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RESUMO

A teoria aliada a atividades praticas sdo fundamentais no processo Ensino-
Aprendizagem e torna o ensino de Quimica mais significativo. Nesse trabalho
foram sintetizados materiais a base de 6xido de ferro (lll) através do processo
sol-gel nao hidrdlitico, utilizando o cloreto de ferro (lll) e dois diferentes
precursores o hidroxido de sédio e a uréia. O sélido sintetizado com hidroxido
de sddio foi denominado FeNa e aquele obtido com uréia como FeUr. A partir
dos resultados de difracdo de raios-X, verificou-se reflexées relacionadas ao
padrao da hematita, em todos os sélidos obtidos. O tamanho médio dos cristais
do 6xido de ferro foi realizado com o auxilio da técnica de difracao de raios-X e
aplicando-se a Equacdo de Scherrer. Os resultados obtidos indicaram a
obtencdo de materiais nanoestruturados confirmando a eficiéncia do método
utilizado. Verificou-se também que ambos os materiais apresentaram o padrao
da hematita mostrando que os agentes precipitantes nao foram determinantes
na formagéo da estrutura cristalina dos materiais.
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ABSTRACT

The theory combined with practical activities are essential in Teaching-Learning
process and it makes the teaching of chemistry more meaningful. In this study
were synthesized materials based on iron oxide (lll) through the non-hydrolytic
sol-gel process using chloride iron (lll) and two different precursors sodium
hydroxide and urea. The solid synthesized by sodium hydroxide was named
FeNa and that one obtained with urea was named FeUr. From the results of X-
ray diffraction, it was found reflection related to the pattern of hematite, in all the
obtained solids. The average size of the iron oxide crystals was performed with
the aid of diffraction X-rays, applying Scherrer's Equation. The results indicated
that was obtained nanostructured materials confirming the efficiency of the
method. It was also found that both materials presented hematite pattern
showing that the precipitating agents were not responsible for the formation of
materials crystalline structure.

Keywords: Chemistry Teaching, Sol-Gel, Iron Oxides, Nanoparticles, Crystalline
Structure.

Introducao

A Quimica sempre necessitou de comprovacoes praticas para se firmar
como ciéncia, mesmo sendo considerada um ramo da filosofia. Levar ao
discente experiéncias adquiridas ndo € um processo simples, ha inicialmente a
necessidade do conhecimento dos modelos e ha maiores necessidades como:
didatica do professor, conhecimento e dominio do conteudo, instalagcbes
adequadas para a realizagao das praticas e 0 mais importante, trabalhar com o
lado do coracdo para fazer com que o académico se aproprie do contetido .

A Nanotecnologia leva a ciéncia dos materiais ao dominio de particulas
e interfaces com dimensdes muito pequenas, no intervalo de um a cem
nanémetros 2.

Nos ultimos anos, a pesquisa na area de novos materiais
nanoestruturados tem crescido consideravelmente. Nesse sentido, o grande
potencial das nanoparticulas abriu um novo campo de atuacao cientifica e esse
interesse é revelado pelo grande numero de publicacdes na area®®. As




nanoparticulas metalicas possuem propriedades fisico-quimicas que as tornam
particularmente atrativas como meio reativo na remediagdo ambiental e como
catalisadores redutivos e/ou oxidativos para compostos organicos e inorganicos.
A utilizacao das nanoparticulas de 6xidos metélicos pode ser dividida em duas
classes: materiais que apresentam elevadas areas superficiais especificas e
aqueles em que as propriedades fisicas e quimicas sdo dependentes do
tamanho. Existem aplicagdes em uma e/ou outra classe, mas na catélise, por
exemplo, necessita-se de materiais com altas areas superficiais especificas e
com propriedades otimizadas pelo pequeno didmetro das particulas.

Nanoparticulas de Oxidos metalicos sdo preparadas freqlientemente
utilizando a metodologia sol-gel®'?. O processo sol-gel envolve uma quimica
baseada na polimerizagdo inorganica, em que 0S precursores geralmente
empregados sao sais inorganicos em solucdo aquosa ou alcéxido em solucao
organica permitindo uma boa homogeneidade quimica.

Materiais & base de éxido de ferro sdo usados como catalisadores em
diversos processos industriais. Os catalisadores usados sdo comercializados,
em sua maioria, na forma de hematita (a-Fe>O3), mas em alguns casos podem
ser encontrados como maghemita (y-Fe>Os) ou goethita, a-FeOOH. Esses
materiais devem ser reduzidos, para formar a fase ativa, magnetita (FesO4) *°.

