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ABSTRACT 
Zircon alkaline fusion is carried out for zirconium 

oxide preparation with silica as secundary product of 
reaction. This paper is concerned with purification 
and characterization of silica from Instituto de 
Pesquisas Energéticas e  Nucleares (IPEN) zirconia pilot 
plant. Silica samples were purified by deionized water 
and acid solution in a continuous solid-liquid extractor 
and also by dialysis of silica dispersion against water. 
Silicapowder was characterized by infrared vibrational 
spectroscopy (IV), specific surface area (BET), X-ray 
powder diffraction pattern, sedigraphq and mercury 
porosimetry. Atomic absorption and neutron activation 
analysis were carried out. Silica was used for thin layer 
chromatographic separation tests with good performance. 

I. INTRODUGáO 

Silica cristalina ou amorfa pode ser aplicada em 

diversas áreas, por exemplo, em catálise heterogênea e em croma -

tografia, além de ser um material cerâmico largamente utilizado 

em várias formulações e processos. Silica é o produto de partida 

para obtendo de silício e do carbeto de silicio e é também pre-

cursor de silicones. A partir da silica pode-se obter silicatos 

solúveis e estes são aplicados, principalmente, em: formulação de 

tintasi manufatura de papelão, transformação de polimeros, esta -

bilizarão de soluções alvejantes em indústrias texteis, flotaçio 

seletiva de minérios, formulação de sabões e formulação de abra -

sivos. 1 + 2  
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A zirconita ou zircon é um mineral constituído de óxi -

do de zircônio e de óxido de silício (Zr02-Si02). Esse mineral é 

importante para a producáo de zircônio e compostos derivados, 

utilizados em ligas metálicas e como material refratário, res-

pectivamente. 0 Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares 

1 (IPEN) produz óxido de zircônio a partir da zirconita. Os produ -

tos resultantes da fusoalcalina do minério são silicato de só-

dio e hidróxido de zircônio. 0 tratamento dos produtos da reação 

¡com ácido cloridrico resulta na precipitarão de  silica  (acidifi -

cada e gelatinosa), separando-se consequentemente da solução de 

hidróxido de zircônio, a qual é posteriormente conduzida no pro-

cesso até o produto final óxido de zircônio. A  silica  acidificada 

gelatinosa de colorarão amarela é lavada com hidróxido de sódio 

para neutralizacáo do precipitado. Neste trabalho foi realizada a 

purificaria da  silica,  sub produto do processo de preparac+o de 

óxido de zircônio (IPEN) e caracterizada por análise química, me-

dida da área específica, porosimetria de mercúrio, espectro vi-

bracional infravermelho. Foi realizado também teste de separarão 

cromatográfica em placas. 

II. PARTE EXPERIMENTAL 

0 esquema de purificarão da silica está na 

Figura 1. Trabalhou-se inicialmente com a sílica básica (sílica 

B). 0 aparelho utilizado para efetuar as extrações continuas com 

água e com solucio de ácido cloridrico foi um extrator tipo 

Soxhlet. Foi utilizada solucio de ácido cloridrico 2 mol.dm -3 . 

Agua destilada foi desionizada previamente. 0 tempo de extravio 

foi, em média, de 4 horas. As diálises foram feitas com sacos de 

diálise tipo Visking e a água de diálise foi trocada a cada dois 

dias, durante um total de seis dias. Após cada etapa do trabalho 

parte do material sólido foi sendo retirado constituindo-se as 

amostras P-i, P-2, P-3, etc.., as quais foram secas em estufa du -

rante 3 horas a 80°C. Com  a sílica acidificada (sílica A) efe-

tuou-se o tratamento também esquematizado na Figura i, que con-

sistiu de sucessivas extrações (n-extrações) com água desionizada 

até que a mesma apresentasse a cor branca. 0 tempo de extracáo 

foi de 24 horas e após a purificarão o material, denominado sili -

Ica A n-extrações, foi seco em estufa durante 3 horas a 80°C. 
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Figura 1: Esquema de Purificação de silica obtida da  

zirconita.  

299  



Anais do XXXV Congresso Brasileiro de Cenimice 
e Ill lberoemencano de Ceramics, Vidro e Relmtário 

Todas as amostras secas foram trituradas em 

almofariz durante 30 minutos. Análises químicas de ferro e de 

alumínio foram feitas por absorcão at8mica nos eluentes de extra-

cões das amostras B. As amostras sólidas de silica A-n-extracóes, 

P-2, P-3, P-7, P-8 e P-9 foram analisadas por ativarão de nêu-

trons- para os elementos: Cl, Fe, Hf, Mg, Mn, Na, Sc, Tb, Th e 

Zr. 

