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RESUMO

A industria cervejeira gera grandes volumes de diatomito residual, cuja destinagdo ainda representa um desafio
ambiental. Em fungdo desse desafio, este trabalho propbe a valorizagdo desse residuo como matéria-prima para a
produgéo de nanossilica (NS). Para tanto, o diatomito residual foi submetido a tratamento térmico a 700 °C por 6 horas
e caracterizado por diversas técnicas. A analise morfolégica por MEV revelou uma estrutura porosa, enquanto a
caracterizacdo quimica por DRX, FRX/EDX e FTIR confirmou a silica como fase majoritaria. O tamanho médio de
cristalito, estimado pela equac¢do de Scherrer, foi de 21,69 nm. Além disso, o ensaio de condutividade elétrica indicou
uma variagdo de 3,833 mS/cm, classificando a NS como material de boa pozolanicidade. Os resultados sugerem que a
converséo do diatomito residual em NS agrega valor ao residuo industrial subaproveitado, sendo uma alternativa alinhada
aos principios da economia circular e a redugdo do impacto ambiental.
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ABSTRACT

The brewing industry generates large volumes of residual diatomite, whose disposal still represents an environmental
challenge. Due to this challenge, this study proposes the valorization of this waste as a raw material for the production of
nanosilica (NS). For this purpose, the residual diatomite was subjected to thermal treatment at 700 °C for 6 hours and
characterized by various techniques. Morphological analysis by SEM revealed a porous structure, while chemical
characterization by XRD, EDXRF, and FTIR confirmed silica as the major phase. The average crystallite size, estimated
using the Scherrer equation, was 21.69nm. In addition, the electrical conductivity test indicated a variation of
3.833mS/cm, classifying the NS as a material with good pozzolanicity. The results suggest that converting residual
diatomite into NS adds value to the underutilized industrial waste, representing an alternative aligned with the principles
of circular economy and the reduction of environmental impact.

Keywords: Diatomite. Waste. Characterization.

ENARC 2025* - Economia verde, Tecnologias e Materiais de baixo carbono



9° ENARC™* 2025

1 INTRODUGAO

O diatomito, formado por restos fossilizados de diatomaceas, apresenta alta porosidade e grande area
superficial especifica, caracteristicas que o tornam um material promissor para diversas aplicagdes,
especialmente em processos de adsorgdo (Tsai et al., 2004; Garcia-Diaz et al., 2024). Na industria cervejeira,
o diatomito € amplamente utilizado no processo de filiragem de cervejas, removendo impurezas e
microrganismos para garantir a transparéncia e estabilidade do produto final (Gong et al., 2019). Como
resultado desse processo, grandes volumes de diatomito residual sdo gerados anualmente, representando
um desafio ambiental. Apenas uma pequena fragao desse residuo é reutilizada, o que reforga a necessidade
de alternativas viaveis e sustentaveis para seu aproveitamento (Kimosop et al., 2020; Gong et al., 2019).

Apesar dos avangos nos métodos quimicos para a regeneragao do diatomito residual, essa abordagem ainda
apresenta limitagdes, como custos elevados e a geragao de residuos secundarios (Stavrinou et al., 2024;
Paya et al., 2021; Tsai et al., 2004). Métodos biolégicos que utilizam microrganismos para a degradagao de
compostos organicos tém demonstrado potencial, mas enfrentam desafios relacionados a eficiéncia e ao
controle das condi¢gdes ambientais (Gong et al., 2019). Entre as alternativas estudadas, o tratamento térmico
que visa a remocgao de matéria organica é destacado como uma estratégia promissora. Além de reduzir a
matéria organica, esse processo tem o potencial de preparar materiais ricos em nanossilica (NS), ampliando
suas aplicacdes (Aggrey et al., 2021). De fato, Magalhaes et al. (2024) mostram o potencial do diatomito
residual proveniente da industria vinicola, apds processo de calcinagdo, como substituto parcial do cimento
e da areia em misturas de concreto, alcangando aumentos significativos na resisténcia a compresséo e
reducdo da absor¢do de agua, inclusive em anadlises de longo prazo. Além disso, Sierra et al. (2010)
destacam que, mesmo sem a etapa de calcinagdo, o diatomito apresenta atividade pozolanica quando
combinado com cal, o que reforga sua aplicabilidade em matrizes cimenticias.

