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PREFACIO

Materiais ceramicos sao amplamente utilizados desde as primeiras civilizacdes
humanas. S&do compostos inorganicos formados por elementos metalicos e ndo metalicos,
unidos por interagdes ibnicas e/ou covalentes. Apresentam alta dureza, elevada resisténcia
ao calor, ampla capacidade calorifica, e sdo excelentes isolantes elétricos e térmicos. Além
disso, apresentam notavel resisténcia ao desgaste, a corrosao e a biocompatibilidade. Suas
propriedades variam conforme o tipo de ligagdo atémica, estrutura cristalina, tratamentos
térmicos e métodos de processamento.

Ceramicas produzidas a partir de matérias-primas naturais, sdo denominadas
ceramicas tradicionais. Em contrapartida, as ceramicas avangadas ou ceramicas de
Engenharia distinguem-se por serem formuladas a partir de matérias-primas sintéticas,
como oxidos, nitretos, carbetos, boretos e carbonetos. Essas podem ser classificadas de
acordo com o comportamento funcional que apresentam, ou seja, sdo ceramicas criadas
para cumprir fungdes especificas. Em razao dessas caracteristicas, sdo amplamente
empregadas em aplicagdes tecnoldgicas mais complexas, com destaque para as areas
biomédica (bioceramicas), eletronica (eletroceramicas, ceramicas magnéticas e opticas) e
em sistemas de conversao e armazenamento de energia, entre diversas outras aplicagcoes
no setor industrial.

Dada a importancia dos materiais ceramicos e sua contribuicdo para o avanco
tecnolégico e o desenvolvimento socioecondmico, este livro aborda diferentes pesquisas
relacionadas aos materiais ceramicos, apresentando estudos originais, bem como revisdes
bibliograficas acerca dessa area da ciéncia e engenharia de materiais.

Os organizadores.



SUMARIO

LY 1 10 R 9
DIMENSIONAMENTO DE SEDIMENTADORES CONTINUOS COM BASE EM ENSAIOS
DE PROVETA

Veruska do Nascimento Simdes
José Rosa de Souza Farias

Valdeci Bosco dos Santos

Aluska do Nascimento Simdes Braga

DOI: 10.47094/978-65-6036-991-7/9-18

(03 o 11 X 2 19

AVALIAGAO DA TOXICIDADE DO BETA FOSFATO TRICALCICO (B-TCP) DOPADO
COM ESTRONCIO (Sr?*) VIA METODO PECHINI

José Rosa de Souza Farias

Rodrigo Prado Feitosa

Erica lanne da Silva Sousa

Edson Cavalcanti da Silva Filho
Valdeci Bosco dos Santos

Aluska do Nascimento Simdes Braga

DOI: 10.47094/978-65-6036-991-7/19-27

(03 o I 0 O 28
NANOFERRITAS A PARTIR DE QUELANTE NATURAL: EFEITO DA VARIAGAO DE
TEOR DE TAPIOCA

Ketelly Estefane da Silva Alves

Elaine Ferreira dos Santos Fernandes
Erica Karine Alves de Lima

Geovana Tayna Silva de Morais

José Rosa de Souza Farias

Jodo Gomes de Oliveira Neto

SUMARIO




Aluska do Nascimento Simdes Braga
Valdeci Bosco dos Santos

DOI: 10.47094/978-65-6036-991-7/28-37

L0 Y 1 |0 38

TENDENCIAS E AVANCOS NO METODO SOL-GEL PROTEICO: UM MAPEAMENTO
CIENTIFICO E TECNOLOGICO

José Rosa de Souza Farias

José Elson Soares Filho

Maysa Memaria Martins

Veruska do Nascimento Simbes
Valdeci Bosco dos Santos

Aluska do Nascimento Simdes Braga

DOI: 10.47094/978-65-6036-991-7/38-54

SUMARIO



CAPITULO 1
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RESUMO: O estudo da sedimentacdo em batelada é de grande importancia para o
estabelecimento de parametros fenomenoldgicos do processo e para a predigao de valores
de parametros necessarios aos calculos de projeto de sedimentadores. Neste trabalho, com
base em ensaios de sedimentagdo em proveta, considerando as regides de sedimentagao
livre, de transigdo e de compressao, ocupadas pela suspensao durante o processo, foram
coletados dados de altura da interface superior da suspensao em funcao do tempo. Foram
utilizados nessa pesquisa diferentes suspensdes de carbonato de calcio (10, 20 e 30 g/L)
e provetas de diferentes capacidades volumétricas (100, 250, 500 e 1000 mL). Utilizando-
se os métodos de Kynch simplificado e o de Talmadge e Fitch foram realizados calculos
de area de um sedimentador continuo para uma vazao de alimentagao pré-estabelecida.
Os resultados obtidos a partir dos métodos de Kynch simplificado e Talmadge e Fitch se
mostraram bastante semelhantes para as condigées operacionais estudadas. A faixa de
valores dos didmetros dos sedimentadores obtidos nessa pesquisa , situa-se na faixa entre
14 e 24 metros aproximadamente.

PALAVRAS-CHAVE: Sedimentador. Método de Kynch simplificado. Método de Talmadge
e Fitch.
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SIZING OF CONTINUOUS SEDIMENTERS BASED ON GRADUATED CYLINDER
TESTS

ABSTRACT: The study of batch sedimentation is crucial for establishing phenomenological
parameters of the process and predicting values necessary for the design calculations of
sedimentation tanks. In this work, based on sedimentation tests in graduated cylinders—
considering the free settling, transition, and compression zones occupied by the suspension
during the process—data on the height of the upper suspension interface as a function
of time were collected. Various calcium carbonate suspensions (10, 20, and 30 g/L) and
graduated cylinders of different volumetric capacities (100, 250, 500, and 1000 mL) were
used. The simplified Kynch method and the Talmadge and Fitch method were applied to
calculate the area of a continuous sedimentation tank for a pre-established feed flow rate.
The results obtained using both methods were highly similar under the studied operating
conditions. The calculated sedimentation tank diameters ranged approximately between 14
and 24 meters.

KEY-WORDS: Sedimentation tank. Simplified Kynch method. Talmadge and Fitch method.

INTRODUCAO

A sedimentacdo € uma técnica de segregacgado orientada por densidade na qual
particulas com maior densidade fluem através de um fluido menos denso e sdo depositadas
sob a influéncia da gravidade (Panda et al., 2022).

Com base no manuseio das particulas depositadas, a sedimentacao é caracterizada
como processo continuo ou descontinuo. Em um processo continuo, é feito um fornecimento
constante de suspensio ao equipamento de sedimentacao e as particulas depositadas sao
continuamente removidas. De outra forma, na sedimentagdo em batelada, a suspenséao é
contida em um volume finito e é deixada evoluir até que a completa separacao de fases seja
alcangada (Hernando et al., 2014).

A sedimentacgao continua tem muitas aplicacdes em industrias de processo, como a
producéao de aluminio, a fabricacédo de papel e a preparagao de carvao, onde ha reciclagem
da agua do processo, minimizando o volume de lama residual langada no meio ambiente
(Galvin e Walter, 1987).

Em um ensaio batelada de sedimentacdo com suspensdes a partir da evolugéo
da altura da descontinuidade sobrenadante-suspensao com o tempo, é possivel obter os
parametros de projeto para espessadores continuos por gravidade.

O projeto de espessadores continuos para concentragao intermediaria e alta de
so6lidos tem sido considerado por muitos autores também assumindo um modelo distribuido
e considerando também os efeitos inerciais e efeitos de difusdo como despreziveis:
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Talmadge e Fitch, Fitch, Font, Font e Laveda, Landman et al, Tiller e Chen e Bueno et al
(Font e Caballero, 2001).

Kynch (1952) apresentou uma analise do teste em batelada de soélidos n&o
compressivos, considerando que em qualquer camada os solidos descem de acordo com
a concentragdo de solidos desta camada, ignorando os efeitos inerciais de aceleragao
ou desaceleragédo dos solidos devido ao momento saldo aplicado a qualquer momento.
Em seu modelo distribuido assumido, os efeitos inerciais e de difusdo sdo considerados
despreziveis.

A publicacdo de Kynch motivou a industria mineral a explorar essa teoria para o
projeto de sedimentadores. Este método, apresentado inicialmente por Talmage e Fitch
(1955) e que recebeu o nome de método de Kynch, consiste em realizar apenas um ensaio
de sedimentacdo em batelada e, utilizando a teoria de Kynch, deduzir a area minima
necessaria de um sedimentador para processar uma suspensao. A partir do trabalho de
Kynch houve um avango significativo no entendimento do processo de sedimentagcao e
apesar de existirem teorias mais elaboradas, o método de Kynch é utilizado até hoje pela
simplicidade de execucado (NUNES, 2008). Uma simplificagcdo matematica da metodologia
de Kynch foi introduzida por Biscaia Jr. (1988), tornando mais facil a determinacao grafica
das variaveis de projeto.

Sendo assim esse trabalho tem como objetivo o dimensionamento de um
sedimentador continuo a partir de testes em batelada considerando dois parametros: a
altura do sedimento e a concentracao de sélidos, utilizando o método de Kynch simplificado
e de Talmage e Fich.

MATERIAIS E METODOS

Inicialmente, foram preparadas trés suspensdes analiticas de carbonato de calcio
(PA, VETEC) com concentragdes de 10, 20 e 30 g/L. Os experimentos de sedimentagao
foram realizados em provetas com capacidades volumétricas de 100, 250, 500 e 1000 mL.

Escolhida a capacidade volumétrica e a concentracdo a ser utilizada agitou-se o
baldo objetivando a homogeneizacao, em seguida, despejou-se a suspensao na proveta e o
experimento foi iniciado. Com o auxilio de uma régua mediu-se a altura inicial da suspensao
na proveta.

Durante a sedimentacdo mediu-se as alturas em intervalos de tempo pré-determinado
de 2 minutos. Ao observar que as alturas das interfaces solido-liquido ndao apresentavam
variagdo consideravel, adotou-se que a sedimentagdo havia atingido o equilibrio e o
experimento foi finalizado.

Todos os ensaios foram realizados em triplicata para garantir a reprodutibilidade dos
dados. Os valores médios foram usados para avaliar o projeto do sedimentador. O método
de Kynch simplificado consiste no tragado de uma unica reta tangente ao ponto de inflexao
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da curva de sedimentacéo.