Foram obtidos os espectros vibracionais infravermelho (IV) 7  do pó 

das amostras P-i a P-10, no intervalo de 4000-200 cm -1 , utilizan-

do-se pastilhas de cloreto de sódio na proporção de 1:100. Os di-

fratogramas de raios-X do pó 6  das amostras P-2, P-9, sílica A 

n-extracóes e sílica B foram obtidos utilizando-se radiarão k9 do 

cobre, gerada a 36 kV e 20 mA, com filtro de níquel. As amostras 

P-3, P-7, P-e, P-9 e sílica A-nextracóes foram caracterizadas 

por: porosimetria de mercúrio e medida da superfície específica 

(BET) 3910 . A análise de distribuicáo de tamanho de partículas das 

amostras P-i a P-10 e sílica A-n-extracões foí realizada por se-

digrafia5 . Foram realizados testes cromatográficos em camada del-

gada com a silica A n-extrações com a colaborarão do Dr. Wagner 

Vilegas (depto de Química Orgânica/IQ-Unesp). 0 material foi pre-

viamente peneirado e as placas foram preparadas sem a adicáo de 

gesso (sulfato de cálcio). Analisou-se a separarão cromatogrifica 

da mistura de cafeína a teofilina na sílica A n-extracóes, na sí-

lica Merck 6OH e em silica denominada comum. Foram separadas tam-

bém misturas de 4-metil esculitina e xantilitinal 4-metil escule-

tina, umbelifenona e psoraleno. 

III. RESULTADOS E DISCUSS5ES 

Os resultados de análise química de ferro e 

alumínio na água e na solução de ácido clorídrico após as extra-

ções estio na Tabela I. Ferro e alumínio foram extraídos somente 

na solução ácida (amostras P-2 e P-B), indicando que pode formar 

oxihidróxidos insolúveis em meio neutro e alcalino. Os resultados 

de análise por ativarão de nêutrons estão na Tabela II. Constata-

se que a amostra de sílica A-n-extrações tem a menor quantidade 

de impurezas em relacão à sílica B. Os espectros vibracionais in-

fravermelho da sílica estio na Figura 2 e indicam as vibracóes de 

Si-08 + 9 . 
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Tabela I: Resultados de análise química por absorcio atômica d. 

ferro e alumínio na água e na solucBo de ácido clorí-

drico utilizadas na extracto. 

Amostra- P-i 	P-2 	P-3 P-4 P-S P-6 P-7 P-B P-9 P-10 

1,5 	 - 	- 	6,3 

20 	- 	- 	 31 

X Fe 

X A l 

Tabela II: Resultados das análises feitas através de ativa;áo de 

niutrons. 

Elemento Amostras 
Sílica. 	P-2 P-3 P-7 	P-8 P-9 A-n-extr. 

Bs 

C1(X) 8,37 5,82 - 0,451 4,23 - 0,135 

Fe(X) 0,128 0,168 0,160 0,126 0,121 0,115 - 

Flf(ppm) 3457 739 4793 4831 4006 5041 725 

Mg(ppm) - 1841 - 3440 - 

Mn(ppm) - 4,61 3,21 2,91 3,71 

Na(X) 9,56 6,93 3,53 0,430 2,87 0,125 - 

Sc(ppm) 22,34 25,25 30,49 22,37 19,06 22,90 0,76 

Tb(ppm) 2,01 1,80 2,02 1,61 1,67 1,45 

Th(ppm) 56,84 61,51 78,20 82,90 53,40 76,70 14,64 

Zr(ppm) 15,24 16,84 21,08 19,79 16,41 20,48 2,20 

*Sílica B sem tratamento. 

Variacões nos espectros podem ser atribui-

das à distribuicXo de tamanho de partículas do pó. A sílica obti-

da é náo cristalina e o difratograma obtido da sílica B na 
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Figura 2: Espectros vibracio-

nais infravermelho  

de sílica B, das  

amostras com dife-

rentes tratamentos  

denominadas P-1 a  

P-10.  

Silica  !  sea  trataaanco  

P-2  

P-9  

.r.+^...W.r... . ......• . 

A-n-tlltra;Oe ■  

Figura 3: Difratogramas de raios-X do p6 de  

sílica B sem tratamento, das amos-

tras P-2, P-9 e A-n-extrações.  
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Figura 3 corresponde ao do cloreto da sódio, evidenciando a pre-

senca deste na sílica. Outras impurezas que possam existir na sí-

lica s ilo náo cristalinas. 

Os 	resultados de porosimetria de 	mercúrio 

estio na Tabela III e os resultados de medida de superfície espe- 

cifica 	e 	de 	distribuicáo 	da 	tamanho 	de 	partículas estio na 

Tabela IV. 

Tabela 	III: Resultados da Porosimetria de Mercúrio. 

