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RESUMO

A pesquisa na area de compdsitos tem aumentado ao longo dos anos devido a crescente
importancia de desenvolver materiais avancados, destacando propriedades Unicas e as
vantagens significativas que oferecem, em comparag¢do aos convencionais. Este estudo consistiu
na utilizacao da bucha vegetal (Luffa cylindica) modificada com ferritas de zinco, buscando uma
abordagem inovadora para a obtencao de propriedades complementares para as fibras naturais.
A bucha foi utilizada de duas maneiras, a primeira em fibra apenas com corte manual e ap6s o
processo de moagem, em po. Ap0s isso, os materiais foram tratados em meio alcalino visando a
diminuicdo do teor de lignina e hemiceluloses e uma superficie mais rugosa. Depois de tratada,
a bucha vegetal (fibras ou po) foi utilizada como suporte para a sintese de ferritas de zinco, pelo
método de coprecipitagdo com hidréxido de s6dio. O material sintetizado foi analisado por
espectroscopia naregido do infravermelho com transformada de Fourier, microscopia eletronica
de varredura, espectroscopia por energia dispersiva, difragdo de raios X, microscopia eletrénica
de transmissao e teste de for¢ca magnética. Os resultados demonstraram que o tratamento
alcalino foi eficiente para diminuicao do teor lignina, com a alteracdo na banda de 1735 cm-!
referente a ligacdo C=0 e aumento da cristalinidade pela analise de difracao de raios X, desta
forma, as ferritas de zinco, em escala nanométrica, com didmetro médio menor que 25 nm, foram
fixadas na superficie da bucha. O material final apresentou propriedade magnética, relacionando
a forca e o campo magnético, e rendimento da sintese de 85 e 65 % para as amostras em pé e
fibra, respectivamente. Com isso, conclui-se que o compdsito sintetizado denominado de Luffa
cylindrica/ZnFe204possui propriedades da fase organica e inorganica, tendo como vantagem ser
sintetizado de uma maneira rapida e eficiente e destacando a possibilidade de aplicacdo em um
geopolimero, que pode ser utilizado para sintese e catalise do biodiesel, além de atuar como um
agente fotocatalitico na degradacdo de corantes de efluentes ou ainda, sendo um substituinte na
composicdo do cimento. Este estudo contribuiu para a expansao de conhecimento sobre a
quimica e ciéncia dos materiais, mais especificamente, fibras vegetais com nanoferritas,

fornecendo uma base para futuras investigacdes e aplicagoes.

Palavras-chave: Luffa cylindrica, ferritas de zinco, compdsito.



ABSTRACT

Research in the field of composites has increased over the years due to the growing
importance of developing advanced materials, highlighting unique properties and the significant
advantages they offer compared to conventional ones. This study consisted of using vegetable
sponge (Luffa cylindrica) modified with zinc ferrites, seeking an innovative approach to obtain
complementary properties for natural fibers. The sponge was used in two ways: first, as fiber
with only manual cutting, and after the grinding process, as powder. After that, the materials
were treated in an alkaline medium to reduce the lignin and hemicellulose content and to create
a rougher surface. Once treated, the vegetable sponge (fibers or powder) was used as a support
for the synthesis of zinc ferrites by the coprecipitation method with sodium hydroxide. The
synthesized material was analyzed by Fourier transform infrared spectroscopy, scanning
electron microscopy, energy dispersive spectroscopy, X-ray diffraction, transmission electron
microscopy, and magnetic force testing. The results showed that the alkaline treatment was
effective in reducing the lignin content, with a change in the 1735 cm-1 band corresponding to
the C=0 bond, and an increase in crystallinity by X-ray diffraction analysis. In this way, the zinc
ferrites, on a nanometric scale, with an average diameter of less than 25 nm, were fixed on the
sponge surface. The final material exhibited magnetic properties, relating to the strength and
magnetic field, and synthesis yields of 85% and 65% for the powder and fiber samples,
respectively. Thus, it is concluded that the synthesized composite, called Luffa
cylindrica/ZnFe204, possesses properties of both the organic and inorganic phases, having the
advantage of being synthesized in a quick and efficient manner. It also highlights the potential
for application in a geopolymer, which can be used for biodiesel synthesis and catalysis, as well
as acting as a photocatalytic agent in the degradation of effluent dyes or even as a substitute in
cement composition. This study contributed to the expansion of knowledge in chemistry and
materials science, more specifically, vegetable fibers with nanoferrites, providing a basis for

future investigations and applications.

Keywords: Luffa cylindrica, zinc ferrites, composite.
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1. INTRODUCAO

A busca por materiais com propriedades aprimoradas sem esquecer da preocupac¢ao
com o0 meio ambiente tem elevado o desenvolvimento de compositos, com o intuito de obter um

material novo de diferentes aplicagdes tecnologicas (PSARRA; PAPANICOLAOQOU, 2021)

Compdsito é um material feito de a partir da combinacdo de dois ou mais materiais, onde
cada componente mantém suas propriedades individuais, mas, juntos proporcionam
caracteristicas superiores, por exemplo, um compdsito onde uma fase é parte organica,
proveniente da natureza e outra fase inorganica que pode ser de algum metal em escala

nanométrica (AHMAD et al., 2017; PSARRA; PAPANICOLAOU, 2021).

As fibras vegetais vém ganhando bastante espago na utilizacdo em compésitos devido
as propriedades que possuem, tais como: biodisponibilidade, baixa densidade, baixo custo e

biodegradabilidade (DANIEL-MKPUME et al., 2019)

Além das fibras naturais ja bastante utilizadas em pesquisas como juta, bambu, destaca-
se a bucha vegetal, ou conhecida pelo nome cientifico de Luffa cylindrica. Possui as

caracteristicas basicas de um material organico sendo lignoceluldsico (ADEYAN]U et al., 2021).

As pesquisas com bucha giram em torno da ciéncia dos materiais, utilizando-a para
diversas situa¢oes, desde um substituinte parcial do cimento, adsor¢ao de corantes ou metais
pesados de efluentes, entre outras aplicabilidades (ADEYAN]JU et al., 2021). Com isso, a Luffa
cylindrica comecgou a ser estudada na sintese de compésitos, a fim de agregar mais propriedades
a um material que ja possui diversas aplicabilidades e caracteristicas interessantes. A partir
disso, estudou-se a juncao de alguns metais para que houvesse o acréscimo de propriedades

inorganicas, esses metais eram: cobre, prata, ferro, entre outros (ALIZADEH et al., 2022).

Os metais utilizados possuem, em geral, um aprimoramento em suas caracteristicas
quando estdo em escala nanométrica, entdo ha o maior interesse para que seja alcancado esse

tamanho de particula, agregando mais valor ao comp@sito final (ALIZADEH et al,, 2022).

As ferritas sdo a combinacao de diferentes metais com o ferro, obtendo um material
unico com propriedades térmicas, elétricas e magnéticas (SUR et al,, 2023). Destaque para as

ferritas de zinco que ainda sdo pouco exploradas na literatura.

Essas ferritas de zinco possuem estrutura cristalina chamada de espinélio. Havendo a

possibilidade de sintese pelo método de coprecipitacdo que é de baixo custo, pratico e eficaz,
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além disso, quando estdo em escala nanométrica possuem melhora das propriedades elétricas e

magnéticas (ABDEL MAKSOUD et al., 2023; SUR et al.,, 2023).

Dentro desse contexto, este trabalho teve como objetivo sintetizar um compdsito a base
da bucha vegetal sendo a parte organica, juntamente com as ferritas de zinco pelo método de
coprecipitacdo, que é a parte inorganica. A partir disso, utilizar o tratamento alcalino na bucha
vegetal para retirada da lignina e uma possivel melhora da fixacao das ferritas, avaliar o
composito a partir de dois estados da bucha vegetal, em p6 e em fibra e com analise verificar se
houve a formagdo de nanoparticulas e se as propriedades magnéticas se mantiveram com a

bucha vegetal.
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2. OBIJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Preparar e caracterizar o composito de fibras de bucha vegetal (Luffa cylindrica) com

nanoferritas de zinco.

2.2 Objetivos especificos

e Avaliar a eficiéncia do tratamento alcalino na retirada da lignina das fibras de bucha
vegetal.

e Preparar e caracterizar as ferritas em escala nanométrica pelo método de
coprecipitacdo em solugdo

e Determinar o tamanho das particulas de ferritas de zinco formadas

e Investigar a viabilidade da sintese do compdsito utilizando duas formas distintas da
bucha vegetal (p6 e fibra) avaliando a homogeneidade da dispersdo das particulas na
bucha através de microscopia eletronica de varredura.

e (Caracterizar o compdsito utilizando as técnicas de espectroscopia na regidao do
infravermelho por transformada de Fourier, difracao de raios X, microscopia eletrénica

de varredura, microscopia eletronica de transmissao e teste de forca magnética.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Bucha vegetal

Diversos compostos organicos podem ser utilizados para preparar um compdsito,
sendo que em muitos estudos destacam-se as fibras vegetais devido a disponibilidade na
natureza, baixo custo, biodegradabilidade, entre outras vantagens (AHMAD et al, 2017;

PRABHAKAR et al., 2022).

Uma fibra vegetal que leva destaque é a bucha vegetal (BV), que é uma planta da classe
das trepadeiras e faz parte do grupo Curcubitales e a familia Cucurbitaceae. E caracterizada como
subtropical e necessita de um clima quente para ser cultivada. Além disso, pertence ao género
Luffa, sendo frequentemente chamada por este nome. As espécies mais conhecidas sao a Luffa
aegyptiaca e a Luffa cylindrica, chamadas popularmente por bucha vegetal (Figura 1)

(ADEYAN]U et al.,, 2021; DANIEL-MKPUME et al., 2019).

FIGURA 1 - FRUTO DA ESPECIE LUFFA CYLINDRICA (A) E FIBRA ORIUNDA DO FRUTO (B).

Fonte: Adeyanjuu et al., 2021.

Como a maioria dos vegetais, a Luffa também é composta por celulose, hemiceluloses e
lignina. A celulose (Figura 2) é presente em maior porcentagem, seguida das hemiceluloses e da
lignina. As hemiceluloses e a lignina afetam diretamente na eficiéncia mecanica do material,
causando uma melhora nos testes de tracao e forga, por isso muitas vezes é feito um tratamento
para retirada e/ou diminui¢do desses compostos, ressaltando a celulose (ADEYAN]JU et al,

2021).
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FIGURA 2 - ESTRUTURA DE UM MERO DE CELULOSE

OH
HO— ___‘-f;-f
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Fonte: Adaptada de Heinze, 2015.