O processo descrito por Talmadge e Fitch sugere que seja tragada uma tangente a
essas duas partes da curva de sedimentagao, uma partindo do inicio do ensaio e a outra
do final do ensaio. As duas tangentes sdo prolongadas até que se interceptem originando
um ponto, a partir deste ponto, tragca-se entdo a bissetriz do angulo formado entre as duas
retas tangentes indo em diregéo a curva de sedimentagéo.

A intersecao dessa bissetriz com a curva de sedimentacao fornece uma estimativa
do ponto critico. Em seguida, traca-se uma reta tangente a esse ponto, prolongando-a até
a linha de ‘underflow’, onde o tempo (T ) € determinado pela abscissa.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Influéncia da concentragao

Para analisarainfluéncia que a populacao de particulas exerce sobre o comportamento
da taxa de sedimentagdo e a area do sedimentador foram realizados ensaios de proveta
para suspensdes de CaCO, nas concentragbes de 10, 20 e 30 g/L.

Como esperado, a concentragao de soélido disperso foi aumentada junto com a altura
do sedimentador em batelada (Figura 1). Em concentracbes mais altas, o arrasto oferecido
entre a fase solida de sedimentagao (denominado como interagao particula-particula) e
entre as fases sélido-liquido € aumentado (Dodds e Naser, 2004). Portanto, devido ao
aumento das interagdes de fase (arrasto), a taxa de sedimentacéo da fase solida é reduzida
e leva mais tempo para sedimentar. (Panda et al.,2022).

Vale ressaltar ainda que, quando se utiliza uma suspensao mais concentrada, a
obtencio dos dados de sedimentagcdo em batelada sao mais facil de serem obtidos, uma
vez que as regides formadas durante o ensaio sao mais facilmente visualizadas em fungéo
do tempo, conforme afirmado por Biscaia Jr. (1988). Suspensdes mais diluidas apresentam
maiores taxas de sedimentacdo, e em consequéncia, tempos minimos de formacao da
regiao de compactacao inferiores.
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Figura 1. Curvas de sedimentagdo de suspenséo de CaCO, utilizando proveta de 1000 mL e suspensdes de
10, 20 e 30 g/L.
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Influéncia da area da proveta

Com o objetivo de avaliar ainfluéncia da area da proveta sobre a taxa de sedimentagao
e os calculos do projeto do sedimentador, fixou-se a concentragédo da suspensao em 20 g/L
de CaCO, e provetas com capacidades 100, 250, 500, 1000mL. (Figura 2).

Figura 2. Curvas de sedimentagdo da suspenséo de CaCO,, 20 g/L, em provetas de 100, 250, 500 e 1000 mL.
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Observa-se que o comportamento das curvas de sedimentagcédo € analogo para as
suspensdes da Figura 1. Pode-se perceber que a area da proveta exerce influéncia sobre
a formacao da regido de compactagdo quando se compara as curvas para as diversas
provetas, influenciando diretamente a taxa de sedimentacéo. Para o tempo de 10 minutos
as taxas de sedimentacao para as provetas de 100 mL e 1000 mL sao 0,83 e 1,40 cm/min
respectivamente. Uma provavel justificativa para esse fato é que provetas com maiores
diametros oferecem uma maior area disponivel para a sedimentacao dos solidos e tendem
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a eliminar ou diminuir o fenbmeno da sedimentacéo obstada, relacionada a competi¢cao das
particulas nas suas velocidades terminais que interferem diretamente na formacgao da zona
de compactacgao.

Em termos de tempo minimo para a formagéo da regido de compactagao dos solidos e
tempo de residéncia nesta mesma regido, observa-se que provetas com maiores didmetros
tendem a apresentar valores menores dos tempos minimos e de residéncia, uma vez que
o fendmeno da sedimentacao obstada € menos evidente.

Calculos do projeto do sedimentador

Neste topico utilizou-se os métodos de Kynch simplificado e Talmadge e Fitch em
conjunto com os dados de ensaios de proveta para suspensdes de concentragbes 10
e 30 g/L e provetas de 250 e 1000 mL objetivando o calculo da area necessaria de um
sedimentador utilizado para suspensao de carbonato de calcio com vazao igual a 2,63.106
cm,/min.

Método kynch simplificado por Biscaia J,

Uma simplificagdo matematica da metodologia de Kynch foi introduzida por Biscaia
Jr. (1988), tornando mais facil a determinagao grafica das variaveis de projeto, que sao
determinadas pelas Equacgdes:

CO.Z0 CO.Z0
S Zi __zl?.’i‘ — Zi —.Z (2)
tmin tmin
R _ 09 _ 20
A t mind t min (3)
2, -2
vs = vs 3 (4)

Onde Q é vazao de alimentagao e A é area da secéo transversal do espessador.

As Figuras 3 e 4 apresentam a aplicacédo do método grafico de Kynch simplificado
para o calculo da area do sedimentador para duas condi¢gdes de operacdes diferentes,
suspensdes de concentragdes 10 e 30 g/L e provetas de 250 e 1000 mL. Nestas figuras
observa-se o tragado na reta tangente ao ponto de inflexdo da curva de sedimentagéo para
a obtencao dos parametros necessarios para o dimensionamento do espessador e através
da Equacao 3 foi possivel calcular a area necessaria para processar a vazao de suspensao
alimentada.

Os resultados obtidos para a capacidade (area calculada) do sedimentador para
as duas condi¢gdes operacionais trabalhadas estdo resumidos na Tabela 1. Vale ressaltar
que para a area total foi aplicada um fator de seguranga de 100% sobre o valor da area
calculada conforme recomenda a literatura (Coelho e Massarani, 1996).
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De acordo com os resultados da Tabela 1 que a concentragcéo da suspenséo exerce
influéncia significativa sobre o dimensionamento do sedimentador (area e diametro).
Percebe-se que a area necessaria para o equipamento quando se processa uma suspensao
com concentragao 30 g/L é aproximadamente 1,4 vezes maior que para uma suspensao de
10 g /L para os dados com uma proveta de 1000 e 250 mL. Por outro lado, para uma mesma

suspensao observa-se que a area dos sedimentadores para provetas de capacidades
diferentes tem valores bem préximos.

Tabela 1. Dimensionamento do sedimentador através de Kynch simplificado.

Proveta 1000 mL

area_, .., (M?) area, (m?) Diametro (m)
10 g/L 77,1 154,2 14,01
30 g/L 152,46 304,92 19,70
Proveta de 250 mL
area_,_ .. (m?) area__ (m?) Diametro (m)
10 g/L 80,92 161,84 14,35
30 g/L 163,1 326,2 20,37

Observa-se ainda que, quanto maior a concentracdo sera necessaria uma maior
area minima para que a sedimentagao ocorra isso porque a velocidade de sedimentagao
diminui com o aumento da concentracao. (da Silva et al., 2018).

Figura 3. Determinagao das variaveis de projeto pelo método de Kynch simplificado para proveta de 1000 mL
e concentracao de 10, 30 g/L.
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Método Talmadge e Fitch

O método de Talmadge e Fitch exibe um procedimento grafico para a determinagao
dos parametros necessarios para o dimensionamento do sedimentador

A capacidade do sedimentador pelo método de Talmadge e Fitch foi obtida pela
Equacéo 5.

_ Ry — By
Cs = Z Cs . (5)

Onde € o t & o tempo de underflow.

As Figuras 5 e 6 apresentam a aplicagdo do método grafico de Talmadge e Fitch
para o calculo da area do sedimentador para duas condi¢gdes de operacdes diferentes,
suspensdes de concentragdes 10 e 30 g/L e provetas de 250 e 1000 mL. Os resultados
obtidos estao resumidos na Tabela 2.

Tabela 2. Dimensionamento do sedimentador através do método de Talmadge e Fitch.

Proveta 1000 mL

area_, ... (M?) area, (m?) Diametro (m)
10 g/L 77,00 154,0 14,0
30 g/L 152,49 304,48 19,69

Proveta de 250 mL

él"eacalculada (m?) éreatota| (m?) Diadmetro (m)
10 g/L 96 192 15,63
30 g/L 241,86 483,72 24,81

De maneira analoga ao método de Kynch simplificado de acordo com os resultados da
Tabela 3.2 a concentragao da suspenséao influéncia significativa sobre o dimensionamento do
sedimentador (area e didametro). Percebe-se ainda que a area necessaria para o equipamento
quando se processa uma suspensao com concentragado 30 g/L foi de aproximadamente 2
vezes maior que para uma suspensao de 10 g /L para os dados obtidos com uma proveta
de 1000 mL e de aproximadamente 2,5 vezes maior para proveta de 250 mL.

Considerando a analise anterior, pode-se deduzir que o maior valor de area de do
espessador continuo corresponde a caracteristica com maior concentragao de solidos.

Comparando os resultados apresentados nas Tabelas 1 e 2, observa-se grande
semelhancga entre os valores das capacidades (area e diametro) dos sedimentadores,
produzidas pelos dois métodos utilizados, tanto em termos do efeito da concentracdo da
suspensao, quanto ao efeito das dimensdes da proveta usada no efeito de bancada.
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Figura 6. Determinagao das variaveis de projeto pelo método de Talmadge e Fitch para proveta de 250 mL e

concentracao de 10, 30 g/L.
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CONCLUSAO

Em funcao dos resultados apresentados e discutidos neste trabalho, pode-se concluir,
dentro das condi¢gdes experimentais trabalhadas que suspensdes menos concentradas
apresentam maiores taxas de sedimentagado, e por isso necessitam de sedimentadores
de menores dimensdes; conforme ocorre a sedimentacao, a velocidade de sedimentacao
diminui, como consequéncia direta da formagao da zona de compactacédo; a area da
proveta exerce influéncia sobre a zona de compactagdao, uma vez que o tempo minimo
para sua formagao em provetas de areas maiores sao maiores; os resultados apresentados
demonstram que os dois métodos utilizados produzem resultados semelhantes e dentro
da faixa industrial, mostrando confiabilidade nos métodos; o uso de dois os mais métodos
garante a confiabilidade dos resultados produzidos na pesquisa.
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RESUMO: A busca por materiais adequados para reparagao de enxertos 0sseos requer
extensapesquisa. O B-TCPéumbiomaterial utilizado paraessafinalidade. O desenvolvimento
do B-TCP através de dopagens tém sido o foco de pesquisas, onde ions estréncio (Sr?*)
usado como elemento dopante tém gerado resultados positivos. Diversas técnicas tém sido
reportadas para a producéo do B-TCP, onde destaca-se o método Pechini, que € um método
de sintese que permite produzir pés nanométricos, com controle do tamanho de particula e
de morfologia. Neste sentido, este estudo teve como objetivo sintetizar B-TCP dopado com
Sr?*, pelo método Pechini. Foram realizadas as caracterizacoes por difragdo de raios X,
analise termogravimétrica, microscopia eletrénica de varredura, e ensaio de toxicidade. Os
resultados demonstraram que o método Pechini foi eficiente na sintese do 3-TCP dopado
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com Sr?, evidenciando a incorporagao dos ions na rede cristalina. A amostra apresentou
morfologia em placas e nao indicou sinais de toxicidade, sugerindo seu potencial para
aplicagdes biomédicas.

