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RESUMO

Este trabalho investiga a sintese de ferro metélico em p6 com morfologia espongiforme
com foco na sua aplicacdo em reacdes tipo termita, amplamente utilizadas pelas Forgas
Armadas em processos de corte, soldagem e destruicdo controlada de materiais estratégicos.
A obtencéo do ferro em po consistiu na reducdo térmica de oxi-hidroxido de ferro em
um reator de quartzo, utilizando uma linha de gas hidrogénio como agente redutor. A
sintese realizada buscou comparar a viabilidade e qualidade do método, além de considerar
aspectos de custo e acessibilidade de materiais. As amostras produzidas foram analisadas
qualitativamente nos laboratérios do Instituto Militar de Engenharia e do Centro Brasileiro
de Pesquisas Fisicas e avaliou caracteristicas como porosidade, estrutura superficial e pureza
do ferro metalico sintetizado. Os resultados obtidos indicam o potencial do material para
aplicacdes militares, destacando a importancia de pesquisas voltadas ao desenvolvimento de
compostos com elevado desempenho energético e que possam ser produzidos com recursos
acessiveis, contribuindo diretamente para a autonomia tecnoldgica da defesa nacional.

Palavras-chave: Ferro espongiforme. Reacdo termita. Materiais energéticos. Oxi-hidroxido
de ferro.



ABSTRACT

This article investigates the synthesis of spongiform metallic iron powder, focusing on
its applications in thermite reactions, widely used by the Armed Forces in processes of
cutting, welding and controlled destruction of strategic material. The obtaining of iron
powder happened through the thermal reduction of iron oxyhydroxide in a quartz reactor,
using a hydrogen gas line as reductive agent. The synthesis goal was to compare the
feasibility and quality of the method, plus considering the cost aspects and accessibility of
the materials. The samples produced were analyzed qualitatively at the laboratories of
the Military Institute of Engineering and Brazilian Center for Research in Physics and
evaluated characteristics such as porosity, surface structure and purity of the synthesized
iron powder. The results obtained indicate the potential of the material to military
application, highlighting the importance of researches that focus on the development
of high-energy performance compounds that can be produced with accessible resources,
contributing directly to the technological autonomy of the national defense.

Keywords: Spongiform iron. Thermite reaction. Energetic materials. Iron oxyhydroxide.
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1 INTRODUCAO

Materiais metalicos espongiformes, também chamados de metais porosos, consistem
em estruturas tridimensionais com elevada porosidade interconectada. Essa configuracio
promove alta area superficial e facilidade de transporte de massa, sendo vantajosa em
aplicacbes como catalise, reacdes de combustdo e armazenamento de energia. O ferro
espongiforme, especificamente, é um material poroso que apresenta uma estrutura metalica
leve e altamente permeavel. Essa morfologia é formada de maneira espontanea durante
processos de reducdo térmica devido a retracdo volumétrica associada a eliminacédo de
oxigénio ou outros elementos volateis.

No contexto militar, o ferro em p6 espongiforme surge como um material estratégico,
dada sua capacidade de atuar como combustivel sélido em sistemas tipo termita, em que
sua alta reatividade e a condutividade térmica sdo desejaveis. Além disso, sua estrutura
porosa permite aplicacdo como suporte catalitico, principalmente em processos onde
se exige resisténcia térmica, estabilidade estrutural e acessibilidade aos sitios ativos. A
obtencédo de ferro espongiforme com propriedades bem controladas depende criticamente
de variaveis como tipo de precursor, atmosfera de reducdo, temperatura e tempo de reacéo.

1.1 Objetivos

Este trabalho tem como objetivo geral investigar a sintese do ferro metalico em
p6 com morfologia espongiforme. Busca-se caracterizar a estrutura, a porosidade e a
morfologia do material obtido avaliando sua adequacao para aplicacfes como catalisador e
combustivel em reacfes termita.

Os objetivos especificos deste trabalho séo:
a) Sintetizar o precursor oxi-hidréxido de ferro;

b) Caracterizar o precursor e o ferro em p6 metélico obtidos por meio das técnicas de
difracdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV);

c) Definir os parametros do processo.

1.2 Justificativa

O presente trabalho foi desenvolvido em atendimento a uma demanda do Centro
Tecnologico do Exército (CTEX), por meio do Laboratério de Quimica Militar (LQM),
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com o objetivo de investigar rotas sintéticas viaveis para a producdo de ferro espongi-
forme. A motivacdo principal esta na utilizacdo desse material como constituinte de uma
termita condutora em que o ferro atua como combustivel em uma reacdo de oxirreducao
com perclorato de potéssio. Além de participar da reacdo altamente exotérmica, o ferro
espongiforme ainda mantém condutividade elétrica apos a igni¢do, caracteristica desejavel
em aplicacdes que exigem continuidade de sinal ou conducéo de corrente apds a reacao.

O constante desenvolvimento e dominio de tecnologias de sintese de materiais
metélicos avancados sdo essenciais para a soberania cientifica e tecnologica de qualquer
nacdo. Em um cenério global caracterizado por rapidas inovagoes e disputas estratégicas,
0 investimento em pesquisa aplicada permite ndo apenas acompanhar o progresso, mas
também garantir independéncia tecnoldgica e competitividade industrial.

Além disso, esta pesquisa encontra respaldo em importantes politicas publicas e
estratégias nacionais. A Estratégia Nacional de Defesa (END) destaca a necessidade de
fortalecer a base industrial de defesa e garantir a autonomia em tecnologias sensiveis
e estratégicas para o pais. Tal diretriz se alinha diretamente ao presente trabalho, que
busca viabilizar a producéo nacional de ferro espongiforme, material de alto potencial
para aplicacdes de defesa. (Ministério da Defesa, 2020).

