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RESUMO

Um dos maiores desafios da atualidade é o controle e geracéo de efluentes que séo
lancados ao meio ambiente devido a expansdo industrial. Nesse aspecto, este
estudo visou preparar compositos de MOFs e ferrita de cobalto para remover o
corante azul de metileno em efluentes industriais. A ferrita de cobalto foi obtida pelo
método sol-gel, e os compdsitos via refluxo. A caracterizagdo incluiu microscopia
eletrbnica e difracdo de raios-X, confirmando a incorporacdo dos materiais. A
eficacia adsortiva foi avaliada por espectroscopia UV-visivel, destacando que o
compotico CoMIL25 demonstrou maior capacidade de adsorcao.

INTRODUCAO

A crescente emissdo de poluentes organicos devido ao rapido crescimento
populacional e industrial exige tecnologias de tratamento eficazes para mitigar seus
impactos na saude humana e animal e no ambiente. Um método em destaque é a
adsorcao por compdsitos porosos.

Dentre as estruturas magnéticas promissoras na remocgdo de poluentes
organicos de corpos de agua, destacam-se as ferritas de cobalto (CoFe,0,),
nanoparticulas magnéticas com atividade catalitica para processos quimicos, como
a remocado e degradacdo de corantes organicos em presenca de peroxido
(KALAM et al., 2018).

As Estruturas metalorganicas (MOFs), redes cristalinas de ions metalicos e
ligantes, podem absorver gases, liquidos e moléculas organicas, oferecendo
vantagens na adsorcdo e separacdo de poluentes quando combinadas com
particulas magnéticas. Isso permite a reutilizacdo das MOFs e reduz perdas de
material (QIAQO, et al., 2021).

Nesse contexto, a proposta deste projeto foi desenvolver um hibrido de
particulas magnéticas de CoFe,O, envelopadas com MOFs de ferro e acido
trimésico [MIL-100(Fe)], e aplica-lo na adsorcéo e degradacdo catalitica do corante
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organico azul de metileno, na presenca de peroxido de hidrogénio, avaliando a
melhor condicdo de atividade do material mediante planejamento fatorial.

MATERIAIS E METODOS
Nanoparticulas magnéticas

As nanoparticulas magnéticas foram sintetizadas por método sol-gel em
refluxo com banho Maria a 60 °C. Foram adicionados Cloreto de cobalto (I), Cloreto
de ferro (lll) e &gua ultrapura. Apos 2 horas, adicionou-se &cido citrico anidro e
hidroxido de aménio, elevando a temperatura para 90 °C por 2 horas. A mistura foi
transferida para um béquer e estufada a 90 °C por 14 horas. O gel foi calcinado a
500 °C por 2 horas, seguido de trés lavagens com &gua ultrapura e sedimentacdo
magnéetica.

Estrutura metalorganica

As estruturas metalorganicas de ferro e cobalto foram sintetizadas em sistema
fechado com gas hélio. Uma Solucéo A foi preparada dissolvendo 1,676 g de acido
trimésico em 23,72 g de hidréxido de sodio 1,0 mol.L-1. Uma Solugdo B foi
preparada dissolvendo 2,26 g de cloreto ferroso em agua ultrapura com particulas
de CoFe,04. A Solucao A foi adicionada a B gota a gota com agitacdo constante a
temperatura ambiente. Apdés completa adicdo, a amostra foi agitada por 24 horas,
filtrada a vacuo e lavada trés vezes com agua ultrapura e uma vez com etanol. Por
fim, a amostra foi seca a vacuo a temperatura ambiente (GUESH et al., 2017).

Caracterizacéo

A caracterizacdo morfolégica do compdsito deu-se por meio das técnicas de
microscopia eletrbnica de varredura e transmissdo utilizando um microscépio
eletrbnico de varredura modelo Quanta 250, FEI e um microscopio eletrénico de
transmissao modelo JEM 1400, JEOL.

