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RESUMO 

A região Amazônica possui diversas matrizes oleaginosas. Entre essas espécies vegetais, a 

Oenocarpus bacaba Mart., mais conhecida como bacabeira, produz frutos (bacaba) com 

propriedades antioxidantes, farmacêuticas, cosméticas e um alto valor nutricional. Dessa forma, 

utilizar um óleo de origem natural para revestir nanopartículas de óxido de cobalto pode otimizar 

aspectos essenciais para aplicações tecnológicas e biomédicas, tais como tratamentos de 

doenças, diagnósticos e biosensores, porém ainda é pouco investigado seu uso em síntese de 

nanomateriais. Assim, neste trabalho utilizou-se o óleo de bacaba para revestir nanopartículas de 

óxido de cobalto sintetizadas através da técnica decomposição térmica. As amostras foram 

caracterizadas por difração de raios X (DRX) em duas medidas, microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Os resultados obtidos por DRX 

apresentam, na primeira medida, a curva característica de material amorfo indicando um excedente 

deste nas amostras, por outro lado, a segunda medida, realizada pós- dispersão, mostra intensidades 

de raios X difratados em função 2θ nas posições próximas de 34º e 60º, que podem ser referentes 

à fase óxido de cobalto (CoO, Co3O4, CoO (OH)). As imagens de MEV com o EDS acoplado 

revelaram agregados de partículas, possivelmente nanométricas e esféricas, com grãos de 

tamanhos distintos; já a composição química das amostras destaca a boa concentração dos 

elementos cobalto, carbono e oxigênio. Conclui-se que o óleo de bacaba possui potencialidade 

para otimizar a síntese de nanopartículas de óxido de cobalto através da decomposição térmica. 

 

PALAVRAS-CHAVE: Amazônia. óleo de bacaba. nanopartículas. 
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ABSTRACT 

The Amazon region has several oleaginous matrices. Among these species of plants, Oenocarpus 

bacaba Mart., Better known as bacabeira, produces fruits (bacaba) with antioxidant, 

pharmaceutical, cosmetic and of high nutritional value. Thus, the use of a naturally occurring oil 

to coat cobalt oxide nanoparticles can optimize aspects essential for technological and biomedical 

applications such as disease treatments, diagnostics and biosensors, but its use in synthesis of 

nanomaterials is still little investigated. Thus, bacaba oil was used to coat synthesized cobalt oxide 

nanoparticles using the thermal decomposition technique. The samples were characterized by X-

Ray Diffraction (XRD) in two measurements, scanning electron microscopy (SEM) and dispersive 

energy spectroscopy (EDS). The results obtained by XRD show, in the first measurement, the 

characteristic curve of amorphous material indicating a surplus of this in the samples, on the other 

hand, the second measurement, carried out post-dispersion, shows intensities diffracted X-ray 

intensities as a function 2θ at positions near 34º e 60º, that may be related to the phase of cobalt 

oxide (CoO, Co3O4, CoO (OH)). SEM images with coupled EDS revealed particle aggregates, 

possibly nanometric and spherical, with grains of different sizes; The chemical composition of the 

samples highlights the good concentration of elements of cobalt, carbon and oxygen. It was that 

bacaba oil has the potential to optimize the synthesis of cobalt oxide nanoparticles by thermal 

decomposition. 

 

KEYWORDS: Amazon. bacaba oil. nanoparticles. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A nanotecnologia é comumente relacionada à medicina, eletrônica, ciência da 

computação, à física, química, biologia, engenharia de materiais, entre outros. O prefixo 

“nano” vem da etimologia grega que significa “anão”, representando uma parte em um 

bilhão, ou seja, um nanômetro (1 nm ou 10-9m) equivale a um bilionésimo de metro. Como 

analogia, o diâmetro de um fio de cabelo é da ordem de 0,1 mm que é cerca de 100.000 

nanômetros [1]. 

Os materiais nanoestruturados possuem dimensões na ordem de nanômetros e atraem a 

atenção de cientistas devido as suas diversas aplicabilidades quando em escala reduzida, 

sejam como filmes finos, nanofios ou nanopartículas [2]. Com relação as nanopartículas, 

estas vem adquirindo destaque devido a possibilidade de funcionalizá-las para diversos 

setores, tais como o biomédico em gravação magnética de alta densidade, catalisadores e 

sistemas de vetorização de fármacos “drug delivery” [2-4]. 

Entre as nanopartículas que podem ser funcionalizadas para a biomedicina, estão as de 

cobalto, pois dispõe de propriedades elétricas, ópticas e magnéticas que são a base de 

diagnósticos e tratamentos de doenças cancerígenas e cardiovasculares, aumento do 

contraste em imagens de ressonância magnética (MRI), hipertermia magnética e sensores 

[8]. Estas propriedades são similares às nanopartículas de óxido de ferro (Fe3O4), os quais 

são intensamente investigados para utilização na área biomédica [5]. Por outro lado, tanto as 

nanopartículas de cobalto quanto as de ferro apresentam um alto nível de toxidade, que pode 

ser prejudicial para aplicações in vivo [3]. 

Diversos estudos relatam que, pode-se utilizar uma camada para preservar as 

características físico-química das nanopartículas e torná-las biocompatíveis [5, 6]. Isto é 

denominado de sistema caroço&casca (core&shell), sendo o “caroço” o núcleo metálico ou 

óxido de partículas, e a “casca” o revestimento que servirá como camada protetora [6]. Os 

revestimentos variam conforme as aplicações pretendidas para as nanopartículas, sendo os 

mais utilizados: o ácido oleico, dextran, aminoácidos, polímeros e alguns metais de transição 

[3, 13, 44 – 48].  Por sua vez, os óleos vegetais podem ser uma alternativa de revestimento, 

pois possuem propriedades antioxidantes, anti-inflamatórias, antifúngicas, entre outras, que 

poderiam otimizar as funcionalidades de materiais nanoparticulados e torná-los 

biocompatíveis [18]. Nesta perspectiva, a região amazônica possui inúmeras matrizes 

vegetais que possibilitam a extração de óleos com estas propriedades, porém ainda são pouco 

investigadas no ramo de nanomateriais, como por exemplo, a espécie Oenocarpus bacaba 
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Mart., popularmente conhecida como bacabeira, sendo os seus frutos dispostos em cachos 

de bacaba. 

Os métodos sintéticos via rota química mais usais para a produção de nanopartículas 

incluem a coeprecipitação, a decomposição térmica, síntese em microemulsão e síntese 

solvotérmica [20]. Entre estes métodos, um dos mais eficientes é a decomposição térmica, o 

qual possibilita um maior controle da morfologia, tamanho e cristalinidade das partículas 

[28]. Assim, no presente estudo, sintetizou-se nanopartículas de óxido de cobalto por 

decomposição térmica utilizando o óleo de bacaba. Para caracterização das amostras, 

utilizou-se a técnica de Difração de raios X, que permite a investigação da fase cristalina 

obtida e a identificação dos planos atômicos; a Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

e Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) para averiguarmos a morfologia e a 

composição elementar das amostras. 

