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Estudo do extrato das folhas de Syzygium malaccense e
das argilas perlita e caulinita, in natura e modificados

Study of extract of Syzygium malaccense leaves and of the
perlite and kaolinite clays, in natura and modified

RESUMO

Este trabalho tem como objetivo fazer um estudo do extrato de jambo e das argilas perlita
e caulinita. O extrato das folhas de jambo foi preparado por meio de uma mistura extratora
e liofilizado, as argilas foram maceradas e peneiradas. O extrato e as argilas foram
caracterizados por Difratometria de Raios X (DRX), Espectroscopia no Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR) e Andlise Térmica. Foi realizada a reagdo mecanoquimica
entre o extrato de jambo e a caulinita com o objetivo de intercalar o extrato na estrutura
da argila, o mesmo ocorreu com a perlita. No DRX e FTIR das amostras de caulinita, houve
o0 aumento da intensidade conforme o aumento do tempo de reagao, e novos picos foram
observados no FTIR. O residuo e a perda de massa também aumentaram de acordo com o
aumento do tempo de reagdo. O FTIR das amostras de perlita apresentou novas bandas,
coincidentes com algumas bandas do espectro do extrato de jambo. O difratograma
apresentou muitos ruidos e de acordo com ele ndo foi possivel afirmar quais eventos
ocorreram. A amostra caujam5h seguiu um padrdo em todas as analises, ja para as amostras
de perlita nao foi possivel identificar qual foi a melhor.

PALAVRAS-CHAVE: Argilas. Caulinita. Extrato. Jambo. Perlita.
ABSTRACT

This work aims to study the extract of jambo and kaolinite clays. The extract of the leaves
of jambo was prepared by means of na lyophilized, the clays were macerated and sieved.
The extract and clays were characterized by X-Ray Diffractometry (XRD), Infrared
Spectroscopy with Fourier Transform (FTIR) and Thermal Analysis. The mechanochemical
reaction was carried out between the extract of jambo and the kaolinite in order to
intercalate the extract in the clay structure, the same occurred with the perlite. In the XRD
and FTIR of the kaolinite samples, there was na increase in intensity as the reaction time
increased, and new peaks were observed in the FTIR. The residue and loss of mas salso
increased according to the increase in reaction time. The FTIR of the perlite samples showed
new bans, coinciding with some bands in the spectrum of the jambo extract. The
diffractogram showed a loto f noise and according to him it was not possible to state which
events occurred. The caujam5h sample followed a pattern in all analyzes, but for the perlite
samples it was not possible to identify which was the best.

KEYWORDS: Clays. Kaolinite. Extract. Jambo. Perlite.
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INTRODUGAO

As argilas sdo classificadas como materiais constituidos por particulas
finamente divididas formadas essencialmente por argilominerais, um material
natural, terroso, de granulacdo fina, que quando hidratada adquire certa
plasticidade (BALDUINO, 2016). A perlita é uma rocha de origem vulcanica com
uma estrutura vitrea e uma composicao riolitica sendo membro da familia da silica
amorfa (ALMEIDA, 2015). A caulinita origina-se a partir da transformagdo de uma
grande variedade de minerais primarios, especialmente feldspatos e micas, ou
minerais secundarios (SILVA; SANTANA, 2013).

O Syzygium Malaccense popularmente conhecido como jambo vermelho, é
encontrado na regido norte e nordeste e nas regides quentes do sudeste do Brasil
(NERYS et al. 2017). Esta planta tem sido usada na medicina tradicional para
tratamento de doencas como diabetes, inflamacdes e também possui acdo
antimicrobiana (OYINLADE, 2014). Estudos realizados com os frutos e folhas do
jambeiro destacaram um grande potencial antioxidante e um alto teor de
compostos fendlicos (COSTA, 2010).

Este estudo tem como objetivo a intercalacdo do extrato bruto das folhas do
jambo na estrutura das argilas, por meio da reacdo mecanoquimica, para
posteriormente produzir um cosmético com a adicdo destas amostras, analisar o
potencial antioxidante e as propriedades que as argilas fornecem para o
cosmético. As anadlises realizadas foram a Difratometria de Raios X (DRX), a
Espectroscopia no Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e a Andlise
Térmica, para a caracteriza¢do das amostras. O desenvolvimento do cosmético ndo
foi realizado devido ao inicio da pandemia.

