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RESUMO

A producao dos materiais de construgdo degrada o meio ambiente, assim, busca-se fontes alternativas de matéria-
prima para producdo de materiais, como tijolos refratarios, ou como adi¢ao ao processo de produgdo do cimento
Portland. Deste modo, este trabalho teve como objetivo analisar a viabilidade técnica da extragdo da silica,
obtida através da queima do farelo de trigo. Inicialmente, as analises laboratoriais envolveram dois métodos para
extracdo do silicio do farelo de trigo com quatro tipos de acidos (acético, cloridrico, sulfurico e citrico), sendo
o primeiro método a lavagem em meio acido, seguido de secagem na estufa e queima em forno tipo mufla. Ja o
segundo método foi seguindo as etapas de queima na mufla, secagem e banho acido, totalizando oito amostras. A
silica obtida foi analisada empregando técnicas de energia dispersiva de raios-X (EDS), microscopia eletronica
de varredura (MEV) e difragdo de raios-X (DRX). Os resultados com o tratamento térmico, fisico e quimico
mostram que a cinza do farelo de trigo obteve, dentre as amostras, o maior percentual de 30,55% de silicio,
mantendo-se predominantemente no seu estado amorfo. Diante dos resultados, pode-se notar que a geracdo de
silica a partir da cinza do farelo de trigo torna-se uma fonte alternativa.

Palavras-chave: Cinza do farelo de trigo; Materiais pozolanicos; Materiais suplementares cimenticios.

ABSTRACT

The production of building materials degrades the environment, thus, an attempt is made to alternative source
of raw material for the production of materials such as refractory bricks, or as an addition to the Portland
cement production process. Therefore, this work aims to analyze the feasibility of silica extraction, obtained
by burning wheat bran. Initially, laboratory analyzes involved two methods for extracting silicon from wheat
bran with four acidic types (acetic, hydrochloric, sulfuric and citrus), the first method being washing in an
acidic environment, followed by drying in the oven and burning in a type oven muffle, the second method fol-
lowed the steps of burning in the muffle, drying and acid bath, totaling eight samples. The silica obtained was
analyzed using X-ray dispersive energy (EDS), scanning electron microscope (SEM) and X-ray diffraction
(XRD) techniques. The results with the thermal, physical and chemical treatment show that the wheat bran
ash obtained, among the samples, the highest percentage of 30.55% of silicon, remaining predominantly in its
amorphous state. In view of the results, it can be noted that the generation of silica from the ash of the wheat
bran becomes an alternative source.
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1. INTRODUGAO

O silicio ¢ um dos elementos quimicos mais abundantes da crosta terrestre, ficando somente atras do oxigénio.
Em unido com o oxigénio, ¢ formado o dioxido de silica (SiO,), ou apenas silica, podendo ser encontrado na
natureza de maneira pura, mineral ¢ na forma hidratada. A silica pura ¢ identificada principalmente nas rochas
sedimentares e igneas, encontradas geralmente em rochas de quartzo e na areia [1].

Nas diferentes geragdes de residuos das atividades agricolas e industriais, se destacam as cinzas minerais,
apresentando elevadas porcentagens de silica e demais 6xidos, sendo capaz de serem utilizadas como pozolanas,
reagindo com hidroxido de célcio liberado na hidratagdo do cimento, formando elementos estaveis de capaci-
dade aglomerante, como aluminatos de calcio hidratado e silicato de calcio hidratado (C-S-H) na pasta [2, 3].

A silica, tanto pura quanto mineral, ¢ um elemento basico na fabricacdo de cerdmicas, sendo empre-
gada também na produgdo de vidros, isolantes térmicos, refratarios dentre outros. Para a construgdo civil, na
condigdo de areia para a produg@o de concretos e argamassas, e, ainda, a silica pode ser utilizada como material
pozolanico ou filer, ou seja, como adi¢do mineral na produgdo de cimento Portland [4, 5].