De forma convergente, o Plano Estratégico do Exército (PEEX) enfatiza o desenvol-
vimento de competéncias cientifico-tecnoldgicas que assegurem a capacidade de inovagéo e
a autossuficiéncia em materiais criticos para a defesa nacional, refor¢cando a relevancia da
sintese controlada de materiais metalicos. (Exército Brasileiro, 2020)

No mesmo sentido, a Estratégia Nacional de Ciéncia, Tecnologia e Inovagdo (ENCT]I)
aponta como prioridade o estimulo a pesquisa aplicada e a inovacdo em setores de interesse
estratégico, reforcando a necessidade de projetos que ampliem a competitividade e a
independéncia tecnoldgica do Brasil. (Ministério da Ciéncia, Tecnologia e Inovagdes, 2022)

Complementarmente, o Plano Estratégico de Ciéncia, Tecnologia e Inovacao
(PECTI) reitera a importéncia de consolidar capacidades em sintese de materiais e proces-
sos industriais avancados, de forma a sustentar a soberania cientifica e o desenvolvimento
econémico. (Ministério da Ciéncia, Tecnologia e Inovacdes, 2023)

Dessa forma, trata-se de uma pesquisa estratégica voltada a otimizagao de processos,
reducdo de custos e aumento da qualidade do produto final. A producéo eficiente e
controlada de ferro espongiforme representa uma oportunidade para o avango de tecnologias
sustentaveis e tecnicamente superiores, em consonancia com as diretrizes da END, do
PEEX, da ENCTI e do PECT]I.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Estruturas espongiformes em materiais metalicos

Materiais metalicos com estruturas espongiformes séo caracterizados por apresen-
tarem uma elevada porosidade interconectada distribuida em toda a matriz metalica. No
contexto catalitico, a estrutura espongiforme é especialmente vantajosa, pois maximiza a
exposicao dos sitios ativos e facilita o transporte de reagentes e produtos. Em comparacao
com catalisadores baseados em particulas isoladas, as redes continuas de metais porosos
apresentam melhor condutividade térmica e eléetrica, além de maior estabilidade mecanica
em operacOes prolongadas. (BANHART, 2001)

A obtencdo de estruturas metalicas espongiformes exige o controle rigoroso da
morfologia, do tamanho e da distribuicdo dos poros. Dependendo da técnica utilizada,
a porosidade pode variar de cerca de 30% até mais de 90% em volume, influenciando
diretamente propriedades como resisténcia mecanica e difusividade. Em processos que
envolvem a reducdo de 6xidos metélicos, como no caso do ferro, ocorre uma formagao
natural de estruturas porosas devido a retragdo volumétrica associada a remocao de
oxigénio durante a reducdo.(GIBSON; ASHBY, 1997)

E importante destacar que a estabilidade da estrutura espongiforme frente a
fendmenos como sinterizacdo! e oxidacdo é um desafio relevante. Materiais como niquel-
Raney e platina porosa sdo exemplos consolidados de metais espongiformes empregados
em catalise, enquanto para o ferro, a busca por estruturas estaveis e altamente porosas
ainda é objeto de investigacao.

Assim, compreender os principios de formacdo, controle e aplicagdo de estruturas
espongiformes em metais é fundamental para o desenvolvimento de novos materiais
funcionais, como o ferro espongiforme estudado neste trabalho.

2.2 Oxi-hidréxido de ferro como precursor

Os oxi-hidréxidos de ferro como a goetita, lepidocrocita e a ferrihidrita sdo com-
postos importantes que atuam como precursores para a producdo de ferro metalico,
principalmente por meio de processos de redugdo. Esses materiais possuem uma estrutura
cristalina baseada em unidades de ferro coordenadas com grupos hidroxila e oxigénio, pro-
porcionando uma alta estabilidade termodinamica em condi¢Ges ambientais, mas também

1 Sinterizacéo é o processo no qual particulas sélidas coalescem quando aquecidas a temperaturas abaixo
do ponto de fuséo, levando a reducdo da porosidade e aumento da densidade do material.
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uma facilidade para conversdo em ferro metélico sob condi¢Ges adequadas de reducéo.
Uma comparacdo entre os oxi-hidréxidos de ferro citados pode ser observada no Quadro 1.
(ZHANG, 2022)

Quadro 1 — Comparacdo entre principais oxi-hidroxidos de ferro utilizados como precurso-

res.
Composto | Férmula Estrutura Estabilidade| Aplicagcoes Comuns
Quimica Cristalina

Goetita a-FeO(OH) Ortorrémbica | Alta Precursor para reducao
catalitica

Lepidocrocita| y-FeO(OH) Ortorrémbica | Moderada Transformacbes em
Fe metélico em meio
umido

Ferrihidrita | FesHOg-4H,O | Amorfa / Na- | Baixa Alta éarea superficial,

nocristalina indicada para pré-

reducéo

Além de sua importéncia como precursores para a obtencédo de ferro metélico, o0s
oxi-hidroxidos de ferro também tém aplicacdes ambientais e industriais relevantes. Devido
a sua elevada area superficial e capacidade de troca i6nica, séo amplamente empregados
em processos de tratamento de dgua, atuando como adsorventes eficientes para a remocao
de impurezas como fosfatos, arsénio e metais pesados. Essa propriedade esta relacionada a
afinidade dos grupos hidroxila superficiais pelos anions presentes em solucdo. Ademais,
algumas dessas fases, especialmente a goetita e a ferrihidrita, séo utilizadas como pigmentos
em tintas de tatuagem, em virtude de sua estabilidade quimica e coloragdo caracteristica.

A principal vantagem do uso de oxi-hidroxidos de ferro como precursores para a
producdo de ferro metalico estd na possibilidade de controlar a morfologia e a estrutura
do material final. Isso ocorre porque esses compostos possuem uma estrutura porosa e
altamente dispersa, com cristais finos e frequentemente nanométricos. Desse modo, durante
0 processo de reducdo térmica ou quimica, a estrutura original do oxi-hidréxido atua como
um “molde”, influenciando diretamente a forma e a distribuicédo das particulas de ferro
metélico que se formam. Por exemplo, uma ferrihidrita altamente dispersa pode gerar
ferro metalico com grande area superficial e porosidade fina, enquanto uma goetita mais
ordenada pode resultar em particulas metalicas maiores e com menor porosidade. Além
disso, parametros como a temperatura, o tempo e o tipo de agente redutor afetam a taxa
de nucleacdo e crescimento dos cristais metélicos, o que permite controlar o tamanho das
particulas e a textura superficial do ferro obtido. (SHI; ZHANG; LIU, 2018)