MATERIAL E METODOS

a) Preparo das argilas. As argilas in natura foram maceradas e peneiradas,
para ficarem com particulas finas e proporcionais para facilitar o processo.
As amostras foram denominadas perlita in natura e caulinita in natura;

b) Extrato de Jambo. As amostras foram preparadas e cedidas pela
Professora Tatiane Luiza Cadorin Oldoni.

c) Processo de intercalagdo. A intercalagdo foi realizada através da reagdo
mecanoquimica em um almofariz e pistilo de agata, onde foi adicionado
2,7 g de argilacom 0,3 g de jambo, esta metodologia foi desenvolvida pelo
grupo de pesquisa, juntamente com a professora Cristiane. A primeira
aliquota deu-se com 3 horas de reagao, a segunda aliquota com 5 horas e
a terceira com 7 horas. O procedimento repetiu-se para as duas argilas. As
amostras foram denominadas, Caujam3h (reacdo entre a caulinita in
natura e o extrato de jambo por 3 horas), Caujam5h, Caujam7h, Perjam3h
(reacdo entre a perlita in natura e o extrato de jambo por 3 horas),
Perjam5h e Perjam7h.

d) Analises. Todas as andlises a seguir foram realizadas antes do processo de
maceracdo com os produtos puros, para verificar a estrutura de cada um
e apds o processo de intercalacdo foram realizadas novamente para
verificar se houve a intercalacdo ou apenas uma adsorc¢do do extrato na
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argila. Para o DRX as amostras foram caracterizadas utilizando um
difratdbmetro de bancada, com leituras na faixa de 2 a 80° de 26,
velocidade de 2° e voltagem de 40kV e 15mA. As amostras foram
analisadas no FTIR, por meio de pastilhas de KBr, com leituras na faixa de
4000 a 400 cm™, resolucdo 2 cm™ e 16 varreduras. As analises TG e DSC,
foram realizadas em atmosfera de ar sintético, 50 mL/minuto, de 25 a
1000 °C.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1, representa os difratogramas das amostras Caulinita in natura,
Caujam3h, Caujam5h e Caujam7h.

Figura 1 — Difratometria de raios X das amostras Caulinita in natura, Caujam3h, Caujam5h
e Caujam7h
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Fonte: Autoria prépria (2020)

Verifica-se no difratograma acima, bandas intensas e de base estreita, estas
propriedades sdo caracteristicas de material cristalino, é observado também que
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nao houve deslocamento de nem um dos picos principais, portanto ndo pode ser
afirmado se houve ou ndo intercalacdo. Nao foram identificados novos picos,
apenas verificou-se que as intensidades dos picos diminuiram, de acordo com o
aumento do tempo de reagao.

A Figura 2, representa o DRX das amostras Perlita in natura, Perjam3h,
Perjam5h e Perjam7h.

Figura 2 — Difratometria de raios X das amostras Perlita in natura, Perjam3h, Perjam5h e
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Fonte: Autoria prépria (2020)

Observa-se que o material utilizado tem caracteristicas de material amorfo,
ou seja, apresenta baixa cristalinidade. O Unico pico observado em torno de 22° de
20, apresentou diminuicdo na intensidade, quando comparada a amostra de
perlita in natura com a amostra Perjam3h. A amostra Perjam5h, também
apresentou o pico menos intenso do que a amostra Perjam3h. Da amostra
Perjam5h para a amostra Perjam7h, a intensidade manteve-se constante.

Na Tabela 1, pode-se observar a atribuicdo de algumas vibracdes das
amostras de Extrato de Jambo, Caulinita in natura, Caujam3h, Caujam5h e
Caujam7h.
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Tabela 1 — Atribuicdo das principais bandas do FTIR das amostras com caulinita

Extrato Caulinita Caujam3h | Caujam5h  Caujam7h Atribuicao
de in natura (cm?) (cm?) (cm?) SIDDING (2015) e PAVIA
Jambo (cm?) (PAEL)
(cm?)
1532 - 1532 1538 1538 Estiramento C=C de
anel aromatico
1446 - 1446 1446 1446 Acido carboxilico
1377 - 1396 1399 1399 Dobramento C-H
(CHs)
1313 - 1310 1311 1311 N3do identificado

Fonte: Autoria propria (2020).

Sao verificadas novas bandas apds a incorporacdo do extrato na Caulinita in
natura. O extrato apresenta uma banda na regido de 1532, referente ao
estiramento C=C de anel aromdtico e as amostras apds a incorporacao
apresentaram atividade em regido préxima, caracterizadas pelas 1532 e 1538 cm”
!, Outra banda verificada nas amostras apds a incorporacdo foi na regido de 1446
cm?, caracteristica no espectro do extrato como uma vibracdo do é&cido
carboxilico. A banda presente na regido de 1377 cm™, no espectro do extrato é
referente ao dobramento C-H, bandas na regido préxima como 1396 e 1399 cm?,
foram verificadas nas amostras apds a reacdo mecanoquimica. Uma banda nao
identificada na regido de 1313 cm?, foi verificada tanto no espectro do extrato
guanto no das amostras apds a reacdo

A Tabela 2, mostra as principais bandas do FTIR, das amostras de Extrato de
Jambo, Perlita in natura, Perjam3h, Perjam5h e Perjam7h.

Tabela 2 — Atribuig¢do das principais bandas do FTIR das amostras com perlita

Extrato | Perlitain | Perjam3h | Perjam5h Perjam7h Atribuicao
de natura (cm'l) (cm'l) (cm'l) SIDDING (2015) e PAVIA (2010)
Jambo (cm?)
(cm™)
1532 - 1517 1517 1515 Estiramento C=C de anel
aromatico
1446 - 1443 1445 1444 Acido carboxilico
1377 - 1389 1389 1389 Dobramento C-H (CHs)
1313 - - - - N3o identificado

Fonte: Autoria propria (2020).