Devido ao desenvolvimento da construgdo civil, ¢ a sua grande variedade de utilizagdo, o cimento ¢ um
dos materiais mais amplamente utilizado no mundo, sendo que o mercado mundial de cimento movimenta cerca
de US$ 250 bilhdes de dolares/ano, onde a China responde por mais da metade da producdo e do consumo mun-
dial. Além disso, em 2012 sua produgdo atingiu 3,6 bilhdes de toneladas, estimando-se que cres¢a de 0,8 a 1,2%
ao ano, atingindo entre 3.700 ¢ 4.400 megatoneladas (Mt). Ja o mercado brasileiro aumentou a sua producdo de
cimento de 39,4 Mt em 2001 para 72,0 Mt em 2014 [6, 7]. J4 em 2019, foi produzido 4,1 bilhdes de toneladas de
cimento, sendo que estd producao foi responsavel por 2,4 Gt (gigatoneladas) de emissdes de diéxido de carbono
neste ano, representando 26% de todas as emissdes industriais de CO, [8].

As matérias-primas para a producdo do cimento Portland sdo: calcario (CaCO,), Silica (SiO,), 6xido de
magnésio (Mg0), alumina (ALO,) e 6xido ferroso (Fe,0,). Apos as matérias-primas extraidas, estas sdo tritura-
das e moidas, transformando-se em um po6 fino que ¢ transferido para um forno rotativo onde sdo queimados a
temperaturas superiores a 1400°C, gerando o clinquer [9-11].

Os fornos utilizados para a produg@o do clinquer utilizam diferentes fontes de energia para atingir as
altas temperaturas necessarias. Muitos combustiveis podem ser utilizados como: combustiveis fosseis, carvao
mineral, 6leo combustivel, coque de petréleo, gas natural e diesel, e combustiveis alternativos, como residuos
ou biomassa [12].

A producdo de cimento requer grandes quantidades de matérias-primas e energia. Onde para a produgdo
de 1 t de cimento Portland comum pode-se consumir mais de 1,5 t de matéria-prima e 2,93 a 6,28 GJ de energia
térmica, além de 65 a 141 kWh de energia elétrica [7, 10, 12, 13].

Assim, devido as quantidades significativas de cimento produzido, as matérias-primas ¢ energia
necessarias, a industria cimenteira torna-se uma fonte de preocupagdo ambiental. Isso se deve principalmente as
altas emissoes de CO,, originadas pelo uso de combustiveis fosseis, bem como pela descarbonatagdo do calcario
na produgdo de clinquer [8, 14].

Aproximadamente 5% das emissdes globais de carbono sdo provenientes da fabricacdo de cimento. O
processo de calcinagdo (expulsdo de CO, do CaCO, para formar CaO) ¢ responsavel por aproximadamente
metade do CO, emitido. Ainda, de acordo com o Programa de Pesquisa e Desenvolvimento de Gases de Efeito
Estufa da Agéncia Internacional de Energia (IEA), a produ¢do de cimento gera uma emissdo média mundial de
carbono de 0,81 kg CO, por kg de cimento produzido [15-19].

Segundo um estudo realizado por SZABO et al. [18] a emissio global de CO, da industria de cimento
aumentara mais de 50% até 2030 devido ao aumento da taxa de produgdo de cimento anualmente. Uma outra
forma de reduzir as emissdes de CO,, e, reduzir o consumo de energia e matérias-primas, € substituir par-
cialmente o cimento Portland por materiais cimenticios suplementares (MCSs). Alguns exemplos de materiais
cimenticios suplementares utilizados sdo cinza volante, silica ativa, escoria granulada de alto forno, pé de cal-
cario, cinza de casca de arroz, etc [20-22].

Um exemplo pratico da utilizagdo destes MCSs € o que vem sendo desenvolvido na industria cimenteira
indiana, onde em 1996 para a produgdo de uma tonelada de cimento era produzido 1,12 t de CO,, ja em 2017,
para a produgdo de uma tonelada de cimento houve a redugdo de CO, para 0,67 t, e como estimativa para 2050,
pretende-se reduzir para 0,35 t de CO, para a producdo de uma tonelada de cimento [23]. Ante o exposto,
esta pesquisa teve como objetivo avaliar o potencial de utilizagdo da cinza do farelo de trigo para extragdo da
silica ativa pura, para, posteriormente, esta silica pode ser utilizada como material cimenticio suplementar,
apresentando-se como uma alternativa a substituicdo parcial do cimento Portland e demonstrando novas
possibilidades da extragao de silica.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Preparagao das amostras

O subproduto da cinza do farelo de trigo, proveniente da queima da casca, foi disponibilizado por uma industria
de alimentos, localizada na cidade de Mafra, no planalto norte do Estado de Santa Catarina.