PALAVRAS-CHAVE: Beta Fosfato Tricalcico. Estroncio. Toxicidade.

EVALUATION OF THE TOXICITY OF STRONTIUM DOPED BETA TRICALCIUM
PHOSPHATE (B-TCP) SYNTHESIZED VIA THE PECHINI METHOD

ABSTRACT: The search for suitable materials for bone graft repair requires extensive
research. The B-TCP is a biomaterial used for this purpose. The development of B-TCP
through doping elements has been the focus of research, where Sr?* used as a doping element
has shown positive results. Various techniques have been reported for the production of
B-TCP, with the Pechini method standing out. This synthesis method allows the production of
nanometric powders with controlled particle size and morphology. In this study, the objective
was to synthesize Sr** doped B-TCP by the Pechini method. Characterizations were
performed by X-ray diffraction, thermogravimetric analysis, Scanning Electron Microscopy
and toxicity. The results showed that the method is efficient in synthesizing B-TCP, and the
incorporation of  Sr?* ions network occurred. The sample has a plate shaped morphology
revealed plate and the did not exhibit toxicity.

KEY-WORDS: Beta-Tricalcium Phosphate. Strontium.Toxicity.

INTRODUGAO

A busca por materiais e métodos inovadores a fim de restaurar fragmentos do corpo
humano, exige uma maior demanda de pesquisas, uma vez que esses materiais devem ser
biocompativeis, biodegradaveis e osteocondutivos. Neste sentido, a ciéncia dos materiais,
aliada as ciéncias biomédicas (medicina e biologia), tem contribuido para o desenvolvimento
de biomateriais para reconstruir ou substituir tecidos danificados, onde tais materiais devem
possuir propriedades mecanicas, bioquimicas e fisicas especificas (Schatkoski et al., 2021;
Jodati et al., 2020). Uma importante classe dos biomateriais sdo as bioceramicas, onde
as compostas a base de fosfato de calcio se sobressaem entre as demais, principalmente
devido a sua semelhanca quimica e cristalografica com o osso humano (Punj et al., 2021;
Dorozhkin, 2018; Farias et al., 2020; Canillas et al., 2021).

De formulagdo quimica Ca,(PO,),, o beta fosfato tricalcico (B-TCP), se destaca
por conta de suas excelentes propriedades de biocompatibilidade, bioatividade in vivo,
biorreabsorbilidade e osteocondutividade, liberando ions de calcio e fosfato promovendo a
osteogénese. Além disso, pode ser parcialmente reabsorvido entre 6 a 15 semanas apés
ser implantado no organismo, possuindo melhor osteocondutividade e degradabilidade do
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que a hidroxiapatita (HAp), bem conhecida e amplamente utilizada em varias aplicacées
médicas (Chaair et al., 2017; Wu et al., 2023).

Quando um ion é incorporado a estrutura de uma bioceramica como o B-TCP, uma
nova categoria de material € criada, onde inUmeras propriedades uUnicas que superam
as desvantagens do material primitivo favorecem seu uso em diferentes aplicagbes
biologicas. Neste sentido, o processo de dopagem pode melhorar as propriedades de
manuseio, desempenho angiogénico e osteogénico, atividade antimicrobiana, entre outras
propriedades. Dentre os ions mais utilizados como dopantes na estrutura cristalina do 3-TCP,
o estroncio (Sr**) desempenha um papel importante na formagéo e remodelagédo 6ssea,
onde é utilizado para o tratamento de osteoporose, acelerando o processo de osteogénese
e de mineralizacao 0ssea (Schatkoski et al., 2021; Almeida et al., 2021).

O método Pechini, também chamado de método dos precursores poliméricos,
destaca-se uma vez que permite produzir amostras de alta qualidade devido ao alto
potencial para obtencdo de materiais a baixa temperatura de processamento, curto tempo
de recozimento, alta pureza dos materiais produzidos e melhores propriedades. Além disso,
€ um método que facilita a mistura dos precursores a nivel molecular, permitindo assim
uma maior homogeneidade quimica e um maior controle estequiométrico. Todavia, sao
pouquissimos os trabalhos presentes na literatura acerca da sintese do B-TCP pelo método
Pechini, sendo relatado apenas em pesquisas que estudaram a sintese de outros fosfatos
de calcio e obteve-se o 3-TCP como fase secundaria (Omori et al., 2014; Carvalho et al.,
2022).

Neste sentido, este trabalho tem por objetivo a sintese de 3-TCP nanométrico pelo
método Pechini, com dopagem com ions de Sr?*, no intuito de se obter o B-TCP com
melhores propriedades visando aplicacdes biomédicas.

METODOLOGIA

A sintese do B-TCP foi realizada da seguinte maneira: 100 ml de agua deionizada
foi aquecida a uma faixa de temperatura de 70 °C, com agitagédo constante. O acido citrico
(AC) foi entdo adicionado na solucdo, e em seguida, os precursores, nitrato de calcio e
fosfato de aménio. Apds total dissolucdo, foi adicionado o nitrato de estréncio, em uma
proporcao de 20% em massa. A relacado de acido citrico/cations metalicos usada foi de 3:1.
Apos total homogeneizagao da solugéo, o etileno glicol (EG) foi adicionado de acordo com
a razao 60/40 de AC/EG. A temperatura foi, entdo, aumentada e mantida entre 100-120°C,
para a realizagdo das reagdes de poliesterificagdo e, consequente, formagao do gel. Foi
realizada uma pirélise no gel a 400 °C/1h, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min,
para a eliminagdo de matéria organica. O material obtido foi desaglomerado e passado em
peneira ABNT n°200 (0,074mm). Em seguida, o puff obtido da pirdlise foi calcinado a 800 °C
durante 1 hora, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, com o intuito de obter a fase
desejada. A amostra obtida foi nomeada de B-TCP 20%Sr.
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A amostra sintetizada foi caracterizada por difracdo de raios X (DRX), para
identificacdo das fases formadas, quantificagdo das fases, cristalinidade e tamanho de
cristalito. O equipamento utilizado para essa analise foi o difratdbmetro de raios X modelo
XRD-6000 da Shimadzu com radiagao ka do cobre e varredura de 20 a 60°. A quantificacao
das fases foi realizada por meio do programa HighScore Plus. O tamanho de cristalito foi
calculado a partir da equagao de Scherrer (Scherrer, 1918). A cristalinidade foi determinada
a partir da razao entre a area integrada do pico referente a fase cristalina e a area referente
a fracdo amorfa. A analise termogravimétrica (TG/DTG) foi realizada na amostra pirolisada
em um analisador térmico, modelo TGA-51H Shimadzu e o DSC 60 Plus com taxa de
aquecimento de 5°C/min, em atmosfera de nitrogénio, usando um cadinho de alumina e
faixa de temperatura ambiente até a temperatura maxima de 1000°C para avaliagao das
perdas de massa ocorridas durante o aquecimento do material. Amorfologia das amostras foi
obtida por microscopia eletrénica de varredura (MEV), utilizando um microscépio eletrénico
de varredura FEI/Thermo Fisher, modelo Quanta FEG 250.

Para determinagao da toxicidade das amostras, realizou-se o ensaio de toxicidade
com artémias salinas (A. salinas) de acordo com a metodologia proposta por (Meyer et al.,
1982), com modificagbes. O método consiste em preparar agua do mar artificial utilizando
NaCl (15,153 g), MgCl (1,398 g), MgSO, (1,888 g), CaCl, (0,652 g), KCI (0,414 g), NaHCO,
(0,116 g), dissolvidos em 1L de agua destilada, de forma a mimetizar a constituigdo salina da
aguado mar. Em seguida, os ovos de artemia salinaforam colocados em pequena quantidade
na solugéo preparada, na presenga constante de luz e oxigénio por 48 horas. Apds esse
periodo de tempo, as larvas atingiram o estagio de metanauplio do microcrustaceo, que é
mais sensivel ao tratamento. Apds esse periodo, coletou-se 10 larvas de artémias salinas
para cada tubo de ensaio. Em seguida, foi preparado solu¢des mée a partir de 10 mg de
p6 da amostra, a uma concentragdo de 10 mg/ml, obtendo-se diluigdes nas concentragdes
de 5, 1, 0,50 e 0,10 mg/ ml. Posteriormente, adicionou-se 0,5mL das amostras diluidas
em tubos de ensaio e o volume dos tubos foi completado com solugéo salina até 5mL. O
ensaio foi realizado em triplicata, onde o resultado foi obtido contando-se apds 24 e 48h o
numero de metanauplios do microcrustaceo mortos e vivos em cada tubo de ensaio, por
meio de visualizacdo macroscopica com lupa e analise estatistica descritiva que foi feita
com a contagem do numero de sobreviventes calculando-se a porcentagem de mortos. Os
microcrustaceos foram considerados mortos quando nao exibiam nenhum movimento apos
10 segundos de observagdo. Neste sentido, o material € considerado toxico quando causa
a mortalidade de 50% dos organismos expostos no periodo de 24 ou 48 horas.

RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 ilustra o difratograma da amostra B-TCP 20%Sr, dopado com 20% de
estréncio e calcinada a 800 °C.
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Figura 1. Difratograma de raios X da amostra 3-TCP 20% Sr.
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Observando o difratograma da Figura 1 é possivel observar picos bem definidos
da fase beta fosfato tricalcico, de acordo com a ficha JCPDS-96-151-7239. Ndo houve
a formagao de fases secundarias indesejadas de fosfatos de calcio, como hidroxiapatita
(HAp) ou fosfato de calcio amorfo (ACP), o que comprova a eficacia do método Pechini.

Comparando o difratograma da Figura 1 com dados da literatura para o B-TCP
puro (Chaair et al., 2017; Bohner et al., 2020), percebe-se que nesta pesquisa ocorreu um
pequeno deslocamento dos principais picos em dire¢do a angulos menores. Isso ocorreu
devido a adicéo do estroncio, uma vez que os ions Sr?* (0,113 nm) possuem raio ibnico maior
quando comparados ao ions Ca?" (0,099 nm) o que provoca distorgdes na rede cristalina
(Wang et al., 2021; He et al., 2016; Wu et al., 2023; Koc, 2019; Liu et al., 2020; Boanini et
al., 2021). Assim, tal fato € um indicativo da incorporagdo bem sucedida de ions Sr?* na
estrutura cristalina do B-TCP.