Novas bandas também sao verificadas nas amostras de perlita apds a reacao
mecanoquimica. A banda presente em 1532 cm™, no espectro de jambo é
caracterizada como estiramento C=C de anel aromatico, também ¢é possivel
analisar o surgimento de novas bandas nas amostras apds a reagdo na regido de
1517 e 1515 cm™. As bandas observadas no espectro do extrato em 1446 cm?,
refere-se a vibracdo do &cido carboxilico e a banda em 1377 cm, é referente ao
dobramento C-H, essas bandas foram oberservadas em regides proximas nas
amostras apds a reacao.

A Tabela 3, mostra o residuo e a perda de massa das curvas TG e DSC,
referente as amostras contendo caulinita.
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Tabela 3 — Residuo e perda de massa das curvas TG e DSC das amostras com caulinita

Residuo (mg) Perda de massa (mg)
Extrato de Jambo 0,8227 8,6632
Caulinita in natura 8,9185 1,3724
Caujam3h 7,5067 2,1646
Caujam5h 8,7142 2,6184
Caujam7h 7,8493 2,5007

Fonte: Autoria propria (2020)

Verifica-se que o extrato de jambo apresenta bastante dagua em sua
estrutura, pois obteve uma perda de massa de 8,6632 mg, referente a perda de
agua de hidratacdo, enquanto o residuo de éxidos foi apenas de 0,8227 mg, ou seja
a amostra degradou aproximadamente 82% de sua massa inicial, devido a
temperatura ao qual foi submetida. Para a caulinita in natura, observa-se que
apresenta uma quantidade maior de dxidos, pois o residuo foi 8,9185 mg e a perda
de massa resultou em 1,3724 mg, verifica-se, portanto, que a amostra de caulinita
in natura, degrada menos com a temperatura ao qual é submetida, pois apresenta
uma maior quantidade de 6xidos em sua estrutura, que precisam de temperaturas
bem maiores para serem degradados. Comparando-se as amostras Caujam3h,
Caujam5h e Caujam7h, obtidas apds a reacdo, com a amostra de caulinita in
natura, observa-se para as amostras apés a reacdo, uma diminuicdo do residuo e
um aumento da perda de massa. Como o extrato de jambo incorporado na reacdo,
apresentou como maior parte de sua massa, a agua, é possivel afirmar que o
extrato influenciou nas amostras obtidas apds a reacdo, pois anteriormente a
caulinita in natura, possuia menor quantidade de agua, e nas amostras apds a
reacdo a quantidade de agua aumentou. Portanto, as amostras Caujam3h,
Caujam5h e Caujam7h, degradam mais com o aumento da temperatura do que a
amostra pura (caulinita in natura).

Na Tabela 4, é possivel observar o residuo e a perda de massa referente as
amostras contendo Perlita.

Tabela 4 — Residuo e perda de massa das curvas TG e DSC das amostras com perlita

Residuo (mg) Perda de massa (mg)

Extrato de Jambo 0,8227 8,6632
Perlita in natura 10,0142 0,2470
Perjam3h 8,9490 1,0854
Perjam5h 9,7312 1,1960
Perjam7h 9,2407 1,1307

Fonte: Autoria prépria (2020)

Conforme mostra a Tabela 4, a perlita in natura, apresentou uma maior
quantidade de residuos e perda de massa comparado a amostra de extrato de
jambo, logo é possivel afirmar que o extrato de jambo possui 4gua, como maior
porcentagem de sua massa, assim tendo uma maior degrada¢cdo com o aumento
da temperatura, e a perlita in natura, apresenta maior quantidade de dxidos, assim
precisa uma temperatura muito mais elevada, para ser degradada. Observa-se que
as amostras Perjam3h, Perjam5h e Perjam7h (apds a reac¢do), apresentaram uma
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maior quantidade de &gua, comparando-se a amostra de perlita in natura. E
possivel afirmar, que o extrato de jambo incorporado na amostra de perlita in
natura, mostrou influencia, observadas nas amostras apds a reagdo, que
apresentaram maior quantidade de dgua quando comparado a amostra de perlita
in natura.

CONCLUSAO

No DRX das amostras de caulinita, houve diminuicdo da intensidade
conforme o aumento do tempo de reacdo. Por meio do DRX das amostras
contendo perlita, observou-se a diminuicdo da intensidade até a amostra
Perjam5h, apds a intensidade manteve-se constante. Como a intensidade dos
picos foram alteradas, quando comparadas as amostras in naturas com as
amostras apds a reacdo, é possivel afirmar que houve interacdo do extrato com as
argilas.

Por meio da técnica de FTIR, é possivel afirmar que ocorreu interacGes entre
o extrato de jambo e as argilas, caracterizadas pelo surgimento de novas bandas
nos espectros.

De acordo com a analise térmica, quando observadas as amostras in naturas
e as amostras que possuiam tanto o extrato quanto a argila, foi possivel observar
novas mudancas, como a porcentagem de 6xidos (residuo) e a perda de massa.
Isso indica novamente a presenca do extrato.
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