Nesse contexto, a obtengdo de nanossilica (NS) a partir do diatomito residual e sua caracterizagdo como
adigdo pozolanica tém despertado crescente interesse na literatura. Os resultados de Mejia et al. (2013) e
Font et al. (2018) corroboram esse panorama ao demonstrarem que residuos com elevado teor de silica,
como a cinza de casca de arroz e o préprio diatomito, podem ser empregados como fontes alternativas de
silica em ligantes geopoliméricos. Esses avancos refletem nao apenas a versatilidade do diatomito como
precursor pozolanico, mas também a necessidade de aprofundar investigacées sobre sua reatividade,
especialmente quanto a nanossilica presente em sua estrutura, com vistas ao desenvolvimento de materiais
cimenticios de baixo impacto ambiental. Isso porque as propriedades mecanicas e microestruturais dos
materiais cimenticios formulados com esses residuos dependem fortemente da pureza e da reatividade da
silica presente. Embora a substituicido de fontes comerciais, como o silicato de sédio, por residuos ricos em
silica represente uma alternativa ambientalmente vantajosa, ainda ha uma lacuna significativa no
entendimento das propriedades pozolanicas do material derivado do diatomito residual.

Para ampliar o uso do diatomito residual como alternativa sustentavel e fonte de silica, tornou-se fundamental
se aprofundar na caracterizacdo desse material e avaliar sua atividade pozolanica. A maioria das pesquisas
concentra-se em residuos de outras fontes, como a cinza de casca de arroz, enquanto o potencial do
diatomito residual da industria cervejeira permanece subaproveitado. Por isso, este estudo tem como objetivo
testar duas hipoteses: se o tratamento térmico do diatomito residual da industria cervejeira resultara na
geracao de NS; e se a NS produzida apresentara atividade pozolanica.

2 METODOLOGIA
2.1 OBTENGAO DO DIATOMITO RESIDUAL

A coleta da amostra foi realizada em frascos de polietileno, em uma industria cervejeira de grande porte na
regido do triangulo mineiro, Minas Gerais, Brasil. O residuo foi filtrado e a parte sélida secada em estufa a
105 °C por 24 horas.

2.2 OBTENGAO DA NANOSSILICA

Cerca de 20 g de diatomito residual foram colocados em uma mufla com capacidade aproximada de 9 L
[35cm (comprimento) x 16cm (largura) x 16cm (altura)], equipada com um regulador de temperatura digital
(LF0910, Jung, Blumenau, Brasil). O material foi aquecido a 700 °C por um periodo de 6 horas. Apds a
calcinagéo, o cadinho contendo o produto da calcinagdo (NS) foi transferido para um dessecador, onde
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permaneceu armazenado até sua utilizagdo. Essa condigao foi selecionada por ser eficaz na eliminagao da
matéria organica e na otimizagdo da concentragéo de silica (Magalhdes et al., 2024).

2.3 CARACTERIZAGAO DA NANOSSILICA

A morfologia e a composicdo da NS foram investigadas por meio de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV) com o equipamento Vega 3 LMU (TESCAN, Brno-Kohoutovice, Republica Tcheca), acoplado a um
espectrOmetro de energia dispersiva de raios X (EDS, X-MaxN, Oxford Instruments, Oxford, Reino Unido).
Para essa analise, a NS foi metalizada com uma fina camada de ouro-paladio por pulverizagdo catédica
(SC7620, Quorum Technologies, Ashford, Reino Unido) e examinada sob uma tensao de 20 kV.