A reducdo de oxi-hidréxidos de ferro € um processo amplamente estudado e pode
ser realizada utilizando diversos agentes redutores, como gas hidrogénio, monéxido de
carbono (CO) ou até mesmo agentes redutores ndo convencionais, como o carbono ou
o0 aluminio. Sob condigbes especificas, esses precursores podem ser convertidos em ferro
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metélico sem a formacdo de fases intermedidrias indesejaveis (como Oxidos de ferro), o que
resulta na obtencdo de um ferro com propriedades mecéanicas e cataliticas aprimoradas.
(SCHWERTMANN; CORNELL, 2003)

Além disso, o controle das condicbes de reducdo é fundamental para determinar a
qualidade do ferro produzido. A temperatura, o tempo de reacdo, a pressdo e a atmosfera
reacional influenciam diretamente a formacdo de fases metalicas e a microestrutura do
ferro final. Sob atmosfera de hidrogénio e pressdo atmosférica, uma temperatura de
aproximadamente 700 °C por um periodo minimo de 30 minutos sdo as condi¢fes padrao
de processo. Temperaturas mais altas podem favorecer a sinterizagdo e a aglomeragao
das particulas, diminuindo a area superficial e a porosidade desejadas para aplicagdes
especificas.

2.3 Ferro metalico em p6 e suas aplicacoes

O elemento quimico ferro (Fe) é o quarto elemento mais abundante na crosta
terrestre e tem sido utilizado pela humanidade desde a Antiguidade. Industrialmente,
destaca-se pela sua combinacdo de abundancia, propriedades fisicas versateis e custo
relativamente baixo, o que viabiliza seu uso massivo em diversas aplicagdes. 1sso porque,
dentre as suas propriedades mais relevantes, destacam-se a elevada resisténcia mecanica,
boa ductilidade, moderada resisténcia a corrosdo -quando em ligas-, e excelente capacidade
de magnetizagéo e elevada condutividade térmica e elétrica em comparagdo a outros metais
estruturais. A versatilidade do ferro se reflete em sua ampla gama de aplicacGes: desde
a fabricacdo de acos e ligas metélicas até seu uso em sistemas magnéticos, dispositivos
eletrénicos e, mais recentemente, em aplicagcbes ambientais e cataliticas. Cristalinamente,
o ferro metalico apresenta principalmente a fase ferrita (a-Fe), com estrutura cubica de
corpo centrado (CCC), que é estavel a temperatura ambiente e até aproximadamente 912
°C. Essa rede cristalina confere ao ferro elevada resisténcia mecénica e boa ductilidade.
Em temperaturas mais altas surgem transicdes para a fase austenita (y-Fe, cubica de face
centrada) e, préximo ao ponto de fusdo, para a fase d-Fe (também CCC). (CALLISTER;
RETHWISCH, 2019)

No campo da metalurgia do pd, o ferro em forma pulverizada desempenha papel
crucial na fabricacdo de pecas complexas que exigem precisdo dimensional e propriedades
mecanicas especificas, atraves de técnicas como prensagem e sinterizagdo. A morfologia
e a area superficial das particulas de ferro influenciam diretamente propriedades como
densidade, resisténcia e permeabilidade dos corpos sinterizados. (GERMAN, 2005)

Particularmente, o ferro em p6 com estrutura espongiforme, ilustrado na figura 1,
apresenta vantagens adicionais devido a sua alta area superficial especifica e porosidade
interconectada. Dados da literatura indicam que esse tipo de material geralmente exibe area
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especifica da ordem de 0,21-0,82 m? g~* (PEIXOTO, 2002), o que favorece aplica¢des como
catalisadores heterogéneos, eletrodos para células a combustivel, adsorventes ambientais e
agentes redutores em processos quimicos. O aumento da area de superficie exposta melhora
a eficiéncia de reacOes quimicas de superficie e a difusdo de espécies reacionais, atributos
fundamentais para catalise e adsorgao.

Figura 1 — Microscopia eletrénica de particulas de ferro espongiforme com ampliacéo de
100x. (ZHONG et al., 2017)

Ademais, a recente busca por alternativas mais econdmicas e abundantes a metais
nobres em catalise intensificou o interesse em sistemas baseados em ferro. Catalisadores
de ferro, quando adequadamente preparados, podem apresentar elevada atividade e sele-
tividade, a0 mesmo tempo que oferecem vantagens ambientais e de custo em relagdo a
metais mais caros, como platina e paladio. Dessa forma, a producdo e a caracterizacdo
de ferro em po espongiforme surgem como uma linha de pesquisa estratégica e inovadora.
(CORNELL; SCHWERTMANN, 2003)

2.4 Caracterizacdo do ferro-espongiforme

A caracterizacdo de metais espongiformes baseia-se principalmente em duas téc-
nicas fundamentais: difracdo de raios X (DRX), para identificar a estrutura cristalina e
fases presentes, e microscopia eletrénica de varredura (MEV), para analisar morfologia e
microestrutura. (GERMAN, 2005)

2.4.1 Difracédo de Raios X (DRX)

A DRX é uma técnica amplamente utilizada para a identificacao de fases cristalinas
no ferro espongiforme. Esta técnica permite determinar a estrutura cristalina do ferro, a
presenca de impurezas e a distribuicdo do tamanho de cristalitos. A analise da posicéo e
intensidade dos picos de difragcdo fornece informagdes sobre as fases formadas durante a
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sintese do ferro metélico, como a presenca de fases metalicas (Fe) e possiveis impurezas ou
subprodutos (6xidos de ferro). A DRX é fundamental para avaliar a qualidade do ferro
produzido e sua estabilidade nas condi¢des experimentais.

A figura 2 apresenta um exemplo de difratograma tipico do ferro espongiforme
obtido. Cada pico de intensidade corresponde a difracdo dos raios X por planos cristalinos
especificos do material. O eixo horizontal (28) representa o angulo de difracéo, enquanto o
eixo vertical indica a intensidade dos raios difratados. A identificacdo das fases cristalinas é
feita comparando-se as posi¢des (26) dos picos com padrdes de referéncia (cartas JCPDS).