A metodologia para a prepara¢do das amostras (Método A ¢ Método B) foi adaptada da pesquisa de
FERNANDES et al. [5], e da pesquisa de KRISHNARAO et al. [24].

Apbs a preparagdo das amostras, foi realizada duas analises quimicas e uma analise mineralogica: o MEV
(microscopia eletronica de varredura), o EDS (energia dispersiva de raios X) e o DRX (difracao de raios X),
respectivamente, com o intuito de verificar se os métodos para a extragao da silica foram efetivos.

2.1.1. Método A

Coletou-se 400 gramas de farelo de trigo, para serem depositados 100 gramas em cada recipiente, sendo
dispostos em quatro beckers de vidro.

Para obter a silica do material foi realizada a imersdo dessas 100 gramas em meio acido, utilizando
os acidos cloridrico, sulftrico, acético e citrico, em uma concentra¢do de 10% de 2,5 litros de agua. A
concentragdo das solugdes, bem como o acido acético e citrico foram adotados com base na pesquisa de
FERNANDES et al. [5]. Além disso, foi modificado o tipo de casca (trigo) e adicionado dois tipos de acido
(cloridrico e sulfurico).

As quatro amostras ficaram em repouso por um periodo de 24 horas e, apds este periodo ocorreu a
lavagem do farelo de trigo com agua destilada para remover os acidos utilizados. Depois disso, o farelo
foi levado para estufa de secagem a uma temperatura constante de 105°C durante um periodo de também
24 horas.

Quando retiradas da estufa, as amostras secas foram queimadas em um forno do tipo mufla a uma tem-
peratura de 700°C por um periodo de 06 a 08 horas, gerando as cinzas do farelo. A temperatura maxima de queima
foi adotada de acordo com KRISHNARAO et al. [24], em que segundo estes, temperaturas maiores que 800°C
sdo indesejaveis, devido ao fato de permitir a cristalizagdo da silica amorfa devido a presenca de impurezas
como sodio e potassio.

2.1.2. Método B

Ja para o método B, foi optado por analisar a influéncia da mudancga no procedimento metodologico, ou seja, foi
seguido o inverso dos parametros do item anterior. Assim, coletou-se 600 gramas do farelo de trigo, sendo este
levado para a estufa de secagem por um periodo de 24 horas a uma temperatura de 105°C. Em seguida, apo6s
a amostra seca, este foi depositado na mufla para queima por um periodo de 06 horas a temperatura de 700°C
gerando as cinzas do farelo de trigo.

Logo depois de obter as cinzas, estas foram dispostas em quatro recipientes com a mesma quantidade
de material para lavagem com os acidos cloridrico, sulfurico, acético e citrico, ficando a cinza imersa por
um periodo de 24 horas e por fim, sendo lavados com agua destilada e secados novamente para analise da
microestrutura.

O Quadro 1 apresenta a nomenclatura adotada para cada amostra devido ao tipo acido utilizado.

Quadro 1: Nomenclatura adotada na pesquisa para o método A e o método B.

Procedimento de prepara¢do da amostra Método | Nomenclatura | Concentragio Acido

Amostra | Acido acético
Banho em acido — Secagem em estufa — Queima A Amostra II Acido cloridrico
na mufla Amostra 111 Acido sulfurico

Amostra IV Acido citrico

Amostra V 10% Acido acético
Queima na mufla — secagem em estufa — banho B Amostra VI Acido cloridrico
em acido Amostra VII Acido sulfurico

Amostra VIII Acido citrico
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2.2. Andlises quimicas

2.2.1. Energia dispersiva de raios X (EDS)

Apb6s realizado todos os procedimentos descritos anteriormente, as amostras foram coletadas para realiza¢do do
ensaio EDS. Onde sua principal fun¢@o sdo as microanalises quantitativas e qualitativas de uma pequena amos-
tra, levadas ao microscopio eletronico de varredura (MEV), apresentando os elementos quimicos presentes na
amostra, podendo ser apontado sete ou mais elementos nos mapeamentos quimicos.