Existem varios tratamentos possiveis para serem feitos com a bucha vegetal, depende
diretamente de como e onde o material sera utilizado. Um tratamento comum (MARTINEZ-
PAVETTI et al., 2021) é feito utilizando-se dgua quente para a retirada das hemiceluloses e
lignina (Figura 3) do material. Além desse tratamento, pode ser utilizada para mesmo fim, uma
solucdo aquosa de hidroxido de sédio (NaOH) em diferentes concentragdes, dependendo se ha

aquecimento da solug¢do ou nao.

Alguns autores como Martinez-Pavetti e colaboradores (2021) e Daniel Mkpume et al.
(2019) relataram que as fibras tratadas com a agua quente apresentaram uma superficie mais
aspera, ja o tratamento com NaOH proporcionou uma superficie limpa e suave, sendo essa

diferenca verificada através das analises de microscopia eletrénica de varredura (MEV).

FIGURA 3 - ESTRUTURA DO MERO DE LIGNINA
OH

e

Fonte: Mahmood et al., 2018.

As fibras vegetais também podem ser submetidas a outros tipos de tratamento, podendo
ser com acido, como por exemplo o acido estearico, com o objetivo de alterar a topografia da

superficie e ainda, com permanganato de potassio (KMnO4) e acetona, que visa aumentar a
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hidrofobicidade natural (MARTINEZ-PAVETTI et al., 2021). J4 o tratamento com peréxido tem a
finalidade de branqueamento e descontaminac¢do das fibras vegetais (PREMALATHA et al,
2021).

Oun e co-autores (2021) sintetizaram um compdsito envolvendo fibras de bucha vegetal
(Luffa cilyndrica) e hidroxiapatita para remogdo de azul de metileno e ions chumbo (Pb?+) da
agua. As fibras de Luffa foram tratadas em duas etapas, na primeira etapa foi utilizado acido
acético e cloreto de sddio em solucao para remocao da lignina, a segunda teve como objetivo
retirar a hemicelulose com uma solu¢do 5,0 % de hidroxido de potassio (KOH). Com os
resultados obtidos foi possivel verificar que houve a remocgao do azul de metileno e Pb2* do meio
aquoso, chegando em valores de 89 % de adsorcao do corante e 97,8 % do cation, também foi
testado a fibra pura e o compésito com hidroxiapatita, sendo os melhores valores de remoc¢ao

provenientes do composito.

Em geral, o método de tratamento alcalino tende a ser eficaz, rapido e de baixo custo.
Podendo ser utilizado NaOH ou KOH, mas é o método mais utilizado na literatura em relacdo a

tratamento de fibras vegetais (ADEYAN]U et al.,, 2021).

3.2 Aplicacdes da bucha vegetal

Devido a estrutura e propriedades da bucha vegetal, apresenta uma ampla gama de
aplicac¢des potenciais. Suas caracteristicas permitem a aplicacdo em filtragem de agua, absorc¢ao

de 6leos e outros liquidos e suporte para catalisadores em processos quimicos.

Nadaroglu, Cicek e Gungor (2017) utilizaram as fibras da bucha vegetal como
adsorvente para o corante azul de tripan. As fibras foram submetidas a um tratamento alcalino
e depois foram modificadas com nanoparticulas de zinco, através da sintese verde por uma
enzima chamada peroxidase extraida da planta Euphorbia amygdaloides. Os resultados
mostraram que foi possivel utilizar esse compédsito de baixo custo como adsorvente para o
corante em questdo obtendo-se valores de adsor¢do com resultados em torno de 49,8 mg de
corante/g de composito, em comparagao com a fibra pura que foi de 45,6 mg/g partindo de uma

solucao de 1g/L de corante.

Alshaaer (2020) sintetizou um composito envolvendo fibras de Luffa cylindrica e
geopolimero com propriedades de autorregeneracao. As fibras de bucha vegetal foram

adicionadas a matriz do geopolimero em um molde e depois foram secas a uma temperatura de
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40°C, por 24 horas. Além disso, foram utilizadas fibras de juta e de carbono para melhorar
propriedades mecanicas. Como resultado, foi possivel verificar a melhora na resisténcia a flexao
e tenacidade do cimento, quando comparadas a amostra comumente utilizada na area da
construcgdo civil, e a autorregeneracao, permitindo uma reparacao recuperando assim parte da

resisténcia e integridade apds serem danificados.

Abd-Al Ftah e colaboradores (2022) prepararam amostras de concreto com as fibras de
Luffa cylindrica como uma alternativa para baixar o custo de produc¢do e reduzir os danos
causados ao meio ambiente. Para isso foi substituido 0,75 % do volume da mistura por fibras da
bucha vegetal, e os resultados mostraram aumento em algumas propriedades do concreto, tais
como resisténcia a flexdo e tensdo. Ainda, ocorreu um processo de coesao das fibras, que criou

uma melhor resisténcia a fissuragdo do concreto.

Foroutan e pesquisadores (2022) sintetizaram biodiesel a partir de 6leo reutilizado e
de fibras de Luffa cylindrica modificadas com rede metalorganica similar a zedlita chamada de
ZIF-67 e KOH. Os resultados da pesquisa mostraram que foi possivel fazer a sintese do biodiesel,
obtendo um valor maximo de rendimento de 98,31 %. A bucha vegetal modificada funciona

como catalizador dessa reagdo, podendo ser utilizada em mais de 4 etapas da producao.

A lignina presente na bucha vegetal pode afetar a futura aplicacdo na sintese e catalise
do biodiesel, devido ao fato do composto ndo apresentar atividade catalitica, podendo até
mesmo gerar a inibicdo de catalisadores. Por conta disso, é importante fazer o tratamento
alcalino da fibra vegetal para que haja essa diminuicao do percentual de lignina (FOROUTAN et

al,, 2022).

Khan et al (2019) trataram fibras de bucha vegetal por imersio em NaOH na
concentracdo de 4 mol.L-1 e utilizaram o polimero polidimetilsiloxano (PDMS) e nanoparticulas
de TiO2, além da dimetilformamida (DMF) como agente estabilizante para as NPs. O material foi
chamado de nano esponja e foi utilizado para retirada de 6leo da superficie de painéis solares.
Os resultados obtidos para estes materiais foram de 38 % de absorc¢ao para a nano esponja,

sendo a maior absor¢dao em comparagao com esponjas de PDMS com Luffa.

Os pesquisadores Alizadeh, Peighambardoust e Foroutan (2024) produziram um
nanocomposito em forma de hidrogel a base de poliacrilamida, bucha vegetal hidrolisada com
ferritas de cobalto, com o intuito de ser um adsorvente para ions de niquel. Os resultados obtidos

foram 93,83 % em um tempo de 100 minutos, demonstrando ser um adsorvente efetivo para a
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remocao de Ni2+, além de ser de baixo custo.

Sasan Narkesabad, Rafiee e Jalinejad (2023) estudaram a viabilidade da optimizacao
para adsor¢do de metais pesados da 4gua com a bucha vegetal amidoximada com silano. As fibras
sofreram tratamento alcalino para retirada do material amorfo e depois as fibras foram
modificadas com silano. Os resultados obtidos mostraram que os ions de chumbo, prata e cobre
foram os principais que houve adsorc¢ao, sendo destacado que houve 99,07 % de adsorc¢ao do

Pb2+.

Sahli et al. (2023) desenvolveram um fotocatalisador utilizando a bucha vegetal como
agente de reforco para fluoroplasticos como o PTFE e para a fotocatalise foi utilizado
nanoparticulas de TiO2. Os testes foram realizados com o azul de metileno com resultado
maximo de degradacao no valor de 94,7 % com a composi¢cdo de 35 % bucha vegetal, 5%
nanoparticulas de 6xido de titanio e 60 % PTFE. Esse resultado extremamente positivo foi
correlacionado com a area de superficie do material e o nimero de sitio ativos para

fotodegradacao.

Andrade e pesquisadores (2023) utilizaram a bucha vegetal como suporte para
nanoplacas de diooxido de titanio da forma anatase. Esse material gerado foi utilizado como um
nanocatalisador para a sintese de biogas a partir da agua residuaria da mandioca. Os resultados
demonstraram que com o material houve um aumento na producao de biogas devido ao estimulo

causado no metabolismo microbiano.

Ogunniyi et al. (2024) verificaram a utilizagdo da bucha vegetal em uma coluna de leito
fixo para remocao de fenol de um efluente. O material obteve resultados de remo¢ado chegando

em 99,5 % partindo de uma concentragao de 500 mg/L.

3.3 Ferritas

Existe uma grande quantidade de materiais possiveis para combinar com a bucha vegetal na
sintese de um compdsito. Um composto que agrega propriedades inorgdnicas ao material, e ainda

apresenta baixo custo, sdo as nanoparticulas de ferrita de zinco.

As ferritas sdo materiais magnéticos, nos ultimos anos estao ganhando cada vez mais espaco
na ciéncia, seja na area de tecnologia, comunicacdo, aparelhos eletronicos ou até mesmo na
biotecnologia e biomedicina. Esse aumento de utilizacdes é por conta das propriedades elétricas,

magnéticas e superficie reativa (HAZRA; GHOSH, 2014).
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As nanoferritas podem ter diferentes classificagdes, cada uma com caracteristicas préprias.
Um exemplo pode ser a variacdo das propriedades magnéticas conforme as posicdes que os ions
metdlicos ocupam. A primeira classificagdo é chamada espinélio, onde é possivel combinar dois ou
mais fons metalicos na estrutura cristalina, tendo a féormula AB,O4, onde A e B sdo metais. Existem
ainda outras duas possibilidades, a hexagonal que apresenta magnetismo para uma dire¢ao e possui

férmula A2*O - 6B3*0;3 - 12Fe®*, e a granada com férmula de 3M,0s - 5Fe203 (HAZRA; GHOSH, 2014).

Para sintetizar as nanoferritas existem caminhos possiveis a serem seguidos, e estes
dependem da classificacdo desejada e da composicdao do produto. Sdo citados na literatura os
seguintes métodos de preparacdo: sélido, gasoso, solucdo, hidrotermal ou combustdo (HAZRA;

GHOSH, 2014; KUMAR et al., 2020).

0 método sdlido envolve alta temperatura, agitacao durante todo o processo, adi¢gdo de
hidréxido ou carbonato de metais alcalinos terrosos, seguido por calcinacao. Na fase gasosa a
sintese ocorre através de deposicao de vapor quimico, com um gas percursor que € levado até
um sistema a vacuo e alta temperatura. Existe ainda a deposicdo de vapor dos compostos

organometalicos, em temperatura menor e pressao elevada (HAZRA; GHOSH, 2014).