Esta monografia está organizada da seguinte maneira: 

- O tópico 2 aborda os fundamentos teóricos necessários para efeito deste estudo, tais 

como o elemento químico cobalto e suas fases cristalográficas; o método de extração via 

fluido supercrítico, bem como a discussão de características e perfil lipídico do fruto da 

matriz vegetal Oenocarpus bacaba Mart; o processo de síntese de nanopartículas por 

decomposição térmica e um breve apanhado sobre as técnicas de caracterização como a 

difração de raios X, microscopia eletrônica de varredura e a espectroscopia por energia 

dispersiva. 

- O tópico 3 retrata os materiais e métodos utilizados. 

- O tópico 4 apresenta os principais resultados e a discussão. 

- O tópico 5 expressa as considerações finais e perspectivas deste estudo. 

Finalmente, as referências. 
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1.1 OBJETIVOS  

 

1.1.1 Objetivo Geral 

 

  O objetivo geral desta pesquisa consiste na síntese de nanopartículas de óxido de cobalto 

(CoO) utilizando óleo de bacaba com o propósito de fornecer nanopartículas de alta 

qualidade em termos de cristalinidade, morfologia e funcionalidades. 

 

1.1.2   Objetivos específicos 

 

• Extração do óleo de bacaba via método com fluido supercrítico 

• Síntese de nanopartículas de óxido de cobalto (CoO) utilizando óleo de bacaba 

• Caracterização através das técnicas de DRX, MEV e EDS 

• Análise e discussão dos resultados 
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2. FUNDAMENTOS TEÓRICOS 

 

2.1 O elemento químico cobalto 

 

O pesquisador sueco Georg Brandt, por volta de 1735 isolou sob forma impura o metal 

denominado de “cobalto”, do alemão Kobalt, que pode significar “espírito maligno”, 

“subterrâneo”, “secreto”, “do interior da terra”. O cobalto (Co) é um elemento atribuído ao 

grupo 8 da tabela periódica, sendo um metal de transição com características 

ferromagnéticas, ou seja, pode ser magnetizado e usado como imã [8]. 

A sua natureza físico-química inclui: 

Número atômico: 27 

Massa atômica: 58,93 u 

Ponto de fusão: 1495º C 

Ponto de ebulição: 3100º C 

Densidade: 8,90 g/cm3 

Estados de oxidação: Co+2 e Co+3. 

Configuração eletrônica: 1s², 2s², 2p6, 3s², 3p6, 4s², 3d7 

 

Existem diversas aplicações do Co no cotidiano. Na indústria, o cobalto pode ser usado 

como agente secante de tintas a óleo e na confecção de pigmentos coloridos em tecidos. O 

elemento compõe a vitamina B12, ocupando seu centro. Além disso, o isótopo artificial 60Co 

é radioativo, cujo decaimento beta (β) possui meia vida de 5,2 anos e produz alta quantidade 

de energia em forma de raios gama (γ) em seu decaimento, por isto, o cobalto é utilizado em 

tratamentos de alguns tipos de tumores como na cobaltoterapia [8, 9].  

Várias investigações são realizadas acerca de nanoestruturas constituídas por metais de 

transição, como o cobalto (Co), ferro (Fe), níquel (Ni), os quais ganham destaque devido as 

suas propriedades eletrônicas, opticas e magnéticas adquiridas em nanoescala [3, 13, 56]. O 

cobalto, por sua vez, é interessante para efeito deste estudo, pois detém um comportamento 

magnético alto quando em escala nanométrica. Além disso, é dispensável o uso de muitos 

reagentes na síntese, como por exemplo o dibenziléter; octadeceno e 1,2 hexadecanediol, o 

que pode contribuir para uma produção em larga escala sem elevar muito as despesas [3, 10, 

11]. Contudo, possui facilidade de oxidação em temperatura ambiente, o que dificultaria sua 

aplicação biomédica in vivo [8]. Uma solução para contornar isto, a qual foi citada acima, 

seria utilizar um revestimento que preserve suas características estruturais, estabilizando 

suas fases cristalinas e que o torne biocompatível. 
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2.1.1 Fases do cobalto metálico e óxido de cobalto 

 

As nanopartículas de cobalto metálico dispõem de propriedades catalíticas, eletrônicas, 

estruturais e magnéticas que são correlacionadas as suas estruturas [3]. A estrutura metálica 

possui duas estruturas cristalinas distintas, sendo elas: a fase cúbica de faces centradas (fcc) 

e a fase hexagonal compacta (hcp), que são ilustradas na figura 1 a) e b). A estrutura hcp é 

termicamente favorável abaixo de 698 K, enquanto que acima desta temperatura, a estrutura 

fcc é identificada. Contudo, estas duas fases podem existir concomitamente à temperatura 

ambiente [3, 50]. 

Alguns estudos reportam que o cobalto metálico pode possuir uma terceira forma 

cristalina denominada de épsilon (𝜺), relacionada a métodos sintéticos [12, 13]. Esta é uma 

fase metaestável de simetria cúbica, no qual forma facilmente as estruturas fcc-Co ou hcp-

Co quando recozida [36]. Vale reiterar que o 𝜺-Co é apontado como um nanomaterial 

magnético suave, assim como a fcc-Co, em que seu perfil magnético contribui para a 

produção de filmes ordenados aplicáveis em gravação magnética. A sua estrutura pode ser 

visualizada na figura 1 c), a qual contém 20 átomos de cobalto divididos em dois tipos: Tipo 

I e Tipo II, que diferem em sua coordenação local, sendo para o tipo I (cor amarela) há três 

átomos vizinhos mais próximos de um determinado átomo de cobalto, já para o tipo II (cor 

azul) há apenas dois vizinhos mais próximos [3]. 

Com relação as fases óxidos de cobalto, estes são versáteis em diversas áreas industriais 

e eletrônicas, como baterias recarregáveis, restrição sob a poluição atmosférica, sensores de 

gás, entre outros [31, 32]. Até o presente momento, cinco óxidos de cobalto foram reportados 

na literatura: o monóxido de cobalto (CoO), peróxido de cobalto II (CoO2), óxido de cobalto 

III (Co2O3), heterogenite (CoO (OH)) e o tetraóxido de tricobalto ou cobalto espinélio 

(Co3O4) [26]. Entre estas fases, o CoO e Co3O4 estão entre os mais investigados [29, 30]. O 

CoO apresenta dois tipos de empilhamento atômico: o cúbico de faces centradas e o 

hexagonal compacta, como ilustrado na figura 2 a) e b). A estrutura cubica espinélio do 

óxido, Co3O4, pode ser visualizada na figura 2 c). 

