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PREPARACAO DE MATERIAIS HIBRIDOS USANDO CRISOTILA C OMO MATERIAL
FIBROSO
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Resumo- A proposta deste trabalho a é utilizacdo de compostos hibridos baseados em constituintes de
origem natural tendo como objetivo a geracdo de materiais de baixo custo e com propriedades
diferenciadas. Preparou-se materiais hibridos de diferentes propor¢cdes a base de crisotila e éxido de nidbio
hidratado (Crisotila/Nb,Os.nH,O) e caracterizou-se por termogravimetria (TG), bem como por difracdo de
raios-X (DRX). Por DRX, observa-se alteracdo na cristalinidade da crisotila pela presenca do Nb,Os.nH,O
em sua superficie. A interagao entre a crisotila e 0 Nb,Os.nH,O pode ser confirmada por TG e DRX.
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Introducéo

A crisotila € um silicato de magnésio hidratado
fioroso de férmula quimica Mgs;Si,O5(OH),,
encontra-se na forma de fibras flexiveis, finas e
sedosas e apresenta boas propriedades térmicas
e mecénicas, bem como a resisténcia ao
intemperismo. Por isso pode ser aplicada em
processos industriais diversos. Essa fibra €
bastante resistente ao sol e muito estavel a altas
temperaturas. Acima de 450°C, o hidréxido de
magnésio superficial é irreversivelmente
convertido a Oxido de magnésio e as fibras
tornam-se quebradicas (VALENTIM e JOEKES,
2006).

A preparacao do oxido de nidbio hidratado por
precipitacdo convencional, partindo do nidbio
metalico tem demonstrado bons resultados no
estudo catalitico das reag6es quimicas, bem como
nos processos de adsorcdo. O 6xido de nidbio
hidratado é normalmente obtido como precipitado
branco com grau de hidratacao variavel (SANTOS
et al., 2002), apresentando caracteristicas como
alta atividade catalitica, seletividade e estabilidade
para muitas reacdes (USHIKUBO et al., 1993).

As mais recentes tecnologias requerem
materiais com combinacdo de propriedades que
nédo sdo encontradas nos materiais convencionais.
Materiais  hibridos sdo preparados pela
combinacdo de componentes e constituem uma
alternativa para producdo de novos materiais
multifuncionais, com larga faixa de aplicacdes
(JANEGITZ et al., 2007).

O objetivo desse trabalho é a sintese de um
material hibrido a partir da deposicéo de 6xido de
niébio (V) hidratado na superficie da crisotila via
precipitacdo convencional (PC).

Metodologia

O Nb,Os5.nH,O foi preparado pela dissolucéo
de Nb em HNO; (65%) e HF (40%) na proporcéo
1:3 molar. Depois de todo material solubilizado,
adicionou-se NH,;OH (1:3, 10 mL de NH4OH e 30
mL de agua deionizada), sob agitagdo constante
até precipitagcdo do Nb,Os.nH,O. Em seguida o
material foi filtrado, lavado com agua deionizada
até pH~6 e seco em estufa a 50°C até peso
constante.

O hibrido crisotila/Nb,O5.nH,O (1:1 ou 2:1) foi
preparado pela dissolucdo de Nb em HNO; (65%)
e HF (40%) na proporcdo 1:3 molar. Depois de
todo material solubilizado, adicionou-se NH,OH
(2:3, 10 mL de NH4,OH e 30 mL de agua
deionizada), sob agitacdo constante até pH-~2.
Adicionou-se as fibras de crisotila deixando-se em
repouso por 30 min sem agitacdo. ApOs esse
tempo, adicionou-se NH,OH (1:3), sob agitacéo
até precipitagdo do Nb,Os.nH,O (pH~8). A solugéo
ficou em repouso por cerca de 12 h. Apds esse
periodo o material foi filtrado, lavado com &gua
deionizada até pH~6 e seco em estufa a 120°C até
peso constante.

Os materiais preparados foram caracterizados
por difratometria de raios X (DRX) e
termogravimetria (TG).

Os difratogramas foram obtidos em um
difratbmetro de raios-X da marca Shimadzu
modelo XRD-6000, com fonte de radiacdo CuKa,
30 kV, 40 mA, varredura 0,05 ( 26/ 5 s) para
valores de 26 entre 10 e 70°.

A analise térmica foi realizada em uma
termobalanca da marca Shimadzu modelo TG-50,
com razdo de aquecimento 20 T min ™ em fluxo
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de nitrogénio, no intervalo de temperatura de 25 a
900 T.

