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Identificac&o estrutural da microesfera de alginato-mucilagem de ora-
pro-nébis com ferrita de cobalto por difracdo de Raio-X (DRX)

Structural identification of alginate-mucilage of the ora-pro-nobis
microsphere with cobalt ferrite by X-ray diffraction (XRD)

Izabela Sara de Gois Garcia', Rodrigo Brackmann?, Raquel Dalla Costa da Rocha3

RESUMO

A agua € um recurso essencial para a vida e a industria, porém, a crescente contaminagdo por niquel em
aguas industriais € uma preocupacao urgente. As microesferas de ferrita surgem como uma solugéo
promissora para a remocdo eficiente desse metal, apresentando uma abordagem ecologicamente
responsavel. A caracterizacdo quimica das microesferas desempenha um papel fundamental, assegurando
sua eficacia e conformidade com os padrdes ambientais e de aplicabilidade. Nesse contexto, a Difracdo de
Raios-X (DRX) se destaca como uma ferramenta de andlise instrumental crucial. Ela possibilita uma avaliagédo
detalhada da estrutura das microesferas, a identificagdo de fases cristalinas e contribui para o
desenvolvimento de processos mais eficazes e ecologicamente sustentaveis. Os resultados obtidos nas
andlises de DRX indicam a presenca da fase nanocristalina nas amostras, com tamanhos de cristalitos na
ordem dos nandmetros, evidenciando uma estrutura cristalina de pequena escala em todas as analises
conduzidas e que houve o encapsulamento da ferrita na matriz polimérica.
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ABSTRACT

Water is an essential resource for life and industry; however, increasing nickel contamination in industrial
waters is an urgent concern. Ferrite microspheres appear as a promising solution for efficiently removing this
metal, presenting an ecologically responsible approach. Microspheres’ chemical characterization is
fundamental to ensuring their effectiveness and compliance with environmental and applicability standards. In
this context, X-ray Diffraction (XRD) stands out as a crucial instrumental analysis tool. It enables a detailed
assessment of the structure of microspheres and the identification of crystalline phases and contributes to
developing more effective and ecologically sustainable processes. The results obtained in the XRD analyses
indicate the presence of the nanocrystalline phase in the samples, with crystallite sizes in the order of
nanometers, showing a small-scale crystalline structure in all analyses conducted and that there was an
encapsulation of ferrite in the polymeric matrix.
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INTRODUCAO

Na pesquisa, a agua, fundamental para a vida e processos industriais, enfrenta
desafios de escassez e contaminacdo. A necessidade de solucbes sustentaveis para
preservar sua qualidade é evidente, especialmente em processos industriais que liberam
poluentes como o niquel. O projeto de microesferas de alginato de sodio e ferrita para
adsorcdo de niquel destaca-se pela sua relevancia e potencial impacto positivo (SOUZA;
MORASSUTI; DEUS, 2018).

Essa abordagem combina eficiéncia na purificacdo da dgua com responsabilidade
ambiental, fornecendo uma solug&o promissora para a polui¢ao industrial (FERRAZ, 2016).
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A escolha da ferrita é respaldada por sua capacidade de adsorcdo de ions metalicos e
estabilidade quimica (AJROUDI, 2014).

A caracterizacdo quimica, quando aplicada as ferritas, aprimora a capacidade de
analise, beneficiando diversas industrias. A recuperacgéo eficaz da ferrita apds a adsor¢éo
reduz o desperdicio e custos, promovendo a sustentabilidade na industria.

Em resumo, a pesquisa baseia-se em fundamentos técnicos solidos, eficiéncia e
responsabilidade econémica contra a poluicdo. E a aplicacdo desta abordagem representa
um marco importante na busca por solu¢des ecologicamente responsaveis e eficazes no
tratamento da agua industrial, atendendo a demandas urgentes de preservacao do recurso
hidrico e mitigacao da polui¢éo.

MATERIAIS E METODOS

A presente pesquisa adotou a metodologia, devidamente ajustada, conforme
delineada por Garcia e Rocha (2022). E relevante destacar que o procedimento de
coacervacao simples, empregado comumente na producéao de microesferas, fundamentou-
se na abordagem previamente descrita por Bajpai e Tankhiwale (2006) e Xiao e Fei (2013).
A Figura 1 ilustra o processo de producéo das microesferas de alginato de sédio.

Figura 01 — Processo de formac&o de microesferas.

Formacgido de microesferas de alginato de sédio com ferrita

Created in BioRender.com bio

Fonte: Autoria propria.

E possivel realizar uma minuciosa anélise de todo o processo de preparacéo. A partir
da etapa 1 até a etapa 3, observa-se o processo de emulsificacdo, no qual a mucilagem foi
meticulosamente elaborada a partir da diluicdo em agua destilada de 5 gramas do extrato
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seco do caule da ora-pro-nébis. Apés uma adequada agitacéo, a mistura permaneceu em
repouso por um periodo de 24 horas. Subsequentemente, na Etapa 4, a solucédo foi
submetida a um processo de filtracdo, preservando-se o liquido contendo a mucilagem.
Somente apds essa etapa, adicionou-se 1,9 gramas de alginato de sodio e procedeu-se ao
agquecimento a 80 °C até que ocorresse a completa dissolucao.