Além disso, a amostra apresentou valor de tamanho de cristalito em nivel nanomeétrico,
igual a 36,45 nm e com um grau de cristalinidade de 58,74 %. A Figura 2 ilustra as curvas
de TG/DTG da amostra 3-TCP 20%Sr que foi dopada com 20% de estréncio e pirolisada na
temperatura de 400 °C.

ANALISE E DESENVOLVIMENTO DE MATERIAIS CERAMICOS:
NOVAS PERSPECTIVAS, VOL 4

CAPITULO 2




Figura 2. Curvas TG/DTG da amostra 3-TCP 20%Sr pirolisada a 400 °C.
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Observando as curvas TG/DTG da Figura 2, percebe-se que o processo de
decomposicao térmica apresentou trés eventos de perda de massa. O primeiro evento
ocorreu a aproximadamente 72, 4 °C, relacionado com a saida de agua adsorvida. O
segundo evento ocorreu a aproximadamente 447 °C, relacionado com a combustao da
matéria organica advinda do acido citrico, do etileno glicol e dos precursores metalicos. E
o terceiro evento ocorreu a aproximadamente 764, 63 °C, relacionado com a formagao da
fase B-TCP inicial.

A Figura 3 exibe a morfologia obtida por microscopia eletrénica de varredura da
amostra B-TCP 20%Sr, com ampliagéo de 2000 vezes.

Figura 3. Microscopia eletronica de varredura da amostra 3-TCP 20% Sr.
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Observando a microscopia observa-se que as caracteristicas morfolégicas do
material obtido estdo de acordo com as caracteristicas relatadas na literatura, uma vez que
o material é formado por aglomerados no formato de placas finas (Barbeck et al., 2019).
Além disso, observou-se também a presenga de certo grau de porosidade no material, que
€ bastante benéfico para aplicagdes bioldgicas (Panda et al., 2021).

A Figura 4 apresenta os resultados dos testes de toxicidade com a espécie Artemia
salina relacionando a porcentagem de mortalidade com a concentragcéo de microcrustaceos.

Figura 4. indice de Mortalidade das Artémias salinas da amostra B-TCP 20% Sr.

B-TCP 20% Sr Bl 24 h
43 h

Néauplios Vivos

Controle 0,1 05 1 5

Concentragéo (mg mL™")

Analisando a Figura 4 percebe-se que a amostra apresentou baixo indice de
letalidade, onde a concentragdao de 5 mg/ ml apds 48 horas apresentou o maior indice de
letalidade, com 3 artémias mortas, uma vez que apresenta maior quantidade de material
e exposicao a luz. Neste sentido, o teste realizado coincide com os relatos da literatura,
comprovando que o material € de carater nao toxico, podendo facilmente ser utilizado em
sistemas bioldgicos interagindo com tecidos vivos (Kim et al., 2013).

CONCLUSAO

O método Pechini foi eficiente na sintese de nanoparticulas de B-TCP dopadas
com ions Sr?*. A partir dos resultados de DRX, percebeu-se que os ions de Sr?* foram
inseridos com sucesso na rede do B-TCP, apresentando um tamanho de cristalito em escala
nanométrica. Na analise térmica foi visto que o processo de decomposi¢ao térmica ocorreu
em trés processos distintos, referentes a saida de agua adsorvida, combustdo da matéria
organica e formacéao da fase B-TCP. A analise microscopica revelou que a morfologia das
particulas € no formato de placas, onde é possivel observar também a presenca de poros,
contribuindo para aplicagdes em biomateriais. Além disso, o teste de toxicidade comprovou
que a amostra ndo é toxica, tornando-a segura para uso em aplicagdes biomédicas.
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RESUMO: Nanoferritas de cobre (CuFe,O,) sdo ceramicas magnéticas cruciais, cujas
propriedades séao influenciadas pelo método de sintese. A sintese verde de nanomateriais
ganhou destaque, utilizando precursores naturais e acessiveis para minimizar tempo,
custo e impacto ambiental, com recentemente a tapioca emergindo como agente quelante
eficaz. Este estudo investigou a variacéo do teor de tapioca na sintese de nanoparticulas
de CuFe,O, pelo método sol-gel. Amostras com proporgdes de 2:1 e 3:1 de quelante para
cations metalicos foram calcinadas a 900°C/4h e caracterizadas por DRX e MEV/EDS.
Confirmou-se a formagao majoritaria da fase estrutural tetragonal pelo DRX. A amostra
C2:1_900 revelou cristalitos menores (~42 nm) e maior cristalinidade (~95%), atribuidos a
complexacao eficiente dos cations metalicos. O MEV/EDS mostrou particulas cubicas em
escala nanométrica na amostra C2:1_900, com distribuicdo adequada dos elementos Fe,
Cu e O. Esses resultados preliminares indicam o potencial uso sustentavel da tapioca na
sintese de nanoferritas de cobre.

PALAVRAS-CHAVE: Nanoferrita de Cobre. Sintese verde. Teor de Tapioca.

NANOFERRITES FROM NATURAL CHELATING AGENT: EFFECT OF TAPIOCA
CONTENT VARIATION

ABSTRACT: Copper nanoferrites (CuFe,O,) are crucial magnetic ceramics whose
properties are influenced by the synthesis method. Green synthesis of nanomaterials has
gained prominence by using natural and accessible precursors to minimize time, cost,
and environmental impact, with tapioca recently emerging as an effective chelating agent.
This study investigated the effect of tapioca content variation on the synthesis of CuFe,O,
nanoparticles via the sol-gel method. Samples with chelating agent-to-metal cation ratios of
2:1 and 3:1 were calcined at 900°C for 4 hours and characterized by XRD and SEM/EDS.
XRD confirmed the predominant formation of the tetragonal structural phase. The C2:1_900
sample exhibited smaller crystallites (~42 nm) and higher crystallinity (~95%), attributed to
the efficient complexation of metal cations. SEM/EDS revealed nanometric cubic particles
in the C2:1_900 sample, with an adequate distribution of Fe, Cu, and O elements. These
preliminary results indicate the potential for sustainable use of tapioca in the synthesis of
copper nanoferrites.

KEY-WORDS: Copper Nanoferrite. Green Synthesis. Tapioca Concentration.

INTRODUCAO

Atualmente, ha uma propensao dos pesquisadores ao estudo de nanomateriais a
base de ferritas devido as suas excelentes propriedades magnéticas, elétricas e biomédicas.
Uma das nanoferritas mais relevantes ¢ a ferrita de cobre (CuFe,O,), devido as suas notaveis
propriedades fisicas e quimicas, que englobam a comutagao elétrica, semicondutividade e
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estabilidade quimica, demonstrando versatilidade e potencial como um material funcional
em inumeras industrias e setores tecnoldgicos (Priyadharsini et al., 2022; Talaei et al., 2021).

Dentre os métodos para a sintese de nanoparticulas de ferrita de cobre, o
meétodo sol-gel é preferivel devido suas vantagens como, preparagao de forma pratica,
baixa temperatura de sintese, além de, uma maior facilidade de acesso a precursores
uniformemente misturados no nivel molecular. Outrossim, por esse método é possivel
o controle do tamanho (escala nanométrica) e da morfologia das particulas através dos
parametros sistematicos da reagdo. Essa metodologia permite alteragdes, que incluem
o uso de diferentes agentes complexantes, para os mais diversos propésitos, como por
exemplo, a diminuicdo de custo de produgéo (Zhang et al., 2020; Jamkhande et al., 2019;
Al-Rawas et al., 2005).

Os agentes quelantes exercem uma fungao importante no processo de termdlise do
método sol-gel, que normalmente tem como resultado uma solugao sol uniforme, favorecendo
assim a formacao de particulas cristalinas homogéneas que interferem diretamente nas
propriedades fisico-quimicas do material sintetizado. A composicao da estrutura cristalina,
o tamanho de particula, a taxa de cristalinidade e consequentemente as propriedades
(mecanicas, elétricas, magnéticas, opticas, dentre outras) dos materiais sintetizado pelo
processo sol-gel sdo fortemente influenciados pelo tipo e proporcdo do agente quelante
introduzido durante a sintese (Owens et al., 2016; Priyadharsini et al., 2018).

Muito recentemente, o amido de tapioca vem sendo utilizado como possibilidade de
reagentes em sinteses sol-gel devido ao seu alto potencial quelante, ser uma biomassa
abundante na natureza de facil armazenamento, atéxico e de baixo custo, apresentar uma
composi¢cao quimica padronizada com uma estrutura cristalina de baixa ordem onde as
ligacbes incompletas entre duas moléculas de glicose tém afinidade com os ions metalicos
(Almeida et al., 2020; Araujo, 2016).

Até este presente momento, com base em plataformas de periddicos e de patentes,
ndo foram encontrados resultados sobre nanoparticulas de ferritas de cobre (CuFe,O,)
sintetizadas pelo método sol-gel modificado por tapioca. Neste contexto, este trabalho tem
por objetivo a produgéo de nanoparticulas de CuFe,O, pelo método sol-gel modificado,
usando a tapioca como reagente quelante, e estudando a influéncia de diferentes
concentracdes deste quelante.

MATERIAIS E METODOS
« MATERIAIS

Neste trabalho, foram utilizados os precursores Nitrato de Ferro Ill Nonahidratado
e Nitrato de Cobre Il Trihidratado, ambos com pureza 298% e da marca NEON®. Como
agente quelante natural utilizou-se o Amido de mandioca (tapioca) de origem comercial.
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- METODOS

Para a sintese de nanopos de ferrita de cobre, as matérias primas precursoras
foram pesadas com base nos calculos estequiométricos da composicdo quimica da ferrita
proposta. A fim de explorar diferentes relacdes poliméricas, duas proporcdes distintas de
tapioca foram empregadas, estabelecendo-se as razdes de 2:1 e 3:1, de tapioca/cations
metalicos.

Em um Becker foi dissolvido em partes a tapioca utilizando como solvente a agua
destilada. Esta solugao foi aquecida sob agitacdo em 70°C até que esta atingisse a fase
de gel, e entdo foram misturados os reagentes previamente dissolvidos mantendo os
parametros de agitacao e temperatura por 1 hora. O gel obtido foi colocado em estufa a
100°C até que este se tornasse totalmente seco (xerogel).