Ja o método sol-gel se baseia em uma hidrolise catalisada por acido ou base, em seguida
condensacao desse material resultando em dispersodes de particulas de 6xido, que sdo nomeadas
“sol”, para obter o “gel” realiza-se a etapa de condensac¢ao. No método hidrotérmico tem-se uma
solucdo aquosa do metal desejado, meio alcalino submetido a autoclave em temperaturas entre
100-400 °C, parametros como pressdo, temperatura e tempo de reacao sao responsaveis por

mudangas no estado cristalino.

0 método de combustdo, também conhecido como combustdo de percursor, utiliza um
precursor de ferro combinado com um agente combustivel. A mistura é submetida a um
aquecimento rapido a altas temperaturas, liberando gases que impulsionam a reagdo e a
formacao de ferritas. A sintese por micela reversa, por outro lado, envolve a dissolucdo de ions
de ferro em uma solucdo contendo um surfactante. A adicao subsequente de um agente redutor
leva a formacao de ferritas no interior das micelas, estruturas com um nucleo hidrofébico

(HAZRA; GHOSH, 2014; HOUBI et al., 2021).

A coprecipitagdo leva destaque pela simplicidade e baixo custo. Nesse procedimento é
obrigatorio, no minimo uma solu¢ao aquosa de um sal metalico, um meio alcalino no qual sera

adicionado o sal, controle do pH da solug¢do e tempo para que ocorra a precipitagdo das ferritas.
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Depois é feita uma lavagem com dgua destilada e a secagem. O meio basico serve como um agente

de coprecipitacdo para as ferritas (KUMAR et al., 2020).

3.4 Ferritas de zinco

Dentre os estudos realizados com ferritas, um exemplo interessante sao as de zinco
(ZnFe204), classificadas como espinélio. Essa estrutura é em formato ctbico, onde os cations de
Zn?+ sao representados pela cor verde, os sitios tetraédricos e os cations de Fe3* sado
representados em vermelho. Os circulos sem cor sdo os &tomos de oxigénio (Figura 4) (RACHNA;

SINGH; AGARWAL, 2018).

As nanoparticulas de ferritas de zinco apresentam vdarias vantagens devido as
propriedades especificas nessa escala, como a maior area superficial, aprimoramento das
propriedades magnéticas. Devido a essas propriedades, o composto pode ser utilizado para
catdlise, além de haver um menor consumo do material por conta do aproveitamento das
propriedades, podendo ser vantajoso no ponto de vista econdmico (RACHNA; SINGH;

AGARWAL, 2018; TATARCHUK et al., 2021).

FIGURA 4 - ESTRUTURA QUiMICA DA NANOFERRITAS DE ZINCO (ZNFE204)
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Fonte: Rachna, Singh, Agarwal, 2018.

Nos ultimos anos as nanoferritas de zinco tém mostrado diferentes aplica¢ées, como por
exemplo: tratamento de cancer por hipertermia, componente de diferentes compdsitos,
producdo de hidrogénio através da fotoquimica e radioterapia (RACHNA; SINGH; AGARWAL,
2018; TATARCHUK et al., 2021).
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0 mecanismo de reacdo da formagdo das ferritas de zinco ainda ndo é definido
completamente e, sendo ainda estudado os subprodutos que podem ser formados na reacao.
Racha, Sing e Agarwal (2018) sugeriram que a reacdo de formacdo pelo método de

coprecipitacdo é de acordo com a seguinte reacgao:

Zn2* + Fe3++ OH- - ZnFe204 1 + 4 H20

Lima et al. (2019) modificaram o método tradicional de coprecipitagdo das ferritas de
zinco: além dos cloretos de zinco e ferro foi utilizado o glicerol como um agente estabilizante e
direcionador para as estruturas cristalinas do material. Os resultados mostraram a formacgao de
uma estrutura mais organizada com a presenc¢a do glicerol, quando comparado ao método

tradicional.

Nasrin, Chowdhury e Hoque (2019) sintetizaram nanoferritas através do método de
coprecipitacdo em solucdo. Foram utilizados como reagentes os seguintes sais: CoCl2:6H20,
MnCl2-4H20 e FeCl3-6H20. Foram preparadas solu¢des de cobalto, manganés e ferro, colocadas
em agitacdo a temperatura ambiente por 15 minutos. Depois, foi adicionado hidroxido de sédio
(NaOH) como agente de coprecipitacao, e agitacao por mais 30-40 minutos, sob rota¢do de 500
rpm. Para terminar a solucao foi aquecida a 90°C por 1 hora. O precipitado foi centrifugado a

12000 rpm por 30 minutos e lavado com agua destilada.

Chahar et al., (2021) sintetizaram ferritas de cobalto e zinco (CoZnFe204) através do
método de percursores de citrato, que sdo sais de nitrato e acido citrico, e aplicaram para a
degradacao do azul de metileno via fotocatalise. Os resultados mostraram que as ferritas se
aglomeraram, mas permaneceram na escala nanométrica. A maior degradacdo teve relacao
direta com o aumento da concentragao de cobalto, e o melhor resultado foi obtido em 1 hora de

exposicao a luz visivel.

Maposa e Melo Costa (2016) sintetizaram ferritas de niquel (NiFe204) e de zinco
(ZnFe204), pelo método de combustdo, e avaliaram a atividade catalitica para obtencao do
biodiesel por reacdo de esterificacdo via rota metalica. Os resultados mostraram uma possivel
correlacdo positiva entre a estrutura da ferrita de zinco com a boa capacidade catalitica. As

conversoes cataliticas foram de 49,08 e 99,06 % para niquel e zinco.
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Da Silva e colaboradores (2020) prepararam ferritas da seguinte composicdo ZnO-
Nio5ZnosFe204-Fe203 pelo método de combustdo e aplicaram como catalisador magnético na
conversao de 6leo residual em biodiesel. Como catalisador demonstrou uma boa eficiéncia para
conversao de ésteres etilicos de 96,18 %, também apresentando possibilidade de reutilizacdo do

composto.

Ashok et al. (2021) estudaram a viabilidade da ferrita de zinco substituindo magnésio
(Zn1-xMgxFe204), onde a fra¢do de x é variada entre 0,0 e 0,5 com altera¢do de 0,1 por amostra,
como catalisador para sintese do biodiesel. A ferrita de zinco pura demonstrou acdo catalitica de
97 %, mas o melhor resultado foi da composi¢cdo ZnosMgosFe204 com conversdo catalitica de
99,9 %. Além da possibilidade de recuperacao desse catalisador através de uma forca magnética

e permitindo a reutilizagdo do material.

Ashok e Kennedy (2019) sintetizaram um catalisador heterogéneo para a sintese do
biodiesel a partir de 6leo de cozinha usado. O catalisador sao ferritas de zinco preparadas pelo
método de combustdo por micro-ondas. A transesterificacdo do 6leo de cozinha para biodiesel

foi de 98,6 %, também foi possivel a reutilizacdo do composto.

Visto que as ferritas de zinco sao de simples obtencado e possuem propriedades elétrica,
térmica e magnética, existe a possibilidade de fixar esse material nas fibras de bucha vegetal, e
formar um compoésito com propriedades melhores que os materiais separados e aplicagdes

diversas, como serd mostrado a seguir.

Ahmad e colaboradores (2017) produziram um compdsito a base de fibra vegetal,
polimero e nanoferritas de niquel-zinco e, testaram as propriedades elétricas, magnéticas e
térmicas. Os compositos a base de fibra-polimero-ferrita tiveram varias vantagens, tais como:
fabricacdo simples, custo-beneficio e estabilidade. A fibra foi obtida do residuo da producdo de
azeite de dendé e o polimero utilizado foi a policaprolactona. As ferritas de Ni-Zn foram
sintetizadas pelo método sélido, utilizando altas temperaturas. Os resultados obtidos
demonstraram que a incorporacdao das nanoferritas aumentou as propriedades térmicas do

material, quando comparado com o sistema fibra-polimero.

Yang e colaboradores (2018) sintetizaram um compdsito de Fe304/Pr-BioCl/Luffa para
a degradacdo de corantes organicos. As nanoferritas foram sintetizadas pelo método de
combustao, foi feito um tratamento das fibras de Luffa com NaOH e H202 com o objetivo de

aumentar a hidrofilicidade das fibras, ou seja, retirar a lignina e as hemiceluloses presentes. As
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fibras da bucha vegetal modificadas mostraram uma adsor¢do e degradagao via fotocatdlise, o
destaque vai para o composito que obteve a maior adsor¢ao do corante Rodamina B (38 %) em

30 minutos e obteve uma fotodegradacdo de 99 %.

Alizadeh e participantes (2022) trabalharam com hidrélise acida das fibras de Luffa
cylindrica e a modificagdo com nanoferritas de cobalto, visando a remog¢ao do cation de niquel
(Ni2*) da agua. O tratamento da fibra foi inicialmente feito com acido sulftirico concentrado e a
sintese das nanoferritas a partir do método de coprecipitacdo, utilizando o NaOH. Esse
composito com cobalto e as fibras naturais demonstrou resultados eficientes para remog¢do dos

fons de niquel em 99,13 % chegando em uma capacidade maxima de adsor¢do de 44,42 mg/g.

Sur et al. (2023) produziram ferritas de zinco através da sinterizagdo assistida por
campo elétrico. O intuito era verificar as propriedades magnéticas desse material. As ferritas
obtidas demonstraram uma diminui¢do na coercitividade e um aumento na saturagdo de
magnetizacdo, possibilitando assim, uma melhora em dispositivos a base de microondas e

escudos magnéticos.

Abdel Maksoud e pesquisadores (2023) produziram um compoésito com acido himico e
ferritas de zinco para adsorc¢ao e separacao de Césio (Cs I) e Bario (Ba II). O material se mostrou
eficiente na adsor¢dao dos dois compostos, tendo um resultado bem melhor para o Cs I, sendo

mais do que o dobro em comparagao com o Ba Il.

A influéncia da substituicdo de Cu2+ em amostras de ferritas de zinco em fenémenos
Opticos, magnéticos, estruturais e no comportamento antibacteriano foi verificado por Nadhiva
et al. (2023). Foram avaliadas 4 amostras variando de 0 a 75 % de cobre nas ferritas. Os
resultados mostraram que com o aumento de cobre ha um aumento da banda gap do material,
também ha o aumento da atividade antibactericida conforme ha o aumento na proporc¢ao de

cobre.