Dessa forma, a tabela 1 exemplifica os parâmetros de rede e grupos espaciais das fases 

do cobalto metálico (fcc, hcp e 𝜺) e dos principais óxidos de cobalto (CoO e Co3O4). Estes 

arranjos cristalinos revelam propriedades físicas distintas que podem ser obtidas através do 

método de síntese utilizado e das alterações de fatores como a temperatura, taxa de 

aquecimento, solventes, surfactantes [14]. 
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Tabela 1: Parâmetros de rede (a, b e c) e grupos espaciais das fases do cobalto metálico (fcc, hcp e 𝜺) e do 

óxido de cobalto - CoO (fcc e hcp) e Co3O4. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Autoria própria. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Estrutura cristalina Parâmetro de rede (Å) Grupo espacial 

   

fcc-Co a = b = c = 3.544 Fm-3m 

 

hcp-Co a = b = 2.507 

c =4.061 

P63/mmc 

 

 

𝜺-Co a = b = c = 6.097 P4132 

 

fcc-CoO a = b = c = 4.261 Fm-3m 

 

hcp-CoO a = b = 3.250 

c = 5.207 

P63-mc 

 

 

fcc-Co3O4 a = b = c = 8.154 Fd-3m 
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Figura 1: Estruturas cristalinas do Cobalto. a) Co metálico na fase (fcc), b) na fase hexagonal compacta (hcp) 

e c) na fase épsilon (𝜀 – Co). 
 

 
 

 
 

 
 

 

Fonte: Autoria própria. 
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Figura 2: Estruturas cristalinas do óxido de cobalto. a) Célula unitária do CoO na fase cúbica (fcc), b) na fase 

hexagonal compacta (hcp) e c) na fase espinélio (Co3O4). 
 

 
 

 

 

 

 
 

Fonte: Autoria própria. 

 

 

 

  

a)  

c)  

b)  

hcp - CoO fcc - CoO 

Co3O4 
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2.2 Extração do óleo de bacaba 

 

2.2.1 A extração via método de fluido supercrítico 

 

A técnica denominada de Extração por fluido supercrítico, do inglês Supercritical Fluid 

Extraction (SFE) é um método de extração “verde”, isto é, não gera grandes impactos 

ambientais em contraste aos demais métodos que adicionam solventes orgânicos com alta 

toxidade, que geram baixa qualidade de produto e resíduos ao meio [23], diferente do método 

SFE que preserva a composição da substância utilizada. Dessa forma, uma substância pura 

com valores acima de sua temperatura crítica (Tc) e pressão crítica (Pc), ilustrado no 

diagrama de fases na figura 2, pode ser classificado como estado supercrítico. O estado 

supercrítico está entre o líquido e gás. Logo, parâmetros como temperatura e pressão 

interferem em propriedades físico-químicas como densidade, viscosidade e difusidade [21, 

22]. A tabela X apresenta algumas substâncias puras com suas respectivas temperatura e 

pressão críticas. 

 

Tabela 2: Propriedades críticas de algumas substâncias puras utilizadas como como solventes na extração 

supercrítica. 

 

 

 

Fonte: Adaptado da referência [25]. 

 

Conforme observado na tabela 2, o dióxido de carbono (CO2) acima da temperatura crítica 

(31 ºC) e pressão crítica (74 bar) atinge seu estado supercrítico, elevando sua solubilidade, 

reduzindo sua viscosidade e tensão superficial [23]. O CO2 supercrítico é muito utilizável 

como solvente na unidade de extração SFE devido sua Tc e Pc serem moderadas e apresenta-

se como uma substância inerte, não nociva e removida facilmente dos extratos. Nesta 

perspectiva, um fluido supercrítico pode ser adicionado em diversas matrizes vegetais, 

resultando em mais qualidade de extração ou seletividade de compostos bioativos desejados 

[24, 25]. 

 

 

 

 

Substância   Temperatura crítica (ºC)     Pressão crítica (bar) 

Dióxido de carbono 31 72 

Propano 96,7 42,4 

Amônia 132,4 113,5 

Tolueno 318 41 
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Figura 3: Diagrama de fases de uma substância pura. 

 
Fonte: Adaptado de http://hdl.handle.net/10773/7650 

 

Logo, através deste método pode-se extrair óleos conservando suas propriedades, com 

um alto rendimento e nível de pureza, onde é possível utilizar os produtos obtidos em aromas 

e corantes de alimentos, fragrâncias de cosméticos e como fitofármacos [27]. Além disso, 

pode-se segregar ácidos graxos de maior concentração em óleos e utilizá-los nas sínteses de 

sistemas nanoparticulados, a saber, o ácido oleico, reportado na literatura para o 

revestimento de nanopartículas magnéticas visando aplicações em biomedicina, sensores e 

fármacos [4, 5, 44]. 

A figura 4 apresenta o aparato de extração por fluido supercrítico. O processo de extração 

inicia com a verificação se todas as válvulas estão fechadas. Após isso, o equipamento é 

ligado e a célula extratora contendo a amostra, que pode ser sementes, folhas, polpas, cascas, 

entre outros; é inserida cuidadosamente. O CO2 é liberado com as válvulas V1, V2 e V3 

abertas, enquanto V4 e V5 estão fechadas para o sistema se equilibrar com a pressão do 

reservatório cilíndrico (1) e se há vazamentos entre coluna e dutos do equipamento. Se 

vazamentos não forem detectados, realiza-se a programação das condições operacionais com 

o valor de temperatura e rotaciona-se manualmente a válvula V6 até a pressão desejada. 

Analisa-se no monitor (7) se estes valores foram alcançados. Assim, a extração inicia com 

um determinado tempo, o qual é divido em dois momentos: 

 

1) Estático, realizado por 30 minutos em que as válvulas V4 e V5 se encontram 

fechadas e as outras abertas. O intuito é a matriz sólida (extrato) interagir com o gás e se 

estabilizar; 



22 

 

2) Contínuo ou dinâmico, efetuado por 3 horas a partir do momento estático, sendo 

todas as válvulas abertas. Então, um frasco coletor (8) é adicionado à saída da válvula V5 

para armazenamento do produto. 

 

Figura 4: Aparato de extração por fluido supercrítico. 1: Cilindro de CO2, 2: banho de resfriamento, 3: Bomba 

de CO2, 4: Compressor, 5: Forno, 6: Célula extratora, 7: Monitor, 8: Frasco coletor; 9: Medidor de vazão, 10: 

Saída de CO2, V1 - V6: Válvulas de controle de fluxo. 

 
Fonte: Adaptado da referência [22]. 

 

Quando completado este tempo, executa-se a despressurização fechando as válvulas V1 

e V2 para impedir a passagem de CO2 e gira-se lentamente no sentido anti-horário o 

controlador de pressão até zerar no monitor, enquanto a válvula micrométrica (V5) é 

monitorada devido a vazão. Feito isto, o frasco coletor é removido e mantido sob 

refrigeração. Por fim, efetua-se a limpeza do aparelho de extração com utensílios 

apropriados, como por exemplo, álcool etílico, detergente neutro e escova para retirar 

impurezas na coluna de extração. O solvente pode ser reutilizado ou despejado ao meio. Para 

mais detalhes sobre o procedimento de extração, consultar a referência [27]. 