Apods a obtengao do xerogel este foi triturado em almofariz com pistilo e submetido
a calcinacdo a 900°C/4 h, sob taxa de aquecimento 10°C/min. As amostras obtidas pela
proporcao 2:1 e 3:1 receberam denominagdes de C2:1_900 e C3:1_900, respectivamente.
A escolha destes parametros de calcinagdo foi obtida em artigos sobre a sintese das
nanoparticulas de ferrita de cobre (Dippong et al., 2020; Ismael, 2022; Cui et al., 2022). Por
fim, os pds obtidos foram desaglomerados através de uma peneira (200 mesh: 0,075mm)
e caracterizados por Difragcdo de Raio -X (DRX), Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) e Espectroscopia de Dispersao de Energia (EDS). A avaliagao das fases estruturais
da CuFe,O, foi realizada utilizando o software HighScore e usando o banco de dados
cristalograficos do JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards). Através do
padrao de DRX obtido para as amostras em estudo, foram calculados os tamanhos médios
de cristalitos assim como as taxas de cristalinidade (Cullity, 1978).

RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 ilustra os difratogramas de raios X das amostras de ferrita de cobre
(CuFe,0,), juntamente com a identificagéo de suas respectivas fases cristalinas.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras 2:1 e 3:1.
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Fonte: O autor (2025).

Percebe-se que o padrao cristalografico é semelhante para ambas as amostras,
com formacé&o majoritaria de um pd ceréamico formado por ferrita de cobre com picos
correspondentes a planos cristalograficos localizados em posigcdes semelhantes aos
resultados encontrados na literatura para o CuFe,O, tetragonal (Sumangala et al., 2016;
Hegazy et al., 2018; Lépez-Ramon et al., 2018), assim como com a ficha cristalografica
(JCPDS:34 -0425) tetragonal. Pequenas quantidades de fases secundarias como 6xido de
ferro (Fe,O,, JCPDS:72 - 0629) e oxido de cobre (CuO, JCPDS: 01 - 1053), também estao
presentes.

3’

Nota-se que houve uma diferenca significativa dos difratogramas entre as diferentes
propor¢des de agente quelante/cations metalicos. Aamostra com proporg¢ao 2:1 (C2:1_900)
apresentou picos mais definidos de ferrita de cobre e uma reducdo na magnitude das
amplitudes dos picos associados as segundas fases, simultaneamente a auséncia do pico
(26~25°) correspondente a fase de Fe,O,, a qual foi observada para a razéo 3:1 (C3:1_900).
Isso sugere que a proporg¢ao 2:1 aumentou a eficiéncia da complexagao dos ions metalicos,
favorecendo a formagao de complexos estaveis e diminuindo a incorporagao de segundas

fases durante o processo de sintese.
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Em contrapartida, ao adotar uma relagéo estequiométrica de 3:1 (agente quelante/
cations metalicos), uma sobreabundanciado agente quelante se evidenciou. Tal circunstancia
acarretou um impacto adverso na sintese da ferrita de cobre, uma vez que o agente quelante
se ligou aos ions metalicos e reduziu a quantidade total de ions disponiveis para a reagao
de formacao da ferrita.

A analise dos resultados apresentados na Tabela 1 permite uma compreensao mais
aprofundada das influéncias das proporgdes entre o agente quelante e os cations metalicos
na cristalinidade e tamanho de cristalito da ferrita de cobre sintetizada.

Tabela 1. Taxa de cristalinidade e tamanho de cristalito das amostras 2:1 e 3:1 (quelante/cations metalicos).

Amostra Taxa de cristalinidade (%) Tamanho de cristalito (nm)
C2:1_900 95,19 42,37
C3:1_900 78,18 57,35

Fonte: O autor (2025).

Comparativamente a amostra C3:1_900, o nanopdé C2:1_900 exibiu uma taxa de
cristalinidade significativamente superior (cerca de 95%), indicando que a proporgéao 2:1
do agente quelante promoveu uma complexag¢ao mais eficaz e estavel dos ions metalicos,
resultando em uma ordenacéo cristalina mais acentuada.

Os tamanhos médios dos cristalitos encontrados confirmaram o carater nanométrico
das amostras, variando de 42 a 57 nm conforme a proporgdo de quelante. A proporgao
2:1 de agente quelante para ions metalicos resultou em tamanhos médios de cristalitos
menores em comparagao com a proporcao 3:1. Portanto, 2:1 foi a propor¢cao adequada de
tapioca, que além de favorecer a formacao de complexos estaveis atuou como nucleos de
crescimento que permitem a deposi¢cado ordenada dos ions metalicos e, consequentemente,
o crescimento controlado dos cristalitos (Osman et al., 2022; Zahid et al., 2023; Benrezgua et
al.,2021). Esse padrao uniforme de nucleacao resulta em uma distribuicdo mais homogénea
do tamanho dos graos de ferrita de cobre.

AFigura 2 (a,b) apresenta as microscopias eletrénicas de varredura (MEV) da amostra
C2:1_900 na qual exibiu melhores propriedades estruturais e analise de mapeamento
elementar (Figura 2c) obtido por MEV--EDS sobre a imagem da Figura 2b.
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Figura 2. Imagens MEV (a) 20000x, (b) 50000x e (c) mapa de distribuicao elementar da amostra C2:1_900.

Fonte: O autor (2025).

Séo evidenciados aglomerados de particulas, o que € atribuido a alta area superficial
e possivelmente a caracteristica magnética entre as particulas de ferrita juntamente com
a presencga de pequenos poros, provavelmente devido a liberagdo de grande quantidade
de gases durante o processo de combustdo durante a calcinagdo. Também é visivel,
principalmente na Figura 2a e Figura 2b, respectivamente, que a amostra € composta por
particulas de formato cubico, com a presencga adicional de algumas particulas esféricas
alongadas, que corroboram com a literatura (Nagasree et al., 2023). A analise de
mapeamento elementar (Figura 2c) indicou a presenga dos elementos Fe, Cu e O, com
uma boa distribuicdo dos mesmos na amostra.

CONCLUSAO

A abordagem sustentavel para a sintese de ferrita de cobre utilizando tapioca como
agente quelante adiciona inovagéo ao processo. Independentemente da concentragcéo de
tapioca, a fase estrutural tetragonal de CuFe,O, foi predominantemente obtida. A proporgao
otimizada de 2:1 entre o agente quelante e os cations metalicos reduziu acentuadamente
as fases secundarias (Fe,O, e CuO), resultando em alta cristalinidade e tamanhos menores
de cristalitos em comparagao a amostra 3:1. Essas descobertas reforcam a importancia da
otimizagao dos parametros de sintese para obter propriedades desejadas nos nanomateriais
produzidos, com implicagdes potenciais em aplicagdes tecnoldgicas diversas.

As analises morfolégicas da amostra 2:1 revelaram particulas cubicas de ferrita
de cobre, com configuragdo aglomerada e porosa. Este estudo amplia o entendimento
sobre nanomateriais a base de ferritas e suas propriedades, enfatizando a relevancia
da sintese sustentavel e o uso de recursos naturais como um caminho promissor para o
desenvolvimento de materiais avangados, refletindo a crescente conscientizagao sobre a
importancia de preservar o meio ambiente enquanto avangamos na ciéncia e tecnologia.
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RESUMO: Este estudo de revisdo abrange os ultimos cinco anos de pesquisas sobre o
método sol-gel proteico, de 2020 a maio de 2024. A analise incluiu o numero de publicagbes
por ano, os paises envolvidos, os agentes polimerizantes utilizados, os materiais produzidos
por essa rota de sintese e suas principais aplicagdes. O objetivo é fornecer uma visao
abrangente da literatura atual relacionada a essa metodologia, destacando as pesquisas
mais recentes e as tendéncias emergentes nesse campo crucial da bioceramica.

PALAVRAS-CHAVE: Revisdo. Sintese. Sol-Gel.
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TRENDS AND ADVANCES IN THE PROTEIN SOL-GEL METHOD: A SCIENTIFIC AND
TECHNOLOGICAL MAPPING

ABSTRACT: This review study covers the last five years of research on the protein sol-gel
method, from 2020 to May 2024. The analysis included the number of publications per year,
the countries involved, the polymerizing agents used, the materials produced through this
synthesis route, and their main applications. The objective is to provide a comprehensive
overview of the current literature related to this methodology, highlighting the most recent
research and emerging trends in this crucial field of bioceramics.

KEY-WORDS: Review. Synthesis. Sol-Gel.

INTRODUCAO

A nanotecnologia tem aberto novas perspectivas para avangos tecnolégicos em
diversas areas do conhecimento. Particulas conhecidas agora exibem caracteristicas
notavelmente diferentes, impulsionadas pela maior reatividade dos nanomateriais (Harinisri
etal., 2023; Pang et al., 2024). Particulas com essas pequenas dimensdes sao empregadas
na fabricacao de sensores (Xia et al., 2024), polimeros biodegradaveis (Sharma e Pathania
et al., 2022), administragcdo de farmacos (Pearce et al., 2023), aplicagbes biomédicas
(Guan et al., 2024), catalisadores para reducédo da poluicdo ambiental (Sharma et al.,
2023), aprimoramento genético de plantas e animais (Saritha et al., 2022), além do uso em
cosméticos e vestuarios (Dubey et al., 2022).

Com o aumento da aplicabilidade das nanoparticulas, surge a necessidade crucial
de controlar, medir, manipular e organizar essas nanoestruturas. Essa tarefa s6 é viavel por
meio da aplicagao das técnicas de sintese e caracterizagao que evoluiram em conjunto com
o entendimento dessa nova escala dimensional. Uma variedade de métodos de sintese &
empregada para a produgdo de nanoparticulas, incluindo técnicas como mecanoquimica
(Paulraj et al., 2021), processo sol-gel (Faustini e Grosso, 2016), co-precipitagdao (Mahmood
et al., 2022), combustédo (Harini et al., 2023), sol-gel protéico (Santos et al., 2024) entre
outras.

Sol-gel € uma denominagao aplicada a qualquer rota de sintese onde em um
determinado momento ocorre a transi¢do do sistema sol para o sistema gel (Alfaya e
Kubota, 2002). O termo sol € empregado para definir uma dispersao de particulas coloidais
(dimensao entre 1 e 100 nm) estavel em um fluido, enquanto o termo gel pode ser visto
como sendo um sistema formado pela estrutura rigida de particulas coloidais (gel coloidal)
ou de cadeias poliméricas (gel polimérico) que imobiliza a fase liquida nos seus intersticios
(Hiratsuka et al., 1995). Estas reagdes se baseiam em um precursor organometalico
hidrolisavel, denominado alcoxido metalico do tipo M (OR), onde OR é um grupo alcoxido.
Neste caso, a reacao de transicdo do estado sol para o gel é feita entre um haleto metalico
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qgue pode ser o acido citrico e um alcool como por exemplo o etilenoglicol (Airoldi e Farias,
2004).

