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1. INTRODUCAO

Atualmente, a contaminacgéo de rios por metais potencialmente toxicos vem
ocorrendo em grande escala devido a auséncia de controle do despejo de
efluentes urbanos e industriais. Alguns metais sdo considerados toxicos para a
salude humana e de animais devido as suas propriedades quimicas, como
resisténcia e pontos de fusédo e ebulicdo altos; a incineracdo de lixo urbano
também produz fumacas ricas em metais, principalmente mercurio, chumbo e
cadmio (FELTRE, 1999). Todos os metais resultantes destes processos podem
ser solubilizados pela 4gua. Estes metais também podem ser provenientes de
atividades como a mineracdo, residuos industriais e de despejo de efluentes
domésticos pela propria populacdo (ORTIZ, 2000). Grandes investimentos tém
sido realizados para preservar o meio-ambiente, principalmente com relacdo a
poluicéo de rios e vertentes (CAJUSTE, 1991).

Neste intuito, o presente trabalho trata do desenvolvimento de microesferas
magnéticas recobertas com o polissacarideo pectina (Pec) para que estas atuem
como potencial adsorvente de ions metalicos dispersos em meio aquoso. As
microesferas foram formuladas a partir da mistura do polissacarideo quitosana
(QT) com magnetita (Mag). Posteriormente estas microesferas foram recobertas
com Pec. A QT € um biopolimero obtido a partir da desacetilacdo total ou parcial
da quitina (PERGHER, 2005). O grupamento amino presente em sua estrutura é
responsavel pelas propriedades adsorventes que esta apresenta para diferentes
ions metalicos (TORRES, 2005). Neste trabalho, QT foi reticulada fisicamente
com tripolifosfato de sédio (TPP) e no interior da microesfera foram aprisionadas
nanoparticulas de Mag. A Mag € um oOxido de ferro magnético natural que
apresenta em sua estrutura os ions ferro e oxigénio tendo como férmula quimica
Fe;O, O carater magnético da magnetita facilita, por exemplo, a rapida
recuperacdo e/ou separacdo das microparticulas do meio de adsorcédo (FELTRE,
1999). A Pec é um polissacarideo ramificado capaz de atrair e aprisionar
moléculas de agua, o que pode aumentar a capacidade de adsor¢cédo do material e
facilitar sua interagcdo com o meio, uma vez que a QT tem certa limitagcdo quando
a sua interagdo com a agua em condicoes de pH proximas a neutralidade
(REVISTA FOOD INGREDIENTS, 2014). Dessa forma, o presente trabalho tem
por objetivo desenvolver microesferas magnéticas a partir de biopolimeros que
apresentam um relativo baixo-custo para atuar na remediacdo de &guas
contaminadas por metais potencialmente toxicos.

