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RESUMO

O setor industrial téxtil utiliza um grande volume de agua nos processos de fixacado de
cor as fibras, gerando, por consequéncia, um volume elevado de efluentes de
composi¢cdo complexa. Assim, justifica-se o estudo de processos e materiais mais
efetivos e acessiveis ao tratamento desses efluentes. Dentre as diversas formas de
tratamento, ha os Processos Oxidativos Avancados (POA’s), que sdo baseados na
formacdo de radicais livres, especialmente, radicais hidroxila (-OH). Dentre os POA’s, o
processo Fenton heterogéneo — que utiliza um catalisador a base de Fe para geracao
de -OH tem ganhado destaque por, além da efetividade do processo, apresentar baixo
custo na sintese dos materiais férricos. Ainda, os reagentes do processo Fenton sao
mais faceis de operar do que os processos de tratamento com ozénio e luz UV, que
requerem um gerador de Oz e uma fonte de UV, respectivamente. No presente trabalho
foram sintetizadas nanoparticulas magnéticas de ferro (NPM-Fe) por co-precipitacao de
ions Fe?* e Fe3* em meio alcalino para posterior deposicao sobre carvoes sintetizados
a partir do residuo agroindustrial biomassa do caja (Spondias mombin L.); os materiais
obtidos foram empregados em um sistema modelo de contaminante via adsorcéo e,
também, degradacao por Fenton heterogéneo. Ainda, as NPM-Fe foram caracterizadas
por difracdo de raios-X e os carvoes foram avaliados quanto ao seu pH e teor de
umidade e cinzas.
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SYNTHESIS AND APPLICATION OF MAGNETIC IRON NANOPARTICLES IN
THE REMOVAL OF POLLUTANTS BY ADSORPTION AND DEGRADATION'

ABSTRACT

The textile industrial sector uses a large volume of water in the processes of fixing color
to fibers, consequently generating a high volume of effluents with a complex composition.
Therefore, the study of more effective and accessible processes and materials for
treating these effluents is justified. Among the various forms of treatment, there are
Advanced Oxidative Processes (AOPs), which are based on the formation of free
radicals, especially hydroxyl radicals (-OH). Among the POA's, the heterogeneous
Fenton process - which uses an Fe-based catalyst to generate ‘-OH - has gained
prominence because, in addition to the effectiveness of the process, it presents a low
cost in the synthesis of ferric materials. Furthermore, the Fenton process reagents are
easier to operate than the ozone and UV light treatment processes, which require an O3
generator and a UV source, respectively. In the present work, magnetic iron
nanoparticles (NPM-Fe) were synthesized by co-precipitation of Fe2+ and Fe3+ ions in
an alkaline medium for subsequent deposition on charcoal synthesized from the agro-
industrial biomass residue of caja (Spondias mombin L.); The materials obtained were
used in a contaminant model system via adsorption and also degradation by
heterogeneous Fenton. Furthermore, the NPM-Fe were characterized by X-ray
diffraction and the coals were evaluated for their pH and moisture and ash content.
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INTRODUCAO

Ao longo da sua existéncia, a industria téxtil tem mostrado potencial para
crescimento e aperfeicoamento das suas tecnologias visando ao atendimento da
demanda com manuteng&o dos requisitos de qualidade (CORREIA et al., 2013). No
processamento de fixagcdo de cor as diversas estruturas, o setor téxtil faz uso de um
elevado volume de agua, gerando um grande volume de efluentes de composicao
complexa ao tratamento.

Nesse contexto, os chamados Processos Oxidativos Avangados (POA’s) tém
recebido grande atencado por serem capazes de converter poluentes refratarios em
espécies quimicas indécuas (ALATON et al., 2002). Os POA’s se baseiam na geracao
de radicais livres, em especial o radical hidroxila (-OH), uma vez que este possui alto
poder oxidante, capaz de promover a degradacdo de varios compostos poluentes
organicos, levando-os a mineralizagdo completa (conversdo em CO; e H0)
(HIRVONEN et al., 1996; NOGUEIRA & amp; JARDIM, 1998; VINODGOPAL et al.,
1998; SILVA, 2007). Dentre os POA’s, a reacao de Fenton heterogéneo se destaca por
sua eficiéncia, facilidade de conducdo das reacdes e viabilidade econbémica. Esta
reagao consiste na utilizagdo de peroxido de hidrogénio (H202) em conjunto com um
catalisador sélido contendo ferro (Fe).