1FeOFe0,
3 2 a-Fe0O,
3Fe

Intensity (counts)

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (°)
Figura 2 — Difratograma de raios X de amostra de ferro espongiforme evidenciando picos.
(EL-HUSSINY; SHALABI, 2017)

2.4.2  Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A MEV é uma técnica de caracterizacdo amplamente empregada na anélise morfol6-
gica de materiais sdlidos, permitindo a representacéo direta da topografia e da microestru-
tura superficial em elevadas amplia¢des. Diferentemente das técnicas de difracdo, a MEV
fornece informacdes essencialmente morfoldgicas, como a presenca de poros, aglomerados
de particulas e a conectividade entre as fases. (GOLDSTEIN, 2018)

No caso do ferro espongiforme, a utilizacdo da MEV é fundamental para confirmar
a formacdo da morfologia caracteristica, evidenciada pela presenca de uma rede porosa
tridimensional e pela elevada rugosidade superficial, aspectos diretamente relacionados
a alta area superficial do material. A analise em diferentes ampliacdes possibilita a
avaliacéo tanto da organizacao global dos agregados quanto das irregularidades em escala
nanometrica, reforcando a relevancia da técnica para correlacionar a sintese com as
propriedades estruturais obtidas. (EL-HUSSINY; SHALABI, 2017)
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3 METODOLOGIA

A producéo do ferro em p6 com caracteristicas especiais envolveu, primeiramente,
a sintese do oxi-hidroxido de ferro a partir de uma solucéo aquosa de sal de ferro, acido
formico, hidroxido de aménio e ureia como agente precipitante. Em seguida, o processo
consistiu na redugédo do oxi-hidroxido de ferro por meio do tratamento em um forno a 700
°C, sob atmosfera de hidrogénio. Ao final, foi obtido o ferro em pé na forma espongiforme.

3.1 Preparacédo do oxi-hidroxido de ferro

3.1.1 Reagentes utilizados

Os materiais utilizados na realizacdo do projeto foram: cloreto férrico hexahidratado
(Supelco, fabricacdo em 15/07/2024), &cido nitrico 98% (Reatec, fabricacdo em 27/05/2019,
lote 004419), acido férmico 8 N (Quimica Moura Brasil, fabricacdo em 20/04/2020, lote
36337), hidroxido de aménio 5 N (Reatec, fabricagdo em 25/10/2019, lote 005093) e ureia
(sem identificacao).

3.1.2 Equipamentos utilizados

Os equipamentos necessarios para a realizacdo do projeto foram: balanca analitica,
bécher de 500 mL, funil de Blichner (100 mL), kitasato (500 mL), bomba de vacuo (n° de
série 913170, poténcia ndo especificada), placa de aquecimento com agitacdo (IKA, modelo
C-MAG HS 7, poténcia 600 W), estufa de circulacdo de ar forcada (Quimis, capacidade 30
L, temperatura até 250 °C), vidro de reldgio e papel de filtro Whatman grau 542.

Figura 3 — Reagentes e equipamentos utilizados para a sintese do precursor.
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3.1.3 Procedimento experimental

A sintese do precursor oxi-hidréxido de ferro foi realizada em trés repeticbes
independentes, de modo a avaliar a reprodutibilidade do método. Inicialmente foram
preparadas duas solugdes: uma de &cido formico 8 N, obtida pela diluigdo em meio aquoso
de 55 g de acido férmico (98-100 p/p) até 150 mL finais; e uma solucao de hidréxido
de amonio 5 N, obtida pela diluigdoem em meio aquoso de 87 mL de solucdo comercial
(densidade 0,910) até o mesmo volume final. Em seguida, foram pesados 102,5 g de cloreto
férrico hexa-hidratado (conforme a figura 4).

Figura 4 — Cloreto férrico hexa-hidratado.

Posteriormente, o material foi dissolvido em 250 mL de &gua destilada e transferido
para um baldo volumétrico de 1 L. Na solucdo resultante foram adicionados 5 mL de &cido
nitrico, sendo necessario, em alguns casos, o aquecimento entre 40°C e 60°C, seguido de
resfriamento até a temperatura ambiente. Posteriormente, foram adicionados 150 mL da
solucdo de acido formico 8 N, 150 mL da solucdo de hidréxido de aménio 5 N, 80 g de
ureia e, ap0ds a solubilizacdo total dos reagentes, mais 150 mL de &gua destilada. A figura
5 ilustra a solucéo resultante. A mistura foi levada a fervura por 1 hora, promovendo
a formacdo do precipitado de oxi-hidroxido de ferro, conforme pode ser observado na
superficie do baldo volumétrico na figura 6. Papel aluminio foi utilizado para reter o calor
no baldo volumétrico.
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Figura 5 — Solucdo resultante de cloreto férrico hexahidratado, &cido nitrico, acido formico,
hidroxido de aménio e ureia que foi a fervura.

Figura 6 — Solug&o resultante de cloreto férrico hexahidratado, &cido nitrico, &cido férmico,
hidroxido de aménio e ureia ap6s 1h de fervura.
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Esse precipitado foi filtrado a quente e a vacuo, utilizando funil de Blichner com
papel de filtro Whatman, sendo posteriormente lavado com agua destilada. O filtrado
obtido foi fervido e novamente filtrado para maximizar o rendimento. Os precipitados
finais foram secos na estufa sob temperatura de 100°C, conforme ilustra a figura 7.

2K ===
I =

Figura 7 — Precipitado de oxi-hidroxido de ferro antes de ser colocado na estufa

3.2 Reducdo térmica do oxi-hidroxido de ferro

3.2.1 Equipamentos utilizados

Os equipamentos utilizados foram: reator de quartzo, transformador variador de
voltagem (Sociedade Técnica Paulista Ltda — STP, tipo ATV-115-M, n° 1167, poténcia
maxima de 1,5 kVA), forno Marshall Furnace (Varian, modelo 1134, n°® de série 7401028,
110 V, temperatura méaxima de 2200 °F, poténcia 1,5 KVA, 1 fase/60 Hz) e atmosfera de
hidrogénio.

3.2.2 Procedimento experimental

A etapa de reducéo do oxi-hidroxido de ferro foi realizada em atmosfera controlada
de hidrogénio. Para tal, utilizou-se um forno tubular (figura 8), no qual a amostra
previamente preparada foi inserida em um reator adequado ao fluxo continuo de géas
hidrogénio. O processo de reducéo foi conduzido a 700 °C durante 30 minutos, garantindo
a conversao do precursor em ferro metalico.
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Figura 8 — Estrutura montada do processo de reducéo

Apbs o periodo de aquecimento, o material foi resfriado sob atmosfera de hidrogénio

até atingir a temperatura ambiente, de modo a evitar a ocorréncia de oxidacao secundaria
durante a manipulagao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Sintese do oxi-hidroxido de ferro

Foram realizados 3 ensaios em que a sintese do precursor férrico foi conduzida
a partir do cloreto férrico hexahidratado, Unico reagente responsavel pelo fornecimento
de ions de ferro ao sistema. A massa inicial utilizada foi de 102,5 g e posteriormente foi
submetida a filtragéo e secagem a 100 °C.

