1C

p——— A Ciéncia do NANO e seu impacto transformador no MACRO

SINTESE E CARACTERIZAGCAO DE COMPOSITO ALGINATO/QUARTZITO COM
POTENCIAL ADSORVENTE PARA CORANTES

Manuela Moura Amorim, Amanda Vargas dos Passos, Nathalia Tavares Vieira,
Joyce de Almeida Carminati, Lucas Destefani Paquini, Demetrius Profeti e
Luciene Paula Roberto Profeti.

lUniversidade Federal do Espirito Santo. Alto Universitario s/n — Guararema, 29500-000, Alegre,
Espirito Santo, Brasil, manuamorim94@gmail.com, amandavargas516@gmail.com,
ntavaresv@gmail.com, joyceacarminati@gmail.com, lucasdestefanip@hotmail.com,
demetrius.profeti@ufes.br, luciene.profeti@ufes.br.

Resumo

O reaproveitamento de residuos industriais e o uso de biopolimeros vém se destacando como
alternativas sustentaveis no tratamento de efluentes. O presente trabalho teve como objetivo sintetizar
e caracterizar um compg@sito de alginato/quartzito (CaAQ) visando seu potencial como material
adsorvente. O compasito foi analisado por técnicas como Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) e analises termogravimétricas (TGA/DTG). Os resultados indicaram que o CaAQ
apresenta superficie rugosa e porosa, combinacéo da rigidez do quartzito com a morfologia porosa do
alginato, preservacéo dos grupos funcionais de ambos os materiais e maior estabilidade térmica em
comparacao ao alginato de calcio (CaA) puro. Essas caracteristicas sugerem que o compdsito possui
sitios ativos abundantes, boa robustez estrutural e potencial para aplicacdo em adsor¢éo de corantes
em solucdes aquosas, oferecendo uma alternativa promissora e sustentdvel para tratamentos
ambientais.
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Introducéo

A crescente poluicdo de aguas por corantes e metais toxicos tem impulsionado a busca por
adsorventes eficientes, sustentaveis e economicamente viaveis. Nesse contexto, biopolimeros naturais
como o alginato, extraido de algas marrons, apresentam propriedades hidrofilicas, biocompativeis e
ndo toxicas, sendo capazes de formar hidrogéis tridimensionais através da interacdo com cétions
divalentes (Ca2*, Sr?*, Ba?*), o que favorece a adsorcdo de contaminantes em solu¢gfes aquosas
(Hassan; Abdel-Mohsen; Fouda, 2014; Edathil; Pal, Banat, 2018; Sivakumar; Lee, 2022). A
versatilidade do alginato o torna uma matéria-prima promissora para a sintese de adsorventes
sustentaveis e biodegradaveis, capazes de remover corantes (Othman et al., 2020).

Materiais inorganicos a base de silica, incluindo silica gel, aerogéis e quartzito, possuem elevada
area superficial, porosidade, estabilidade quimica e baixa toxicidade, sendo amplamente utilizados
como adsorventes (Pagliaro, 2009; Yuan et al., 2019; Asmussen et al., 2019; Chen et al., 2021). Entre
0s materiais silicaticos possiveis de serem utilizados, o quartzito, rocha metamarfica rica em didxido de
silicio (80-95% SiO,) que gera grandes volumes de residuos durante a extragdo - cerca 92% do
material extraido causando impactos ambientais - surge como material alternativo. Devido a sua alta
dureza, resisténcia quimica e estrutura granular, o quartzito apresenta potencial para ser reaproveitado
como adsorvente na remocdo de corantes em efluentes, contribuindo para a economia e para o
desenvolvimento de tecnologias ambientais eficientes e acessiveis (Hussain Amin; Khan, 2020;
Donkadokula et al., 2020; Pan et al., 2022; Martins; Peixoto; Mendes, 2023).

A combinacao de biopolimeros e materiais inorganicos tem se mostrado uma estratégia eficaz para
a producéo de compdsitos com propriedades sinérgicas, como maior estabilidade mecanica, resisténcia
térmica e disponibilidade de sitios ativos para adsor¢céo (Lee; Yoo, 2016; Coura; Profeti; Profeti, 2020;
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Heybet et al., 2021). Compositos de alginato com quartzito podem superar limitacées dos biopolimeros
isolados, permitindo a remocéo eficiente de corantes de efluentes (Khademian et al., 2020; Cui et al.,
2021).

Diante disso, o presente trabalho propde investigar o potencial do compdsito CaAQ como
adsorvente para corantes em solucdes aquosas. A abordagem busca unir sustentabilidade e eficiéncia,
aproveitando residuos industriais de rochas ornamentais e explorando as propriedades fisico-quimicas
do alginato, oferecendo uma alternativa promissora para o tratamento de aguas residuais.