Assim, o objetivo deste trabalho foi sintetizar nanoparticulas magnéticas de Fe
(NPM-Fe), caracteriza-las e deposita-las sobre carvdes obtidos a partir do residuo
agroindustrial biomassa do caja (Spondias mombin L.) e, posteriormente, analisar a
eficiéncia do material massico e dos compadsitos na adsorcao e também na degradacao
do corante azul de metileno (AM), que foi utilizado como modelo de contaminante.

MATERIAIS E METODOS

Para sintese do carvao, aferiu-se uma massa da biomassa do caja triturado e,
apos, a mesma foi levada a mufla em temperatura de 500 °C / 2 horas. Em seguida, o
material foi macerado e acomodado devidamente em recipiente adequado.

Para a obtencdo das nanoparticulas magnéticas de Ferro (NPM-Fe) dissolveu-
se massas de FeSO.. 7H.0 e FeCls. 6H,O em 30 mL de agua deionizada contendo 4
mL HCI concentrado — Solucao I. Em seguida, esta solucao foi gotejada sob 500 mL de
uma solugdo de NaOH (1,5 mol. L") em agitagdo mecanica vigorosa por 5 minutos. A
mistura permaneceu sob agitagao por mais 15 minutos apés o contato da Solugéo | com
a solucdo de NaOH. O sistema formado foi reservado a maturagdo por 24 horas. O
precipitado magnético obtido foi separado do sobrenadante com auxilio de um ima de
neodimio; em seguida, foi lavado duas vezes com agua deionizada € mais uma outra
lavagem com acetona. Em seguida, o material foi seco a 105 °C / 72 horas. Apés, o
material foi macerado e reservado adequadamente.

Repetiu-se o procedimento anterior a sintese das NPM-Fe duas vezes e, a
obtencao dos materiais/amostras NPM-Fe/C1, NPM-Fe/C2 e NPM-Fe/3, adicionou-se o
carvao previamente sintetizado em etapas distintas para o preparo de cada uma das
amostras. Para a sintese de NPM-Fe/C1, o carvao sintetizado foi adicionado antes de
ser posta em maturagao; para NPM-Fe/C2, o carvéao foi adicionado apds o periodo de
maturacao; e para NPM-Fe/3, o carvao foi adicionado apds a ultima lavagem.

Os materiais obtidos foram submetidos a testes de caracterizacdo e ensaios
cinéticos de degradagéo e de adsor¢dao do AM. Os experimentos de degradagao foram
conduzidos a partir da oxidacédo da solu¢do do azocorante em presenca de H>O, com
10 mg dos respectivos catalisadores em cada aplicagdo, monitorada por medidas em
espectrofotdmetro UV/Vis em 665 nm. As medidas foram obtidas em triplicata, em
intervalos de tempo pré-determinados, sob agitagdo constante, a temperatura e pressao
ambiente. Os ensaios de adsor¢ao foram conduzidos similarmente, inclusive em termos
de intervalos de tempo a analise, com exceg¢ao do uso de H2O..
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizacao das NPM por difracao de raios-X indica que houve formacao de
material cristalino, com picos intensos. De acordo com o banco de dados ICSD, os picos
observados (26 = 30,1°, 35,5°, 43,2°, 53,6°, 57,1° e 62,7°) ratificam a formacgao
majoritaria de particulas de 6xido de ferro com estrutura cubica da magnetita (FesOs),
(ICSD 084611), confirmando a eficiéncia da tecnologia empregada a sintese das NPM-
Fe.

As caracterizacbes realizadas do carvao ativado (CA) apontaram para um pH
levemente alcalino (8,4) e baixos teores de umidade e cinzas, 0,14% e 1,21%,
respectivamente, indicando que a rota de sintese empregada foi eficiente ao perfil de
material de interesse.

Os graficos 1 e 2 mostram os resultados obtidos para os ensaios de degradacao
e adsorc¢do do azocorante azul de metileno.
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Gréfico 1. Resultados dos ensaios de degradacao das amostras NPM-Fe, NPM-Fe/C1, NPM-
Fe/C2 e NPM-Fe/C3.
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Grafico 2. Resultados dos ensaios de adsorgao das amostras NPM-Fe, NPM-Fe/C1, NPM-
Fe/C2 e NPM-Fe/C3
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CONCLUSOES

Foi possivel sintetizar o carvao a partir da biomassa do caja para servirem de
suporte catalitico as NPM-Fe. Os resultados de adsorcao e de degradacdo do AM
evidenciam a eficiéncia dos materiais, indicando que estes podem vir a se constituir em
fontes promissoras e eficientes em processos de remocdo de contaminantes com
estrutura similar ao AM, presentes em efluentes industriais.
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