Latif e colaboradores desenvolveram ferritas de zinco pelo método de coprecipitacdo
para performance catalitica de residuos farmacéuticos como o diclofenato sédico de aguas
residuais. O tamanho médio do cristalito verificado pela sintese das ferritas foi de 44 nm. Os
resultados da fotodegracdo demonstraram ser um material promissor, degradando 61,4 % em

apenas 120 minutos com uma baixa perda de 3,9 %.

Diante do exposto, foi possivel observar que as fibras de bucha vegetal tém diversas

aplicagdes e existe a possibilidade da preparacdao de um compdsito com nanoferritas, que pode
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ser utilizado em areas distintas, como por exemplo, remoc¢do de corantes da dgua, refor¢o da

matriz de um geopolimero e catalise na sintese do biodiesel.
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4. MATERIAIS E METODOS

A bucha vegetal pura da marca BioWash foi cortada manualmente para sua utilizacdo no
formato de fibra (BVP2), depois outra amostra foi moida no moinho de martelos marca Amef,
durante 20 minutos (BVP), a 1120 rpm. Como pr6xima etapa, o material foi passado numa
peneira TAMIS de 35 mesh e submetido as primeiras analises. A Figura 5 representa as duas

versoes da BV.

FIGURA 5 - BUCHA VEGETAL PURA EM FIBRA E EM PO

Fonte: Autoria propria, 2024.

Para determinar o teor de umidade da bucha vegetal (em p6 e em fibra), foi utilizado o
método de secagem na estufa (SALIMI et al., 2021) que consiste em pesar 1,0 g do material em
uma balancga analitica e colocar a 105 °C, acompanhando de 2 em 2 horas, até atingir massa
constante. O teor de umidade foi calculado pela diferenga da massa inicial (g) e massa seca (g),
dividindo pela massa seca, sendo obtido a porcentagem da umidade nas amostras de bucha. O

teste foi feito em triplicata e foi calculada a média aritmética.

Para o tratamento alcalino, foram seguidos dois métodos, para avaliar qual poderia ser
mais eficaz: o primeiro consistiu em pesar 5,0 g da bucha vegetal em pg, em balanc¢a analitica da
marca Marte, modelo AS 2000C, e adicionar hidréxido de s6dio (NaOH), marca REATEC, a 0,5
mol.L-1, sob agita¢do constante durante 1 hora, a temperatura ambiente. Na sequéncia, o material

foi lavado com agua destilada até pH neutro e seco em uma estufa, marca SPLabor modelo SP-
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100/150, a 80° C até atingir massa constante. Esse processo foi feito em triplicata, adaptado de

(ANBUKARASI; KALAISELVAM, 2015).

Ja no método 2 foi pesado 5,0 g de bucha vegetal e adicionado a uma solugdo de 0,1
mol.L-1 de NaOH, sob aquecimento de 100 2C e agitagdo constante e, ap6s a fervura foi mantido
em contato por 20 minutos. As fibras foram lavadas com agua destilada e secas a 80° C, até atingir
massa constante, adaptado de (MARTINEZ-PAVETTI et al, 2021). Esses métodos foram
utilizados na bucha vegetal em po6 e nas fibras, em triplicata, sendo que no caso das fibras, estas
foram cortadas com tesoura, mantendo uniformidade no tamanho. Na Figura 6 esta apresentado

o procedimento realizado para a bucha vegetal no formato de fibras.

FIGURA 6 - TRATAMENTO ALCALINO DA FIBRA DE BUCHA VEGETAL COM NAOH PELO METODO 2

Fonte: Autoria prépria, 2023

As fibras de Luffa antes e depois do tratamento foram avaliadas por espectroscopia na
regido do infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), difracdo de raios X (DRX),
microscopia eletronica de varredura (MEV). Essas andlises foram responsaveis pela avaliacdo da
eficiéncia do tratamento, visando a retirada parcial ou total da lignina e das hemiceluloses da

bucha vegetal.

A analise de FTIR foi realizada no aparelho disponivel na Central Analitica Multiusuario
de Medianeira (CEANMED), marca Frontier PeckinElmer, modelo Spectrun 100 S. As leituras
foram realizadas por ATR, utilizando cristal de ZnSe, na faixa de 4000 a 450 cm-1, com um total

de 32 scans e resolucao de 4 cm-1.

Para a analise de difracdo de raios X (DRX) foi utilizado o equipamento da marca
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Shimadzu, modelo XRD-7000, com as seguintes condi¢des de analise: Scan de 2°/min de 5°a 80°,
radiacdo de Ko de cobre (A=1,5418A), corrente de 30 mA e voltagem 30 kV, disponivel no Centro

Multiusudrio de Caracterizagdo de Materiais (CMCM).

A partir dos dados de DRX foi possivel calcular a % de cristalinidade do material através
da Equacdo 2, onde: al cristalino é a area da por¢ao cristalina do material e ] amorfo é a drea da

por¢dao amorfa (MARTINEZ-PAVETTI et al., 2021).

. . l cristali
[% Cristalinidade = el

x 100] 2)

l cristalino+l amorfo

Para a microscopia eletrénica de varredura (MEV), foi necessario a metalizacdo da
superficie das amostras com ouro. As medidas foram realizadas no equipamento marca Zeiss,
modelo EVO MA15, disponibilizado pelo Centro de Multiusuario de Caracterizacdo de Materiais

(CMCM). As condigdes das analises foram de 20 kV e aumentos de 50, 100, 200 e 1000x.

Apés o tratamento inicial das fibras, foram sintetizadas as ferritas de zinco (ZnFe204)
pelo método de coprecipitagdo em solucdo. Seguindo o método adaptado de Rachna, Singh e
Agarwal (2018). Para isso, foi pesado em uma balanga analitica 1,36 g de cloreto de zinco (ZnClz2)
e 3,24 g de cloreto de ferro (FeCls3), ambos da marca REATEC, seguindo a proporc¢ao
estequiométrica de 1:2, respectivamente. Os sais foram dissolvidos em 100 mL de agua
destilada, a uma concentracao de 0,025 mol.L-1 de ZnClz e 0,05 mol.L-1 de FeCls, aquecido a 60°
C por 1 hora sob agitacdo constante e adicionado NaOH como agente de coprecipitacgdo,
alterando o pH dasolucdo paraafaixade 11 a 13. Na sequéncia, a solucdo foi deixada em repouso
por 20 minutos para a formacdo das ferritas. O material foi lavado com agua destilada para
retirada do excesso de NaOH, até atingir pH neutro e entao seco na estufa a 75°C por 24 horas.

Esse procedimento foi repetido em triplicata.

Para sintetizar o compésito de Luffa cylindrica/ZnFe204 foi preparado solucdo de
cloreto de zinco (ZnClz) e cloreto de ferro (FeCls) na propor¢do estequiométrica de 1:2,
respectivamente. Os sais foram dissolvidos em agua juntamente com a bucha vegetal (p6 e fibra)
previamente tratadas pelos dois métodos descritos. Foi adicionado NaOH para ajuste do pH da
solucdo e para que houvesse a precipitagdo, mantendo o aquecimento a 60° C e agitacao

constante, durante 1 hora. O material foi seco em estufa a 75° C por 24 horas. As amostras foram
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identificadas da seguinte forma: método de tratamento 1- bucha vegetal com ferritas 1 (BVFe1)
e método de tratamento 2 - bucha vegetal com ferritas 2 (BVFe2). O procedimento utilizado foi
adaptado de ANDHARE et al., 2020; NASRIN; CHOWDHURY; HOQUE, 2019) e foi repetido com a
bucha vegetal na forma de fibra com ambos os tratamentos alcalinos (com e sem aquecimento).
O composito proveniente do método 1 foi nomeado de bucha vegetal com ferritas 3 (BVFe3) e o

método 2 - bucha vegetal com ferritas 4 (BVFe4).

Para melhor compreensdo de cada nomenclatura, a Tabela 1 apresenta a especificacao

de cada uma.

TABELA 1 - ESPECIFICACAO DE CADA NOMENCLATURA

Nomenclatura Amostra
BVP Bucha vegetal pura em p6
BVP2 Bucha vegetal pura em fibra
BVT1 Bucha vegetal em pé pelo tratamento
alcalino sem aquecimento
BVT2 Bucha vegetal em pé pelo tratamento
alcalino com aquecimento
BVT3 Bucha vegetal em fibra pelo tratamento
alcalino sem aquecimento
BVT4 Bucha vegetal em fibra pelo tratamento
alcalino com aquecimento
BVFel Compdsito a partir da bucha vegetal em
po6 apds tratamento alcalino sem
aquecimento
BVFe2 Compdsito a partir da bucha vegetal em
po6 apds tratamento alcalino com
aquecimento
BVFe3 Compdsito a partir da bucha vegetal em
fibra apés tratamento alcalino sem
aquecimento
BVFe4 Compdsito a partir da bucha vegetal em
fibra apds tratamento alcalino com
aquecimento
ZnFe204 Ferritas de zinco

Fonte: Autoria propria, 2024.

A caracterizacdo da fibra modificada com as nanoferritas foi realizada através das
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técnicas ja descritas: FTIR, MEV e DRX.

Com os dados de DRX foi utilizada a equacdo de Scherrer para o calculo do tamanho do
cristalito, representado pela Equacdo 3. O Dna equacdo representa o tamanho do cristalito, K é
uma constante que se refere a particulas, iguala 0,94, A é o comprimento de onda da radiagao
eletromagnética utilizada pelo equipamento (Acu=1,5406 A), 6 é 0 angulo de Bragg e por tltimo

B é largura a meia altura do pico de difracao, em radianos (BASAK et al., 2022).

KA

D= ——=-—
6)
B cos 3)

Além disso, a microscopia eletronica de transmissao (MET) foi utilizada para verificar
se houve a formacdo de nanoparticulas e a morfologia do material, sendo avaliadas as amostras
BV /ferritas e ferritas puras. Essa analise foi feita equipamento marca JEOL JEM 1200EX-II, com
resolucao de 0,1 nm nas imagens em campo claro e. Estas configuracdes permitem realizar
imagens em campo claro (Brigth Field - BF). O equipamento estd disponivel no centro de
microscopia eletrénica da Universidade Federal do Parand (CME-UFPR). As amostras foram
dispersas por ultrassom em etanol, a partir de gotas dessa solucdao que foram depositadas nos

grids de cobra, passando por uma fibra de formvar e por uma fibra de carbono.