2.2.2. Difragao de Raios X (DRX)

Depois das andlises do ensaio EDS das amostras, o material foi analisado pelo mecanismo de difracdo de raios
X (DRX), onde ocorre o espalhamento resultante entre as ondas de radiagao eletromagnéticas com os elétrons do
material da amostra ou realizando pela técnica de incidéncia de radiagdo na amostra para detectar um feixe de
fotons.

A realizacdo desse teste identifica as fases cristalinas, quantifica as fases e determina os parametros de
rede da amostra, dentre outras. Para a realizag¢do deste, utilizou-se o difratometro de Raios X Shimadzu XRD-
7000 (Shimatzu Co., modelo XRD-7000, operando a 30 kV, 30 mA). Os parametros de ensaio foram: angulo de
10° a 90°, passo de 0,02° e velocidade de varredura de 2°/min.

3. RESULTADOS

3.1. Coloragao das amostras

Apos a queima na mufla, a coloragdo das cinzas do farelo de trigo variou de acinzentada a cor preta, dependendo
do carbono presente e das impurezas inorganicas [24]. Na coloragdo preta, o farelo gera uma cinza que foi que-
imada parcialmente, fazendo com que esta tenha uma alta proporgdo de carbono.

Para KIELING et al. [25] as cores acinzentadas, parpura (ou rosada) e branca, indicam que as cinzas
foram queimadas integralmente, dependendo das circunstancias a qual foi queimada e das impurezas presentes.
E, ainda, a coloragdo branca representa que houve a total oxidagdo do carbono na cinza, devido ao tempo de
queima em altas temperaturas ou pelo tempo depositado na mufla [25].

No total foram oito amostras para analise, sendo separados em dois grupos com quatro amostras cada,
conforme o seu tratamento.

3.1.1. Amostra A

As quatro amostras passaram por tratamento de banho acido, secagem na estufa e queima na mufla, para poste-
riormente serem analisadas microscopicamente obtendo os teores de silicio. Todas as amostras foram queimadas
totalmente, sendo observado pela sua coloragdo de acordo com a literatura.

Nas Figuras la, 1b, lc e 1d sdo apresentadas a coloragdo das cinzas apds o procedimento descrito
acima.

Como observado na Figura la, apds todos os procedimentos realizados, quando retirado da mufla, a
amostra banhada com acido acético apresentou uma cinza com colorag@o acinzentada com alguns pontos bran-
cos. J& Figura 1b, para a cinza derivada do banho com écido cloridrico, foi observado a coloragdo branca, onde
consistiu na queima integral, formando uma cinza com isenc¢ao de carbono.

Ja para a Figura Ic, na retirada desta cinza da mufla, banhada com o acido sulfurico, foi observado a col-
oracdo rosada da amostra, devido as impurezas presentes na queima total do farelo e sendo isentas de carbono.
E por fim na Figura 1d, a cinza do banho com &cido citrico, apresentou a colorag@o acinzentada, indicando que
o farelo foi totalmente queimado.

3.1.2. Amostra B

As amostras restantes derivadas do tratamento da secagem em estufa, queima na mufla e posteriormente no
banho acido, foram totalmente queimadas, como orienta a literatura [24]. Sendo que as amostra lavadas com
Acido acético (Figura 2a), Acido cloridrico (Figura 2b), Acido sulfurico (Figura 2¢) e Acido citrico das cinzas
do farelo de trigo apresentaram coloragdo acinzentada.

A amostra VIII banhada em 4cido citrico ndo contém imagem ilustrando-a.
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Figura 1: a) Coloragdo da cinza da casca de trigo com banho de 4cido acético; b) Coloracdo da cinza da casca de trigo com
banho de 4cido cloridrico; ¢) Colorag@o da cinza da casca de trigo com banho de 4cido sulfurico; d) Colorag@o da cinza da
casca de trigo com banho de acido citrico.

Figura 2: a) Amostra resultante da secagem, queima e banho em 4cido acético; b) Amostra resultante da secagem, queima e
banho em acido cloridrico; ¢) Amostra VII resultante da secagem, queima e banho em acido sulftrico.
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3.2. Analises quimicas

3.2.1. Energia dispersiva de raios X (EDS)

A Tabela 1 apresenta os resultados da analise dos elementos por meio do EDS das oito amostras das cinzas do
farelo de trigo que foram banhadas nos acidos, apresentando o teor de silicio encontrado e demais elementos
denominados impurezas.

