:
“bom, nos mostra uma drea pouco conhecida, mas bem promissora.” A concep¢do deste
estudante estd de total acordo com a realidade do contetdo principal desta pesquisa
académica, a mesma destinou pelo estudo e discussdo sobre o material cerdmico de aluminato
de ferro, que ¢ o produto obtido pela sintese realizada. Este determinado espinélio ainda
possui poucas pesquisas diretamente direcionadas ao estudo de sua morfologia, do seu
comportamento em certos métodos de sintese e sua variada aplicabilidade, mas ¢ um
composto muito prospero e que apresenta caracteristicas importantes para o campo da ciéncia

e da nanotecnologia.
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Figura 14 - Expoe aplicacdes da nanotecnologia abordadas e suas respectivas formas

de atuagdo.

APLICAGOES DA NANOTECNOLOGIA E FORMAS DE ATUAGCAO

]
LEDS e memorias de computador, pelo fato da ;,
tecnologia esta mais no auge

“'h...___\
Na industria, melhorar a qualidade de vida e ,—
aperfeigoar a area tecnologica

Ndo soube responder

Tintas, por serem mais resistentes e facil
lavagem

Fonte: Proprio Autor, 2018

De acordo com a figura 14 a maioria dos alunos (6) ndo soube responder este
questionamento, indicando o pouco conhecimento tecnoldgico, € a desconexao dos mesmos a
estudos cientificos desta espécie ou se omitiram em relagdo a isso. Os outros 3 alunos

redigiram aplicagdes que estdo de acordo com a tematica tecnologia apresentada.

As aplicagdes citadas por 2 alunos sdo revoluciondrias para nanomateriais ceramicos,
que vem alcang¢ando os mais variados estudos em tecnologia, sdo as aplicacdes em LEDS e
tintas, ambos estdo em constante avango, tanto em fases de estudo, como também aqueles que

ja estdo em fase de produgao.

Nesta seguinte questdo alguns discentes exprimiram confusdo no ato de suas respostas,
ndo reconhecendo exatamente conceitos simples como propriedade e aplicagdo, isto
demonstra o pouco grau de conhecimento sobre principios basicos da quimica, area no qual
estdo cursando ou optaram por nao responder este tipo de questionamento. Como especifica o
aluno 4: “principalmente a dureza e o magnetismo, pois pode melhorar as propriedades de

materiais existentes ou ser aplicados para desenvolver novas finalidades”.
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Ao longo deste trabalho foram abordados e implementados alguns pontos embasados
no enfoque CTSA, em virtude da exposi¢cdo desta pesquisa experimental, transformando o
conceito cientifico estudado em ferramenta didatica, e propiciando aos discentes

conhecimentos em tecnologia e em procedimentos praticos de laboratoério.

5. CONCLUSOES

A sintese realizada por meio do método de combustao apresentou grande eficiéncia
pelo qual foi obtido o produto monofésico de aluminato de ferro com a utilizagcdo do acido

citrico como combustivel da reagao.

A carta JCPDS 86-2320 foi a que apresentou maior grau de semelhanca para o
material obtido nesta sintese, demonstrando que o espinélio realmente apresentou

configura¢dao FeAl,Oy4.

De acordo com a andlise termogravimétrica, A partir de 550°C observa-se uma
transformagdo de fase que vai a aproximadamente a 750°C indicando a formacao das fases de

hematita.

O material realmente possui comportamento magnético como foi observado por sua

atracdo ao ima, percebida pela demonstragdo realizada.

A resolucao da andlise de difracdo de raios-X demostrou que o pd apresenta uma
grande tendéncia de possuir uma estrutura de configuragdo normal, apresentando os cations de
aluminio (AI'") na posigdo octaédrica e os cations de ferro (Fe*") nas posicdes tetraédrica,
através da DRX foi possivel também determinar a cristalinidade do material, antes e depois do
tratamento térmico, onde a fase cristalina atingiu melhores indices apds a submissao do po a

€SSC processo.

Com base nas discussdes dos respectivos questionarios, pode-se afirmar que cerca de
80% dos alunos, submetidos a pesquisa educacional, mencionou a propriedade magnética com
relacdo ao composto inorganico de tamanho nanométrico, mostrando a grande assimila¢do

desta propriedade a este tipo de material.

Ao longo de suas respostas os discentes reconheceram a eficiéncia e praticidade deste

método de sintese ¢ demonstraram entusiasmo em suas colocagdes
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APENDICE

Segue abaixo os slides de apresentacdo da palestra ministrada na turma de Quimica

inorganica descritiva:

UNIVERSIDADE FEDERAL DE CAMPINA GRANDE
CENTRO DE FORMACAO DE PROFESSORES
UNIDADE ACADEMICA DE CIENCIAS EXATAS E DA NATUREZA
CURSO: LICENCIATURA EM QUIMICA
DISCIPLINA DE TRABALHO DE CONCLUSAO DE CURSO

USANDO SINTESES DE COMPOSTOS INORGANICOS
PARA O
ENSINO DE QUIMICA

SINTESE E CARACTERIZACAO DE
NANOPARTICULAS DE ESPINELIO
DE ALUMINATO DE FERRO
(FeAl,O,) OBTIDOS POR REACAO
DE COMBUSTAO

Graduando: André da Silveira Vasconcelos
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Nanotecnologia

e Dimensao nano

10 centimetros 1 centimetro

1 milimetro 100 microns

Nanotecnologia

* Dimensdo nano
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Nanotecnologia

Manipulagdao de atomos e moléculas
- Tamanho do atomo: 0,03nm a 0,27nm

Nanotecnologia

* Propriedades

- Area superficial

- Magnetismo

- Condutividade elétrica
- Catalise

» Efetividade da reacao
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Ceramicas Convencionais

» Ceramicas sao compostos 1norganicos, como
oxidos, sulfetos, nitretos, carbetos, silicatos,
carbonatos.