2. METODOLOGIA
Preparo das microesferas
Primeiramente, foi preparada uma solucéo de QT (1,5% m/m) em solucéo
de &cido acético (1,5% v/v), a qual foi mantida sob agitagdo magnética a 50 °C;
gue apods sua completa dissolucdo da QT a solucao resultante foi filtrada. Apos,
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Mag (1% em relacdo a massa de QT) foi adicionada a solucdo de QT e o sistema
foi agitado por 5 min para homogeneizacéo. A solugcao QT-Mag foi gotejada em
uma solucdo de TPP (10% m/m) para reticulacdo da QT. As microesferas eram
formadas imediatamente ap6s o contato com a solugcdo de TPP. Apds o
gotejamento, as microesferas formadas foram mantidas na solucéo de TPP por 24
h para a maturagdo das mesmas. Posteriormente, recolheram-se as microesferas,
lavando-as com agua destilada, ao fim estas foram secas em estufa a 35 °C por
24 h. Para o recobrimento das microesferas, preparou-se uma solucédo de Pec
(2% m/m) que foi mantida sob agitacdo magnética a 50 °C até sua completa
dissolugcédo. Apos, a mesma foi filtrada e seu pH foi ajustado para um valor em
torno de 5-6. As microesferas de QT-Mag foram primeiramente imersas em uma
solucdo de &cido acético (2% v/v) por 30 min, recolhidas e imersas na solucao de
Pec.. O sistema foi mantido a temperatura ambiente por 2 h. Ao fim, as
microesferas foram recolhidas e lavadas com 4gua destilada e secas em estufa a
35 °C. As microesferas preparadas segundo esta metodologia foram
caracterizadas por espectroscopia na regido do infravermelho com Transformada
de Fourier (FTIR), difracdo de raios-X (DRX) e microscopia eletrbnica de
varredura (MEV).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os espectros de FTIR obtidos para os polissacarideos
QT e Pec e para as microesferas de QT-Mag e de Pec/QT-Mag. O espectro da
QT apresentou as bandas caracteristicas desse polissacarideo ndo sendo
observada nenhuma discrepancia deste espectro com outros previamente
reportados na literatura (CANELLA, 2001). O espectro da microesfera QT-Mag
apresentou as bandas provenientes da QT, porém, algumas alteracbes sao
evidenciadas. Nota-se que o deslocamento da banda referente a ligacdo amida de
1595 cm™ para 1563 cm™ devido a interacdo dos grupos negativamente também o
aparecimento de duas bandas; a primeira em 610 cm™® caracteristica do
estiramento Fe-O da Mag. Logo, confirma-se a reticulacéo fisica da QT com TPP
e 0 aprisionamento da Mag no interior dessa microesfera. Apés o recobrimento
das microesferas com Pec, observa-se no espectro Pec/QT-Mag o deslocamento
das bandas relativas ao estiramento —OH para 3430 cm™ e da ligacdo amida |
para 1538 cm™ provavelmente devido a formacéo de ligacdes de hidrogénio entre
a QT e a Pec e interacdes eletrostaticas entre 0os grupos amino protonados da QT
e 0s grupos carboxilatos da Pec. Dessa forma, pode ser confirmado o
recobrimento das microesferas com Pec.
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Figura 1. Espectros de FTIR obtidos para QT e Pec e para as microesferas de QT-Mag e
Pec/QT-Mag.
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Segundo os difratogramas da QT, Pec e Pec/QT-Mag apresentadas na
Figura 2, nota-se que a QT apresenta um perfil de difracdo com o aparecimento
de um halo, caracterizando-a como amorfo. J4 a Pec apresenta um padrédo de
difracdo caracteristico de material semicristalino. Porém com a formagdo da
microesfera de Pec/QT-Mag verifica-se que o padrdo de difracdo mostra-se
predominantemente cristalino, o que pode ser atribuido a presenca da Mag. Nota-
se 0 aparecimento dos picos de difragcdo em 30,2° (220), 35,4° (311) e 57,1° (511)
caracteristicos da estrutura cristalina da magnetita (FURMANSKI, 2014) Observa-
se também que apés a formacdo da microesfera, os picos de difracdo nos
angulos de 12,8° e 20,4°, que anteriormente eram observados nos difratogramas
de Pec e da QT estdo praticamente ausentes. Este fator pode ser atribuido a
reticulacdo da QT como o TPP e a interagéo eletrostética da Pec com a QT, o que
reduz a organizacao destes polissacarideos apos a formacéo das microesferas.
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Figura 2. Perfis de DRX obtidos para QT, Pec e microesferas de Pec/QT-Mag.

As modificacbes morfolégicas causadas pelo recobrimento das
microesferas de QT-Mag com Pec foram investigadas por meio de imagens
obtidas por MEV. A Figuras 3(a, b) apresenta as imagens de superficie das
microesferas de QT-Mag e Pec/QT-Mag, respectivamente. Como observado,
nota-se uma maior irregularidade e aspecto rugoso na porgcao superficial das
microesferas quando estas ndo estédo recobertas com Pec. Por outro lado, apés o
recobrimento das mesmas a superficie da microesfera apresentou maior
homogeneidade, maior esfericidade e menor rugosidade. Esta analise prévia
sugere que o recobrimento da microesfera foi efetivo e esse altera as
propriedades de superficie da microesfera.
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Figura 3. Imagens de MEV obtidas para as microesferas de (a) QT-Mag e (b) Pec/QT-
Mag.
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4. CONCLUSOES

Verificou-se que as microesferas foram obtidas de modo satisfatorio,
utilizando um método simples e de baixo custo. Neste estudo pode-se observar
que as microesferas compostas de Pec/QT-Mag sao formadas pelos seus
materiais precursores QT, Mag e Pec, confirmadas pelos espectros de FTIR e
DRX, e ainda que as microparticulas foram recobertas com Pec pelo
aparecimento de bandas e picos cristalograficos caracteristicos. Também avaliou-
se gue o recobrimento das microesferas com Pec acabou por deixa-las mais
homogéneas e esféricas e menor rugosidade, nado interferindo em suas
propriedades superficiais.

Para melhor caracterizar estas materiais, outros testes vém sendo
realizados, como por exemplo, intumescimento em solu¢cbes aquosas contendo
corantes, com o0 objetivo de avaliar a caracteristica de adsorcdo que estes
materiais apresentam. Avaliando se as microesferas de Pec/QT-Mag podem ter
potencial aplicacdo na remocdo de corantes em solu¢cdes aquosas, como em
vertentes ou até em rios.
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