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RESUMO

O crescimento da atividade industrial trouxe inUmeras tecnologias para o mercado
nacional, gerando empregos e oportunidades. Contudo, esta é uma das principais
responsaveis pela geracdo de residuos de metais pesados que ao serem
direcionados a corpos d’agua ajudam no crescimento de doencas. Junto a isso, 0S
métodos de tratamento de efluentes empregados atualmente, muitas vezes, nao
apresentam uma significativa eficiéncia na remocao destes microcontaminantes, o
que faz com que seja necessario o0 desenvolvimento de novas técnicas de
tratamento. O objetivo deste trabalho €& obter um nanocompdsito magnético,
contendo particulas de 6xido de grafeno e quitosana, para remocdo de metais
pesados. O nanocompoésito magnético foi obtido utilizando uma metodologia
simples, eficiente e de baixo custo. A remocado dos metais pesados foi avaliada
utilizando ICP-OES e ICP-MS. Mediante as caracterizagfes foi possivel confirmar a
obtencdo do nanocompdésito magnético (GO-CS-Fes30a4), bem como sua eficiéncia na

remocgao dos metais.
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1. INTRODUCAO

A atividade industrial € uma das principais responsaveis pelas inovacgoes
presentes no mercado. Segundo o CNI (Confederacdo Nacional da Industria), ela
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representa 20% do PIB. Contudo, esta é uma das maiores geradoras de residuos de
metais pesados, que sdo potencialmente agressores aos seres humanos e ao meio
ambiente. Estes microcontaminantes, quando direcionados a corpos d’agua, e em
excesso, contribuem para disseminacdo de doencas e problemas fisiologicos
(WANG; LUAN; WU, 2019). Desta forma, muitas industrias buscam formas eficientes
e de baixo custo para remocéo destes metais de seus efluentes.

Os métodos de tratamento de efluentes empregados atualmente, tais como
coagulacéo e floculacdo, muitas vezes ndo apresentam resultados significativos, e
em alguns casos acabam gerando residuos que necessitam serem tratados
elevando o custo operacional nas estagdes de tratamentos (MOREIRA et al., 2019).
Assim, consequentemente eles podem atingir o0 meio ambiente e comprometer o
ecossistema, cultivo de plantas e culturas agricolas, e retornarem ao consumo
humano (BELTRAME; LHAMBY; BELTRAME, 2016).

Em decorréncia disso, diversas pesquisas estdo sendo desenvolvidas na
busca de minimizar os problemas causados pelos microcontaminantes,
considerando e ecotoxicolégica (CAMPOS, 2018). Dentre as alternativas, a
adsorcdo demonstra-se uma excelente opcdo na remocdo de metais pesados
presentes na agua.

A adsorcdo é uma operagcdo unitaria, na qual ocorre a deposicdo do
adsorbato (contaminante) sobre a superficie do adsorvente (GEANKOPLIS;
HERSEL; LEPEK, 2018). O sucesso deste processo depende das caracteristicas do
adsorvente, como estrutura quimica, area superficial e morfologia (TONUCCI, 2014).
Junto a isso, a nanotecnologia surge com um conjunto de técnicas para manipulagcéao
da matéria em escala atdbmica e molecular (FAHNING; LOBAO, 2011). Um fator que
tem sido amplamente estudado em estudos de adsorcdo € a utilizagdo de
adsorventes magnéticos, uma vez que estes possibilitam a reutilizagdo do material e
diminuicdo de custos operacionais, sendo possivel evitar as etapas de filtracdo e
centrifugacéo do processo (RHODEN et al., 2021).

O oxido de grafeno (GO) (figura 1) é um material 2D derivado do grafeno que
possui elevada area superficial. Obtido a partir da esfoliacdo e oxidacdo quimica do

grafite, ele apresenta grupos funcionais oxigenados em sua estrutura, como
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carboxilas, hidroxilas, carbonilas e epoxi (RHODEN et al., 2021). Por apresentar
caracteristicas importantes para a adsor¢cdo, O GO tem sido bastante utilizado na
remocao de metais pesados e formacdo de nanocompdsito.

Figura 1 — Estrutura do 6xido de grafeno.

Fonte: construgdo do autor.

A quitosana (NCS) (figura 2) é um biopolimero obtido através da
desacetilacdo da quitina (RASOULUZADEHZALI; NAMAZI, 2018). Trata-se de um
nanomaterial cationico que possui amina e hidroxila como grupos funcionais, que
conferem a ela caracteristicas com elevada sensibilidade a pH e biocompatibilidade,
sendo possivel utiliza-la na formacéo de nanocompdésitos. Sendo ela um biopolimero
de baixo custo e atdxico, apresenta uma 6tima relacao custo-beneficio com ampla
possibilidade de utilizagdo como agente farmacéutico e na remocdo de

micropoluentes aquaticos (KUMAR et al., 2017).

Figura 2 — estrutura quimica da nanoquitosana.
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Fonte: construcdo do autor.
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O GO e a CS tém sido amplamente utilizados em conjunto. Recentemente, Li
e seus colaboradores (2019) sintetizaram um hidrogel de GO-CS-alcool polivinilico
para adsorcdo de Cd?* e Ni?*, em uma sintese facil e econémica.