A lavagem do farelo de trigo, com solug¢@o de 10% de acido, nas quatro primeiras amostras, apresentou
elementos derivados de nutrientes como Na, Mg, Al, Ca ¢ Fe, ja os elementos P, K, S, Sn e Ti s@o as impurezas
compostas dos fertilizantes. Pois como se trata de um subproduto agricola, a composi¢do quimica do farelo varia
em fung¢@o do solo coletado [26].

Das amostras V até VIII, a lavagem também foi com solugdo de 10% em massa de acidos na cinza do
farelo de trigo, apresentando mais impurezas (S, Sn, Mn, Cu, Zn, Ti, Ba e Cl) e nutrientes (Mg, Al, P, K, Ca e
Fe), porém com menores porcentagens em relagio a alguns elementos das primeiras amostras.

Deste modo, nota-se que o banho acido nas amostras ¢ eficaz na remoc¢do de matérias inorganicas,
fazendo com que o elemento silicio (Si) ganhe destaque devido a sua pureza, sendo importante na fase de
calcinagdo da silica. O banho com 4cido citrico (amostra VIII) foi o que mais liberou a silica do farelo de trigo,
obtendo uma porcentagem de 30,55% de pureza relativa. J4 o banho com acido acético (amostra V) foi o que
obteve a pior extracdo de pureza relativa da silica com 1,5475%. Esses resultados foram semelhantes aos obtidos
por FERNANDES et al. [5], onde lavagem com &cido citrico resultou na silica com a maior pureza (99,9%) ja a
lavagem com acido acético, por sua vez, resultou em silica com menor pureza (99,6%).

Ja para o grupo de Amostras A (Amostras I, II, III e IV) foi verificado que 4cido cloridrico — HCl
(Amostra II) foi o tratamento com acido que mais evidenciou o Si, estes resultados também foram verificados
na pesquisa de VAYGHAN et al. [27], onde estes realizaram a lavagem da casca de arroz antes da queima com
HCl em diferentes concentragdes, e obtiveram cinzas com maior teor de SiO, [22].

Outro ponto a ser observado refere-se ao Potassio (K) verificado nas amostras, onde para as amostras
(Amostras 1, I, IIT e IV) nas quais foi lavado primeiramente o farelo de trigo e depois queimado houve uma
reduc@o do percentual de K, se comparado com as amostras (Amostras V, VI, VI e VII) que foi queimado e
depois lavado com acido. Ao realizar a lavagem acida da casca arroz, antes da queima, ¢ evitado que ocorra a
formacgdo de particulas pretas, ja que ocorre a remogado do K, que ¢ o principal responsavel pela formagéo de
carbono ndo queimado nas cinzas. O potassio (K) atua como um catalisador para a cristaliza¢do da silica e,

Tabela 1: Composicdo quimica por meio do ensaio EDS, em o6xidos, da cinza do farelo de trigo.

ELEMENTOS | AMOSTRA | AMOSTRA | AMOSTRA | AMOSTRA | AMOSTRA | AMOSTRA | AMOSTRA AMOSTRA
1 11 111 v \% VI VII VIII
Sodio (Na) 0,645 0,775 23 0,22
Magnésio (Mg) 1,3125 2,86 2,14 0,155 10,886 5,05 0,432 7,09
Aluminio (Al) 0,444 0,6 1,00 0,195 0,3425 0,4466 0,945 0,5
Silicio (Si) 2,306 26,294 13,68 12,768 1,5475 16,134 27,086 30,55
Foésforo (P) 19,852 3,81 3,76 14,718 15,078 9,67 3,35 6,59
Potassio (K) 1,538 0,175 0,93 3,508 2,244 1,085 0,968
Calcio (Ca) 3,176 3,605 2,94 0,322 1,716 1,75 8,7 0,53
Ferro (Fe) 7,626 0,365 7,714 1,508 0,4525 0,6 1,075 0,435
Enxoftre (S) 3,75 9,81
Estanho (Sn) 5,535
Manganés (Mn) 0,3525 0,723 0,55
Cobre (Cu) 0,23 0,56 0,17
Zinco (Zn) 0,2 0,513 0,21
Titanio (Ti) 0,13 3,61 0,84
Bario (Ba) 1,685
Cloro (Cl) 0,18

Farelo de trigo banhado nos éacidos, secada em estufa e queimada na mufla.