Amostra Dìámetro de Volume de Area de poro/ 

poro/um intrusáo/ccg -1  m2 g -1 

P-3 11,5 1,16 87 

P-7 12,5 1,11 83 

P-8 10,5 1,13 86 

P-9 13,0 0,97 71 

A-n-extr. 17,0 0,57 38 

A 	Figura 4 mostra a curva de porcentagem de massa sedimentada em 

funCáo do diâmetro esférico equivalente para as amostras de síli-

c as B e A-n-extra;ões. A curva representa o comportamento genéri-

co da distribuiclo de tamanho nessas amostras. Para as amostras 

da sílica B verificou-se que quanto maior o número de extraaes 

realizadas, menor a superfície específica e maior o diâmetro de 

poros. Este resultado pode indicar que as partículas estão se 

agregando em unidades maiores na medida em que o processo de ex-

tragáo se estende. Comparando-se os resultados de sedigrafia e 

área especifa das amostras P-7 dialisada e P-8 observa-se a dimi-

nuicEo de superfície específica , aumento dos diâmetros de poro e 

de partícula, evidenciando o papel da agreganáo de partículas me-

nores com predomin&ncia de poros grandes entre partículas. A 

amostra A-n-extracóes apresentou valores de diâmetros de poro e 

de partículas e de superfície específica maiores que os valores 

referentes à amostra de sílica B. Em geral, as extracóes com água 

induzem a agreganEo das partículas, com a consequente formado de 

poros interparticulas e diminui;Eo da superfície especifica do 
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Tabela IV: Resultados da superfície específica e diâmetro médio 

de partícula. 

Amostra 
	

Superficie Especifica/ 
	

Diâmetro Médio de 
m2 g -1 	 Partícula/ um 

P-1 	 - 	 6,6 

P-2 	 3,4 

P-3 	 231 	 6,0 

P-4 	 6,0 

P-5 	 - 	 8,0 

P-6 	 7,0 

P-7 	 206 	 6,4 

P-8 	 246 	 4,6 

P-9 	 125 	 4,8 

P-i0 	 - 	 9,0 

A-n-extr. 	 519 	 15,0 

sólido. A análise da Figura 4 e Tabela IV indica que a silica B 

possui distribuicáo heterogênea de tamanho de partícula. Compa-

rando-se os resultados das amostras P-i com P-2, e P-7 com P-8 

verifica-se que a diálise do material resultou no aumento do dif-

■etro médio de partículas ou agregados. No entanto, as amostras 

P-9 e P-10 nfo apresentam o mesmo comportamento. A sílica A-n-ex-

tracões apresentou diâmetro médio de partícula maior com maior 

homogeneidade do pó. 

As Figuras 5 a 7 comparam os testes croma-

tográficos realizados com a sílica A-n-extrações, sílica comum e 

sílica Merck 60-H. 0 comportamento da sílica A-n-extrações foi 

bastante satisfatório constatando-se um grau de adsorcão (Figura 

7) maior que o das silicas da Merck e comum. 
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diimecro esférica equivalence / um 

Figura 4: Curva de porcentagem de massa 	acumulada 

vs diâmetro esférico equivalente das aná-

lises por Sedigraf_a. 

I 60-H 
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Figura 5: Teste Cromatográfico com as substâncias 

cafeína eteofilina, onde: Z = sílica A-n-

extrações, 60-H = sílica Merck 60-H, C = 

sílica comum, 1= cafeína, 2 = teofilina. 
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Figura 6: Teste Cromatográfico com as substâncias 4-metil escule-

tina e xantiletina, onde: I= silica A-n- extrações, C = 

silica comum, 60-H = sílica Merck 60-H, 1 = 4 metil es-

culetina. 
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Figura 7: Teste Cromatográfico com as substâncias 4-metil escule-

tina, umbelifenona e psoraleno, onde: I = sílica A-n-

extrações, C = sílica comum, 60-H = sílica Merck 60-H,  

1 = 4 metil esculetina, 2 = umbelifenona, 3 = psoraleno.  
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Os resultados obtidos neste trabalho permi- 

tem concluir que: 

i. o tratamento com alcali concentrado da i 

sílica ácida propicia a fixaçio de metais na forma de oxihidróxi -

dos, dificultando a extração destes da sílica B, através do méto -

do empregado. A presença desses metais contribui para a consti -

tuição morfológica das amostras de sílica 8 em relação à síli-

ca A-n-extrações; 

2. para as amostras de sílica B as extra-

ções com água e com ácido cloridrico não extraem metais ferro e 

alumínio. Todavia a extração com água feita antes da extraçáo com 

ácido favorece a retirada desses cátions; 

3. o método de n-extrações na sílica ácida 

permite obter sílica com baixos teores de impurezas e caracterís -

ticas morfológicas peculiares, partículas homogêneas, diâmetro de 

poros e superfície específica grandes; 

4. sucessivas extrações com água de sílica 

ácida permitem obter material adequado para utilização em separa -

ção cromatogrifica de camada delgada, com performance comparável 

a de outros produtos comerciais. 
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