O presente trabalho tem como objetivo, sintetizar um nanocompdsito
magnético (GO-CS-Fe304) para remocao de metais pesados de uma agua residuaria
obtida de uma industria metalmecéanica da cidade de Santa Maria/RS.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 MATERIAIS

No desenvolvimento deste trabalho foram utilizados os reagentes comerciais
e equipamentos de andlise listados a seguir: Acetona - Synth® (Brasil); Acido
cloridrico 37% - Synth® (Brasil);Acido Sulfdrico 98% - Synth® (Brasil); Agua milli-q -
Millipore® (Alemanha); Grafite - Sigma® (Estados Unidos); Balanca analitica AUW
220D - Shimadzu® (Japéo); Baldo de fundo redondo - Iimabor® (Alemanha); Baldo
de fundo redondo - Poliglass® (Brasil); Béquer de vidro - Laborglas® (Brasil); Capela
de exaustdo - Permution® (Brasil); Espectrofotdmetro de infravermelho - Spectro
One, Perkin Elmer (EUA); Estufa de esterilizacdo - J Prolab® (Brasil); Ultrassom -
Unigue® (Brasil); pHmetro - Denver Instrument® (China); Rotaevaporador - Fisaton®
(Brasil); Difratometro de Raios-X - D2 Phase, Bruker® (Alemanha).

2.2 OBTENCAO DO NANOCOMPOSITO MAGNETICO

Para a magnetizacdo do nanocomposito, adiciona-se a um baldo de 1000mL,
contendo 500mL de agua Milli-Q® previamente desoxigenada, a CS e GO
previamente preparados, cloreto de ferro Il (FeClz2) e hidréxido de amdnio (NH4OH)
para ajustar o pH (pH=9). A mistura é entdo submetida a irradiacdo ultrassonica por
120 minutos (RHODEN, et al; 2017). Sequencialmente, aproxima-se o baldo a um
campo magnético externo de maneira que o produto obtido fique retido no fundo do
baldo, podendo ser lavada consecutivamente com metanol e acetona, sem perda de
material. Por fim, o material é levado a estufa a 80°C durante 20 minutos para a
evaporacao dos solventes remanescentes (BRUCKMANN, et al., 2020).

2.3 REMOCAO DOS METAIS PESADOS
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A metodologia utilizada neste estudo na coleta preliminar da agua residuaria
de uma industria metalmecéanica da cidade de Santa Maria -RS. As amostras foram
coletas em pequenas quantidades utilizando frascos de polietilieno com capacidade
de 1 L e mantidos sofre refrigeracdo, conforme as regras estabelecidas pela ABNT
NBR 9.897 e 9.898.

Para o procedimento de adsor¢cdo foram realizados ensaios em laboratorio
para avaliar a eficiéncia do nanocompdésito sintetizado. As aliquotas coletadas, nos
tempos 0 e 180 minutos, foram analisadas conforme metodologia descrita abaixo.

Os elementos quimicos Cobalto (Co), Ferro (Fe), Manganés (Mn), Nickel (Ni),
Vanadio (V) e Zinco (Zn), foram determinados pela Espectrometria de emisséo
Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) utilizando o equipamento
Spectro Ciros CDD, SPECTO Analytical Instruments (Alemanha). As linhas
espectrais selecionadas foram Co (228,616 nm), Fe (238,204 nm), Mn (257,611 nm),
Ni (231, 604 nm), V (292,464 nm) e Zn (213,856 nm). Os elementos quimicos
Céadmio (Cd), Cromo (Cr) e Cobre (Cu) foram determinados por Espectroscopia de
massa com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-MS) utilizando o equipamento
Elan DRC IlI, PerkinElmer Sciex (Canada). As raz6es m/z de ions monitorados foram
Cd (112), Cr (52) e Cu (63).

2.4 CARACTERIZACOES

A difracdo de raios X (DRX), mede diretamente a distancia e o angulo entre
os planos paralelos do reticulo cristalino. As andlises de difracdo de raios-X foram
realizadas utilizando o difratbmetro da marca Bruker, modelo D2 Phaser, localizado
na Central Analitica da Universidade Franciscana - UFN. As amostras foram
maceradas e dispostas no porta-amostras de forma que ficassem com a superficie
mais lisa possivel (RHODEN, 2018).

Outra técnica instrumental bastante utilizada €é a espectrocopia de
infravermelho fornece evidéncias da presenca de grupos funcionais em estruturas
organicas. O equipamento utilizado para caracterizar os nanomateriais sinteziados
até o momento foi FTIR da Perkin-Elmer, modelo Spectro One. As pastilhas foram

obtidas com 2 mg de amostra e 200 mg do suporte (KBr). O espectro aparece, em



ISSN: 2316-9745
TRABALHO COMPLETO

EDUCACAO, SAUDE > S P :
ETECNOLOGIA E E
—_ § UniversidadgrEciscaN

26 A 28 DE OUTUBRO DE 2021 Simpésio de Ensino, Pesquisa e Extensdo

forma de bandas, resultante das vibracdes das moléculas ao absorverem a radiacéo
infravermelha (RHODEN, 2018).
3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 NANOCOMPOSITO GO-NCS-Fe304

A figura 3 apresenta os difratogramas de raios-X da nanoquitosana, 6xido de

grafeno e do nanocompadsito GO-CS-Fe30a.