 

 

2.2.2 A bacaba (Oenocarpus bacaba) 

 

A matriz vegetal Oenocarpus bacaba Mart., popularmente conhecida como bacabeira, é 

uma palmeira nativa do bioma amazônico encontrada em áreas de terra firme, ou seja, em 

solos não inundados, a qual possui frutos comestíveis dispostos em cachos, com mesocarpo 
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(polpa) altamente oleaginosa [7, 15]. O processamento de sua polpa origina um produto 

denominado de “vinho”, cujo consumo é abundante na região norte do país. Além do alto 

valor nutricional, a bacaba possui propriedades anti-inflamatórias, antioxidantes, 

antifúngicas, farmacêuticas e cosméticas, que são benéficas para a saúde humana [16, 17]. 

A figura 5 mostra a bacabeira e o seu fruto, a bacaba. 

Há diversos métodos para obter o óleo de bacaba com boa qualidade e pureza, como por 

exemplo, a extração artesanal, por prensagem a frio (cold pressing), prensagem mecânica, 

extração por Soxhlet e extração com fluido supercrítico [18, 27, 51], sendo este último um 

método excelente, pois como já mencionado, garante um alto grau de pureza e rendimento, 

além de preservar nutrientes devido não adicionar solventes orgânicos que poderiam 

adulterar a composição química do extrato.  

O óleo pode ser extraído da polpa da bacaba, o qual contém ácidos graxos em diferentes 

proporções que dispõe características físico-química intrínsecas. É relatado que os ácidos 

graxos insaturados estão em maior concentração no óleo de bacaba, independentemente do 

método de extração [19]. De tal forma, a referência [27] analisa o perfil lipídico deste óleo 

variando os parâmetros de extração (temperatura, pressão e densidade) pelo método com 

fluido supercrítico. Assim, quantificou os ácidos graxos sob diversas condições 

operacionais, sendo a condição com a temperatura de 40 ºC, pressão de 290 bar e densidade 

de 900 kg/m3 apresentou maior concentração de ácido oleico (61,16 %), seguido por ácido 

palmítico (22,12 %), como disposto na tabela 2 contendo as maiores concentrações de ácidos 

graxos.  

Enfatiza-se que o ácido oleico é um ácido graxo monoinsaturado (ligações simples e uma 

dupla) e o ácido palmítico é saturado (apenas ligações simples), o que em temperatura e 

pressão ambiente, os ácidos graxos insaturados geralmente se encontram no estado liquido 

como óleos; e os saturados em forma de gordura sólida [25]. 

A proporção de ácidos saturados, insaturados ou poli-insaturados define o perfil dos óleos 

vegetais, bem como sua potencialidade e funcionalização, pois os ácidos graxos são uma das 

principais fontes de energia; e tem participação direta na formação celular de neurônios, 

produção de hormônios, moléculas e membranas lipídicas. Além disso, os tipos de cadeia e 

o número de ligações (simples ou duplas) constituem as características dos ácidos graxos 

como, por exemplo, o seu ponto de fusão [7]. 
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Figura 5: A bacabeira (à esquerda) e a bacaba (à direita). 

 
Fonte: Retirado da referência [42]. 

  

 

 

Tabela 3: Composição de ácidos graxos do óleo de bacaba. 

 

Ácidos graxos 

Concentração de ácidos graxos (g ácido graxo/100g óleo ou %) 

Temperatura (ºC) Pressão (bar) Densidade (kg/m3) 

40 290 900 

  

C12=0 (Ácido Láurico) 0,15 

C14=0 (Ácido Mirístico) 0,40 

 

C16=0 (Ácido Palmítico) 22,12 

C18=0 (Ácido Esteárico) 3,9 

 

C18=1 (Ácido Oleico) 61,16 

 

C18=2 (Ácido Linoleico) 11,48 

 

𝜮 AGS (Ácidos Graxos 

Saturados) 

 

26,82 

𝜮 AGI (Ácidos Graxos 

Insaturados) 

 

73,18 

𝜮 AGMI (Ácidos Graxos 

Monoinsaturados) 

 

61,59 

 

𝜮 AGPI (Ácidos Graxos 

Poli-insaturados) 

11,58 

 

 

Fonte: Adaptado da referência [27]. 
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2.3 Síntese das amostras via decomposição Térmica  

 

2.3.1 O método Decomposição Térmica 

 

Os métodos de síntese mais utilizados para a obtenção de nanopartículas via processo 

químico geralmente é a coeprecipitação, a decomposição térmica, síntese em microemulsão 

e síntese solvotérmica. As vantagens e desvantagens destes métodos sintéticos estão 

esquematizadas na tabela 4. 

 

Tabela 4: Esquematização dos métodos de síntese de nanopartículas. 

Métodos de     

síntese 
Síntese 

Temperatura 

de reação(ºC) 

Tempo 

de 

reação 

Solvente 
Distribuição 

de tamanho 

Controle 

de forma 

 

Coprecipitação 

 

Muito 

simples, 

condições 

ambientes 

 

 

20-90 

 

Minutos 

 

Água 

 

Relativamente 

Estreita 

 

Baixo 

 

Decomposição 

Térmica 

Complicado, 

Atmosfera 

Inerte 

 

100-320 

 

Horas, 

dias 

 

Compostos 

Orgânicos 

 

Muito estreita 

 

Excelente 

 

Microemulsão Complicado, 

condições 

ambientes 

 

20-50 

 

Horas 

 

Compostos 

Orgânicos 

 

Relativamente 

Estreita 

 

Baixo 

 

Síntese 

Solvotérmica 

 

Simples, 

altas 

pressões 

 

100-220 

 

Horas, 

dias 

Água ou 

compostos 

orgânicos 

 

Muito estreita 

 

Muito 

Boa 

 

Fonte: Adaptada da referência [20]. 

 

Entre estes, destaca-se a decomposição térmica que proporciona um excelente controle 

do tamanho das partículas, da distribuição de tamanho e dos defeitos cristalinos, bem como 

a propensão de formar nanopartículas magnéticas metálicas, cuja magnetização pode ser 

superior comparada a de óxidos [12]. A técnica foi baseada na síntese de nanocristais de 

semicondutores com ótima qualidade [28].  

Os meios reacionais deste método geralmente incluem um precursor, podendo ser sais 

(acetato, nitrato, acetilacetonato), adicionado à solventes orgânicos de alto ponto de ebulição 

e surfactantes. Os solventes e surfactantes mais usais são a oleilamina (C18H35NH2) e o ácido 

oleico (C18H34O2), sendo que ambos possuem um elevado ponto de ebulição (> 300 ºC), 

propriedades redutoras e são bons estabilizantes. A literatura relata que a junção de ácido 
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oleico e oleilamina otimiza a produção de partículas com tamanhos e morfologia pretendidas 

[52]. 