Uma vez dissolvido, a ferrita de cobalto foi incorporada, dando continuidade as
Etapas 5 e 6. Para essa producdo fez-se o uso de uma bomba peristéltica, na qual a
mucilagem juntamente com o alginato de sddio e as ferritas de cobalto foram gotejados em
uma solucéo de cloreto de calcio a 1%.

Na Figura 2, s&o apresentadas as microesferas com ferritas (2a), a microesfera sem
ferrita (2b) e as ferritas de cobalto (2c), oferecendo uma visualizacdo detalhada dos
elementos em questéo.

Figura 02 — Microesferas prontas e ferrita de cobalto.
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Fonte: Autoria prépria.

Apos a formacédo das microesferas, conforme ilustrado na figura (2 a e b), procedeu-
se a etapa de lavagem em agua corrente, seguida da subsequente liofilizagéao.

Para a analise estrutural da microesfera composta por alginato-mucilagem de ora-
pro-nobis e ferrita de cobalto, empregou-se a técnica de Difracdo de Raio-X (DRX).

Foram analisadas amostras que compreenderam o p6 da ferrita de cobalto, a
microesfera sem a presenca da ferrita e a microesfera contendo a ferrita.

Essas amostras foram submetidas a analises utilizando o difratdbmetro Rigaku Mini
Flex 600, operando com uma tensédo de 40 kV e uma corrente de 15 mA, com a utilizagao
de radiacédo Cu Ka (A = 1,5406 A). Os difratogramas correspondentes foram adquiridos no
intervalo de varredura de 26 = 3-90°, no modo step scan, com um passo de 0,05° e um
tempo de aquisicdo de 2 segundos por passo.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A Difracdo de Raios-X (DRX) € empregada na determinacdo da estrutura cristalina
de materiais, quantificacao de fases, andlise de tensdes e deformacdes, monitoramento de
alteracdes estruturais e controle de qualidade industrial.

Na figura subsequente, visualizam-se os padrbes de difracdo de raios-X (DRX)
correspondentes as microesferas de alginato de sédio, as microesferas contendo ferrita de
cobalto e as nanoparticulas de ferrita de cobalto, acompanhados dos dados do JCPDS
pertinentes a cada diagrama respectivo.

Figura 03 — Difratograma de Raio-X para trés amostras
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Fonte: Autoria prépria.

Para determinar o tamanho dos cristalitos em cada amostra, utilizou-se a Férmula
de Scherrer, que relaciona o didmetro do cristalino (D) com diversos parametros:

A K
" FWHM .cos® (1)

Em que, D é o didmetro do cristalino; A € o comprimento de onda dos raios X; K é
um coeficiente adimensional (aproximadamente 0,9); FWHM é a largura total a meia altura
da reflexdo e 6 é o angulo de Bragg.

Na andlise dos difratogramas, o diagrama de cor preta que representa as
microesferas de alginato, registrou-se um FWHM de 0,244, o que resultou na determinacao
de um diametro de cristalino em torno de 22,8 nm. No diagrama de cor vermelha, que
corresponde as microesferas contendo ferrita de cobalto, observou-se um FWHM de 0,306,
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0 que conduziu a obtencdo de um diametro de cristalino aproximado de 18,8 nm. Por fim,
no diagrama de cor azul, que representa a ferrita de cobalto isolada, verificou-se um FWHM
de 0,225, culminando na estimativa de um diametro de cristalino de aproximadamente 26,9
nm. Esses resultados indicam uma caracteristica nanocristalina nas amostras avaliadas.

Os resultados obtidos na pesquisa através da técnica de Difracdo de Raios-X (DRX)
demonstram que todas as amostras analisadas exibem caracteristicas da fase
nanocristalina, com tamanhos de cristalitos na faixa dos nanémetros, o que aponta para
uma estrutura altamente promissora.

De acordo com a literatura cientifica, a reducdo das ferritas para o tamanho nano é
de extrema importancia devido ao significativo aumento da area superficial especifica.
(NADEEM, 2022). Essa ampliacdo da area superficial resulta em uma amplificacdo
consideravel da capacidade de magnetizacdo das ferritas, permitindo uma atracao
altamente eficaz das particulas poluentes presentes na agua industrial (NASIRI, 2022).

A andlise de DRX, aliada a esses resultados, valida a estrutura nanocristalina das
ferritas e confirma sua relevancia nesse contexto. Essa expansdo na area superficial
aumenta substancialmente a interacdo das ferritas com as impurezas, culminando em um
processo de remocao notavelmente mais eficiente e eficaz. Como resultado, essa
abordagem desempenha um papel fundamental na purificacdo da agua e na reducéo da
poluicdo metalica, contribuindo significativamente para a preservacdo ambiental e a
qualidade da agua em contextos industriais.
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