Figura 3 — Difratogramas da CS, GO e GO-CS-Fes0a.
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Fonte: Construcéo do autor.

A partir dos resultados de DRX obtidos para a quitosana, € possivel observar
dois picos 20 = 10,5° e 22,50°, caracteristicos dos planos (020) e (110)
respectivamente, corroborando com os resultados encontrador por Dey et al (2017).

O difratograma do GO mostra uma completa oxidacdo e esfoliacdo do grafite,
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auséncia do pico em 20 = 26° e presenga do pico em torno de 206 = 11,7° (001),
caracteristico da formacao do 6xido de grafeno. O surgimento do pico em 26 = 41°
(100) revela uma pequena distancia entre as camadas do nanomaterial (SALLES et
al., 2020).

O resultado de difracdo de raios-X do GO-CS-Fes304 apresenta um picos em
torno de 26 = 11,7° e 20,50°, indicando a presenca de GO e CS respectivamente. Os
picos em 20 = 30° (220), 35° (311), 57,2° (511) e 63° (440) denotam a presenca de
nanoparticulas de FesO4 (SHAHBAZI; MARNANI; SALAHSHOOR, 2019).

A figura 4 aresenta os espectros de infravermelho (FTIR) da quitosana, 6xio
de grafeno e do nanocompdsito.

Figura 4 — Espectroscopia de infravermelho de CS, GO
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Fonte: Construcéo do autor.
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O FTIR da quitosana apresenta uma banda intensa em 3432 cm®,
caracteristica das vibracées de alongamento dos grupos N-H e O-H, em 2925 cm™
indica o estiramento da ligacdo C-H, 1630 cm™ representa a ligacdo entre C=0,
1400 cm™ denota a presenca das ligacdes C-N e 1031 cm™ o estiramento C-O-C
(ZULFIKAR et al, 2016). J4 para o GO, a banda mais intensa em 3407 cm
representa o estiramento O-H, indicando a presenca de grupos funcionais OH e
COOH na estrutura do nanomaterial. A banda em 3227 cm motra o alongamento da
ligacdo C-H, 1636 cm™ o alongamento vibracional de C=0 e em 1387 cm™ denota a
presenca de grupos C-OH (SALLES et al., 2020) (RHODEN et al., 2021).

O FTIR do nanocompoésito GO-CS-Fez04, além das bandas mencionadas
anteriormente dos nanometeriais CS e GO, ha a presenca da banda em 588 cm™,
caracteristicas de particulas de Fes3Os, indicando sua presenca no nanocomposito
obtido (RHODEN et al., 2021).

3.2 REMO(;AO DOS METAIS PESADOS

A tabela 1 mostra os resultados obtidos apos aplicagdo do tratamento

utilizando o nanocompdsito magnético, bem como o padrdo CONAMA 430/2011.

Tabela 1 — Remogédo dos contaminantes metalicos em agua residuaria (amostra real).

Parametro Ag\&s{ga Amostra Tratada Padrdo CONAMA 430/2011"

Céadmio total (mg.L?) 0,00748 <LQ 0,2
Cromo total (mg.L?1) 0,578 0,0043 1,10
Cobre dissolvido (mg.L?1) 0,126 0,0205 1,00
Cobalto total(mg.L1)* 0,025 0,0013 0,05
Ferro dissolvido (mg.L1) 4,82 0,410 15,00
Manganés dissolvido (mg.L1) 1,01 0,1270 1,00
Niquel total (mg.L?) 0,81 0,0610 2,00
Vanadio total(mg.L1)* 13,2 0,0038 0,10
Zinco total (mg.L?) 5,29 0,0419 5,00

Fonte: Construcdo do autor.

Uma vez que a concentracdo dos contaminantes na amostra tratada é mais
baixa que os limites encontrados na regulamentacdo em questdo (CONAMA
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430/2011), é possivel verificar a eficiéncia do nanocompdsito na remocao destes
micropoluentes aquaticos. A alta remocao destes metais pesados da amostra bruta,
indica uma excelente capacidade de adsor¢cao do nanomaterial obtido neste estudo.

4. CONCLUSAO

7

A partir dos resultados obtidos ao decorrer deste trabalho, & possivel
confirmar a obtencdo do nanocomposito GO-CS-Fe304, bem como sua eficiéncia na
remocao dos metais pesados. A partir destes resultados iniciais, serdo realizados
novos testes de adsorcdo, bem como estudos da variacdo do pH da solucéo,
concentracdo do adsorvente, estudo cinético e termodinamico, afim de encontrar a

melhor condicdo para que 0 processo ocorra.
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