O método Pechini também conhecido como método dos precursores poliméricos, é
uma variagao do processo sol-gel que envolve a introdugao de sais de metais ou alcoxidos
numa solugdo de acido citrico com etileno glicol (Pechini, 1967). O método consiste em
preparar complexos de metais quelatos estaveis, tais como complexos de metal em acido
citrico, onde o acido citrico possui a fungao de coordenar os ions metalicos. Apds a sintese
da solugéo de citrato, € adicionado um polialcool, como o etilenoglicol utilizado como solvente
para o processo de polimerizagao entre o acido citrico e os cations metalicos para formar
uma resina do tipo poliéster uma vez que a maioria dos complexos de metal em acido citrico
é soluvel e estavel em uma mistura de etileno glicol e agua. Em seguida, um aquecimento
prolongado, com evaporagao concomitante do excesso de etileno glicol inicia a reacéo de
poliesterificacdo, criando um precursor de resina polimérica. O aquecimento dessa resina
acima de 300 °C causa a quebra do polimero e a expansao da resina formando o que se
denomina puff. O puffou resina expandida constitui-se de um material semi-carbonizado que
mostra um reticulado macroscopico fragil, que por tratamento térmico adequado, possibilita
a obtengao de particulas finas de 6xidos (Worayingyong et al., 2008; Barbosa et al., 2005;).

Precursores téxicos e de elevado custo que possuem taxa de hidrolise rapida
dificultando o controle da homogeneidade composicional necessaria durante o processo
de produgao do material sdo alguns dos fatores que dificultam a sintese pelo método
Pechini. Neste sentido, faz-se necessario o uso de algumas variacdes ou rotas alternativas
(Teixeira et al., 2021). O método sol gel proteico € uma variante do método Pechini em
que os alcoxidos sao substituidos por precursores organicos chamados de agentes
polimerizantes que tém a fungao de substituir o acido citrico e o etilenoglicol. Além disso,
esses agentes possuem grupos hidroxila e carboxila que auxiliam na promogao da quelagao
de ions metalicos durante o processo de sintese. Outra caracteristica € que os agentes
polimerizantes podem ser de origem animal, como gelatina comercial (Araujo et al., 2024)
ou de origem vegetal, como Agar-Agar (Azevedo et al., 2020), 4gua de coco (Santos et al.,
2003) e psyllium (Raimundo et al., 2023). Assim, o método Pechini foi adaptado para que o
tempo e a energia de sintese pudessem ser reduzidos. Geralmente, o processo de sintese
consiste em quatro etapas que seguem a solubilizagao, a formacao de quelatos metalicos,
a secagem e a calcinacao. A principal diferenca e vantagem deste método em relacédo ao
metodo Pechini € a auséncia da etapa de polimerizagdo. Assim, neste caso, a etapa de
polimerizagao é substituida pela prépria cadeia formada a partir dos aminoacidos presentes
na estrutura dos precursores organicos. Com isso, o método torna-se uma proposta mais
simples, econdmica e ambientalmente segura (da Silva et al., 2021).

Os primeiros estudos utilizando a metodologia proteica foram desenvolvidos no
Laboratério de Producido e Caracterizacdo de Materiais do Departamento de Fisica da
Universidade Federal de Sergipe (LPCM-DFI-UFS) utilizando uma mistura de sais com
agua de coco. Nessa rota desenvolvida em 1998 o processo de produgao dos géis pode
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ser dividido em duas etapas: hidrélise e condensagao. A primeira conduz a transformacao
de precursores aos oxidos, levando a formagao de ligagcbes M-OH, onde M representa o
precursor metalico (reagente de partida). Na rota sol gel proteico essas etapas ocorrem
quando alguns dos constituintes da agua de coco se ligam ao metal (reagente de partida)
(Santos et al., 2003). Para a formagao do produto final € necessario remover o solvente
e componentes organicos do gel, cuja secagem por evaporagao normal da suspensao,
provoca uma pressao capilar, levando ao encolhimento da rede e formagao do xerogel, que
sdo caracterizados por grande area superficial e pequenos tamanhos de poros. (Macedo,
et al., 1998).

Neste sentido, esta pesquisa propde um estudo de prospecgao dos cinco ultimos anos
a respeito do método sol-gel proteico, isto &€, de 2020 até 01 maio de 2024. Foram analisados
o numero de publicagbes por ano, os paises que publicaram, os agentes polimerizantes, os
materiais produzidos com a rota de sintese e as principais aplicagdes, visando explorar a
literatura acerca das pesquisas desenvolvidas até agora com essa importante bioceramica.

MATERIAIS E METODOS

Esta pesquisa consistiu de um estudo prospectivo tecnoldgico e cientifico buscando
artigos cientificos por meio do portal de peridédicos da CAPES via acesso CAFE (Comunidade
Académica Federada), onde foram utilizadas as bases de periodicos Web of Science,
Scopus, Science Direct, MDPI e Springer Link para a busca dos artigos.

Foi utilizado como palavras-chave no campo de busca, o termo “proteic sol-gel
method’. Neste sentido, o levantamento dos artigos cientificos limitou-se apenas aos artigos
de pesquisa, excluindo-se os artigos de revisao, de 2020 até 01 maio de 2024.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Obteve-se um total de 34 artigos cientificos de pesquisa publicados ao realizar-se as
buscas. A figura 1 detalha a quantidade anual dessas publicacdes.
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Figura 1. Numero de artigos por ano.
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Analisando a Figura 1 percebe-se uma variacao significativa na producgao de artigos
ao longo desses anos, o que pode refletir o interesse e a evolugdo do campo de pesquisa
relacionado ao método sol-gel proteico. Observa-se que nos anos iniciais houve um
aumento significativo na quantidade de publicagdes sugerindo um crescente interesse e
possivelmente uma maior adogao e aplicagao desta rota de sintese em diversas areas
cientificas. Todavia, nos ultimos anos houve uma reducdo na quantidade de trabalhos
publicados, o que pode refletir flutuagées temporarias no interesse ou na atividade de
pesquisa nesse campo especifico. Essa variagdo na quantidade de artigos publicados
pode ser influenciada por diversos fatores, incluindo avangos tecnolégicos, descobertas
cientificas prévias, demandas industriais e a evolugdo do conhecimento nesse campo
especifico. Essa analise pode fornecer insights valiosos para pesquisadores interessados
no método sol-gel proteico, auxiliando na compreensao do cenario atual e nas possiveis
diregdes futuras da pesquisa nessa area. A tabela 1 exibe os principais paises com as
respectivas quantidades de publicagdes.

Tabela 1. Quantidade de publicagbes por pais.

PAIS QUANTIDADE DE ARTIGOS

Brasil 29
Portugal 18
Italia 2
China 2
Russia 1
Reino Unido 1
Roménia 1
india 1
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Analisando a tabela 1 percebe-se que ha um total de 08 paises distintos, onde
o Brasil e Portugal com 29 e 18 publicagcbes respectivamente, lideram o ranking de
publicacdes, o que sugere um forte interesse e engajamento dessas nagdes na pesquisa e
no desenvolvimento relacionados ao método sol-gel proteico. E possivel inferir que fatores
como investimento em pesquisa, infraestrutura académica e colaboragdes internacionais
podem estar impulsionando essa producgao cientifica. Além disso, no caso do Brasil, a
predominéancia de trabalhos pode ser atribuida a uma combinagao de fatores que envolvem o
pioneirismo do Laboratério de Producgéo e Caracterizagao de Materiais do Departamento de
Fisica da Universidade Federal de Sergipe (LPCM-DFI-UFS), no estudo inicial desenvolvido
pelo professor Macedo (Macedo, et al., 1998). A figura 2 ilustra os agentes polimerizantes
utilizados no processo de sintese utilizando a rota de sintese sol-gel proteica.

Figura 2. Agentes Polimerizantes.
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Analisando a figura 2 percebe-se que ha uma preferéncia notavel por agentes
polimerizantes de origem natural e alimentar. Os resultados indicam uma predominancia
significativa do uso de gelatina comercial, com 22 ocorréncias, seguida por agua de coco,
com 6 ocorréncias, e agar-agar, com 4 ocorréncias. Esses agentes polimerizantes sao
caracterizados por sua natureza biocompativel, baixo custo e disponibilidade comercial,
tornando-os atrativos para aplicagdes em biotecnologia e biomateriais. A prevaléncia da
gelatina comercial como agente polimerizante principal sugere sua versatilidade e eficacia
no processo sol-gel, proporcionando uma matriz polimérica adequada para a sintese
de materiais nanoestruturados. A agua de coco e o agar-agar também emergem como
alternativas promissoras, destacando-se pelo potencial na engenharia de biomateriais e na
fabricacéo de dispositivos biocompativeis. A presenca de agentes polimerizantes derivados
de fontes naturais, como psyllium e semente de linhaca, reflete uma tendéncia crescente
em direcdo a materiais sustentaveis e ecologicamente corretos. Esses agentes oferecem
abordagens inovadoras para a fabricagdo de materiais avangados com propriedades
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biolégicas e mecanicas controladas.

Em suma, a diversidade e a predominancia de agentes polimerizantes naturais
na literatura refletem a busca continua por métodos de sintese sustentaveis e eficazes
no campo do método sol-gel proteico, abrindo caminho para aplicagdes inovadoras em
medicina regenerativa, engenharia tecidual e outras areas afins.

A gelatina comercial é utilizada como agente polimerizante no método sol-gel
proteico pelo fato de possuir concentragdes bastante significativas de proteina (84-90%).
O principio da utilizacao inicia com a dissolugdo em agua morna, formando solugdes claras
(geralmente amarelo-clara) com viscosidades variadas dependendo das proporgoes.
Durante o aquecimento, a estrutura enovelada da gelatina composta por estruturas de
a-hélices se desintegra formando as estruturas primarias. As regides ricas nos aminoacidos
prolina e hidroxiprolina sdo as que desencadeiam o sol para gelificar a transicao na gelatina
(Danks et al., 2016).