A forca magnética foi testada de acordo com o processo analitico e um aparelho
desenvolvido por Souza e pesquisadores (2013). No primeiro passo foi obtido as curvas de
campo magnético (G) versus corrente elétrica aplicada (A). Em seguida, a sonda magnética foi
removida do sistema, a balanca analitica foi fechada e entao, foi obtido as curvas de corrente
elétrica versus massa (g). A amostra, com a massa conhecida, foi carregada no suporte de

amostra e introduzida no cilindro da Figura 7.
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FIGURA 7 - APARELHO UTILIZADO PARA MEDICAO DA FORGA MAGNETICA EM FUNCAO DO CAMPO MAGNETICO

Fonte: Souza et al., 2013.

A balanga analitica foi tarada e as amostras sdo submetidas as mesmas condi¢des de
campo magnético do primeiro passo. Conforme ocorreu a variacao da massa, foi registrado o
valor de corrente elétrica utilizada. O médulo da for¢ca magnética foi calculado a partir de uma
equacao (|Fm | = Am x g) e os valores de corrente elétrica foram substituidos por campo magnético,

obtendo a for¢ca magnética em funcao do campo magnético.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir serdo apresentados os resultados obtidos para as amostras de bucha vegetal
pura e tratada, em po e fibra, para as nanoferritas de zinco e para os compésitos de Luffa

cylindrica/ZnFez04.

5.1 Analises realizadas na bucha vegetal pura

5.1.1 Teste de umidade

O resultado do teste de umidade para a bucha vegetal em p6 foi de 8,3 + 0,3 % e para a
fibra 11,7 £0,2 %. A fibra apresentou um valor maior pois, possivelmente, consegue segurar mais

umidade devido ao entrelagamento da estrutura e ficou quebradi¢ca (CHEN et al., 2018).

Ja para a versdao em po, provavelmente acontece uma perda de umidade durante o
processo de moagem, os valores obtidos estdo de acordo com CHEN et al, 2018 e

KALUSURAMAN et al., 2019.

5.1.2 Espectroscopia na regidao do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR)

0 espectro de FTIR da bucha vegetal pura, em pé e em fibra, esta apresentado na Figura

8, onde estdo destacadas algumas bandas caracteristicas.
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FIGURA 8 - ESPECTROS NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER DA BUCHA VEGETAL PURA EM
PO (A) E EM FIBRA (B)
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Fonte: Autoria prépria, 2024.

Em ambos os espectros a banda mostrada na regido de 3330 cm-! corresponde ao
estiramento da ligacdo -OH presente na estrutura da celulose, a banda em2920 cm! é associada
a ligagdes simétricas (-CHs) e assimétricas (-CHz), e que podem estar relacionadas com o grupo

metil e metilenos da celulose, hemiceluloses e lignina.

Em 1047 cm verificou-se a banda relacionada a ligacdo C-OH da celulose e
hemiceluloses, e em 1735 cm! a ligacdo da carbonila (C=0) presente na lignina. Um outro
indicativo da lignina é a banda em 899 cm'1, que é correspondente aos anéis ndo simétricos fora
de fase (MARTINEZ-PAVETTI et al., 2021). Com esse resultado foi possivel verificar a presenca
dos trés componentes principais da fibra vegetal, conforme também apresentado pelos autores

(Kalusuraman et al., 2019; Mohana Krishnudu et al., 2019).
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Além disso, em 1640 cm! foi possivel observar uma banda referente a 4gua absorvida
na fase cristalina da celulose, e em 1456 cm1 os grupos metil, bandas ja verificadas por Martinez-

Pavetti et al., (2021).

A Tabela 2 representa um resumo das bandas apresentadas nos espectros da bucha

vegetal pura em p6 (BVP) e bucha vegetal pura em fibra (BVP2).

TABELA 2 - RESUMO DOS ESPECTROS DE FTIR NA INVESTIGACAO DOS GRUPOS FUNCIONAIS DA BUCHA VEGETAL PURA EM
PO (BVP) E PURA EM FIBRA (BVP2)

Ndimero de onda (cm—1) Atribuicao das bandas
3330 Estiramento da liga¢do -OH
2920 Estiramento da ligacao -CHs e -CHz2
1735 Vibracdo da ligagdo C=0
1640 Agua absorvida na fase cristalina da celulose
1456 Vibracdo de grupo metil
1047 Vibracao da ligagdo C-OH
889 Vibracdo da ligacdo de anéis ndo simétricos

Fonte: Autoria prépria, 2024.

5.1.3 Difracao de raios-X (DRX)

O difratograma ilustrado na Figura 9, caracteristico de materiais lignocelulésicos, ja foi

verificado por (CHEN etal., 2018; MARTINEZ-PAVETTI et al.,, 2021).
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FIGURA 9 - DIFRATOGRAMA DE RAIO X DA BUCHA VEGETAL PURA EM PO (A) E EM FIBRA (B)
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Fonte: Autoria propria, 2024,

Através dos resultados pode-se constatar semelhanca entre os difratogramas da
amostra em pé e em fibra, os picos provenientes da celulose em 26° ou seja, 15°, 22°, 34,5° e
37,8° que representam a parte cristalina deste composto. Além disso, foi possivel verificar
regioes amorfas, pois a lignina e hemiceluloses da estrutura da bucha vegetal ndo apresentam

cristalinidade no DRX (MARTINEZ-PAVETTI et al., 2021).

Os planos cristalinos referente aos picos caracteristicos da celulose sao 110, 200, 002 e
040, respectivamente, para os picos em ordem crescente. Isso apresenta caracteristicas da
celulose tipo I presente em fibras naturais, também ja verificado por Martinez-Pavetti e

colaboradores (2021).

A partir da Equacdo 2 foi feito o calculo da cristalinidade da bucha vegetal pura, onde
obteve-se um valor de 34,79 % para o p6 e 42,52 % para fibra. De acordo com Martinez-Pavetti
e colaboradores (2021) e Mohanta e Acharya (2016), esse valor esta coerente para a bucha
vegetal pura sem o tratamento alcalino, pois existe varios outros compostos na estrutura que

nao apresentam cristalinidade.

5.1.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Asimagens de MEV da bucha vegetal pura em p6 estdo representadas na Figura 10, onde
foi possivel observar algumas irregularidades na superficie das placas, que possivelmente, sdo

provenientes da moagem ou até mesmo da lavagem com dgua deionizada, onde ndo retirou todos
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os residuos de impurezas provenientes do fruto (KALUSURAMAN et al,, 2019). Além disso, a
bucha vegetal pode conter membranas na superficie por conta de ser um fruto (MARTINEZ-

PAVETTI et al., 2021).

FIGURA 10 - IMAGEM DE MEV DA BUCHA VEGETAL PURA EM PO (BVP)
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Fonte: Autoria propria, 2023.

A Figura 11 apresenta as imagens de MEV da bucha vegetal pura em fibra (BVP2)

FIGURA 11- IMAGEM DE MEV DA BUCHA VEGETAL PURA EM FIBRA (BVP2)
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

Foi possivel verificar que a superficie da bucha vegetal em fibra apresenta as fibras
alongadas e uniformemente dispostas, sem que haja poros ou rugosidade. Foi observado uma
possivel contaminacao com algum metal proveniente do fruto da bucha, mesmo com a lavagem
ndo possivel fazer a retirada dessa impureza. Os detalhes da fibra foram apresentados também

por (KALUSURAMAN et al., 2019).

5.2 Bucha vegetal ap6s o tratamento alcalino
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A Figura 12 mostra o resultado da bucha vegetal apds o tratamento alcalino e secagem

em estufa.

FIGURA 12 - BUCHA VEGETAL EM PO APOS O TRATAMENTO ALCALINO 1 (A) E 2 (B)

Fonte: Autoria propria, 2024.

Ja na Figura 13 é indicado a bucha vegetal em fibra apds o tratamento alcalino.

FIGURA 13 - BUCHA VEGETAL EM FIBRA APOS O TRATAMENTO ALCALINO 1 (A) E 2 (B)

Fonte: Autoria prépria, 2024.
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Nas duas Figuras, a placa de petri (a) se refere ao tratamento alcalino pelo método 1 e a
(b) ao método 2. Nos dois casos ndo foi possivel notar algum tipo de alteracdo da bucha,

apresentando as mesmas caracteristicas visuais da amostra natural.

5.2.1 Espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR)

A Figura 14 mostra o espectro de FTIR da bucha vegetal pura em p6 (BVP) comparado

a bucha vegetal com tratamento alcalino através do método 1 (BVT1) e método 2 (BVT2).
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FIGURA 14 - ESPECTROS NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER DAS AMOSTRAS DE BUCHA
VEGETAL PURA EM PO SEM TRATAMENTO (BVP), BUCHA VEGETAL COM TRATAMENTO ALCALINO PELO METODO 1
(BVTP1) E METODO 2 (BVTP2) (A) E ESPECTRO DE FTIR COM ZOOM NA REGIAO DE 1735 CM-1 DAS AMOSTRAS DE
BVPP, BVTP1 E BVTP2 (B).
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

As bandas apresentadas para as amostras, estdo relacionadas as vibragdes de -OH em
3330 cm, correspondente ao estiramento da ligagdo -OH, indicando a presenca de grupos
hidroxila em moléculas como celulose, hemiceluloses e outros compostos; em 2920 cm-1, que
indica liga¢des simétricas (CHs), provenientes de grupos metila encontrado nas hemiceluloses,
e em 1047 cm corresponde ao estiramento assimétrico das ligacdes (CH2), relacionado
diretamente ao grupo metileno presente em moléculas como celulose e hemicelulose, também

podendo ser atribuida a ligacdes C-OH.
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A presenca dessas bandas é coerente com estudos prévios realizados por Chen et al.
(2018), Kalusuraman et al. (2019) e Martinez-Pavetti et al. (2021), que também observaram

essas caracteristicas vibracionais da bucha vegetal com tratamento alcalino.

As trés amostras também apresentaram a banda em 896 cm-l correspondente a
frequéncia vibrante da celulose tipo I, e em 1640 cm-! da absor¢ao de agua da fase cristalina da

celulose (MARTINEZ-PAVETTI et al.,, 2021).

A Figura 15 representa os espectros de FTIR da bucha vegetal no formato de fibra, com

os respectivos tratamentos alcalinos.

FIGURA 15 - ESPECTROS NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER DAS AMOSTRAS DE BUCHA
VEGETAL PURA EM FIBRA SEM TRATAMENTO (BVP2), BUCHA VEGETAL COM TRATAMENTO ALCALINO PELO METODO 1
(BVT3) EMETODO 2 (BVT4) (A) E ESPECTRO DE FTIR COM ZOOM NA REGIAO DE 1735 CM-1 DAS AMOSTRAS DE
BVP2,BVT4 EBVT4
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Fonte: Autoria prépria, 2024.
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As mesmas bandas sao identificadas no espectro da bucha vegetal em fibra pura, e com
os tratamentos. Mais uma vez demonstrando que ndo ha diferenga, em termos de caracterizacao

estrutural, entre as amostras em pd ou em fibra aparente.