4.1.1 Aspecto visual dos produtos obtidos

No primeiro ensaio, obteve-se 33,0 g de solido castanho-alaranjado de aspecto
pulvurulento, como pode ser visto na figura 9.

Figura 9 — Precursor de oxi-hidréxido de ferro obtido na primeira sintese.

Apos utilizagdo do software X’Pert HighScore (da PANalytical/Malvern Panaly-
tical), a caracterizagédo estrutural por DRX, realizada com radiagdo Cu K (A = 1,5406
A), confirmou a formacdo predominante do composto oxi-hidréxido de ferro clorado
Fe3* (0, OH)4sCly 3, conforme a ficha de referéncia ICDD 00-042-1315. O difratograma
apresentou picos caracteristicos em 11,8°; 16,8°; 23,8°; 26,7°; 33,9°; 35,1°; 46,5°; 55,9°;
61,0° e 64,4°, dentre outros, todos compativeis com a fase identificada. O pico de maior
intensidade foi observado em 35,1°, com intensidade relativa de 100%, tipico desse composto
clorado-hidroxilado de ferro. A figura 10 ilustra a relacéo dos picos obtidos do DRX com a
ficha de referéncia 00-042-1315.
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Figura 10 — Comparacdo entre o difratograma e a ficha de referéncia do oxi-hidréxido de
ferro clorado

A segunda sintese do precursor de Oxi-hidroxido de ferro foi conduzida sob as
mesmas condic¢des gerais descritas na metodologia, porém com a utilizacdo de ureia
de marca distinta. Ao término do processo, obteve-se 39,6 g um sélido granulado com
tonalidade marrom-escura na forma de aglomerados, indicando um resultado distinto da
primeira sintese (figura 11).

Figura 11 — Precursor de oxi-hidroxido de ferro obtido na segunda sintese.

A terceira sintese do precursor de oxi-hidroxido de ferro foi conduzida sob as
mesmas condi¢bes da segunda sintese. Ao término do processo, obteve-se 40,2 g de um
solido granulado com tonalidade marrom-escura, semelhante ao da figura 11.
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As amostras obtidas nas Sinteses 2 e 3 foram posteriormente analisadas por DRX,
sendo identificada a presenca predominante de fases correspondentes ao oxi-hidroxido de
ferro clorado (semelhante ao da sintese 1), acompanhadas por picos caracteristicos de
hematita.

4.1.2 Calculo do rendimento da sintese do precursor

O calculo do rendimento foi realizado com base na estequiometria de formacgédo do
composto identificado por difracdo de raios X (DRX), Fe3* (O, OH)1,Cl; 5, assumindo a
relacéo de 8 mol de reagente para 1 mol de produto. Os valores de massa do reagente, massa
experimental obtida, massa tedrica esperada e rendimento calculado encontram-se reunidos
na Tabela 1. Enquanto o primeiro ensaio apresentou rendimento de aproximadamente
69%, os dois ensaios subsequentes resultaram em valores superiores a 80%.

Tabela 1 — Resumo dos valores experimentais de sintese do oxi-hidréxido de ferro.

Massa do reagente (g) Massa do produto (g) Massa esperada (g) Rendimento (%)

102,5 33,4 48,5 68,9
102,5 39,6 48,5 81,6
102,5 40,2 48,5 82,9

A presenca de ions cloreto na estrutura final evidencia que, sob as condigdes
empregadas, ndo houve completa conversao para FeO(OH) puro, resultando na formacao
de um oxi-hidroxido clorado estavel.

4.2 Resultados da reducdo térmica

Apobs a etapa de reducdo térmica do precursor obtido na Sintese 1, o produto
apresentou aspecto quebradico, massa de 12,0 g e coloragéo escura, conforme ilustrado na
figura 13.
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Figura 12 — Ferro metalico obtido a partir do precursor da Sintese 1.

A caracterizac@o por difracdo de raios X da amostra obtida na Sintese 1 revelou
a presenca de duas fases cristalinas distintas, conforme ilustra a figura 13. Observam-se
picos caracteristicos do ferro e da hematita, associados as fichas de referéncia 00-034-0529
e 01-084-0309, respectivamente.

Peak List

00-034-0529

Figura 13 — Comparacéo entre o difratograma do produto obtido na Sintese 1 e a ficha de
referéncia do ferro e hematita.

A reducdo do material proveniente da Sintese 2 resultou em um produto granular,
com caracteristicas distintas do obtido na Sintese 1. O sélido apresentou massa de 15,0 g,
aspecto pulverulento e coloragdo escura, como mostrado na figura 14.
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Figura 14 — Ferro metalico obtido a partir do precursor da Sintese 2.

O material reduzido proveniente da Sintese 3 apresentou aparéncia semelhante
a observada para a Sintese 2, com massa final de 14,0 g. O material resultante das
Sinteses 2 e 3 parece ter sinterizado, mas, ainda assim, parace microscopicamente poroso.
A analise de DRX das amostras reduzidas provenientes das Sinteses 2 e 3 evidenciou a
presenca predominante de hematita e outros 6xidos de ferro, como magnetita e wustita,
acompanhada por picos correspondentes ao ferro metalico.

Com base nesses dados, foi calculado o rendimento do processo de redugdo para 0s
trés ensaios, conforme apresentado na Tabela 2.

Tabela 2 — Valores experimentais e rendimentos do processo de redugdo térmica.

Massa do reagente (g) Massa do produto (g) Massa esperada (g) Rendimento (%)

33,4 12,0 14,64 88,5
39,6 15,0 17,36 86,2
40,2 14,0 17,61 79,6

4.3 Morfologia dos produtos reduzidos

As micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) dos pro-
dutos das trés sinteses revelaram diferencas marcantes na morfologia resultante ap6s a
reducdo térmica. A figura 15 apresenta as imagens da amostra derivada da Sintese 1 em
ampliacfes de 1000, 5000 e 10000x, evidenciando uma estrutura altamente porosa e
espongiforme, caracteristica desejada para materiais de elevada area superficial especifica.
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Figura 15 — Micrografias obtidas por MEV da amostra reduzida proveniente da Sintese 1
em ampliagdes de 1000, 5000 e 10000<.