 Geralmente isolantes térmicos e elétricos,

apresentam altas resisténcias térmica e
quimica, alta dureza, mas sao materiais
quebradicos.

Sintese de combustao

AI(NO,), . 9H,0+ Fe(NO,),.9H,0 + CH,0,

- FeALO, (S) + Gas 4 Acido citrico
Nitrato de ferro

Nitrato de aluminio

Aluminato de ferro




PROCESSO DE PESAGEM DOS
REAGENTES

AI(NO,), . 9H,0+ Fe(NO,), . 7TH,0 + C;H,0, > FeAlLO, (S) + Gis

! ! | [

2.(375,130g/mol) 278,030g/mol 192,120g/mol 173,801g
Y=21,584g X=7,998¢g n=11,123g 5g

Nitrato de ferro Nitrato de aluminio

Acido citrico 15
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Procedimento experimental

» Reagentes e materiais utilizados:
* Pistilo e almofariz

Chapa de aquecimento de temperatura maxima de
600° C

Capsula de ceramica
Peneira de mesh #350
AI(NO;);).9H,0
Fe(NO;); .9H,0

Acido Citrico (C,HgO-)

11

Procedimento experimental

] Obtengiio de Espinélio de FeALO,

| 4 |
[ Nitrato de Ferro f { Acido Citrico |
J
| Nitrato de Aluminio |
| Solucao Aquosa |<—
~
I Placa aquecedora |
N

- Ewvaporacio d’agua
- Producao de Gases
- Ignicao
- Combustao

N

Produto da Reacao (flocos) |
+

Desaglomeracao
Peneiracio # 325

4
P6 de Espinélio |
4

| Caracterizacao |

Fonte: Propria



Videos de Experimentos com a obtengao de

produtos nanometricos

Sintese de Aluminato de Ferro
Sintese de Ferro/Niquiel
Sintese de Aluminio/Niquel

Aplicacao de Compostos Ceramicos em
Catalise

» A alumina ou 6xido de aluminio (Al203)

representante do grupo dos materiais ceramicos
especiais.
Para uso em catalise, as aluminas y, 1 e  sdo as
mais estudadas devido as sua caracteristicas
superficiais e propriedades estruturais.
Industria quimica

- Catalisadores:

- Suporte de catalisadores;

- Conversores cataliticos de automoveis.

14
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Catalisadores Three-Way

m Os motores geram (CO e CO,), (NOx), (CHO),
(HC) e (SO,) (Taylor, 1990);

Catalisadores Three-Way

Figura 3.4 — Localizacao do conversor catalitico no automoével.



Exemplos de Materiais Magnéticos

» Muitos materiais de alto valor tecnolégico, como
componentes eletronicos, apresentam a estrutura
da perovskita ABO3. Esse ¢ um material
promissor para a nova geracao de c¢lulas solares,
LEDS e memorias RAM.

APLICACOES DE NANOMATERIAIS

um nanomaterial de 6xido de titdnio e particulas de prata que
deixa os secadores de cabelos muito mais higiénicos. O
material ajuda a manter o seu cabelo livre de bactérias e outras
impurezas.
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APLICACOES DE NANOMATERIAIS

* Mercedes desenvolveu uma tintura especial composta por
nanobolhas de tinta. Essas bolhas sdo rompidas juntamente
com qualquer dano provocado a pintura e liberam particulas de
tinta que preenchem as lacunas automaticamente.

19

Aluminato de ferro (FeAl20,)

» Fornece uma excelente combinagao de propriedades
fisicas e quimicas:

- Alta resisténcia mecanica,

- Alta estabilidade de temperatura

- Boas propriedades magnéticas

» Aplicagoes:

- Pigmento na produg¢ao de porcelana
- Aditivo ceramico

- ferramentas de polimento ou corte

50



51

Propriedades magnéticas do po ceramico
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» Segue o0 questiondrio aplicado na pesquisa educacional

QUESTIONARIO
SINTESES DE COMPOSTOS INORGANICOS PARA O ENSINO DE QUIMICA

1- O po6 inorganico obtido no experimento possui algumas propriedades bem conhecidas,

quais sdo? E como relaciona-las 4 nanotecnologia?

2- Qual a sua analise sobre o método de sintese aplicado no trabalho?

3- Descreva sua concepgao sobre o trabalho experimental realizado?

4- Durante a apresentacdo foram expostas algumas aplicagdes da nanotecnologia, quais lhe

chamaram a aten¢ao? E por qué?
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