A oleilamina é uma alquilamina primária como visualizada na figura 6. Encontra-se no 

estado líquido à temperatura ambiente, o que pode ser vantajoso para procedimentos de 

lavagem pós-síntese [53]. Contudo, deve-se estar atento ao seu manuseio, pois há risco de 

corrosão a pele, segundo informa os seus dados de segurança. Acima da temperatura de 200 

ºC, exerce o papel de agente redutor, onde seu grupo amina (NH-) interage com os átomos 

de sais (precursor), doando elétrons. Além disso, pode atuar tanto como solvente quanto 

surfactante. Economicamente, a oleilamina comercial é mais acessível que as alquilaminas 

puras, embora sua pureza ainda seja menor ou igual a 70% [52]. 

O ácido oleico, trata-se de um ácido graxo carboxílico, como exemplificado na figura 7. 

É conhecido como um surfactante que interage fortemente com nanopartículas metálicas 

devido ao seu grupo carboxílico (-COOH) ligar-se à superfície destas, criando uma camada 

orgânica que estabiliza nanocristais, provendo a conservação e dispersão no solvente [43]. 

Assim, neste estudo substituiu-se o ácido oleico pelo óleo de bacaba, pois este possui ácidos 

graxos que também podem tornar as nanopartículas de cobalto menos tóxicas e conservar 

suas propriedades físico-químicas, semelhantemente ao revestimento com carbono [49]. 

Além disso, conforme a tabela 3, o óleo de bacaba contém mais ácido oleico em sua 

composição (62%), o qual pode coordenar os átomos de cobalto através de seu grupo 

carboxílico, tornando-o estável quimicamente [43, 45]. 

 
Figura 6: Estrutura química da oleilamina. 

 
Fonte: Retirado da referência [60]. 

 

Figura 7: Estrutura química do ácido oleico. 

 
Fonte: Retirado da referência [61]. 
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2.4 Técnicas experimentais de caracterização 

 

2.4.1 Difração de raios X (DRX) 

 

O físico alemão Max Von Laue (1879-1960) propôs em 1912 que, se os raios X fossem 

ondas eletromagnéticas e os átomos atuassem como centro espalhadores separados pela 

distância interatômica, então o fenômeno da difração em cristais poderia ser verificável. 

Assim, preparou um experimento para comprovar sua hipótese. Os resultados atraíram a 

atenção de dois físicos ingleses, William Henry Bragg (1862-1942) e seu filho William 

Lawrence Bragg (1890-1971), no qual postularam as condições necessárias para a 

ocorrência da difração de forma mais simplificada que Von Laue. 

Sabendo que os cristais se comportam como uma rede de difração, os dois planos 

atômicos paralelos são separados por uma distância d, onde a diferença de caminho deve ser 

igual a um múltiplo inteiro (n) do comprimento de onda (λ) para uma interferência 

construtiva. Considerando a geometria, os raios refletidos seguem o caminho 2dsenθ, onde 

θ é medido a partir do plano [33], de modo que,  

 

nλ= 2dhklsinθ,  

 

Onde λ é o comprimento de onda da radiação incidente (nm), n é um número inteiro (1, 

2, 3, ...), θ é o ângulo entre o feixe incidente e o plano espalhador e dhkl é a distância 

interplanar da rede cristalina, sendo hkl o índice de Müller.  

Na medida por DRX, o detector é orientado de maneira que o ângulo de incidência seja 

igual ao ângulo de detecção, no qual monitora-se a intensidade (I) do feixe de raios X 

difratados conforme a sua varredura em diferentes ângulos, como ilustrada na figura 8. 

Quando a equação (1) é satisfeita, adquire-se picos de interferência construtiva e 

consequentemente, o gráfico de raios X [34]. 

Normalmente, cada pico de difração fornece informações da intensidade, posição angular 

(2θ) ou distância interplanar (d) e suas características. Cada material cristalino apresenta seu 

próprio padrão de difração, o que possibilita sua identificação e informações estruturais 

como a fase cristalográfica na rede de Bravais, faces do cristal, índice de Müller e 

determinação de dimensão dos grãos [33, 37].  

 

 

 

(1) 
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Figura 8: Diagrama ilustrativo da grade de difração de raios X.  

 
Fonte: Adaptado da referência [34]. 

 

Os picos de difração apresentam alargamentos proporcionais ao diâmetro médio do 

domínio cristalino, verificável a partir da largura a meia altura (do inglês, Full-Width at Half 

Maximum - FWHM) do pico de reflexão mais intenso. Se os cristais analisados forem 

menores que cerca de 0,1µm, denomina-se cristalitos [35, 37].  

Assim, para determinar o diâmetro médio dos cristalitos, utiliza-se a Relação de Scherer, 

 

D = 
K𝜆

𝛽𝐷 𝑐𝑜𝑠 𝜃
 , 

 

onde D corresponde ao diâmetro médio das nanopartícula dado em nm; 𝛽𝐷 é a largura à meia 

altura da intensidade máxima (FWHM) dada em radianos (rad); 𝜃 o ângulo do pico mais 

intenso dado em rad também, e K a constante de proporcionalidade. Esta constante de 

proporcionalidade K está relacionada a geometria do material analisado [37]. Nas situações 

que se desconhece a geometria dos cristalitos, considera-se uma geometria esférica com 

K=0,94. Então, a equação (2) torna-se, 

 

D = 
0,94𝜆

𝛽𝐷 𝑐𝑜𝑠 𝜃
 

 

Reitera-se que, para partículas nanoscópicas, os picos de difração são distintos dos 

padrões encontrados para cristais macroscópicos, pois o número reduzido de planos 

refletores em cada partícula pode acarretar um alargamento nos picos característicos, bem 

como, falhas no empilhamento, tamanhos heterogêneos e imperfeições na rede também 

podem influenciar a sobreposição de picos [37]. Portanto, a equação (3) fornece um diâmetro 

aproximado das partículas. 

(2) 

(3) 
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Uma das vantagens desta técnica de caracterização está na capacidade de determinar as 

fases e/ou faces cristalográficas com alta precisão e confiabilidade. Além disso, é viável para 

analisar materiais tanto monocristalinos quanto policristalinos em forma de filme e pó. 

Todavia, como mencionado, pode haver sobreposição de picos nos difratogramas, o dificulta 

a análise de fases cristalinas, parâmetros de rede, entre outros. Logo, para definir com mais 

exatidão a estrutura cristalina de nanopartículas, pode-se comparar o seu difratograma com 

os dados referentes aos materiais já padronizados na literatura e manusear softwares para 

análise de difratogramas [34]. 