Em contraste, as amostras oriundas das Sinteses 2 e 3 apresentaram superficies
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mais compactas, com porosidade significativamente inferior (figuras 16 e 17). Embora seja
possivel identificar regides com pequenas cavidades, a auséncia de interconexao entre 0s
poros indica menor area superficial e menor grau de esponjosidade.
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Figura 16 — Micrografias obtidas por MEV da amostra reduzida proveniente da Sintese 2
em ampliagdes de 1000, 5000 e 10000<.
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Figura 17 — Micrografias obtidas por MEV da amostra reduzida proveniente da Sintese 3
em ampliagdes de 1000, 5000 e 10000<.

Essas diferencas morfolégicas podem estar associadas a variagdes sutis nas con-
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di¢des de sintese dos precursores. Com o intuito de verificar se a variacdo de morfologia
poderia estar relacionada a impurezas na ureia utilizada, realizou-se espectroscopia de
RMN de 1H da amostra empregada nas Sinteses 2 e 3, conforme ilustra a figura 18,
utilizando dimetilsulféxido deuterado como solvente. O espectro apresentou apenas 0S
sinais caracteristicos da ureia, além dos picos esperados do solvente em 2,50 ppm e de
tracos de agua em aproximadamente 3,50 ppm, nédo sendo observados sinais adicionais de
contaminantes. Dessa forma, a diferenca observada entre as sinteses ndo pode ser atribuida
a pureza da ureia. A Sintese 1 se destaca por produzir um material com elevada area
superficial, potencialmente mais adequado para aplicacfes que exijam alta reatividade ou
desempenho catalitico, enquanto as Sinteses 2 e 3 geraram produtos com menor porosidade
e, consequentemente, menor &rea especifica.

™ T T — T T T T T =
10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 Ppm

Figura 18 — Espectro de RMN de 'H da ureia utilizada nas sinteses 2 e 3 em DMSO.
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5 CONCLUSAO

O presente estudo atingiu o objetivo de investigar a sintese de ferro metalico em
pé com morfologia espongiforme, empregando como rota principal a reducéo térmica de
oxi-hidroxido de ferro em atmosfera de hidrogénio. Os experimentos realizados mostraram
que a metodologia € tecnicamente viavel e capaz de produzir ferro com caracteristicas
morfoldgicas compativeis com aplicacdes de alta area superficial, como catalisadores e
combustiveis em reacfes do tipo termita.

A andlise dos resultados obtidos (Tabelas 1 e 2) evidenciou rendimentos de sintese
do precursor variando entre 68,9% e 82,9%, e rendimentos de reducdo térmica superiores a
79%, valores satisfatorios para um processo laboratorial conduzido em escala piloto. A
caracterizagdo estrutural por DRX confirmou a formacéo de um oxi-hidréxido clorado
como fase majoritaria, cuja conversdo para ferro metalico foi completa no primeiro ensaio.
As micrografias obtidas por MEV (figuras 15, 16 e 17) revelaram diferencas significativas
na morfologia final das amostras: a proveniente da Sintese 1 apresentou uma rede tridi-
mensional altamente porosa e interconectada, caracteristica de materiais espongiformes de
elevada area superficial, enquanto as amostras das Sinteses 2 e 3 exibiram menor tamanho
das particulas e ndo homogeneidade.

Esses resultados permitem concluir que os principais parametros de processo a
serem controlados para garantir a reprodutibilidade e a qualidade do produto séo: a pureza
e a origem dos insumos, a temperatura de reducéo (700 °C), o tempo de residéncia (30
minutos) e a manutencdo de atmosfera redutora desde o aquecimento até o resfriamento
para evitar oxidacdo secundaria.

Como perspectivas para trabalhos futuros, recomenda-se a ampliacdo do estudo
para caracterizacdo quantitativa da area superficial e distribuicdo de poros (por exemplo,
por andlise BET), além da avaliagdo do desempenho energético do ferro obtido em reacdes
termita controladas. Adicionalmente, variacGes sistematicas de temperatura e tempo de
reducdo poderiam ser estudadas para otimizar simultaneamente rendimento, morfologia e
propriedades fisicas do material. Sugere-se ainda a investigacdo da sintese de ferro-Raney
por meio da lixiviacdo alcalina com NaOH de uma liga ferro-aluminio, de modo a comparar
a estrutura porosa e o desempenho catalitico obtidos com os da rota de reducdo térmica.
Esses avangos poderdo contribuir para o desenvolvimento de uma rota sintética robusta e
escalavel, alinhada as demandas do setor de defesa e a busca por autonomia tecnolégica
nacional.
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Specimen Length [mm]
Receiving Slit Size [mm]
Measurement Temperature [°C]
Anode Material

K-Alphal [A]

K-Alpha2 [A]

K-Beta [A]

K-A2 /K-A1l Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm)]
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator
Spinning

Escura
C:\Users\ricca\Downloads\Escura.rd
Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=Theta/Theta; Minimum step siz
06/08/2025 01:02:00
PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Gonio

