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1 Introducao

Devido a influéncia nas caracteristicas fisicas e quimicas do solo e sua presenca
indicar processos pedogenéticos, os 0xidos de Fe sdo de grande importancia para a ciéncia dos
solos. A hematita (0-Fe,O;) e a goethita (a-FeOOH) sdo os 6xidos de Fe mais difundidos em
solos tropicais e subtropicais, sao considerados os 6xidos metdlicos mais importantes da
fracdo argila, principalmente em solos com alto grau de intemperismo e bem drenados
(KAMPF et al., 2015).

A década de 80 forneceu muitos trabalhos publicados acerca da sintese de 6xidos de
Fe que ajudaram a esclarecer os processos envolvidos na formacao e evolug¢ao destes minerais
em ambiente natural, permitindo também o avango no uso de minerais sintéticos e materiais
puros como adsorventes (COSTA; BIGHAM, 2009). Assim, destaca-se a importancia da
caracterizacdo dos adsorventes sintéticos (goethita, hematita e ferrihidrita) para a
compreensdo ¢ estabelecimento dos mecanismos de reagdo. Ciéncias ligadas ao ambiente
como quimica ambiental, engenharia civil, sanitdria e quimica tem demonstrado grande
interesse no estudo destes minerais devido sua capacidade de interagir com poluente
organicos e inorganicos e participar de diferentes reacdes como adsorventes ou oxidante-

redutores (LIU et al., 2014).

2 Objetivos
Sintetizar e caracterizar 6xidos de ferro sintéticos, materiais estes com potencial para

uso em processos de descontaminagdo ambiental.
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3 Metodologia

A goethita foi sintetizada em sistema alcalino seguindo protocolo adaptado de
Schwertmann e Cornell (2000), com reag¢do de sintese expressa na Equacdo 1. O método de
obtencdo da hematita (Equacdo 2) se deu pela rota de desidratagdo térmica, a partir de
goethita sintética, que foi aquecida a 400°C durante 03 horas. A ferrihidrita sintetizada foi
obtida usando método adaptado de Schwertmann e Cornell (2000) a partir da reacao de
sintese expressa na Equagdo 3. Preparou-se 500 mL de solugdo FeCl;.6H,O 0,3 mol L7,
adicionando-se lentamente e sob agitagdo constante 330 mL de solugdo KOH 3,5 mol L™ até
atingir o pH entre 7,0 - 8,0 no qual obtém-se a formag¢do de uma suspensdo volumosa de
ferrihidrita. Apds, foi realizada a lavagem e concentracao do material em repetidos ciclos de

centrifugacdo. O produto final ¢ seco em estufa com circulagao de ar a 28°C.

3KOH + FeCl3.6H,0 — aFeOOH + 3KCl + H,O Equacgao 1
2aFeOOH — aFe;O03 + H,O Equacao 2
FeCl3.6H,0 + 3KOH — FesHOg + 3KCl + 6H,0 Equacgio 3

A cristalinidade e pureza dos minerais foram analisadas por difratometria de raios X,
pelo método em p6 no equipamento PAN Analytical, modelo X’pert3 Powder. A fonte de
radiagdo ¢ de Cu Ka, em amplitude de 10 a 60° 26, operando a 40 mA e 40 kV. A
determinagdo da area superficial foi realizada pelo método BET por adsor¢do de N, a 77K,
equipamento Quantachrome modelo Nova 4000e. Para andlise dos 6xidos de Fe foram

utilizadas aliquotas de aproximadamente 0,10 g previamente degasada sob vacuo a 30°C por

2h.

4 Resultados e Discussiao

Os minerais, produtos dos processos de sinteses depois de secos, foram macerados e
tamisados em peneira com malha 0,02 mm (Figura 1). A analise por difragdo de Raio X
permitiu confirmagio dos produtos de sintese (Figura 2). E possivel identificar as duas bandas
caracteristicas da ferrihidrita em 35 e 63 °26, sendo a banda de 35 °20 de maior intensidade.
Este padrdo corresponde ao reportado na literatura (LI et al., 2011; VILLACIS-GARCIA et
al., 2015 e LIU et al., 2020). A ferrihidrita ¢ distinta por ser um 6xido de baixo ordenamento
estrutural, evidente pela presenca de bandas largas que confirmam a caracteristica de baixa
cristalinidade (SCHWERTMANN; CORNELL, 2000), bem como a ausencia de picos agudos

indicando que a amostra sintetizada ndo possui minerais cristalinos em sua composi¢ao.
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Figura 1. Oxidos de Fe sintetizados.
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De acordo com estudo de caracterizagdo realizado por Jaiswal et al. (2013), usando o
banco de dados JCPDS (29-0713), os picos nas posigoes 21,3; 33,3; 34,8; 36,6; 40; 41,2; 47,3;
50,7; 53,2; 61,2 e 64 sdo atribuidos a goethita ortorrdmbica cristalina. O difratograma da
hematita também permitiu observar a presenga de linhas de reflexdes que sdo caracteristica
deste mineral sem a presenca de outros picos de impureza (BASAVEGOWDA et al., 2017).
Os principais picos foram 24°, 33°, 35° 40°, 49°, 54°, 57°, 62° ¢ 64° 20 e podem ser
indexados a o-FeO,0; puras com estrutura roboédrica estando de acordo com valores

relatados (hematita, JCPDS n0.33-0664) (YANG et al., 2012; CHEN et al., 2005).
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Figura 2. Difratogramas dos 6xidos de Fe sintéticos ferridrita, goethita e hematita.
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A analise de BET forneceu resultados de area superficial especifica de 42,49, 308,25 ¢
30,25 m* g para goethita, ferrihidrita e hematita respectivamente. Schwertmann ¢ Cornell
(2000) afirmam que as areas superficiais especificas dos oxidos sintetizados podem variar de
100-700 m? g para ferrihidrita, 8-200 m* g' para goethita ¢ 5-200 m? g"' para hematita, este

valor depende da condicdes aplicadas no método de sintese.

A estrutura e as propriedades reativas dos 6xidos de Fe determinam suas habilidades
em interagir com elementos quimicos € moleculas orgénicas de interesse ambiental e o seu
emprego tem sido considerado em processos para tratamento de efluentes, com vantagens de
baixo custo, estabilidade térmica e aplicagdo em ampla faixa de pH (LI et al., 2011). Quanto a
interacdo com contaminantes organicos emergentes, como antibioticos, a area superficial
especifica ¢ um dos parametros determinantes na capacidade de adsor¢do dos oxidos de Fe,
pois desenvolvem cargas elétricas nas bordas quebradas dependentes da atividade de H" ou

OH' na solug¢ao e da acidez dos grupos reativos de superficie (COSTA; BIGHAM, 2009).

5 Conclusao

Oxidos de Fe, goethita, ferrihidrita e hematita foram sintetizados sendo o produto da
sintese confirmado pela caracterizagdo por DRX. A area superficial especifica dos 6xidos de
Fe sintéticos, obtidas pela analise de BET, corresponderam com os valores descritos na
literatura. Considerando o potencial reativo dos 6xidos de Fe e sua capacidade de adsor¢ado

especifica, em projeto subsequente do grupo de pesquisa, os minerais sintetizados foram
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utilizados em estudos de adsor¢do de antibidticos em efluentes para analise dos mecanismos

de adsorcao.
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