Resultados

Os difratogramas de raios X dos materiais
preparados e da crisotila sdo mostrados nas
Figuras de 1 a 4.
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Figura 1- Difratograma de raios X do hibrido 1:1.
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Figura 2- Difratograma de raios X do hibrido 2:1.
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Figura 3- Difratograma de raios X do Nb,Os.nH,0.
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Figura 4- Difratograma de raios X da crisotila.

As curvas TG dos materiais hibridos e da

crisotila sdo apresentadas nas Figuras de 5 a 8.
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Figura 5- Curva TG do material hibrido 1:1.
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Figura 6- Curva TG do material hibrido 2:1.
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Figura 7- Curva TG do Nb,Os.nH,0.

XII Encontro Latino Americano de Iniciacdo Cientifica e

VIII Encontro Latino Americano de Pés-Graduagdo — Universidade do Vale do Paraiba



XIIINIC

110 T T T T 0,2

401

1004

400

TGA (%)
DrTGA(mg/mm)

904

401

80 T T T T T 0.2
0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 8- Curva TG da crisotila.

A Tabela 1 mostra a porcentagem de perda de
massa ocorrida nos hibridos.

Tabela 1- Resultados obtidos por meio das curvas
TG para os materiais preparados, com perda de
massa (Mp), intervalo de temperatua (AT),
temperatura de maior velocidade de perda de

massa obtida pela curva diferencial (dM).
Hibido dM (°C) AT (°C) Mp (%)
(1:1) 75 25-150 2,9
219 150-350 5,8
777 350-900 7,6
>=16,3
(2:1) 80 25-125 1,3
176 125-400 4,4
758 400-900 9,0
>=14,7
Nb,Os.nH,O 107 25-250 9,0
367 250-800 11,6
>=20,6
crisotila — 25-500 2,0
684 500-900 11,8
764 >=13,8
Discusséo

Os difratogramas de raios X dos materiais
preparados e da crisotila (Figuras de 1 a 4)
apresentam picos definidos, revelando seu carater
cristalino. Pode-se observar que a deposicédo do
Nb,Os.nH,O nas fibras de crisotila ocasiona uma
reducdo na cristalinidade do material. Os
difratogramas dos materiais (Figuras 1, 2 e 4)
apresentam reflexdes correspondentes a da ficha
cristalografica da crisotila (JCPDS n° 25-0645).
N&o foi possivel a identificagdo das reflexdes do
oxido de niobio hidratado por ndo haver fichas
JCPDS para o 6xido de niébio hidratado.

Através da Tabela 1 observa-se um reducao na
guantidade de massa perdida com o aumento da
proporcao de crisotila nos hibridos, evidenciando a
interacdo crisotila/Nb,Os.nH,O. As curvas TG dos
hibridos (Figuras 5 e 6) apresentam perda de
massa ocorrendo em trés etapas distintas,
enquanto que a curvas do Oxido metalico
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hidratado e da crisotila apresentam perda em duas
etapas distintas (Figuras 7 e 8). Para o
Nb,Os.nH,O a primeira etapa a perda de massa é
decorrente da eliminagdo das moléculas de agua
mais fracamente ligadas a matriz e a segunda
devido a eliminacdo das moléculas de agua mais
fortemente ligadas a matriz (TAGLIAFERRO et al.,
2005), enquanto que para a crisotila a perda
referente a segunda etapa € decorrente da
desidroxilacdo dos grupos Mg-OH (FONSECA e
AIROLDI, 1999). Para os hibridos a primeira etapa
de perda de massa é decorrente da eliminacéo
das moléculas de 4gua mais fracamente ligadas a
matriz, a segunda devido a eliminacdo das
moléculas de agua mais fortemente ligadas a
matriz e na terceira a perda pode ser atribuida a
desidroxilacdo dos grupos Mg-OH
(TAGLIAFERRO et al.,, 2005; FONSECA e
AIROLDI, 1999). Pode-se observar no primeiro e
no segundo intervalo de perda uma diminui¢cdo na
temperatura de decomposicdo para os materiais
hibridos em relacdo ao Nb,Os.nH,O, decorrente da
interacdo crisotila/Nb,Os.nH,0.

Conclusao

Variando-se a razao crisotila/Nb,Os.nH,O
pode-se gerar materiais hibridos com
propriedades diferenciadas. A interacdo entre a
crisotila e o Nb,Os.nH,O pode ser confirmada por
TG e DRX.
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