5,0131

89,9811

0,0260

397,3000

Continuous

0,0000

Fixed

0,5000

10,00

12,7500

-273,15

Cu

1,54060

1,54443

1,39225

0,50000

40 mA, 45 kV

XPert MPD

1

200,00

91,00

No

Yes
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Graphics: (Bookmark2)
v v v v vy
Counts
Escura
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Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM d-spacing Rel. Int.  Tip Width Matched by
Left [°2Th.] [A] [%]
5,199534 438,392800  0,307008  16,99637 19,00 0,3684
10,059840 158,483200  0,614016 8,79303 6,87 0,7368
11,851470 1453,72600  0,179088 7,46747 63,02 0,2149 00-042-
0 1315
16,840200 782,877900  0,409344 5,26488 33,94 0,4912 00-042-
1315
21,987590 161,159700  0,614016 4,04261 6,99 0,7368
23,811510 243,790000  0,614016 3,73693 10,57 0,7368 00-042-
1315
25,254120 253,665000  0,307008 3,52664 11,00 0,3684
26,731810 1949,56800  0,204672 3,33495 84,52 0,2456 00-042-
0 1315
31,026520 159,926000  0,614016 2,88242 6,93 0,7368 00-042-
1315
33,914180 575,254600  0,358176 2,64331 24,94 0,4298 00-042-
1315
35,158020 2306,76100  0,127920 2,55260 100,00 0,1535 00-042-
0 1315
39,274740 631,390900  0,255840 2,29401 27,37 0,3070 00-042-
1315
43,070880 192,151900  0,614016 2,10021 8,33 0,7368 00-042-
1315
46,518820 680,840300  0,358176 1,95226 29,51 0,4298 00-042-
1315
48,396660 119,669200  0,818688 1,88081 5,19 0,9824 00-042-
1315
51,933070 197,495100  0,614016 1,76075 8,56 0,7368 00-042-
1315
55,904710 615,026900  0,511680 1,64471 26,66 0,6140 00-042-
1315
61,037560 278,431200  0,255840 1,51813 12,07 0,3070 00-042-
1315
64,446770 262,089800  0,818688 1,44581 11,36 0,9824 00-042-
1315
67,843070 212,947000  0,409344 1,38147 9,23 0,4912 00-042-
1315
82,995550 136,407500  0,614016 1,16352 591 0,7368
84,482630 157,136500  0,460512 1,14679 6,81 0,5526
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Identified Patterns List: (Bookmark4)

Visible  Ref. Code  Score Compound Displacement Scale Factor  Chemical

Name [°2Th.] Formula
* 00-042-1315 71 Iron Oxide 0,000 0,898 Fe8+3 (O,
Chloride OH)16
Hydroxide Cl1.3

Plot of Identified Phases: (Bookmark 5)

‘‘‘‘‘‘‘‘

’ et ‘ AL .”‘ | _ | Jed i
% % & g @ %

50
Position *2Theta] (Copper (Cu))
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Document History: (Bookmark 6)

Insert Measurement:

- File name = Escura.rd

- Modification time = "02/09/2025 19:11:37"
- Modification editor = "ricca"

Interpolate Step Size:

- Derived ="Yes"

- Step Size ="0.01"

- Modification time = "02/09/2025 19:11:37"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width ="0,01"

- Maximum tip width="1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Modification time = "20/02/2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"

- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = "Untitled"

- Restriction = "Restriction set"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift ="0"

- Identify = "No"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "50"

- Min. new lines / total lines = "60"

- Search depth ="10"

- Minimum new lines = "5"

- Minimum scale factor ="0,1"

- Modification time = "02/09/2025 19:14:02"
- Modification editor = "ricca"
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Table of Contents:

TABLE OF CONTENTS: ..o s 2
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GRAPHICS: (BOOKMARKR) ..ottt 4
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PLOT OF IDENTIFIED PHASES: (BOOKMARK 5) ....c.oiiiiiiiiiiiiseiseee e 6
DOCUMENT HISTORY: (BOOKMARK 6)......cciitiiriiiiiiiniiniiiisiesieee st 7

page: 3/8 draft only!



APENDICE B. DRX DO OXI-HIDROXIDO DE FERRO DA SINTESE 2 46

Report X'Pert HighScore

Anchor Scan Parameters: (Bookmark1)

Dataset Name UCHOA1 2 (2)

File name C:\Users\uchoa\Downloads\UCHOAL1 2 (2).rd

Comment Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=Theta/Theta; Minimum step siz

Measurement Date / Time 24/09/2025 15:32:00

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Scan AXxis 2Theta only

Start Position [°2Th.] 5,9972

End Position [°2Th.] 89,9772

Step Size [°2Th.] 0,0260

Scan Step Time [s] 396,0000

Scan Type Continuous

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Fixed

Divergence Slit Size [°] 0,5000

Specimen Length [mm] 10,00

Receiving Slit Size [mm] 12,7500

Measurement Temperature [°C] -273,15

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 / K-Al Ratio 0,50000

Generator Settings 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type XPert MPD

Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91,00
Incident Beam Monochromator  No
Spinning Yes
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Graphics: (Bookmark2)
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Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM d-spacing Rel. Int.  Tip Width Matched by
Left [°2Th.] [A] [%]

26,909690 128,584400  0,307008 3,31331 37,47 0,3684 01-074-
1877; 01-

076-0957

29,380350 343,163500  0,716352 3,04007 100,00 0,8596 01-076-
0957

33,520140 310,749000  0,307008 2,67348 90,55 0,3684 00-032-
0469; 01-

076-0957

40,572510 96,410030  0,818688 2,22357 28,09 0,9824 00-032-
0469; 01-

076-0957

46,083610 342,114000  0,614016 1,96968 99,69 0,7368 01-076-
0957
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Identified Patterns List: (Bookmarka)

Visible  Ref. Code  Score Compound Displacement Scale Factor Chemical

Name [°2Th.] Formula
00-032-0469 8 Iron Oxide 0,000 0,566 Fe2 O3
* 01-074-1877 2 lron Oxide 0,000 0,629 FeO(OH)
Hydroxide
* 01-076-0957 2 Iron Oxide 0,000 2,074 Fe3 O4

Plot of Identified Phases: (Bookmark 5)

00-032-0469

10 20 20 40 50 60 70 80 %
PPPPPPPP [*2Theta] (Copper (Cu))
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Table of Contents:
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Anchor Scan Parameters: (Bookmark1)

Dataset Name UCHOA (1)

File name C:\Users\uchoa\Downloads\UCHOA 5 (1).rd

Comment Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=Theta/Theta; Minimum step siz

Measurement Date / Time 24/09/2025 19:57:00

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Scan AXxis 2Theta only

Start Position [°2Th.] 5,9972

End Position [°2Th.] 89,9772

Step Size [°2Th.] 0,0260

Scan Step Time [s] 396,0000

Scan Type Continuous

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Fixed

Divergence Slit Size [°] 0,5000

Specimen Length [mm] 10,00

Receiving Slit Size [mm] 12,7500

Measurement Temperature [°C] -273,15

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 / K-Al Ratio 0,50000

Generator Settings 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type XPert MPD

Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91,00
Incident Beam Monochromator  No
Spinning Yes

page: 4/8 draft only!