Os grupos funcionais da NS foram identificados em espectrémetro de Infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR) (Cary 630, Agilent Technologies, Santa Clara, EUA), equipado com um maddulo de reflexdo
total atenuada (ATR). A identificagcdo das fases cristalinas foi realizada por difragdo de raios X (DRX)
utilizando difratbmetro (XRD-7000, Shimadzu, Kyoto, Jap&o), equipado com um goniémetro vertical Theta-
Theta. A andlise foi realizada com uma fonte de raios X de cobre (Cu) operando a uma tensao de 40,0 kV e
uma corrente de 30,0 mA. As varreduras foram feitas com um passo de 0,02° (20) no intervalo de 5° a 90°,
a uma velocidade de 2°/min. O tamanho médio do cristalito foi determinado a partir do pico mais intenso do
difratograma, utilizando a equagao de Scherrer, uma vez que é uma metodologia amplamente aceita para
materiais com dimensdes nanométricas (Aggrey et al., 2021).

Adicionalmente, a NS foi caracterizada por Fluorescéncia de Raios X com Dispersao de Energia (FRX/EDX;
EDX-720, Shimadzu, Kyoto, Japdo). Para isso, a amostra foi irradiada em atmosfera de vacuo utilizando um
tubo de raios X de rodio (Rh), operando a 15 kV (Na-Sc) e 50 kV (Ti-U). A deteccao foi realizada com detector
de silicio, resfriado com nitrogénio liquido.

2.4 AVALIAGAO DA ATIVIDADE POZOLANICA

A atividade pozolanica da NS foi avaliada pelo método da condutividade elétrica, que determina a
pozolanicidade do material com base na variagcdo da condutividade de solugédo saturada de hidroxido de
calcio (Luxan et al., 1989). Para tanto, 5,0 g de NS foram adicionadas a solugao saturada de hidroxido de
calcio mantida a 40 °C. A variacao entre a condutividade elétrica da solugao saturada de hidroxido de calcio
e a condutividade elétrica da mesma solugédo com a adigdo da NS foi determinada apds 2 min da adigéo.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A calcinagdo do diatomito residual na presenca de oxigénio alterou sua coloragao para vermelho cobre
(Figura 1a), corroborando os resultados de Aggrey et al. (2021). A analise morfolédgica da NS revelou
particulas com estruturas celulares bem distribuidas em suas superficies (Saidi, Hasan, 2022), preservando
parcialmente as caracteristicas do diatomito residual (Figura 1b). Essa estrutura porosa pode contribuir para
a atividade pozolanica, devido ao aumento da area superficial e a presenca de sitios ativos para reagdes
quimicas (Madani et al., 2012). Além disso, a analise por EDS confirmou que os principais elementos
presentes na superficie do material sdo o silicio (Si), o oxigénio (O) e o aluminio (Al), caracteristicos de
materiais de origem diatomacea, com o SiO2 predominando na matriz.

A caracterizagdo complementar da NS por FTIR mostrou bandas intensas em 1090 cm' e 477 cm™' (Figura
2a), atribuidas as vibragdes assimétricas de estiramento do siloxano (Si—O-Si) (Ozdemir et al., 2022). Além
disso, foram observadas bandas em 3450 cm™ e 1630 cm-!, associadas, respectivamente, ao estiramento e
a deformagéo de O—H da agua adsorvida, enquanto uma banda menor em 796 cm-' foi atribuida as vibragées
simétricas de estiramento de Si—O—Al. Esses resultados indicam a predominancia de ligagdes caracteristicas
do dioxido de silicio e interagbes com moléculas de agua, corroborando com a composi¢céo identificada
previamente pela EDS.