Silva et al. (2020) analisaram as propriedades estruturais e morfoldgicas de ferritas
de cobalto (CoFe,O,) sintetizadas pelo método sol-gel protéico sob trés temperaturas
distintas, utilizando gelatina comercial comestivel como agente polimerizante, visando
aplicagdes para fabricagdo de materiais para armazenamento de energia eletroquimica.
Foram utilizadas as temperaturas de 600, 800 e 1000 °C. O estudo concluiu que o uso de
temperaturas mais elevadas resultou em materiais mais cristalinos e melhor organizados,
a capacidade especifica tedrica do material calcinado a 1000 °C foi de 76,52 mAhg-1 em
termos de intensidade e tempo por massa de material ativo a uma densidade de corrente
de 1 A g-1, confirmando que ferritas de cobalto quando sintetizadas em altas temperaturas
pelo método sol-gel proteico apresentam excelentes valores de constantes elétricas, o que
as tornam um material com a estabilidade necessaria para um bom desempenho como
material de armazenamento de energia.

A agua de coco (Cocos nucifera) é composta de agua e compostos organicos e
inorganicos. A principal fragcao de solidos soluveis na agua de coco sao os agucares, sendo
sacarose, sorbitol, glicose e frutose os principais presentes na agua de coco madura.
Também estédo presentes agucares menores que incluem manose, xilose e galactose. Os
segundos constituintes principais da agua de coco séo os minerais. A agua de coco também
€ composta de aminoacidos livres ou integradores de proteinas, com alanina, arginina,
cisteina e serina presentes em concentragdes mais elevadas. Esses compostos possuem
propriedades inerentes e desempenham um papel importante na condugcédo e montagem das
nanoparticulas magnéticas (MNPs), atuando como surfactante, estabilizador de suspensao
e meio de nucleacao. As vantagens do uso da agua de coco como precursor sol-gel incluem
a alta concentragdo de agucar que promove o processo de gelificacdo, a presenga de
aminoacidos e proteinas que podem ligar/complexar ions metalicos, assim promovendo a
distribuicdo homogénea dos ions precursores, a alta abundancia na natureza, o fato da agua
de coco ser um recurso renovavel, o baixo custo, a disponibilidade em escala industrial,
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e a possibilidade de utilizacdo da forma em pd. Neste sentido, a principal vantagem da
utilizacao de agua de coco em pé em vez de agua de coco fresca ou engarrafada € o
controle da concentragao no processo, que garante a reprodutibilidade da sintese (Teixeira
et al., 2021).

Teixeira et al. (2021) investigaram a viabilidade da rota sol gel proteica utilizando agua
de coco em p6 como agente polimerizante na sintese de ferrita de litio, onde foram avaliadas
as propriedades elétricas, bem como suas caracteristicas estruturais e morfologicas visando
aplicagdes no tratamento do cancer por hipertermia magnética. Para isto, a agua de coco em
po foi tratada termicamente em temperaturas entre 400 e 1000 °C, onde foram realizados
ensaios de estrutura, morfologia, caracteristicas elétricas e magnéticas, citotoxicidade
e hipertermia magnética. O estudo concluiu que é possivel sintetizar ferrita de litio pelo
meétodo sol-gel protéico utilizando agua de coco em po6 como agente polimerizante. As
nanoparticulas preparadas apresentam alta eficiéncia térmica, principalmente a amostra
tratada termicamente a 1000 °C, mostrando potencial para serem utilizadas no tratamento
de céancer, por meio da terapia de hipertermia magnética. O desempenho térmico dessas
nanoparticulas magnéticas pode ser atribuido as perdas por correntes parasitas. Além
disso, o ensaio de citotoxicidade apresentou comportamento de nao toxicidade sendo uma
grande vantagem a ser aplicada nesta técnica.

O agar-agar € um polissacarideo extraido de duas espécies diferentes de algas
vermelhas (Gracilaria sp. e Gelidium sp.) e forma a estrutura de suporte nas paredes celulares
desses vegetais. Além disso, € um biopolimero, hidrocoloide e fonte de polissacarideo que,
em contato com a agua, forma um gel, denominado mucilagem. O agar-agar € constituido
por uma mistura heterogénea de dois tipos de polissacarideos: agarose, um polimero neutro,
e agaropectina, um polimero sulfatado carregado. A agarose é a molécula responsavel pela
acao gelificante do agar-agar. Devido as suas propriedades gelificantes, ndo toxicidade,
biodegradabilidade e biocompatibilidade, € amplamente utilizado nas industrias alimenticia,
cosmética e farmacéutica, entre outras (Azevédo et al., 2020; Santos et al., 2024).

Santos et al. (2024) sintetizaram Oxidos de alta entropia pelo método sol-gel
protéico utilizando agar-agar como agente polimerizante, avaliando a estrutura, morfologia,
propriedades Opticas e eletroquimicas. De modo geral, o estudo concluiu que o 6xido
sintetizado exibiu excelente atividade eletrocatalitica, bem como estabilidade eletroquimica.
Neste sentido, a excelente atividade eletroquimica é atribuida ao efeito sinérgico dos
metais de transicdo presentes no 6xido de alta entropia, bem como ao método de sintese
aqui apresentado, confirmando que o material produzido possui potencial aplicacdo para
producao de energia a partir da sintese de hidrogénio pelo processo de divisdo da agua.

Psyllium faz parte do género Plantago Ovata, uma planta originaria da Asia e
cultivada na india Ocidental; existem mais de 200 espécies, das quais Plantago ovata e
Plantago psyllium sao as mais cultivadas comercialmente em todo o mundo. S&o extraidos
da casca ou da moagem das sementes. Uma das principais caracteristicas é o alto teor de
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fibras soluveis e insoluveis, onde as solluveis na presenga de agua podem formar um gel
mucilaginoso. O gel formado é biodegradavel, biocompativel, atoxico, possui estrutura de
polissacarideos hidrofilicos, e possui alta estabilidade quimica e térmica, o que garante
sua aplicacdo em diversos estudos, por exemplo, no método sol-gel protéico, onde faz o
processo mais simples, barato e gera subprodutos menos toxicos ao meio ambiente para
obtencgao de nanoparticulas (Raimundo et al., 2023).

Raimundo et al. (2023) sintetizaram o6xido de cobalto (Co,O,) pelo método sol-gel
protéico utilizando casca de psyllium como agente polimerizante, avaliando o material
formado como um possivel eletrocatalisador para para produgdo de energia a partir da
sintese de hidrogénio pelo processo de divisdo da agua. De modo geral, o estudo concluiu
gue a cinética é dependente do tamanho das nanoestruturas. O 6xido de cobalto com menor
tamanho de particula e cristalito apresentou melhor desempenho eletroquimico em toda a
faixa de potencial e maior numero de sitios ativos para a reagcéo de evolugao de oxigénio.
Assim, reduzir o tamanho dos nanocatalisadores pode ser uma estratégia alternativa para
otimizar o desempenho em aplicagdes eletroquimicas.

Linum usitatissimum, também conhecida como linhaga, € cultivada na maioria dos
paises latino-americanos. E composto por 20% de fibra soltivel e 9% de fibra insolavel,
encontrada no casco. A fibra soluvel consiste em polissacarideos acidos: ramnose (25,3%),
Lgalactose (11,7%), frutose (8,4%), d-xilose (29,1%) e d-xilose/ d -galactose (76%). Os
grupos hidroxila nas estruturas de acidos graxos poliinsaturados apresentam alta solubilidade
em agua, evitando o uso de solventes organicos perigosos, além de proporcionarem a
capacidade de reduzir precursores metalicos. Além disso, a linhaga é rica em mucilagens,
que possuem propriedades gelificantes, tornando-a amplamente utilizada em diversas
areas, como industrias de alimentos, bebidas e farmacéutica (Silva et al., 2023).

Silva et al. (2023) estudaram as propriedades estruturais e eletroquimicas de
nanocompdésitos de cobre-cobaltita (CuCo,O, -CuO) cultivados diretamente sobre espumade
niquel para obtengao de um eletrodo auto suportado de espuma de Ni 3D, utilizando linhaga
(Linum usitatissimum) como agente polimerizante no método sol-gel protéico acoplado a
sintese hidrotérmica visando aplicagdes na sintese de hidrogénio pelo processo de divisao
da agua. Ao analisar as medig¢des eletroquimicas, este eletrocatalisador exibiu atividade de
divisdo eletroquimica da agua comparativamente superior. Esta importante melhoria esta
relacionada a rota de sintese adotada no presente trabalho com nanoparticulas cultivadas
diretamente em espuma de Ni, comprovando que tal material € bastante promissor na
producgao de energia limpa.

A tabela 2 exibe as classes de materiais produzidos utilizando a rota de sintese sol-
gel proteica.
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Tabela 2. Materiais produzidos.

MATERIAL PRODUZIDO QUANTIDADE
Materiais Magnéticos 19
Oxidos Metalicos 5
Outros 10

Analisando a tabela 2 observa-se que ha a predominéncia de duas grandes classes
de materiais produzidos: materiais magnéticos e 6xidos metalicos.

Os materiais magnéticos produzidos por meio do método sol-gel proteico representam
a maior classe em termos de quantidade. E importante ressaltar que a sintese desta classe
de materiais por esta rota de sintese pode oferecer vantagens, como controle preciso da
composi¢cao quimica e estrutura morfolégica, bem como a incorporagdo de biomoléculas
para aplicagdes biofuncionais (Teixeira et al., 2021).

Lima et al. (2021) sintetizaram ferritas de calcio (Ca,Fe,O,) do tipo brownmillerita
por dois métodos de sintese distintos: o método sol-gel proteico e a reagdo em estado
sélido empregando conchas de moluscos como fonte de calcio. O estudo envolveu a
caracterizagcao detalhada das propriedades elétricas, incluindo condutividade elétrica,
impedancia e resposta dielétrica dos materiais produzidos por cada rota de sintese.
Observou-se que € possivel sinterizar ferritas de calcio com sucesso por ambos os métodos
de sintese, a avaliacdo elétrica das ceramicas sinterizadas revelou que os métodos de
sintese empregados influenciam os mecanismos de transporte de carga. Observou-se
que o mecanismo de transporte eletronico € predominantemente conduzido pela banda no
material sintetizado via método sol-gel proteico, enquanto 0 mecanismo de salto polaron
prevalece nas ceramicas produzidas pela reagao em estado sélido. Neste sentido, o estudo
concluiu que ambas as abordagens de sintese representam rotas competitivas para a
preparacao de materiais com estrutura do tipo brownmillerita.