Uma alteracao foi notada na Figura 14 (b) e 15 (b) entre os espectros na banda de 1735
cm-1 que nas amostras de bucha vegetal pura em p6 (BVP) e em fibra (BVP2), pois é relacionada
as vibracdes do grupamento organico carbonila (C=0), indicando a presenca deste grupo em
compostos como cetonas, aldeidos e ésteres, que podem estar presentes em moléculas de
lignina. Estudos realizados por Chen et al. (2018) e Maritnez-Pavetti et al. (2021) indicaram que
essa alteracdo é esperada devido ao tratamento alcalino feito na fibra, havendo uma retirada
parcial ou total da lignina presente, esta hipotese pode ser comprovada por exemplo através da
comparacao da intensidade das bandas caracteristicas da lignina em espectros de diferentes

amostras, é possivel determinar a porcentagem de lignina removida pelo tratamento alcalino.

A Tabela 3 representa um resumo das bandas mostradas nos dois espectros da bucha

vegetal apds tratamento alcalino pelos métodos 1 e 2, em po6 e em fibra.

TABELA 3 - RESUMO DOS ESPECTROS DE FTIR NA INVESTIGACAO DOS GRUPOS FUNCIONAIS DA BUCHA VEGETAL APOS
TRATAMENTO ALCALINO PELOS METODOS 1 E 2, EM PO E EM FIBRA.

Ndmero de onda (cm—1) Atribuicao das bandas
3330 Estiramento da liga¢do -OH
2920 Estiramento da ligacdo -CHs e -CH2
1640 Agua absorvida na fase cristalina da celulose
1735 Vibracao da ligagdo C=0
1456 Vibragdo de grupo metil
1047 Vibragdo da ligagdo C-OH
889 Vibragdo da ligagdo de anéis ndo simétricos

Fonte: Autoria propria, 2024.
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5.2.2 Difracao de raios-X (DRX)

Os difratogramas obtidos para a bucha vegetal pura (BVP), bucha vegetal tratada pelo

método 1 (BVT1) e método 2 (BVT2) estdo representados na Figura 16.

FIGURA 16 - DIFRATOGRAMAS DA BUCHA VEGETAL PURA (EM PO) E COM TRATAMENTO PELO METODO 1 (A) E BUCHA
VEGETAL PURA E COM TRATAMENTO PELO METODO 2 (B).
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26 (graus) 26 (graus)

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Como foi verificado por FTIR, o tratamento alcalino também traz efeitos no
difratograma. Como esta sendo alterada a por¢dao amorfa do material é esperado o destaque da
porgdo cristalina, ja verificado por Chen e colaboradores (2018). Os picos que se referem a
celulose se mantiveram em 26: 15°, 22°, 34,5° 37,8°, mas houve um estreitamento desses, o que
foi estudado por Martinez-Pavetti e pesquisadores (2021), sendo atribuido ao tratamento

alcalino.
Outra colaboracgdo para a efetividade do tratamento alcalino apresentado por Martinez-

Pavetti et al. (2021) é o destaque do pico em 34,5° referente a celulose tipo I, estrutura cristalina

da celulose presente em fibras vegetais, colaborando com valores de FTIR.

0 calculo da cristalinidade através da Equacao 2 foi repetido para as amostras tratadas
com o hidréxido de sédio e foram obtidos os valores de 43,84 % e 47,56 % para BVT1 e BVT2,

respectivamente.
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0 aumento da cristalinidade ja era esperado, segundo Martinez-Pavetti e pesquisadores
(2021) e Mohanta e Acharya (2016) neste caso pode-se constatar que houve retirada,
parcialmente ou totalmente, da por¢do amorfa da amostra (lignina). Esses valores sdo
complementares a andlise de FTIR, onde nao foi identificado a banda da carbonila (C=0),

presente na estrutura quimica da lignina e das hemiceluloses.

Para as amostras em fibra ap6s o tratamento alcalino obteve-se os difratogramas

apresentados na Figura 17.

FIGURA 17 - DIFRATOGRAMA DAS AMOSTRAS DE BUCHA VEGETAL EM FIBRA PURA EM FIBRA (BVP2) EM COMPARACAO
coMm BVT3 (A) E BVT4 (B).
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Fonte: Autoria propria, 2024.

Foi possivel observar que as amostras em fibra apés o tratamento também
apresentaram os picos caracteristicos da celulose em 15, 22, 34,5 e 37,8° e, nao foi evidenciado
nenhuma mudanga significativa comparando as amostras em pé (BVT1 e BVT2) e em fibra

(BVT3 e BVT4).

0 calculo da porcentagem cristalina foi repetido para as amostras de bucha vegetal em
fibra, a cristalinidade s de 42,52 % foi para 49,18 % para a amostra BVT3 e 50,99 % para BVT4.
Desta forma, a andlise de DRX foi importante para constatar picos provenientes da celulose no
material e colaborar para validez do tratamento alcalino, indicando um aumento da

cristalinidade do material.

5.2.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)
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Na Figura 18 podem ser verificadas as fotomicrografias obtidas por microscopia
eletronica de varredura da bucha em p6 apés o tratamento métodos 1 (a, b) e 2 (c, d). Neste caso,
foi possivel observar que em ambos os casos ndo houve uma alteracdo na superficie, um ponto
positivo pensando na sintese do compésito. Martinez-Pavetti e participantes (2021) mostraram
que apo6s o tratamento alcalino mantém a integridade do material, sem que haja

comprometimento da bucha para uma futura utilizagao.

FIGURA 18 - FOTOMICROGRAFIAS OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA PARA A BUCHA VEGETAL
TRATADA PELO METODO 1 (A) E (B), BUCHA VEGETAL TRATADA PELO METODO 2 (C) E (D).

S NG ST 8

'Y
Signal A =NTS BSD
Mag= 100KX

EHT =20.00 KV Signal A = NTS BSD EHT =20.00 kv
WD = 85mm Mag= 500 X% Y WD = B5mm

EHT =20.00 kv Signal A = NTS BSD
WD = 85mm Mag= 500X n WD = 85mm

EHT =20.00 kv Signal A = NTS BSD

Mag= 1.00KX

Fonte: Autoria propria, 2023.

Fotomicrografias também foram obtidas para as fibras apds o tratamento alcalino sem
aquecimento (Figura 19 a, b) e com aquecimento (Figura 19 c, d), sendo também constatado que

ndo houve uma alteracao na superficie da fibra, mantendo a integridade da bucha.
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FIGURA 19 - FOTOMICROGRAFIAS OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA PARA A BUCHA VEGETAL
TRATADA PELO METODO 1 (A) E (B), METODO 2 (C) E (D).

EHT =20.00 kv = EHT =20.00 kv Signal A = NTS BSD
WD = B5mm tag = WD = 85 mm Mag= 100 KX

i

EMT = 20,00 k¥ Signal A = NT& BSD Date 113 Feb 2023 E EMT = 20,00 k¥ Signal A = NT& BSD Date 113 Feb 2023 l rll—_
WD = 85mm Mag= 250 X WPB_ WD = 8.5mm Mag= 100 KX PB_

Fonte: Autoria prépria, 2023.

A diferenca obtida entre os dois tratamentos nao foi expressiva, a ponto de um método
se sobressair ao outro. Porém, ao analisar consequéncias ambientais, 0 método 2 demonstrou
ser mais vantajoso devido a reducao no uso de reagentes quimicos, uma pauta importante visto

que este processo pode vir a ser feito em grande escala.

Pesquisas recentes realizadas por por Tamboli et al. (2023) e Din et al. (2020)
defenderam a pauta da quimica verde e diminui¢cdo na utilizacdo de reagentes devidos aos
impactos no meio ambiente, tais como, toxicidade aquatica e degradagao do solo, caso o descarte

inapropriado.

5.3 Nanoferritas de zinco (ZnFe;04)

5.3.1 Espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR)

Na Figura 20 foi possivel observar o FTIR da ferrita de zinco pura.
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FIGURA 20 - ESPECTROS NA REGIA0 DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER DA AMOSTRA DE FERRRITA
DE ZINCO (ZNFE204)
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Fonte: Autoria prépria, 2024.

As bandas caracteristicas da amostra estao identificadas em 1383 cm! referente a
ligacdo Zn-0 e em 1032 cm! correspondente a ligacao Fe-0. Essas bandas foram verificadas por

Kesraoui, Bouzaabia e Seffen (2019) e sdo relacionadas as ferritas de zinco.

Também foi verificado outras bandas como a de 3330 cm'! correspondente ao
estiramento da ligacdo OH e deformacao angular em 1640 cm1, relacionadas com a presenca de
agua na amostra. Kesraoui, Bouzaabia e Seffen (2019) e Patade et al. (2020) constataram essa

questdo. Na tabela 4 se encontra a compilacdo destes valores.

TABELA 4 - BANDAS APRESENTADAS NOS ESPECTROS DE FTIR PARA AS FERRITAS DE ZINCO (ZNFE204).

Numero de onda (cm—1) Atribuicao das bandas

3330 Estiramento da ligacao -OH

1640 Deformacédo angular -OH
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1383 Estiramento da ligacao Zn-0

1032 Estiramento da ligacao Fe-O

Fonte: Autoria prépria, 2024.

5.3.2 Difracao de raios-X (DRX)

Na Figura 21 o difratograma da amostra de ferrita de zinco sintetizada pelo método de
coprecipitacdo possuem alguns picos caracteristicos em 26, que sdo: 35,29, 56,5° e 62,12, ja

verificados anteriormente pelos autores (PATADE et al., 2020; PUSPITASARI et al.,, 2021).

FIGURA 21 - DIFRATOGRAMA DE RAIOS-X OBTIDO PARA A FERRITA DE ZINCO (ZNFE204)
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Fonte: Autoria propria, 2023.

Os picos demarcados na Figura 21 correspondem respectivamente aos planos
cristalinos 311, 511,440 e sdo indicativos da estrutura de espinélio para as ferritas de zinco, ja

constatadas por Nadhiva et al. (2023).

O célculo da porcentagem cristalina desse material foi feito utilizando a Equacgdo 2 e

obteve-se um valor de 99 % de cristalinidade, este valor era esperado devido ao fato de o
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material ter uma estrutura cristalina bem definida. A porcentagem encontrada esta de acordo

com estudos feitos por Patade et al., (2020) e Rachna, Singh, Agarwal, (2018).