A anadlise por DRX (Figura 2b) confirmou os resultados anteriores, mostrando picos de difracdo em 26 de
21,7° e 35,9°, correspondentes as faces cristalinas (101) e (112) do SiO, (Cai et al., 2018). O calculo do
tamanho médio do cristalito, realizado pela equagao de Scherrer, indicou um valor de 21,69 nm, confirmando
a formacgao de particulas nanocristalinas. Adicionalmente, a composi¢cao quimica foi determinada por FRX.
O material apresentou predominancia de dioxido de silicio (SiO2), com teor de 95,05%, seguido por 6xidos
de aluminio [Al20s3 (2,37%)] e ferro [Fe203 (1,69%)]. A soma desses trés oxidos é de 99,11%, valor que
ultrapassa o limite minimo de 70% estabelecido pela norma NBR 12.653 (ABNT, 2012) para a classificagao
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de materiais pozolanicos, considerando a soma dos teores de SiO2, Al203 e Fe203. Além desses oxidos
principais, também foram identificados outros 6xidos, como CaO (0,41%), TiO2 (0,20%), K20 (0,17%), BaO
(0,11%) e ZrO2 (0,01%). Embora presentes em teores reduzidos, esses componentes podem influenciar as
propriedades fisico-quimicas do material, como estabilidade térmica, comportamento em reagdes
pozolanicas e resisténcia a agentes agressivos.

Figura 1: Fotografia (a) e micrografia (b) do diatomito residual de cervejaria apos calcinagéo a 700 °C por 6 horas

(a) (b)
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SEM MAG: 3.00 kx ‘ Det: SE 20 pm
‘Date(mldly): 04/17124 UEMG - J. MONLEVADE

Figura 2: (a) Espectro FTIR e (b) difratograma de raios X do diatomito residual de cervejaria ap6s calcinagéo a 700 °C por 6 horas.
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O ensaio de atividade pozolanica revelou uma variagdo de condutividade elétrica de 3,833 mS/cm. Segundo
os critérios de classificagado, materiais com variagao inferior a 0,4 mS/cm sao considerados n&o pozolanicos;
aqueles com variagao entre 0,4 e 1,2 mS/cm apresentam pozolanicidade variavel; e materiais com variagéo
superior a 1,2 mS/cm séo classificados como de boa pozolanicidade (Luxan et al., 1989). Dessa forma, a NS
obtida a partir do diatomito residual de cervejaria demonstra potencial para aplicagdes como material
pozolanico.

Esse desempenho esta diretamente relacionado a composi¢gao quimica do material. A elevada concentragéo
de silica (SiO2), em particular, indica um forte potencial reativo com o hidréxido de calcio presente em
sistemas cimenticios, favorecendo a formacgao de produtos hidratados como o silicato de calcio hidratado (C-
S-H), responsavel pela resisténcia mecénica. A presengca complementar de Al2O3 e Fe203 também pode
contribuir para a formagao de fases secundarias que reforgam a microestrutura do material (SILVEIRA et al.,
2025). Destaca-se ainda que o teor de SiO2 obtido foi superior ao relatado por Magalhaes et al. (2024), que
analisaram o diatomito residual da industria vinicola e encontraram 84,29% de SiO2 e 13,86% de Al2O2. Essa
diferenca mostra a variabilidade na composi¢cdo da terra de diatomacea de acordo com sua origem,
ressaltando a importancia da caracterizagao detalhada dos residuos industriais para ampliar o seu uso em
aplicagbes cimenticias.
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4 CONCLUSAO

Os resultados deste estudo confirmam ambas as hipoteses propostas. O tratamento térmico do diatomito
residual da industria cervejeira resultou na geragcdo de NS, conforme demonstrado pelas analises
morfolégicas e quimicas. Além disso, a NS produzida apresentou atividade pozolanica, caracterizada pela
variagado da condutividade elétrica em solugéo saturada de hidréxido de calcio, indicando que esse material
tem potencial de aplicagdo em materiais cimenticios. Esses resultados indicam que o material possui
potencial promissor para aplicagdo como adigdo suplementar em composigdes cimenticias, contribuindo para
o aproveitamento de residuos industriais e para o desenvolvimento de materiais mais sustentaveis. Dessa
forma, esta pesquisa refor¢ga o potencial da valorizagdo de residuos agroindustriais como uma estratégia
promissora para a produgédo de materiais com maior valor agregado. Para estudos futuros, recomenda-se a
investigacdo do desempenho mecénico de compdsitos cimenticios contendo NS, assim como a avaliagao da
influéncia de diferentes condi¢cdes de calcinagao sobre sua reatividade pozolanica.
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