Os oxidos metalicos sao outra classe importante de materiais produzidos por meio
do método sol-gel proteico. Esses materiais sdo conhecidos por suas propriedades opticas,
elétricas e cataliticas unicas. A sintese via sol-gel proteico permite a preparagao de 6xidos
metalicos com alta pureza, homogeneidade estrutural e controle sobre o tamanho de
particulas, o que é crucial para aplicacbes em sensores, dispositivos eletrénicos e catalise
(Santos et al., 2024).

Gao et al. (2022) analisaram a sintese de oxido de cério (CeO,) dopado com Gd**,
La3** e Nd** como suportes ativos para 6xidos de ferro, visando aplicagdes na produgao de
hidrogénio por meio do deslocamento quimico de agua e gas. Os resultados do estudo
evidenciaram que os dopantes promovem a concentragdo de vacancias de oxigénio na
estrutura do CeO,, sendo que o composto Fe,0,/Ce ,Gd ,1La, O, apresentou a maior
concentracdo de vacancias de oxigénio entre todos os suportes. As analises de pulso dos
transportadores de oxigénio indicaram uma alta concentragcdo de vacancias de oxigénio,
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o que favorece a transferéncia de oxigénio na rede, contribuindo para reagdes redox mais
eficientes, demonstrando o potencial de materiais de suporte dopados para melhorar o
desempenho do processo de geracao de hidrogénio em loop quimico.

Por fim, foram varios os tipos distintos de materiais produzidos, como por exemplo,
Alumina (AlLQ,) (Filho et al., 2023), tungstato de cobalto (CoWO,) (Azevédo et al., 2020),
minerais do tipo espinélio (Ferreira, et al., 2020) entre outros.

Ferreira et al. (2020) sintetizaram nanoparticulas de espinélios a base de ferro
(MFe,O,, onde M = Cu, Co, Ni) pelo método sol-gel proteico, visando aplicagbes em
dispositivos para armazenamento de energia eletroquimica. O comportamento eletroquimico
desses materiais foi avaliado por voltametria ciclica, espectroscopia de carga-descarga
galvanostatica e espectroscopia de impedancia a temperatura ambiente em meio alcalino,
utilizando uma configuragao de célula de trés eletrodos. A caracterizagao das vacéancias de
oxigénio, consideradas as principais espécies ativas em diversos processos eletrocataliticos,
foi realizada por meio de espectroscopias de fotoelétrons Raman e de raios X (XPS). O
estudo concluiu que os espinélios foram obtidos com sucesso pelo método sol-gel proteico.
Além disso, as analises de Rietveld e FESEM confirmaram a obtencao de ferritas mistas
de espinélio com cristalitos nanométricos (39-77 nm) e tamanhos de particula (44-92 nm).
Através da voltametria ciclica e das curvas de descarga, foi possivel classificar os materiais
sintetizados neste estudo como adequados para aplicagdo como eletrodos de bateria, em

vez de supercapacitores.

A tabela 3 exibe as aplicacdes dos materiais produzidos utilizando a rota de sintese
sol-gel proteica.

Tabela 3. Aplicagdes para os materiais produzidos.

APLICAGAO QUANTIDADE
Producdo de hidrogénio 10
Melhoria de propriedades 10
Armazenamento de energia 8

Analisando a tabela 3 observa-se que ha um foco significativo em aplicagbes
voltadas para energia e sustentabilidade. Dentre as aplicagdes identificadas, a produgao de
hidrogénio emerge como uma area de destaque, representando 10 dos materiais estudados.
Isso reflete a importancia crescente de estratégias para geragao limpa de hidrogénio, com
potencial para aplicagbes em células de combustivel e outras tecnologias emergentes.
Além disso, a melhoria das propriedades dos materiais também € uma area de interesse
consideravel, abrangendo 10 dos estudos analisados. Isso sugere um esforgo continuo
para aprimorar as caracteristicas funcionais dos materiais obtidos pelo método sol-gel
protéico, visando otimizar seu desempenho em diversas aplicagdes. O armazenamento de
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energia também se destaca, com 8 estudos dedicados a essa area. Essa énfase reflete a
necessidade crescente por solugdes eficientes de armazenamento de energia, alinhadas
com o avango das tecnologias renovaveis.

Por fim, outros estudos abordam uma variedade de aplicacbes distintas, tais como
aplicagdes na fotocatalise heterogénea (Silva et al., 2021), painéis de madeira do tipo OSB
(oriented strand board) (Filho et al., 2023), no tratamento contra cancer aplicando o principio
da hipertermia magnética (Teixeira et al., 2021) entre outros, indicando a diversidade de
interesses e abordagens na pesquisa utilizando o método sol-gel proteico. Essa variedade
reflete a versatilidade dessa técnica e seu potencial para contribuir significativamente para
avancgos em diversas areas cientificas e tecnoldgicas.

Lima et al. (2021) sintetizaram cobaltitas de calcio (Ca,Co,0,) dopadas com ferro
com o objetivo de estudar a localizagéo do Ferro (Fe) na estrutura cristalina da cobaltita
utilizando a espectroscopia Mossbauer (técnica que permite reconhecer espécies quimicas
utilizando radiacdo gama), bem como o efeito da dopagem do Fe no processo de produgao
molecular de hidrogénio através do processo de eletrélise da agua. O estudo concluiu que
a cobaltita de calcio pode ser sintetizada com sucesso pelo método sol-gel proteico. Além
disso, observou-se a presenga do composto Ca,Fe,O, como fase secundaria em amostras
dopadas com ferro. A dopagem com ferro pode ocorrer em dois locais, nomeadamente
na camada RS ou na camada CoO,. A analise espectroscopica Méssbauer confirmou a
presenca de ions Fe?* , Fe** e Fe* em nossas amostras. Os ions Fe®" estdo presentes
na fase secundaria Ca,Fe,O,. Os ions Fe*" substituem os ions Co na camada Ca,CoO, ,
enquanto os ions Fe* estdo localizados na camada CoO, . Por fim concluiu-se também
gue a cobaltita de calcio dopada com ferro tem atividade catalitica superior para producao
molecular de hidrogénio quando comparada com a cobaltita pura.

Buzinaro et al. (2022) avaliaram as propriedades estruturais e magnéticas de
nanoparticulas de Ba, Gd Fe,,O,, (0 = x =< 0,15) preparadas pelo processo sol-gel protéico.
Por meio das técnicas de Espectroscopia de Infravermelho, Espectroscopia Raman,
Microscopia de Forca Magnética e Difracdo de Raios-X com analise de refinamento de
Rietveld confirmou-se a formacéo de BaFe,,O,, tipo M , enquanto picos extras de fases
secundarias também foram detectados para BaFeO, (26 = 28°), GdFeO, (20 = 38,4°) e
Fe,O, (26 = 38,6°). O tamanho meédio do cristalito aumenta com a substituicdo de Gd na
faixa de 61—-63 nm. A microscopia eletronica de varredura revelou que a morfologia das
particulas de algumas amostras consistia em uma tendéncia para plaguetas hexagonais
regulares com distribuicdo ndo homogénea de tamanho médio de gréo na faixa de 250-
280 nm. Além disso, as imagens de microscopia de forgca magnética confirmaram que o
grao que consiste em graos menores distribuidos dao origem a uma estrutura de dominio

magneético semelhante a uma faixa e uma hélice.

Ferreira et al. (2024) avaliaram o efeito de sintese da ferrita de bario (BaFe,O, ) pelo
meétodo sol-gel protéico utilizando agua de coco em pd como precursor e pelo método
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da zona flutuante a laser com taxas de tracdo de 10, 50 e 100 mm/h, visando aplicagcées
no armazenamento de energia. Em todas as amostras obtidas por ambos os métodos foi
possivel obter uma unica fase cristalina de BaFe,O, corroborada por resultados de DRX,
MEV/EDS, espectroscopia Raman e FTIR, ndo sendo detectadas fases secundarias. Foi
observado também um aumento no tamanho dos grdaos a medida que a temperatura do
tratamento térmico das amostras aumentou. Da mesma forma, as amostras apresentam
um aumento na densidade com a taxa de extracdo. De modo geral, ambos os métodos
de sintese apresentaram amostras com propriedades dielétricas semelhantes, mostrando
potencial para um material de armazenamento de energia elétrica, com altos valores de
constante dielétrica e baixa perda dielétrica tangente. Por outro lado, o método sol-gel
protéico apresentou melhores propriedades magnéticas para um material de armazenamento
de energia magnética, quando comparado ao método da zona flutuante a laser, devido a
sua alta magnetizacgao.

Silva et al. (2021) estudaram a influéncia que o potencial externo gerado por um
campo magnético pode causar em sistemas de degradagéo por fotocatalise heterogénea
que utiliza particulas de ferritas de espinélio-cobalto (CoFe,O,) como catalisador para a
degradacéo de solugdes de Azul de Metileno (MB) e Ibuprofeno (IB), ambas na concentragao
de 20 mg L -1. De modo geral, o estudo concluiu que a eficiéncia fotocatalitica poderia ser
melhorada em 80% apenas com o posicionamento de um campo fotocatalitico permanente,
sugerindo que a for¢ca de Lorentz atue de forma contraria aos elétrons fotogerados no
processo, reduzindo a recombinagdo dessas cargas. Além disso, € possivel observar
experimentalmente e quantitativamente o aumento da capacidade de degradacdo dos
catalisadores na presenca do elemento magnético, a partir da analise espectroscépica da
solugéo que esta sendo degradada.

CONCLUSAO

O método sol-gel proteico tem despertado um interesse crescente na comunidade
cientifica devido as suas amplas aplicagdes e potencialidades. Durante os ultimos cinco
anos, observou-se uma variagado significativa na producdo de artigos ao longo desses
anos, o que pode refletir o interesse e a evolugdo do campo de pesquisa, totalizando 34
artigos até o momento. Esses estudos destacam a versatilidade dessa metodologia para
a producdo de diversos materiais com propriedades otimizadas, incluindo principalmente
oxidos metalicos e materiais magnéticos. Notavelmente, agentes como gelatina comercial
e agua de coco emergem como 0s mais frequentemente utilizados nesse contexto. Com
referéncia as possibilidades de aplica¢des desta rota de sintese, ha uma grande variedade
de campos de aplicagdes, onde a produgado de hidrogénio, 0 armazenamento de energia
eletroquimica, e a busca por melhorias nas propriedades estruturais e magnéticas se
destacam. Diante disso, pode se concluir que sdo crescentes as pesquisas estudos e
aplicagdes acerca do método sol-gel proteico, com o intuito de ndo apenas expandir o
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conhecimento fundamental, mas também impulsionar avangos praticos, com potencial para
impactar areas como a engenharia biomédica, a produgao de energia e a catalise.
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