Nesse trabalho foram sintetizados materiais nanoestruturados a base de
oxido férrico com diferentes precursores e estudado os seus efeitos nas
propriedades texturais desses materiais como parametro significativo do Ensino

de Quimica.

Materiais e Métodos

Os materiais foram preparados via processo sol-gel nao-hidrolitico
reagindo-se uma solucdo 1,0 mol.L™" de cloreto férrrico (FeCls) com uma
solucdo dos precipitantes hidréxido de sédio 4,0 mol.L™" ou uréia 8,0 mol.L™". A
solucdo de cloreto férrico e do hidroxido de sodio foram adicionadas
simultaneamente (gota a gota) a um béquer sob agitacdo constante e todo
processo foi regulado em pH 10 e tempertatura ambiente, j& com o a uréia

realizou-se 0 mesmmo procedimento mas em uma faixa de temperatura de 90




a 100°C que é a temperatura de hidrélise da uréia '*. Os géis formados
permaneceram no meio reacional sob agitacdo magnética durante 30 min. Em
seqguida, os géis foram isolados por decantacédo e lavados com agua destilada
até a completa remocao dos ions cloretos. O teste de cloreto foi conduzido
utilizando uma solucdo 0,1 mol L' de nitrato de prata. Os géis obtidos na etapa
anterior foram secos em estufa a 120°C até obtencdo de massa constante e
depois foram calcinados ao ar a 600°C por 2 horas. O sélido sintetizado com
hidréxido de sédio foi denominado FeNa e aquele obtido com uréia como FeUr.
Resultados e Discussao

A partir dos resultados de difracdo de raios-X ilustrados na Figura 1,
verificou-se reflexdes relacionadas ao padrao da hematita, em todos os soélidos
obtidos '°. Observou-se também que os sélidos apresentaram alta organizagéo
da estrutura cristalina da o-Fe>O3 (hematita) visto que os picos mais intensos
mostraram-se estreitos e bem definidos '®. Comparando-se os difratogramas
das amostras FeNa e FeUr, percebe-se que os padrbes de difracdo da amostra
FeUr apresenta maior organizacdo a média e longa distancia do que aqueles
FeNa, por apresentarem picos mais intensos.
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Figura 1. Difratogramas de raios — X dos materiais

Estimativa do tamanho de cristalito




O tamanho médio dos cristais do 6xido de ferro foi realizado com o
auxilio da técnica de difracao de raios-X e aplicando-se a Equacao de Scherrer

as reflexdes mais intensas do 6xido de ferro .

p—_KA_
B cosb

Onde

D = didmetro médio do cristalito

® = angulo de difracao em que a intensidade é maxima

B = largura a meia altura do pico (em radianos)

A = comprimento de onda da radiacao incidente (CuKa = 1,5406 nm)

K= constante de proporcionalidade para particulas esféricas cujo valor é

igual a 0.90

Os resultados obtidos indicaram a obtencdo de materiais
nanoestruturados confirmando a eficiencia do método utilizado. Verificou-se
dominio médio de cristalitos de 20,6 nm para o FeNa e de 25,6 nm para o
FeUr. O material FeUr apresentou uma maior organizagdo cristalina como
mostra os difratogramas de raio-x, porém esse material apresentou um
tamanho médio de cristalino maior do que o material FeNa. Contudo, faz-se
necessario analises adicionais de tamanho de cristalito, como microscopia

eletrénica, para confirmar as medidas encontradas nos soélidos cristalinos.
Conclusoes

Os resultados obtidos mostraram que as amostras FeNa e FeUr
apresentaram uma morfologia nanoestruturada, com tamanho médio de
cristalito de 20,6 nm e 25,6 nm respectivamente, evidenciando a eficiéncia do
processo sol-gel na sintese de nanoparticulas, contudo, outras analises séao
necessarias para a confirmacdo do tamanho de cristais ja que a equacao de
scherrer é apenas um dos parametros utilizados nessa determinacao.

Verificou-se também que ambos os materiais apresentaram o padrao da




hematita mostrando que os agentes precipitantes ndo foram determinantes na
formacao da estrutura cristalina dos materiais. Porém, o material FeNa
apresentou menores diametros médios de cristalitos enquanto que o material
FeUr apresentou maior organizacado da estrutura cristalina. Diante do exposto,
faz-se necessario investigar futuramente a formacao cristalina em temperaturas
de calcinacao diferentes da utilizada nesse trabalho. Verificou-se também o
entusiasmo e a motivacao por parte da aluna bolsista em realizar um trabalho
onde se pode aplicar os conhecimentos tedricos de quimica em uma atividade
pratica de resultados tao significativos.
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