Amostra I: acido acético / Amostra II: acido cloridrico / Amostra III: acido sulfurico / Amostra I'V: 4cido citrico

Farelo de trigo queimada na mufla, secada na estufa e banhado nos acidos.

Amostra V: acido acético / Amostra VI: acido cloridrico / Amostra VII: 4cido sulfarico / Amostra VIII: 4cido citrico
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além disso, quando ocorre o aumento da temperatura acima do ponto de dissociagdo do K,O (=347°C), ¢ provo-
cada fusdo de superficie das cinzas, o que bloqueia as vias para o transporte de oxigénio e dioxido de carbono,
resultando na retengdo de carbono ndo oxidado (ndo queimado) [21].

Nesta analise, ndo foi quantificado o teor de carbono, uma vez que o suporte (stub) utilizado para o
mapeamento quimico ¢ de carbono. Além disso, algumas amostras apresentaram resquicios de queima da
matéria organica incompleta e particulas de carbono, evidenciadas pela coloragdo escura apds a queima.

Quanto ao oxigénio, este pode ter formado 6xidos com todos os elementos apresentados na analise e por
isso foi desprezado da analise. Por esse motivo que ao fazer o somatodrio dos percentuais dos elementos apre-
sentados em cada analise o resultado ndo fecha 100%. E importante ressaltar que apenas os valores obtidos pela
analise do elemento C e O foram desprezados.

3.2.2. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para a analise da morfologia das adi¢des minerais reativas, foram obtidas as imagens do MEV das amostras
apresentadas. A silica € representada por cores brancas e granulometrias menores se comparado com os demais
elementos.

De acordo com DELLA et al. [28] os elementos como alcalinos, metalicos e alcalino-terrosos, evidentes
nos residuos, conforme a Tabela 1, sdo agentes causadores do desenvolvimento de silicatos na calcinagdo do
farelo do trigo, prejudicando a pureza da silica. A lavagem quimica solubiliza os elementos, onde durante esta
lavagem sdo removidos, garantindo a silica ativa livre de impurezas depois da calcinagdo a temperaturas relati-
vamente baixas [29].

A imagem de MEV da amostra I (Figura 3a) mostra uma morfologia mais heterogénea com particulas no
formato de placas de tamanhos distintos. Observa-se que a imagem ndo apresenta um contraste das particulas,
isso pode estar relacionado com a baixa quantidade de compostos inorganicos na amostra, conforme observado
pelos dados do ensaio EDS. Ja a amostra V (Figura 3b), nota-se um grande aglomerado de particulas esféricas e
observa-se um maior contraste de coloragdo, podendo estar relacionado com maior teor de compostos inorganicos.

Verifica-se que a amostra V apresenta semelhanga com as imagens obtidas por FERNANDES et al. [5]
em sua pesquisa.

Na Figura 4 observa-se o MEV das amostras II e VI, submetidas ao banho de 4cido cloridrico. Nas duas
imagens podem ser observados que as cinzas forneceram uma morfologia de “filetes”, com algumas particulas
em formato esférico incorporadas a essas estruturas. Também, ¢ possivel verificar que na amostra II (Figura 4a)
que o contraste da imagem ¢ maior, o que pode ser justificado pelo alto teor de silicio determinado pelo EDS, que
foi de 26,29% enquanto na amostra VI foi de 16,13%. Nota-se que na amostra VI (Figura 4b) as particulas pos-
suem morfologia heterogénea, apresentando formatos de “filetes lisos” e “filetes enrugados” em que as particu-
las esféricas estdo incrustadas. Estas formas de filetes também foram observadas na pesquisa de KRISHNARAO
et al. [24] onde estes realizaram um tratamento com acido cloridrico na silica extraida da casca do arroz.

Na Figura 5, observa-se que nas duas amostras as morfologias sdo bem heterogéneas, sendo verificadas na
amostra I1I (Figura 5a), as particulas sdo maiores e estdo mais aglomeradas, enquanto na amostra VII (Figura 5b)
as particulas indicam ter um tamanho menor. Em ambas as imagens a morfologia apresenta particulas de for-
mato esférico, na forma de “fios” e placas. Essa grande variedade de formas pode estar relacionada a variedade

Sigal A = NTS RSO
Mag= 200KX

Figura 3: Caracterizacdo da cinza de casca de trigo (acido acético): a) amostra I — Método A; b) amostra V — Método B.
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Figura 6: Caracterizacdo da cinza de casca de trigo (acido citrico): a) amostra IV — Método A; b) amostra VIII — Método B.

de elementos encontrados nas cinzas dessas amostras, conforme mostra os dados de EDS e também observados
pela coloragdo da amostra I1I apos a queima, que foi uma coloragdo rosa, distinta das outras amostras.