APENDICE C. DRX DO PRODUTO DA SINTESE 1

Report X'Pert HighScore

Graphics: (Bookmark2)
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Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.]

Height [cts]

FWHM
Left [°2Th]

d-spacing
[A]

Rel. Int.
[%]

Tip Width

Matched by

24,362060

26,840970

29,630090

33,443630

34,179080

36,674180

40,374940

46,621450

49,810330

51,016480

63,977810

121,116900

158,560200

477,799100

285,944600

410,514500

348,467700

105,181800

335,692100

323,113400

275,335000

101,729100

0,818688

0,307008

0,076752

0,818688

0,153504

0,307008

0,716352

0,511680

0,409344

0,307008

0,614016

3,65371

3,32163

3,01501

2,67942

2,62343

2,45048

2,23400

1,94820

1,83069

1,79021

1,45527

25,35

33,19

100,00

59,85

85,92

72,93

22,01

70,26

67,63

57,63

21,29

0,9824

0,3684

0,0921

0,9824

0,1842

0,3684

0,8596

0,6140

0,4912

0,3684

0,7368

01-084-
0309
00-001-
0662; 00-
008-0097
01-086-
1349
01-084-
0309; 00-
008-0097
00-001-
0662
01-086-
1349; 01-
085-0625;
00-008-
0097
00-008-
0097
01-086-
1349; 00-
001-0662
00-034-
0529; 01-
084-0309
00-008-
0097
01-084-
0309; 00-
001-0662;
00-008-
0097
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Identified Patterns List: (Bookmarka)

Visible  Ref. Code  Score Compound Displacement Scale Factor Chemical

Name [°2Th.] Formula
* 00-034-0529 8 Iron 0,000 0,268 Fe
* 01-084-0309 23 lron Oxide 0,000 0,496 Fe2 O3
* 01-086-1349 6 Iron Oxide 0,000 0,297 Fe2.957 O4
* 01-085-0625 5 Iron Oxide 0,000 0,864 Fe.942 0
* 00-001-0662 7 lron Oxide 0,000 0,319 FeOOH
Hydrate
* 00-008-0097 8 Iron Oxide 0,000 0,649 Fe2 O3!H2
Hydrate O

Plot of Identified Phases: (Bookmark 5)

Peak List

00-034-0529 ‘ ‘

01-085-0625 ‘

0-008-005
I ‘ ‘ I \‘ il ! ‘\ I \‘ I I
20 0 50 60

T T
70 80

Position [£2Theta] (Copper (Cu)
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Document History: (Bookmark 6)

Insert Measurement:

- File name = UCHOA5 (1).rd

- Modification time = "14/10/2025 21:03:16"
- Modification editor = "uchoa"

Interpolate Step Size:

- Derived = "Yes"

- Step Size = "0.01"

- Modification time = "14/10/2025 21:03:16"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0,01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Modification time = "20/02/2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"

- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = "Untitled"

- Restriction = "Restriction set"

- Subset name = "

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "No"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "50"

- Min. new lines / total lines = "60"

- Search depth = "10"

- Minimum new lines = "5"

- Minimum scale factor = "0,1"

- Modification time = "14/10/2025 21:04:01"
- Modification editor = "uchoa"
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Anchor Scan Parameters: (Bookmark1)

Dataset Name UCHOA3 (1)

File name C:\Users\uchoa\Downloads\UCHOAS3 (1).rd

Comment Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=Theta/Theta; Minimum step siz

Measurement Date / Time 24/09/2025 18:29:00

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Scan AXxis 2Theta only

Start Position [°2Th.] 5,9972

End Position [°2Th.] 89,9772

Step Size [°2Th.] 0,0260

Scan Step Time [s] 396,0000

Scan Type Continuous

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Fixed

Divergence Slit Size [°] 0,5000

Specimen Length [mm] 10,00

Receiving Slit Size [mm] 12,7500

Measurement Temperature [°C] -273,15

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 / K-Al Ratio 0,50000

Generator Settings 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type XPert MPD

Diffractometer Number 1

Goniometer Radius [mm] 200,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91,00
Incident Beam Monochromator  No
Spinning Yes
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Graphics: (Bookmark2)
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Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM d-spacing Rel. Int.  Tip Width Matched by

Left[©2Th]  [A] [%]
29,154570 1759,62000  0,153504  3,06309 7476 01842  01-076-
0 0958
29514690 2353,65800  0,102336  3,02654 100,00 01228  01-076-
0 0958
36,480670 497,811500  0,255840  2,46303 21,15  0,3070  01-085-
0625; 01-
076-0958
40,496050 176,875400  0,818688  2,22760 751 09824  01-073-
0603; 01-
076-0958
45933660 275909400  0,307008  1,97576 11,72 0,3684  00-034-
0529; 01-
076-0958
64,014340 128,870200  0,614016  1,45453 548 07368  01-073-
0603; 01-
076-0958
78,826100 131,505700  0,818688  1,21425 550 09824  01-073-
0603
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Identified Patterns List: (Bookmarka)

Visible  Ref. Code  Score Compound Displacement Scale Factor Chemical

Name [°2Th.] Formula
* 00-034-0529 10 Iron 0,000 0,140 Fe
* 01-073-0603 14 Iron Oxide 0,000 0,091 Fe2 O3
* 01-085-0625 8 Iron Oxide 0,000 0,372 Fe.9420
* 01-076-0958 3 Iron Oxide 0,000 1,784 Fe3 04

Plot of Identified Phases: (Bookmark 5)

00-034-0529

Position [A2Theta] (Copper (Cu))
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Document History: (Bookmark 6)

Insert Measurement:

- File name = UCHOA3 (1).rd

- Modification time = "14/10/2025 21:06:28"
- Modification editor = "uchoa"

Interpolate Step Size:

- Derived = "Yes"

- Step Size = "0.01"

- Modification time = "14/10/2025 21:06:28"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0,01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Modification time = "20/02/2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"

- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = "Untitled"

- Restriction = "Restriction set"

- Subset name = "

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "No"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "50"

- Min. new lines / total lines = "60"

- Search depth = "10"

- Minimum new lines = "5"

- Minimum scale factor = "0,1"

- Modification time = "14/10/2025 21:04:01"
- Modification editor = "uchoa"
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