A cristalinidade do compdésito foi avaliada a partir da técnica de difragdo de
Raios X utilizando um equipamento modelo 6000 X-ray, Shimadzu com fonte de
radiacéao de cobre.

Adsorcéo

A amostra de compadsitos de CoFe,04/MIL-100(Fe) foi inserida em solucao do
corante organico azul de metileno, em propor¢do de 20 miligramas de compdsito
para 100 mL de solucdo, nas concentracdes de 25, 50, 75 e 100% da massa total
composta pelas nanoparticulas magnéticas.

Os ensaios de adsorcao foram realizados em banho Dubnoff a 25 °C sob
agitacdo controlada seguida da remocdo magnética dos compdsitos apds a
adsorcao, e submetendo a solucdo a espectroscopia de absor¢cdo molecular na
regiado do UV-Visivel com equipamento modelo Cary 50 UV-vis, Varian, em
comprimento de onda de 665 nandmetros. A degradacdo do corante azul de
metileno com uso de 0,33 mL de peréxido de hidrogénio 30% deu-se de maneira
semelhante, adaptando metodologia proposta por DAS e colaboradores (DAS, K.;
DAS, B.; DAHR, S., 2020).
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizacdo morfologica de todos os materiais foi realizada por meio da
técnica de Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV), em diferentes niveis de
magnificacdo (Figura 1A). Através das micrografias, € evidenciado que ha um
material com caracteristica morfolégica semelhante as CoNP (nanoparticulas de
cobalto) revestido por uma capa de estrutura similar a MIL100. As amostras
Co25MIL e Co50MIL possuem caracteristica de particulas estabilizadas, ja4 a
Co75MIL apresentou maior agregacao e desordem na estrutura.

Para avaliar a cristalinidade e composicdo dos compostos, realizou-se a
Difracdo de Raios-X (DRX), cujos resultados estdo na Figura 1B. Os picos de DRX
mostraram uma estrutura cubica de face centrada correspondente a nanoparticulas
de ferrita de cobalto espinélio puro, com indices hkl de (111), (220), (311), (222),
(400), (422), (511) e (440), em conformidade com o padrédo de espinélio de ferrita
de cobalto (Fd-3m, JCPDS No. 22-1086) (KALAM et al., 2018). Os picos de DRX da
MIL100 coincidem com os de Guesh et al. (2017), destacando-se os picos em 20 de
27.7°, 24°, 20.1°, 18.2° € 10.7° (GUESH, 2017).
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Figural — A) Micoscopia Eletrﬁnica de Varredura (MEV) e B) Difracdo de Raios X (DRX) dos
materiais preparados.

Quanto a capacidade adsortiva, esta foi maior para os compdsitos que
continham maior propor¢cdo de MOF em relacdo a massa, sendo, em ordem de
crescente Co25MIL, Co50MIL, Co75MIL e as nanoparticulas. Os respectivos
graficos sdo mostrados na Figura 2, nas duas primeiras colunas, em azul. Do outro
lado observa-se, em mesma ordem, de cor verde, o resultado da degradacdo do
corante na presenca do peréxido de hidrogénio.

Co25

Co50

Co75

CoNP

nnnnnnnnnnn

Figura 2 — Capacidade adsortiva dos compdsitos (lado esquerdo) e capacidade adsortiva relacionada
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a degradacao com perdéxido (lado direito).
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A degradacao do corante na presenca do peréxido teve adsorcdo com maior
capacidade adsortiva, ou seja, as solu¢cdes tiveram menores valores de absorbancia
gue se apresentaram mais rapidamente do que em comparagdo ao Mmesmo
compaosito na auséncia do peroxido.

CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos, conclui-se que os compdésitos desenvolvidos
apresentaram as caracteristicas morfologicas esperadas, indicando que as sinteses
correram adequadamente. As adsor¢cdes mostraram bom potencial de degradacéo,
mas ainda nao o suficiente para deixar a solucéo cristalina, podendo depender do
tipo de solugéo e da respectiva concentracdo a que forem submetidos.
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