Por fim, a Figura 6 mostra as imagens de MEV das amostras submetidas ao banho 4cido citrico. As duas
amostras (Figuras 6a e 6b) apresentam a mesma morfologia, entretanto a amostra IV apresenta particulas com
morfologia prismatica.
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3.2.3. Difragao de raios X (DRX)

A técnica do DRX admite a defini¢do das composi¢des mineraldgicas das etapas cristalinas de um material, onde
a amostra ¢ identificada baseando-se em perfis de comparagdes de conjuntos padrdes de difracdo. Nas etapas
amorfas, os graficos apresentam espalhamentos difusos, associado a um halo ou “corcunda” larga no espectro ao
longo do eixo x, chamado de gama de angulo 20 (2theta) [30—32]. Assim, pode-se distinguir qualitativamente as
amostras, classificando-as em silicas cristalinas ou amorfas. Neste trabalho, os picos cristalinos foram identifica-
dos em funcdo da presenga de silica utilizando o banco de dados RRUFF disponivel gratuitamente (RRUFF ID:
R061107.9 e RRUFF ID: R050125.1). E possivel verificar que a intensidade dos picos principais sofre alteragio
em fun¢@o das impurezas adicionais, corroborando com os dados obtidos por EDS.

Na Figura 7 observa-se o difratograma da amostra I, identificando a parte amorfa na cinza da casca de
trigo e silica, apresentando um halo amorfo nos angulos de difragdo (26) de 18° a 38° e contendo dois picos
dentro deste halo amorfo, indicando cristaliza¢@o. Esses picos cristalinos correspondem ao polimorfo cristalino
denominado de cristobalita, com indice de Muller (101) referente ao pico principal [33, 34]. Segundo ARAS
e KRISTALY [35] a alta concentragdo de silica sempre corresponde a alta concentragdo de quartzo, entretanto
em fungdo da diversa quantidade de outros elementos presentes na amostra como identificados por EDS e a
elevada temperatura de aquecimento, pode ter sido um fator importante para conversao da estrutura de quartzo
para cristobalita [33].

As Figuras 8 e 9 apresentam os difratogramas de amostras banhadas com acidos distintos, porém com
imagens DRX parecidas, podendo ser identificada a silica ativa na cinza do farelo, pois ambas apresentam o
halo amorfo no angulo de difragdo (20) entre 17° a 34°, entretanto a Figura 8 apresenta trés picos de cristalizagdo
dentro do halo, sendo identificados pela estrutura da cristobalita. A Figura 9 ndo apresenta os picos cristalinos
definidos dentro do halo amorfo caracteristico da silica, esse comportamento seria esperado quando a amostra
apresenta grande quantidade de potassio [35]. Em ambas as Figuras 8 ¢ 9 pode ser observado dois picos acima
de 260 igual a 43° ¢ em 77° referentes aos picos (212) ¢ (401) da cristobalita. O indice (113) se refere ao pico em
20 igual a 64°.

Nas Figuras 10, 11 e 12 observa-se que contém muitos picos difusos, identificando as fases amorfas das
amostras e apresenta um halo amorfo com picos cristalinos no difratograma, notando os angulos de difragao (20)
entre os valores de 18°a 39°, que foram identificados como estruturas de cristobalita e quartzo. Ainda, na Figura 10
pode ser observado um pico em 22° de alta intensidade que nao foi possivel identificar.

Para a Figura 13 apresenta-se um difratograma com poucos picos cristalinos, caracterizado como difrato-
grama de baixa intensidade e, com um halo amorfo pouco difuso entre os angulos de difragdo (20) de 18° ¢ 37°
evidenciando o amorfismo da amostra. Nesta amostra a quantidade de potassio pode ser responsavel pela baixa
cristalinidade da amostra [35].