 

2.4.2 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

 

Os princípios da microscopia eletrônica de varredura (MEV do inglês, Scanning Electron 

Microscope, SEM) foram empregados inicialmente nos trabalhos de Max Knoll, em 1935. 

Porém, foi apenas em 1942 que Zworykin e seus colaboradores observaram amostras 

espessas em imagens [40]. O Microscópio Eletrônico de Varredura é bastante aplicado em 

setores eletrônicos, científicos e industriais, ao passo que, os avanços tecnológicos 

possibilitaram o surgimento de novos materiais que demandam buscas por informações 

especificas acerca de seus aspectos morfológicos tridimensionais que podem ser verificáveis 

através do MEV.  

Na microscopia eletrônica de varredura, conforme o canhão de elétrons produz um feixe 

eletrônico (elétrons primários) com energia necessária para ser coletado por detectores, 

surgem sinais provenientes das interações entre os elétrons e a superfície da amostra. Estes 

sinais captados podem ser de elétrons secundários, elétrons retroespalhados, 

catodoluminescência, fótons de raios X, entre outros. Os elétrons secundários (ES) são 

originados da interação inelástica dos elétrons primários com a superfície da amostra, onde 

elétrons da banda de condução são arrancados devido à fraca ligação [40], os quais fornecem 

imagens tridimensionais com alta resolução, sendo os mais usais em medidas.  

Os elétrons retroespalhados (ERE) são de natureza elástica, onde a porção de elétrons 

retroespalhados de alta energia emerge da superfície da amostra e é capturado por um 

detector que também produzirá imagens, semelhante aos elétrons secundários, porém esta 

será conforme a composição elementar dependente do material da amostra, pois quanto 

maior o número atômico (ℤ) menor o volume de interação, resultando em melhor resolução 

nas imagens [38]. 

Um equipamento de microscópio eletrônico de varredura é observado na figura 9.  
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Figura 9:  O equipamento de MEV. 

 
Fonte: http://www.labnano-amazon.ufpa.br/index.php/equipamentos/8-microscopia-eletronica 

 

O alcance máximo do MEV está entre o Microscópio Óptico (MO) e o Microscópio 

Eletrônico de Transmissão (MET). Entre as vantagens do MEV no que diz respeito ao 

Microscópio Óptico, possui resolução de até 3,5 nm, em contrapartida, o MO possui 0,2 μm 

[38]. Com relação ao MET, o MEV se destaca na simplicidade de manipulação das amostras. 

Desta forma, a maioria dos equipamentos MEV dispõem de detectores de raios X e de 

detector de Energia Dispersiva (EDX ou EDS) [39], os quais conferem mais precisão em 

dados e praticidade nas medidas. 

A técnica é versátil e simples, porém apresenta um cunho experimental sofisticado para 

análise micro estrutural de diversos materiais, disponibilizando imagens com alta qualidade 

e compreensão. O MEV pode ser aprimorado a partir de ajustes na câmara da amostra de 

detectores de raios X, a qual possibilita também a análise química na amostra estudada 

através da detecção de raios X específicos emitidos pela amostra, onde adquire-se dados 

qualitativos e quantitativos da estrutura composicional da amostra na superfície 

micrométrica do feixe de elétrons incidente. Este método caracteriza precipitados e 

alterações no arranjo químico de um sólido [38]. 

 

2.4.2.1 Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) 

 

A técnica de espectroscopia de energia dispersiva (do inglês, Energy Dispersive 

Spectroscopy - EDS), se trata de um equipamento acoplado ao MEV, que possibilita análises 

qualitativas e semi-quantitativas da composição elementar de um material através da emissão 

de raios X da região microscópica correlacionada à morfologia apresentada no MEV. Esta 

região se trata daquela que for percorrida pelo feixe de elétrons em que se utilizar o modo 
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de varredura (formação de uma imagem), a verificação será estendida em toda a superfície 

da imagem. Similarmente, pode-se interromper a varredura e observar um ponto (spot), área 

ou linha desejada na imagem [41].  

A energia cedida ao material pelo feixe de elétrons pode ser emitida na forma luminosa 

(fótons de raios X), seja devido as transferências entre a banda de condução para a banda de 

valência ou pela desexcitação de átomos ou moléculas; que indicará espectros de raios X 

característicos do elemento presente na amostra, podendo ainda determinar vários elementos 

simultaneamente, desde que haja mais de 0, 2% de concentração em massa [38]. Assim, o 

EDS mapeia a estrutura química detalhadamente com rapidez e sem danificar a amostra [39]. 

A figura 10 exibe um equipamento EDS. 

 

Figura 10: Detector de raios X utilizado para EDS. 

 
Fonte: Adaptado da referência [39]. 

 

O detector deste equipamento, que usualmente é de silício (Si), verifica a energia dos 

fótons recebida, o qual produz um histograma onde no eixo da abcissa é a energia dos fótons, 

dada em keV; e o eixo da ordenada é o número de fótons recebidos (contagem ou 

intensidade), de unidades arbitrárias (u.a). A interpretação dos espectros é simplificada por 

meio de informações acerca da intensidade e energia de cada elemento da tabela periódica 

[39, 41]. Logo, com o espectro obtido, é possível detectar os elementos que dispõem daquele 

perfil energético e quantificar as fases. 
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3. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

3.1 O processo de extração do óleo de bacaba 

 

Os frutos da bacaba foram coletados no campus da UFPA de Abaetetuba e encaminhados 

para o Laboratório de Extração (LABEX/UFPA) no campus de Belém, onde ocorreu a 

extração do óleo pelo método fluido supercrítico (SFE). Utilizou-se a unidade de extração 

exibida na figura 11 com dióxido de carbono (CO2) em condições supercríticas, com estado 

operacional de 40 °C de temperatura e pressão de 290 bar. A unidade Spe-edTM SFE 

(Allentown, PA, EUA  modelo 7071 da Applied Separations), com compressor  (Schulz 

modelo CSA 7,8)  acoplado,  possui um  volume  interno  de  19,7  L  da  (Schulz  S/A,  

Joinville,  SC,  Brasil), cilindro envolvendo o  CO2  com  99.9%  de  pureza  da  (White  

Martins), recirculador (Polyscience F08400796 Nilles, Illinois, EUA) e medidor de vazão 

na saída do sistema  (Alicat Scientific M 5SLPM  Tucson, AZ, EUA). 

 
Figura 11: Unidade de extração supercrítica (Applied Separations). 

 
Fonte: Retirada da referência [27]. 

 

3.2 O processo de síntese via decomposição térmica 

 

As amostras foram sintetizadas no laboratório LAMOSIC, localizado no Campus de 

Abaetetuba. O aparato utilizado nas sínteses está esquematizado na figura 12, nos quais 

consistiram em variações do método de decomposição térmica, integrando a dissolução do 

precursor metálico Co(acac)3, oleilamina e o óleo vegetal (bacaba) em um balão de três bocas 

de 100 mL. As soluções permaneceram em aquecimento a 210 ºC utilizando uma manta 

aquecedora e um condensador de bolas, onde o sistema permaneceu em refluxo sob 

atmosfera de Nitrogênio (N2) durante 5 horas para maturação das partículas, isto é, para o 
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crescimento das partículas. A quantidade percentual de óleo nas amostras foi variável, 

conforme exemplificado na tabela 4. 