O resultado do calculo de Scherrer utilizando a Equagao 3 obteve um tamanho médio de

cristalito de 16 nm. Basak et al. (2022) utilizou o mesmo calculo e obteve valores similares.

Os outros picos apresentados no difratograma podem estar relacionados a formacao de
subprodutos na reacao de coprecipitagdo, como por exemplo, 6xido de zinco e 6xido de ferro. A
formacdo de subprodutos nesse método de sintese ja foi vista por Patade e colaboradores

(2020).

5.3.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As fotomicrografias obtidas por MEV das ferritas de zinco estdo demonstradas na Figura
22, onde foi verificado particulas que estdo em escalas micrométricas, através do software
image], isso pode ser correlacionado com uma possivel aglomeracao, ja avaliado por Patade et
al. (2020) nesta classe de sintese, que nesse caso, possivelmente foi relacionado a interacoes

magnéticas entre os ions, favorecendo entdo a aglomeragao dessas particulas.

FIGURA 22 - FOTOMICROGRAFIAS OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA PARA AS FERRITAS DE ZINCO
(ZNFE204) COM AUMENTOS DE 1.000x (A) E 2.500x (B).

” w“ : ?;“. : /. , \

EHT =20.00 KV EHT = 20.00 kv Sigral A = NTS BSD Date 13 Feb 2023 l ' If-m'
WD = 85mm Mag= 1.00KX i WD = 8.5mm Mag= 250KX rPR

Fonte: Autoria prépria, 2023.

5.3.2 Microscopia eletronica de transmissao (MET)

A Figura 23 mostra a analise de microscopia eletronica de transmissdo com imagem em

campo claro para as nanoferritas de zinco, sendo estas de regides diferentes.
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FIGURA 23 - FOTOMICROSCOPIA EM CAMPO CLARO DAS AMOSTRAS DE ZNFE204 EM PO COM AUMENTO DE 25.000X (A)E
AUMENTO DE 100.000x (B)

(a)

(b)

Fonte: Autoria prépria, 2024.

Foi possivel observar na microfotografia uma regido com varias particulas juntas, isso
pode ser por conta das interagdes magnéticas ou até mesmo do modo de preparo para a analise
que é em solucgdo. Lietal. (2021) indicou essas correlagdes de aglomeracao e método de preparo
para andlise, pois dependendo da quantidade de amostra que é colocada na solu¢do com etanol

pode haver diferenca das imagens e do comportamento das particulas.
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A variacdo do didmetro dessas particulas ficou entre 6 e 40 nm, verificado pelo software
image], representado pelo histograma na Figura 24. Foi contabilizado um total de 429 particulas
em diferentes imagens, a média foi igual a 19,25 nm e desvio padrao de 6,26. Os valores obtidos

estdo de acordo para a sintese de ferritas de zinco pelo método de coprecipitacgao.

O diametro médio verificado por MET esta de acordo com o tamanho médio do cristalito

verificado por DRX, isso foi visto nos estudos realizados por Patade et al. (2020).

FIGURA 24 - HISTOGRAMA DO DIAMETRO DAS PARTiICULAS DE FERRITAS DE ZINCO
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Fonte: Autoria propria, 2024,

A morfologia tende a ser esférica, ou seja, as condi¢cdes de sintese favoreceram o
processo de nuclea¢do e o crescimento das particulas. Essa morfologia foi observada pelos

estudos de Patade et al. (2020) e Sathiyamurthy et al. (2020).

5.3.3 Teste de forca magnética

A Figura 25 representa o teste de forca magnética das ferritas de zinco puras feito em

duplicata.
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FIGURA 25 - TESTE DE FORCA MAGNETICA PARA AS FERRITAS DE ZINCO (ZNFE204)
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Fonte: Autoria propria, 2024,

Foi observado um aumento da for¢ca magnética com o aumento do campo magnético.
Esse fenomeno foi verificado por Souza et al. (2013) quando foi criado o método de analise de

forca magnética

As ferritas tem por caracteristica propriedades magnéticas, ja verificadas por Patade et
al, (2020) e Rachna, Singh, Agarwal, (2018). Sendo assim, mais um indicativo da formacgao

dessas particulas e das varias propriedades que elas possuem.

5.4 Compésito Luffa cylindrica/ZnFe;04

A Figura 26 mostra a sintese do compésito apés 20 minutos de repouso, onde as

nanoparticulas fixadas nas fibras de bucha vegetal ficam no fundo do béquer.
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FIGURA 26 - COMPOSITO DE LUFFA CYLINDRICA/ZNFE204 FEITO COM A BUCHA EM PO (A) E COM A BUCHA VEGETAL EM
FIBRA (B).

Fonte: Autoria proépria, 2023.

Lima e colaboradores (2019) descrevem que a cor alaranjada do material é referente ao

ferro e a precipitacdo foi devido formacdo das nanoferritas e o fato de ser insoltivel em agua.

0 rendimento da sintese foi de 85%, com desvio padrao de 0,9 % quando feita com a
bucha vegetal em pé. Ja com a fibra o rendimento foi de 65%, com desvio padrao de 1,4 %. Essa
diferenca no rendimento esta relacionada com a superficie de contato da bucha vegetal, em pé6 é
muito maior, conseguindo ter uma fixacao superior das ferritas. Na Figura 27 é possivel ver o

compdsito seco com a bucha vegetal em p6 (a) e com a fibra (b).

FIGURA 27 - COMPOSITO SINTETIZADO A PARTIR DA BUCHA VEGETAL EM PO (A) E A PARTIR DA BUCHA EM FIBRA (B)
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(b)

Fonte: Autoria propria, 2024.

5.4.1 Espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR)

O espectro dos materiais sintetizados a partir da bucha em pé é mostrado na Figura 28,

BVFel(a) e o BVFe2 (b).
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FIGURA 28 - ESPECTROS NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER DOS MATERIAIS BVFE1 (A)
E BVFE2 (B)
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

As amostras do compdsito contendo a fibra de bucha vegetal e as ferritas de zinco

geraram os espectros apresentados na Figura 29.
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FIGURA 29 - ESPECTROS NA REGIAO DO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER MATERIAIS BVFE3 (A) E

BVFE4 (B)
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Fonte: Autoria prépria, 2024.

Novamente os espectros foram semelhantes em relacdo ao compdsito feito a partir da

bucha vegetal em p6 e o sintetizado com a bucha vegetal em fibra.

Bandas referentes a parte organica do compdsito estdo destacadas nos dos espectros de
infravermelho, como a vibracdo de OH- presente em 3330cm-, outra banda em 2920cm-1
referente as ligacbes simétricas de (CHs3) e, em 1047 cm'! que representa o estiramento
assimétrico das ligagdes (CHz). Foi reparado na Figura 26 (b) e 27 (b) o surgimento de uma

banda na regiao de 2870 cm-! que de acordo com Sahli et al. (2023) também esta relacionada as

vibragdes das ligacoes CHs de grupos metil.
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Destacam-se bandas em 1383 cm'! e 1032 cm! referentes a ligagdo Zn-O e Fe-O,
indicando que houve a formacao das ferritas e que esse material esta presente na superficie da
bucha vegetal. Estudos realizados por Kesraoui, Bouzaabia e Seffen (2019) também destacaram

essas bandas e atribuiram as ferritas de zinco.

A Tabela 5 resume as atribui¢des para as principais bandas referente aos compdsitos

sintetizados a partir da bucha vegetal juntamente com as ferritas de zinco.

TABELA 5 VALORES DAS BANDAS NOS ESPECTROS DE FTIR DOS COMPOSITOS LUFFA CYLINDRICA/ZNFE204.

Numero de onda (cm—1) Atribuicao das bandas
3330 Estiramento da liga¢do -OH
2920 Estiramento da ligacao -CHs e -CHz2
1640 Agua absorvida na fase cristalina da celulose
1383 Estiramento da ligacao Zn-0O
1456 Vibracao de grupo metil
1047 Vibracao da ligagcdo C-OH
1032 Estiramento da ligacao Fe-O
889 Vibragdo da ligacdo de anéis ndo simétricos

Fonte: Autoria prépria, 2024.

5.4.1 Difracao de raios-X (DRX)

Na Figura 30 se encontra o difratograma dos compésitos de Luffa cylindrica/ZnFe20a4.
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FIGURA 30 - DIFRATOGRAMA DE COMPARAGAO ENTRE OS COMPOSITOS DE LUFFA CYLINDRICA /ZNFE204 PELO METODO
DE TRATAMENTO 1 E METODO DE TRATAMENTO 2.
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

Além dos valores caracteristicos da bucha vegetal foram observados os picos
correspondentes aos planos (311), (511) e (441), caracteristicos de uma estrutura cristalina do
tipo espinélio. (PATADE et al., 2020; PUSPITASARI et al., 2021). Esses resultados evidenciaram
a presenc¢a de nanoparticulas de ferritas de zinco juntamente com a bucha vegetal, como ja

demonstrado nas imagens de MET.

Para verificar a % cristalinidade desses materiais foi utilizado a Equacdo 2, e os valores
obtidos foram de 51,98 % para amostra de BVFel e 53,68 % para a BVFeZ2. ]Ja era esperado esse
aumento, pois foi sintetizado um material inorganico e cristalino na superficie da bucha vegetal.
Ahmad e colaboradores (2017) reportam resultados semelhantes e relataram que quanto maior

a proporc¢ao de material inorganico, mais a cristalinidade do material final vai aumentar.

Ainda com os dados obtidos da andlise de DRX foi estimado o tamanho médio dos
cristalitos através da Equacdo 3, utilizando os planos 311, 511 e 441 referentes as ferritas e

resultando em um valor de 8,34 nm para a amostra de BVFel e 11,16 nm para BVFeZ2.

Basak et al. (2022) e Tatarchuk et al. (2020) também utilizaram o mesmo calculo para
verificar o tamanho médio de cristalito de ferritas de cobalto e magnésio, respectivamente. Os
valores estdo de acordo com os pesquisadores, significando que o tamanho do cristalito em

escala nanométrica.
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5.4.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Na Figura 31 estd apresentada a amostra de Luffa cylindrica/ZnFe204, em po, com
tratamento alcalino sem aquecimento, sendo notado a presenca das ferritas de zinco na
superficie, evidenciado pelas flechas apresentadas na Figura 31 (b) e (d). Conforme também
observado nos estudos de Yang e colaboradores (2018) onde a superficie de contato é maior,

existe a maior fixacdo dessas particulas.