Metodologia

As amostras de residuos de quartzito foram coletadas em uma industria de marmores e granitos em
Cachoeiro de Itapemirim, Espirito Santo, Brasil. O material foi filtrado, lavado com agua de osmose
reversa e seco a 105 °C por 24 h. Em seguida, 65 g de quartzito foram tratados com 300 mL de NaOH
25% (m/V) em sistema fechado a temperatura ambiente por 72 h. Apds esse periodo, as amostras
foram filtradas a vacuo e lavadas até que o pH atingisse aproximadamente 5,5.

O alginato de calcio (CaA) foi sintetizado dissolvendo 3,20 g de alginato de sédio (NaA) em 160 mL
de agua de osmose sob agitagdo magnética, seguido da adigao gota a gota em 800 mL de solugao de
CaCl, (16,01 g). As esferas formadas permaneceram 15 min em agitacdo antes de serem filtradas e
lavadas a vacuo. Para o compoésito CaAQ, 8 g de quartzito foram incorporados a solugéo de alginato
antes da adicdo a solucdo de CacCl,, formando esferas do compdésito que foram igualmente filtradas e
lavadas a vacuo.

As caracterizagfes incluiram analise morfolégica e composi¢éo elementar por MEV/EDS (JSM-
IT200), apés metalizagdo das amostras por gold sputtering (Quorum 150R ES). Identificagcdo de grupos
funcionais por FTIR conduzida por ATR, no intervalo de 4000 a 600 cm™, com resolu¢édo de 4 cm™.
(4000-600cm™) e avaliacdo da estabilidade térmica por TGA/DTG (30-900°C, atmosfera de
nitrogénio).

Resultados

As caracterizagdes morfolégicas, quimicas, estruturais e térmicas do quartzito, do CaA e do
compdsito CaAQ foram realizadas com o objetivo de avaliar como a incorporagéo do quartzito altera as
propriedades do biopolimero. A andlise por MEV revelou diferengas significativas entre os materiais,
quartzito (Figura 1 A, B, C) apresentou estrutura aleatéria, com particulas de formatos agudos e
superficies irregulares, caracteristicas de sua estrutura cristalina. O CaA (Figura 1 D, E, F) exibiu
morfologia escamosa e porosa, com textura rugosa e cavidades que indicam elevada area superficial.
O composito CaAQ (Figura 1 G, H, 1), exibiu uma superficie formada por aglomerados delgados e
lamelas distribuidas sobre uma estrutura rigida, combinando a rigidez do quartzito com a porosidade e
recobrimento do CaA.

Figura 1 — Analise de MEV evidenciando a morfologia superficial das amostras: quartzito (A: 1500x, B: 2000k,
C: 2500x); CaA (D: 1500x, E: 2000x, F: 2500x) e do composito CaAQ (G: 1500x, H: 2000x, I:
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A andlise de composicao quimica por EDS revelou que o quartzito € composto principalmente por
oxigénio e silicio, com pequenas quantidades de aluminio e potassio, enquanto o CaA foi composto
principalmente de oxigénio e calcio, com pequenas quantidades de carbono, sédio e cloro. No
compdsito CaAQ, apresentou oxigénio e silicio predominantes, além de calcio proveniente do CaA.

como pode ser observado na Tabela 1.
Tabela 1 - Andlise elementar dos materiais: quartzito, compésito CaAQ, CaA obtidos pela analise de EDS.

Elemento Quimico % mm™ % m m % m m-
Quartzito CaAQ CaA

Aluminio (Al) 0,77 +£0,05 1,74+0,13 -
Calcio (Ca) - 8,270,143 30,490, 62
Carbono (C) - 3,27+0,15 7,27+0,14
Cloro (Cl) - 5,970, 26 19,800, 36
Oxigénio (O) 40,730, 20 30,890, 36 41,50 +0, 43
Potassio (K) 0,81+0,08 1,01+0,24 -
Silicio (Si) 57,70+0, 30 48,86 0, 52 -

Sodio (Na) - - 0,95+0, 14

Fonte: Elaborado pela prépria autora.

A analise térmica TGA/DTG revelou que CaA (Figura 2 A) apresentou perda de massa inicial de
17,76% entre 30 e 200 °C, seguida de degradac¢éo da estrutura organica entre 200 e 400 °C e perda
gradual acima de 400 °C. Engaunto, o compésito CaAQ (Figura 2 B) apresentou menor perda inicial
(8,25%), degradacédo foi mais moderada e maior resisténcia térmica, indicando efeito estabilizador do
guartzito sobre a matriz polimérica.

Figura 2 — Andlise TGA e DTG: (A) CaA; (B) compdésito CaAQ.
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Fonte: Elaborado pela prépria autora.