Em seguida, após o arrefecimento à temperatura ambiente, as amostras foram dispersadas 

em solução com Metil Etil Cetona (C4H8O) e centrifugadas a 10 mil rotações por minuto 

(rpm) por um tempo de 10 minutos para sedimentar as partículas. Este procedimento foi 

realizado 5 vezes. Enfim, obteve-se partículas em pó após secagem à vácuo por 30 minutos 

e reservadas no dissecador.  

 
Figura 12: Aparato experimental utilizado na síntese por Decompoição Térmica.       

 
Fonte: Retirado da referência [59]. 

 

 

 

Tabela 5: Amostras sintetizadas. 

Amostra Tempo de síntese (h) Quantidade de óleo (%) 

A1 
5 

5 

A2 10 

Fonte: Autoria própria. 

 

 

 

 

 

 

 

Solução: 

Co (acac)3 

Óleo de bacaba 

Oleilamina 
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3.3 Caracterização 

 

As caracterizações para as amostras A1 e A2 pelas técnicas DRX, MEV e EDS foram 

realizadas no Laboratório multiusuário de Nanomanipulação, LABNANO – Amazon, do 

programa de Pós-Graduação de Física (PPGF) da Universidade Federal do Pará (UFPA), 

campus de Belém. 

 

3.3.1 Medidas de Difração de raios X 

  

As medidas de DRX foram realizadas em um difratrômetro, modelo D8 Advanced da 

marca Bruker Phillips, com geometria Bragg-Brentano e detector LynxEye de tubo de cobre 

com comprimento de onda de 1,5418 Å. O equipamento utilizou voltagem no gerador do 

tubo de raios X de 40 kV e a corrente elétrica de 40 mA. Todas as medidas foram com as 

amostras em forma de pó. Realizou-se duas caracterizações: na primeira adotou-se o 

intervalo angular de varredura 2θ de 10° a 100°, com um passo angular de 0,02°. Para a 

segunda caracterização, as amostras foram previamente moídas e dispersadas em álcool 

isopropílico. Em seguida, o gráfico da amostra A1 foi adquirido utilizando-se o intervalo 

angular de varredura 2θ de 20º a 90º com 0,02º de passo angular, realizada no laboratório 

LABNANO Amazon da PPGF/UFPA.  Para a amostra A2, o intervalo 2θ foi de 20º a 70º 

com o passo de 0,05º; sendo esta realizada em colaboração com o Instituto de Pesquisas 

Energéticas e Nucleares (IPEN – SP). 

 

3.3.2 Microscopia Eletrônica de Varredura e Microscopia Eletrônica de Varredura e 

Espectroscopia de Energia Dispersiva 

 

Os resultados por MEV e EDS foram obtidos através de um microscópio eletrônico de 

varredura modelo VEGA 3, marca TESCAN com sistema de microanálise química por EDS 

acoplado ao mesmo. A corrente do feixe de elétrons é de 85-90 μA, com voltagem de 

aceleração de 20 kV e distância de trabalho de aproximadamente 6~7 mm. Uma quantidade 

adequada de pó foi depositada sobre uma porta amostra com auxílio de fita adesiva de 

carbono, em seguida, realizou-se o processo de formação das imagens. Através da 

espectroscopia de energia dispersiva (EDS), de marca OXFORD INSTRUMENTS, modelo 

X-MAX-80, com área ativa de detecção de 80 mm2, identificou-se o mapa 

composicional/químico das amostras A1 e A2. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

A figura 13 apresenta os gráficos da intensidade de raios X difratadas em função de 2θ 

das amostras A1 e A2 com 5 e 10% de óleo de bacaba, respectivamente. Os espectros 

observados são relacionados à fase amorfa, indicando um excedente de camada orgânica nas 

amostras. Sabe-se que o óleo de bacaba é composto de ácidos graxos em diferentes 

proporções, os quais são de natureza orgânica e conferem diversas propriedades, entre elas, 

a viscosidade [7]. Consequentemente, o processo de dispersão se torna uma tarefa mais 

árdua, sendo necessário muitas lavagens com uso de reagentes apropriados para esse 

procedimento que, em muitos casos, são altamente tóxicos, e ocorre a perda gradativa de 

quantidade de massa (g) em cada lavagem. 

O reagente utilizado para dispersar e remover a quantidade excessiva de óleo das amostras 

foi o Metil Etil Cetona, que segundo seu datasheet1, trata-se de um solvente ativo de alta 

evaporação, com pouca densidade e alta solvência. É considerado um bom agente 

dispersante. Contudo, mostrou-se ineficiente para desagregar o excesso de material amorfo 

proveniente do óleo.  

 
Figura 13: Gráficos da intensidade de raios X difratados em função do ângulo de espalhamento 2θ das amostras 

sintetizadas. (a) amostra A1 e (b) amostra A2. 
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b) A2 (10% com óleo de bacaba)

 

 

 
Fonte: Autoria própria. 

1 Disponível em: http://www.quimidrol.com.br/media/blfa_files/Metil_Etil_Cetona_3.pdf 

file:///C:/Users/EMERSON%20VIEIRA/AppData/Roaming/Microsoft/Word/Disponível%20em:%20http:/www.quimidrol.com.br/media/blfa_files/Metil_Etil_Cetona_3.pdf
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Com base no resultado obtido da figura 13, as amostras A1 e A2 novamente foram 

caracterizadas pela técnica DRX. Os gráficos adquiridos podem ser visualizados na figura 

14. Cabe reiterar que, em ambas as medidas, as amostras foram previamente moídas e 

diluídas em álcool isopropílico (C3H8O) para otimizar a dispersão. Após, depositadas no 

porta amostra do aparelho de difração.  

 
Figura 14: Gráficos da segunda medida intensidade de raios X difratados em função do ângulo de 

espalhamento 2θ da amostra A1 e A2. 
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A figura 14 a) apresenta o gráfico obtido da amostra com 5% de óleo de bacaba. A 

contribuição do material amorfo ainda é demasiada, mesmo após a dispersão. Porém, apesar 

da baixa estatística, observa-se picos nas posições 2θ de 32º, 37º e 60º, que podem estar 

relacionados à fase óxido espinélio (Co3O4). 

A figura 14 b) expõe o gráfico da amostra com 10% de óleo de bacaba. Observa-se que 

mesmo com baixa estatística de pontos, é notável picos mais intensos nas posições 2θ ≈ 34º 

e 60º. Logo, a amostra A2 também pode ser referente à fase cristalográfica do óxido de 

cobalto, semelhantemente a amostra A1. 