Por fim, a Figura 14 apresenta o difratograma da amostra que obteve o maior percentual de silicio com
30,55%, sendo possivel, com facilidade, identificar a parte amorfa na cinza da casca de trigo e na silica ativa,
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Figura 7: Difratograma de raios X amostra I (acido acético — Método A: Banho+ Secagem + Queima).
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Figura 8: Difratograma de raios X amostra Il (acido cloridrico — Método A: Banho+ Secagem +Queima).
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Figura 9: Difratograma de raios X amostra III (acido sulfurico — Método A: Banho+ Secagem +Queima).
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Figura 10: Difratograma de raios X amostra IV (acido citrico — Método A: Banho+ Secagem+ Queima).
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Figura 11: Difratograma de raios X amostra V (acido acético — Método B: Secagem +Queima + Banho).
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Figura 12: Difratograma de raios X amostra VII (acido sulfurico — Método B: Secagem + Queima+ Banho).
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Figura 13: Difratograma de raios X amostra VI (acido cloridrico — Método B: Secagem + Queima+ Banho).
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Figura 14: Difratograma de raios X amostra VIII (acido citrico — Método B: Secagem + Queima+ Banho).

pois nota-se um halo amorfo com angulos de difragdo (20) entre 17° a 37°, apresentando um pico ao centro do
halo, caracterizando a silica em forma de quartzo. E possivel verificar que conforme aumenta a quantidade de
silica nas amostras, aumenta a cristalinidade.

As andlises DRX para as amostras das cinzas do farelo de trigo foram realizadas para identificacdo de
etapas amorfas ou cristalinas. Nos difratogramas observados, nota-se que os angulos de difragdo ficaram entre
17° e 39°, caracterizando a silica amorfa. Ainda, estes resultados corroboram com demais pesquisas, onde foi
observada a presenga de picos de SiO,, com halo amorfo entre os valores de 20° e 35° (20), indicando a possib-
ilidade de atividade pozolanica do material [36—40].

A presenca dos picos cristalinos foi de intensidade média, predominando o fundo amorfo, mas podendo
ser formado a cristalizag@o de cristobalita a partir do quartzo. A ndo identificagdo dos picos nas figuras dos difra-
togramas, se deve ao fato dos compostos poderem interferir na interpretacdo das imagens.

Geralmente, os materiais amorfos, apresentam uma condutividade térmica ultrabaixa quando compara-
dos com suas partes cristalinas. Portanto, os materiais amorfos sdo uteis para uma variedade de aplicagdes nas
quais a baixa condutividade térmica ¢ desejada, como por exemplo, revestimentos de barreira térmica, protecao
térmica para aplicagdes espaciais, detectores de radiagdo avangados e termoelétricos [41].

4. CONCLUSOES

O aproveitamento de residuos ¢ uma nova alternativa para as industrias modernas, também direcionando estes
resquicios para formagdo de um subproduto. O farelo de trigo tem grande disponibilidade, fazendo com que a
sua cinza seja de baixo custo, sendo um material de grande potencial para fabricagdo de materiais refratarios e
ceramicos.

A partir dos resultados apresentados neste estudo, pode-se concluir que a cinza do farelo de trigo tem
potencial de obten¢do da silica, com aspectos de pureza ¢ elementos importantes na composi¢do para mate-
riais, como cimentos, argamassas e materiais ceramicos. A silica pode ser obtida a partir da queima do farelo
a 700°C entre periodos de 6 a 8 horas, entre dois tipos de método e os acidos acético, cloridrico, sulftrico e
citrico. Obteve-se um elevado teor de silicio na maioria das amostras, resultando na maior, em uma porcent-
agem de 30,55(%) da amostra VIII, com a secagem na estufa, queima e lavagem no 4cido citrico, sendo car-
acterizados nas imagens do ensaio do MEV e evidenciados no difratograma do ensaio DRX, onde apresenta
a silica amorfa.

Dessa forma, os resquicios derivados das industrias, ndo sdo mais classificados como rejeitos e sim como
residuos para tornarem matérias-primas ou subprodutos para forma¢ao de materiais novos ou como fontes de
energia assim, os ensaios deste estudo, comprovam a possibilidade e as propriedades da silica amorfa ter um
grande desempenho para aplicagdes em diversas areas, como por exemplo, para serem aplicados como substitu-
tos do cimento, por conta de suas reagdes pozolanica.
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