Os espectros de FTIR demonstram que o quartzito (Figura 3 A) apresentou bandas em 1056 e 776
cm™, Si—O (simétrico) e 693 cm™ (Si—O assimétrico) (Pavia et al., 2010; Silverstein & Bassler, 1962).
O composito CaAQ (Figura 3 C) manteve todas as bandas do quartzito e do CaA, evidenciando a
preservacdo das funcionalidades estruturais e o deslocamento das bandas de carboxilato devido a
substituicdo de Na* por Caz*. O CaA (Figura 3 B) apresentou bandas em 3325 cm™ (O—H), 2920 cm™
(C—H alifatico), 1593 cm™ (carboxilato), 1418 e 1300 cm™ (C-O de acidos carboxilicos) e 1023 cm™
(C—0O do anel piranosil) com pico em 817 cm™ relacionado a acidos manurdnico e gulurénico (Daemi &
Barikani, 2012; Larosa et al., 2018).
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Figura 3:Espectro de Infravermelho com Transformada de Fourier proveniente da analise dos materiais: (A)
quartzito; (B) CaAQ; (C) CaA.
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Fonte: Elaborado pela propria autora.
Discusséo

A heterogeneidade do quartzito, evidenciada nas micrografias de MEV (Figura 1 A, B, C), contribui
para aumentar a area superficial do material, enquanto a morfologia escamosa e porosa do CaA (Figura
1 D, E, F) amplia os sitios ativos disponiveis para adsor¢cao de contaminantes. No compoésito CaAQ, a
combinagdo da rigidez do quartzito com a porosidade do CaA gera uma estrutura hibrida que pode
potencializar a retengdo de contaminantes. Estas caracteristicas indicam que a integracdo de
biopolimeros com quartzito melhora tanto a estabilidade mecénica quanto pode favorecer a adsor¢ao
de corantes, como ja demonstrado em estudos anteriores (Coura, Profeti; Profeti, 2020; Chaima et al.,
2024). A andlise de EDS (Tabela 1) confirmou a presenca de célcio no composito, evidenciando a
integracdo eficiente do CaA a estrutura silicosa do quartzito. Esta incorporagdo cria sitios ativos
adicionais, aumentando a afinidade do material por corantes catiénicos.

A maior estabilidade térmica observada no composito (Figura 2), com perda de massa inicial
reduzida e degradacdo mais uniforme em relacdo ao CaA puro, indica que o quartzito atua como
suporte, aumentando a resisténcia do material a temperaturas elevadas. Esse comportamento confere
robustez ao material, 0 que é particularmente relevante para aplica¢cdes que envolvem regeneracao
térmica ou operacgéo sob condi¢cdes ambientais mais severas (Ye et al., 2008; Chaima et al., 2024).

Além disso, a preservacgéo das bandas de FTIR (Figura 3 B) indica que a incorporacgdo do quartzito
no CaA ndo comprometeu suas caracteristicas funcionais, mantendo potenciais sitios ativos para
adsorcado, enquanto os deslocamentos das vibracdes de carboxilatos e hidroxilas sugerem formacéo
de interacdes entre Ca2* e grupos poliméricos, reforcando a estabilidade estrutural e potencial
adsorvente do compd@sito (Mandal et al., 2012; Daemi; Barikani, 2012; Fabryanty et al., 2017; Larosa et
al., 2018; Allahkarami et al., 2023).

Em conjunto, os resultados morfolégicos, composicionais, estruturais e térmicos demonstram que o
compdsito CaAQ apresenta caracteristicas superiores aos materiais individuais, combinando alta area
superficial, abundancia de sitios ativos, funcionalidades quimicas preservadas e maior estabilidade
térmica. Esses fatores tornam o compdésito um candidato promissor para a remocao de corantes de
solucdes aquosas, reforcando seu potencial em aplicagdes ambientais e industriais.

Conclusao

As analises morfolégicas, quimicas e estruturais indicaram que a incorporagdo do quartzito ao CaA
resultou em um material com superficie rugosa e porosa, combinando a rigidez do mineral com a
morfologia escamosa do biopolimero, favorecendo a exposicdo de sitios ativos para adsorcdo. A
composicao quimica do compdésito, confirmada por EDS, revelou a integracdo eficiente do CaA ao
quartzito, enquanto o FTIR mostrou que os grupos funcionais essenciais foram preservados, sugerindo
estabilidade estrutural e potencial para interagfes com moléculas em solugdo. As andlises térmicas
TGA/DTG indicaram maior resisténcia do compésito em relagdo ao CaA puro, com perda de massa
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inicial reduzida e degradagdo mais gradual, evidenciando robustez térmica adequada para aplicacdes
ambientais e industriais.

Em conjunto, os resultados demonstram que o compésito CaAQ apresenta alta area superficial,
sitios ativos abundantes, preservacao de funcionalidades quimicas e estabilidade térmica aprimorada,
indicando seu potencial como material adsorvente e sua relevancia para futuras aplicacées em remocéo
de contaminantes.
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