37º 

44º 

32º 

34º 

60º 

Fonte: Autoria própria. 
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Salienta-se que os picos da amostra A2 (figura 14 b)) apresentam um alargamento 

significativo no intervalo entre 32º a 37º, e entre 57º a 64º. Isto sugere a existência de 

sobreposição de picos de uma ou mais fases do óxido de cobalto nesta amostra. Nesta 

perspectiva, vários autores relatam a fase fcc–CoO com picos 2θ = 33º e 60º; a fase hcp–

CoO picos em 2θ = 34º, 36º e 37º; e a fase hcp – (CoO (OH)) com picos 2θ = 32º, 35º e 38º 

[3, 54 – 56].  

É provável que estas amostras se tratem da estrutura óxido, pois a literatura descreve que 

nanopartículas de cobalto iniciam sua oxidação acerca de 150 ºC [55, 57, 58] e a temperatura 

de maturação adotada foi de 210 ºC, ou seja, a oxidação pode estar ocorrendo durante a 

síntese; bem como, as hidroxilas das cadeias carbônicas dos ácidos graxos contidos no óleo 

de bacaba possuem oxigênio que também podem contribuir na formação de óxido de cobalto. 

Além disso, sabe-se que o controle de temperatura deve ser rigoroso na síntese por 

decomposição térmica, visto que este é um dos parâmetros importantes para obter o tamanho 

e cristalinidade desejadas, e utilizar 5 horas como tempo de maturação das partículas pode 

representar maior dificuldade no controle de temperatura. 

As características morfológicas foram obtidas por MEV com ampliações nas imagens de 

13.7 até 17.9 k vezes para as amostras sintetizadas, A1 e A2, respectivamente. As imagens 

são exibidas na figura 15. Estes resultados corroboram com o DRX, pois observa-se excesso 

de camadas referentes ao material orgânico devido o procedimento de lavagens ter sido 

insuficiente para removê-lo. É verificado ainda agregados de partículas de pequenos 

diâmetros nas imagens figura 15 (a) e (b), inferindo que podem estar na faixa de nanômetros. 

Evidentemente, para uma análise com maior precisão do diâmetro e distribuição das 

partículas, deve-se realizar análises por microscopia eletrônica de transmissão (MET). 

Portanto, tanto a amostra A1 quanto A2 revelam pequenas partículas de simetrias irregulares, 

com grãos de tamanhos distintos e distribuídas na matriz amorfa. 
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Figura 15: Imagens de MEV das amostras A1 (a), A2 (b).  

 
 

 
Fonte: Autoria própria. 

 

O acoplamento do aparelho de EDS ao MEV possibilitou a identificação sobre a 

composição elementar das amostras A1 e A2, onde as microanálises obtidas são mostradas 

na figura 16 e 17. Para a amostra A1, figura 16, corrobora-se a existência do elemento 

carbono em 13% e de cobalto em 62% de concentração por quantidade em massa, sugerindo 

uma boa distribuição química nesta amostra.  

 

 

 

 

 

 

a) 5% de óleo de bacaba 

b) 10% de óleo de bacaba 
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Figura 16: Mapeamento dos elementos (a) e espectro obtido por energia dispersiva (b) da amostra A1.  

 

 
Fonte: Autoria própria. 

a) 

b) 
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Com relação a figura 17 da amostra A2, com 10% de óleo de bacaba, esta apresentou uma 

quantidade aproximadamente de 38% de carbono, enquanto que de cobalto foi 

aproximadamente 29% de concentração por quantidade em massa, como exibido na figura 

17 b). Este resultado sugere que quanto maior a proporção de óleo utilizada, menor será a 

quantidade de cobalto. De acordo com as concentrações de ácidos graxos presentes no óleo 

de bacaba exibida na tabela 3, verifica-se que no total de sua composição há mais ácidos 

graxos insaturados, aproximadamente 73%. Consequentemente, resulta em maiores 

concentrações de cadeias carbônicas e consequentemente em mais arranjos químicos de 

carbono. Além disso, certamente o processo de lavagens influencia diretamente na 

quantidade de material orgânico identificado. 

 

Figura 17: Mapeamento dos elementos (a) e Espectro obtido por energia dispersiva (b) da amostra A2. 

 

a) 
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Fonte: Autoria própria. 

 

Observa-se que no mapeamento químico em ambas figuras (16 e 17 (a)) ocorre a presença 

de oxigênio. Isto é um indicativo da oxidação das nanopartículas de cobalto, reforçando a 

existência de fases do óxido de cobalto (CoO, Co3O4, CoO (OH), ou mistura destas fases) 

no DRX. A presença dos elementos ouro (Au) e prata (Ag) é devido as amostras conterem 

material orgânico que poderiam provocar o fenômeno de carregamento, acúmulo gradual de 

cargas negativas na superfície gerando distorção e instabilidade nas imagens. Para evitar 

isto, a solução é recobrir a amostra com uma fina camada de material condutor, como o 

elemento ouro, e otimizar as imagens apoiando-as em um suporte de metal (Ag) [41]. 

Ressalta-se que ao longo da caracterização por EDS, o feixe de elétrons foi direcionado em 

várias posições da superfície de ambas amostras, sem apresentar, portanto, diferenças 

significativas em relação à altura e posição dos picos. 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) 
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5. CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Com base nos resultados obtidos, é possível acentuar que o DRX apresenta a curva 

característica de material amorfo, evidenciando que o processo de lavagens para remover o 

excesso de camada orgânica proveniente do óleo foi insuficiente. Por outro lado, na segunda 

medida, após as amostras serem moídas e dispersadas, verificou-se picos de intensidade de 

raios X difratadas em função de 2θ que podem ser correspondentes às fases de óxido de 

cobalto CoO, Co3O4 e CoO (OH). As imagens de MEV apresenta agregados de partículas, 

possivelmente nanométricas e esféricas, com grãos de tamanhos distintos contendo a matriz 

amorfa. Já a distribuição elementar exibida pelo EDS é considerável satisfatória para a 

concentração dos elementos cobalto, carbono e oxigênio, expressando maiores cuidados na 

manipulação de amostras. 

 Nesta perspectiva, sugere-se para estudos posteriores pequenas modificações em 

parâmetros de síntese como a redução no tempo de maturação das partículas e uso de outros 

agentes dispersantes para remover o excesso de camada orgânica. Conclui-se que a utilização 

de óleos vegetais oriundos da região Amazônica, como o óleo de bacaba, na síntese de 

nanopartículas representa uma alternativa promissora para tornar estes nanomateriais 

biocompatíveis e aplicáveis em diversos setores industriais, tecnológicos e científicos. Além 

disso, pode otimizar métodos sintéticos de nanopartículas de óxido de cobalto através da 

técnica decomposição térmica, pois, os resultados obtidos corroboram que mais 

investigações sobre os efeitos do óleo de bacaba e suas possíveis funcionalidades devem ser 

realizadas.  
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