FIGURA 31 - FOTOMICROGRAFIAS OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA PARA O COMPOSITO LUFFA
CYLINDRICA EM PO /ZNFE204 METODO DE TRATAMENTO 1 (A,B), TRATAMENTO 2 (C,D).

EHT =20.00 KV Signal A =NTS BSD EHT = 20.00 kv Signal A = NTS BSD Date 10 Ot 2022 | ' Ir
WD = 9.0 mm Mag= 500X " WD = 8.0mm Mag= 1.00KX rPE

EHT =20.00 KV Signal A = NTS BSD EHT =20.00 kv
WD = 8.0 mm Mag= §00% WD = 2.0mm Mag= 100KX

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Para a verificacdo da presenca de ferro e zinco na superficie da fibra, foi também feito o

mapeamento por EDS. verificado na Figura 32.
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FIGURA 32 - MAPEAMENTO ELEMENTAR DAS AMOSTRAS DE BVFE1 (A,B), BVFE2 (C,D).

Zn Ka1

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Devido ao fato de algumas aplicabilidades possuirem resultados melhores com a Luffa
cylindrica em fibra, pois foi citado pelos autores (OUN et al., 2021) que para o tratamento de
agua e retirada de corantes a fibra possui mais eficiéncia, fibra da Luffa cylindrica/ZnFe204

também foi avaliada por MEV.

Na Figura 33 as imagens (a) e (b) indicam o compdsito com a bucha tratada pelo método

1, e as (c) e (d) sdo do método 2.
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FIGURA 33 - FOTOMICROGRAFIAS OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA PARA 0S COMPOSITOS COM
A FIBRA LUFFA CYLINDRICA /ZNFE204 PELO METODO 1 (A) E (B), PELO METODO 2 (C) E (D).

- - 5 B b ?

EHT =20.00 KV Signal A =NTS BSD Date 13 Feb 2023 EHT = 20.00 kv Signal A = NTS BSD Date 13 Feb 2023
WD = 85mm Mag= 100X iy WD = BSmm Mag= 1.00KX

EHT =20.00 KV Signal A =NTS BSD EHT =20.00 kv Signal A = NTS BSD
WD = 8.0 mm Mag= 100 % WD = BSmm Mag= 100KX

Fonte: Autoria prépria, 2023.

A Figura 34 apresenta o mapeamento elementar por EDS da amostra de BVFe4 para

verificar a presenca dos dois metais desejados (ferro e zinco).

FIGURA 34 - MAPEAMENTO ELEMENTAR DA AMOSTRA DE BVFE4

Fe Ka1 Zn Kal

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Kesraoui, Bouzaabia e Seffen (2019) também utilizaram fibras de bucha de vegetal para

a sintese do composito com nanoparticulas de 6xido de zinco e aluminio, e houve uma
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uniformidade das nanoparticulas, sendo uma vantagem a forma fisica (fibras em relagdo ao po).

No entanto, quando foi sintetizado o material com a bucha vegetal em fibra, houve a
complicagao de ndo conseguir agitar direito o material e na hora da filtragao houve a precipitagao

de ferritas que ndo estavam na superficie da fibra, como foi possivel ver na Figura 26.

5.4.3 Microscopia eletronica de transmissao (MET)

A Figura 35 mostra a morfologia das ferritas sintetizadas diretamente com a bucha

vegetal, amostras BVFel e BVFe2, em campo claro.

FIGURA 35 - FOTOMICROGRAFIA OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO DAS AMOSTRAS BVFE1 (A)
E BVFE2 (B).

(b)

Fonte: Autoria propria, 2024.
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A morfologia das ferritas sintetizadas juntamente com a bucha vegetal também possui
tendéncia a ser esférica. A sintese foi eficaz nas etapas de nucleacdo devido a formacao das
nanoparticulas. A morfologia esférica foi também verificada por Patade et al. (2020) e

Sathiyamurthy et al. (2020), sendo uma das caracteristicas das ferritas de zinco.

A Figura 36 representa a analise realizada para as amostras BVFe3 e BVFe4 que foram

sintetizadas a partir da bucha vegetal em fibra.

FIGURA 36 - FOTOMICROGRAFIA OBTIDAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO DAS AMOSTRAS BVFE3 (A)
E BVFE4 (B).

(b)

Fonte: Autoria prépria, 2023.
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O didmetro das particulas encontrados a partir do software image] das amostras do
compdsito seguiu o valor médio da ferrita pura. Nao foi possivel contabilizar particulas

suficientes entre as imagens dos compositos para gerar dados estatisticos validos.

A analise de MET foi complementar ao calculo da equagao de Scherrer, obtendo valores
semelhantes para ferritas de zinco. Basak e colaboradores (2022) e Tatarchuk e pesquisadores
(2020) fizeram a comparacgao de valores obtidos pela equacao de Scherrer e didmetro médio
obtidos pelo MET, ocorreu a coeréncia na comparacdo dos resultados de MET e do calculo do
tamanho médio do cristalito, ou seja, houve a formacdo de ferritas de zinco em escala

nanométrica.

O tamanho da particula, atingindo a escala nanométrica é importante para o
aprimoramento da propriedade magnética do material, isso é importante para uma possivel
aplicagdo como catalisador. Particulas com didmetro médio abaixo de 70nm ja apresentam
melhora das propriedades magnéticas e elétricas segundo estudos de Patade et al. (2020) e

Sathiyamurthy et al. (2020).

5.4.4 Teste de forca magnética

Para verificar se as propriedades magnéticas das ferritas ainda estariam ativas mesmo
estando na superficie da bucha vegetal, o teste de forca magnética também foi realizado. Os

resultados estdao apresentados na Figura 37 para o compdsito em po.

FIGURA 37 - TESTE DE FORCA MAGNETICA PARA AS AMOSTRAS BVFE1 (A) E BVFE2 (B)

Bucha Vegetal Fe 1 Bucha Vegetal Fe 2
(a) (b)
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|
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|

Fonte: Autoria propria, 2024.
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Ja os resultados do teste realizado para as amostras sintetizadas com a bucha vegetal

em fibra estdo apresentados na Figura 38.

FIGURA 38 - TESTE DE FORCA MAGNETICA PARA AS AMOSTRAS BVFE3 (A) E BVFE4 (B)

Bucha Vegetal Fe3 Bucha Vegetal Fe 4

(b)
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Fonte: Autoria propria, 2024.

Foi possivel notar uma diferenc¢a dos valores dos testes da Figura 38 (a) para a (b), sendo
um aumento dessa forca magnética, sendo o maior de todas as amostras. Isso pode estar
relacionado com uma melhor retirada da lignina e consequentemente fixacdo dessas ferritas na

superficie da fibra.

Os resultados de ambas as amostras demonstraram uma relacdo de aumento da forca
magnética conforme aumentava o campo magnético. Souza e pesquisadores (2013) que
desenvolveram essa maneira de relacionar a forca magnética com o campo magnético também
notaram na amostra de um compésito contendo maghnemita. Esse resultado mostra que mesmo

estando na superficie da bucha vegetal, as ferritas ndo perdem as propriedades magnéticas.

Os resultados da analise do compoésito demonstraram for¢a maior do que a ferrita pura,
isso pode estar relacionado com a retirada da lignina do material, proporcionando assim uma

estrutura propicia para a fixacao dessas ferritas e contribuir para esse aumento da forga.

De Souza e colaboradores (2015) utilizaram o mesmo aparelho para da for¢ca magnética,
sO que para analisar fibras de manga modificadas e obtiveram um grafico semelhante, indicando
que conforme teve aumento do campo magnético, a forca magnética do material também

aumentou.

Diante do conjunto de resultados obtidos foi verificado que a incorporacdao de um
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material inorganico na fibra vegetal, neste caso a BV, fez desse compdsito promissor para ser
aplicado em estudos envolvendo adsorc¢ao e fotodegradacao de corantes, incorporagdo na matriz
cimenticia para reforgo e ganho de propriedades e como catalisador na sintese do biodiesel, pois
muitos dados, inclusive ja relatados, para outras formulagdes como Ahmad e colaboradores
(2017) que utilizaram a BV com ferritas de Niquel-zinco, Alizadeh e participantes (2022) com

BV e cobalto trazem estas informacgoes.

Nao foram encontrados estudos anteriores das fibras de Luffa cylindrica juntamente
com as ferritas de zinco pura, sendo uma pesquisa inédita e promissora devido ao fato de possuir

propriedades da fase inorganica e organica.
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6. CONCLUSAO

Este trabalho demonstrou éxito na sintese do compésito envolvendo a bucha vegetal

(Luffa cylindrica) com ferritas de zinco, em escala nanométrica pelo método de coprecipitacao.

As andlises realizadas demonstraram que o tratamento alcalino na bucha vegetal em p6
e em fibra para retirada da lignina foi efetivo, a partir do FTIR, pois houve alteracées em bandas
caracteristicas. O DRX apresentou um aumento da cristalinidade do material apés o tratamento,
indicando assim, retirada da parte amorfa, além da identificacdo de picos provenientes da

celulose da bucha.

As ferritas de zinco sintetizadas puras pelo método de coprecipitacdo foram
confirmadas por dados de FTIR e DRX, além da comprovagdo de obtencao da escala nanométrica
através das imagens de MET. O teste de forca magnética comprovou que o composto possui

propriedades magnéticas.

O composito bucha vegetal / ferritas de zinco foi analisado por FTIR, sendo possivel
identificar bandas da fase organica e inorganica. O DRX apresentou um aumento da
cristalinidade em relagao a bucha vegetal tratada por conta da fixacdo de um material inorganico,
também podendo ser visto pelas imagens de MEV. As imagens de MET mostraram as ferritas de
zinco em escala nanométrica na bucha vegetal em fibra e em pd. O teste de forca magnética
apresentou resultados positivos, mantendo a propriedade magnética das ferritas mesmo

estando na superficie da Luffa cylindrica.

A viabilidade da sintese do material apresenta-se vantajosa para o p9, ja para o formato

de fibras, destaca-se o grande volume das fibras e a baixa densidade.

Com isso, conclui-se que o compdsito sintetizado denominado de Luffa
cylindrica/ZnFe204 possui propriedades da fase organica e inorganica, tendo vantagem por ser
sintetizado de uma maneira rapida e eficiente, isso o torna um material com possiveis aplicacdes,
sendo uma delas a incorporacao do compoésito em um geopolimero para ser utilizado na sintese
e catdlise do biodiesel, sendo algo novo, pois ndo foi encontrado nada na literatura com essa

composi¢ao.
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