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RESUMO

Neste trabalho foi proposto a sintese de nanoparticulas de ferro-polifenol (FeNPs) utilizando
cascas de eucalipto e solucdo aquosa de cloreto férrico, na proporcao de 2:1, e avaliacdo de
sua capacidade adsortiva, utilizando o corante alaranjado de metila, para uma possivel
aplicabilidade em remediagdo ambiental, onde residuos ficariam adsorvidos em sua
superficie, facilitando sua remocdo. FeNPs foram obtidas através da mistura entre extrato
aquoso da casca do eucalipto e solugcdo 0,1 mol.L? de FeCls, na proporcédo de 2:1 v/v. O
extrato aquoso obtido foi caracterizado por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) e
as FeNPs por espectroscopia eletronica (UV-Vis) e vibracional (FTIR), BET, difratometria de
raios-X (DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV) acoplado a um sistema de
energia dispersiva (EDS). A analise cromatografica do extrato aquoso mostrou que sua
composicao se da, principalmente, por derivados do &cido elagico e géalico. As imagens do
MEV/EDS mostraram que as particulas se apresentam em escala nano, porém, a maioria
encontra-se em micrometros. Através do difratograma constatou-se que as FeNPs sdo
amorfas. Para avaliagdo da capacidade adsortiva, utilizou-se 25, 50, 56, 100 e 200 mg da
amostra em uma solucgdo de alaranjado de metila (AM) 2,5.10° mol.L. Obteve-se espectros
eletrdnicos a cada 24 horas durante 3 dias e observou-se um deslocamento da banda do
AM de 464 nm para 504 nm, associado a transferéncia de protons dos polifendis presentes

nas FeNPs para o corante.

Palavras-chave: Casca de Eucalipto. Nanoparticulas de Ferro. Ferro-Polifenol.

ABSTRACT

In this work it was proposed the synthesis of iron-polyphenol nanoparticles (FeNPs) using
eucalyptus barks and agueous solution of ferric chloride, in the ratio of 2: 1, and evaluation of
their adsorptive capacity, using orange methyl dye, for a possible applicability in
environmental remediation, where waste would be adsorbed on its surface, facilitating its
removal. FeNPs were obtained by mixing between aqueous extract of the eucalyptus bark
and 0.1 mol.L? solution of FeCls, in a ratio of 2:1 v/v. The aqueous extract was characterized

by high performance liquid chromatography (HPLC) and FeNPs by electronic (UV-Vis) and
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vibration (FTIR) spectroscopy, BET, X-ray diffractometry (XRD) and scanning electron
microscopy (SEM) coupled to a dispersive energy system (EDS). The chromatographic
analysis of the aqueous extract showed that its composition is mainly produced by ellagic
and gallic acid derivatives. The SEM/EDS images showed that the particles are present at
nanoscale, but most are in micrometers. Through the diffractogram it was verified that the
FeNPs are amorphous. To evaluate the adsorptive capacity, 25, 50, 56, 100 and 200 mg of
the sample were used in a solution of methyl orange (MO) 2.5.10° mol.L%. Electron spectra
were obtained every 24 hours for 3 days and was observed a shift of the MO band from 464
nm to 504 nm, associated with proton transfer from the polyphenols present in FeNPs to the

dye.

Keywords: Eucalyptus Bark. Iron Nanoparticles. Iron-Polyphenol.
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1. INTRODUCAO

Nanoparticulas metalicas (MNPs) tém sido extensivamente usadas em numerosas
aplicacBes tecnoldgicas devido a suas melhores, mais notaveis e mais novas propriedades
fisicas, quimicas e biolégicas comparado as particulas em maior escala (SHIVAKUMAR et
al., 2017). Os métodos existentes para a sintese de tais compostos sdo variados, porém
geralmente sdo caros, requerem um equipamento especial, alta energia e envolvem
substancias quimicas téxicas, corrosivas e inflamaveis (WEI et al., 2016). Por exemplo, um
dos métodos mais comumente utilizados se baseia na mistura entre uma solucao salina do
metal percursor e diferentes agentes redutores, que podem atuar também como
estabilizantes para evitar a coalescéncia das nanoparticulas (NPs), entretanto a maioria dos
agentes redutores relatados sdo usualmente associados com grande risco ambiental e
toxicidade (SANTOS et al., 2014).

Uma das principais desvantagens no uso de particulas em escala nano é sua
caracteristica de facil aglomeracéo, entretanto possuem melhor capacidade para atividades
de reducado de poluentes devido a sua maior area superficial, 0 que, consequentemente, a

torna mais reativa.

Uma sintese mais sustentavel tem sido amplamente estudada no mundo académico.
A obtencdo de nanocompostos através de produtos naturais é algo que estd em crescente
desenvolvimento devido a seu baixo custo, acessibilidade as matérias primas e produtos
com menor teor de toxicidade. Esforgos tém sido empregados para transformar residuos
naturais em produtos com utilidades comerciais devido a seus ricos componentes bioativos,

como as vitaminas, 0os minerais, 0s aminoacidos, polifenéis, etc (KUPPUSAMY et al., 2016).

Alguns estudos tem usado extratos de eucalipto na preparacéo de nanoparticulas de
ferro, prata e ouro. Por exemplo, na sintese de nanoparticulas de prata, polifendis e
proteinas presentes nas folhas de eucalipto, atuam como agentes redutores e estabilizantes
(MO et al., 2015). As nanoparticulas de ferro (FeNPs) tem atraido interesse substancial para
o tratamento da agua contaminada por poluentes organicos ou inorganicos, devido a sua
alta reatividade superficial (WANG et al., 2014).

Nesse projeto pretende-se observar a aplicabilidade de nanoparticulas de ferro-
polifenol, sintetizadas por método verde, como adsorvente de residuos para remediacao
ambiental. O material escolhido para avaliagdo da capacidade adsortiva foi o corante
alaranjado de metila, também utilizado como corante téxtil, que sdo corantes de dificil
degradacédo (PEIXOTO et al., 2013).
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2. REFERENCIAL TEORICO
2.1 NANOPARTICULAS

Segundo Wang (2013), nanoparticulas de ferro podem ser sintetizadas a partir da
mistura entre um extrato aquoso de folhas de eucalipto com uma solucdo de cloreto férrico,
na proporcao de 2:1 v/v. Os compostos responsaveis por essa sintese sédo os polifendis, que
atuam formando um quelato com o Fe®*, obtendo-se assim as nanoparticulas de Fe-polifenol
(figura 1). Tais polifendis estdo, também, presentes nas cascas do eucalipto, um residuo

descartado pelas industrias fabricantes de papel.

Figura 1. Reacédo de formag&o do quelato de ferro com polifendis.
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Fonte: WANG, 2013.

Alguns autores, entretanto, defendem a ideia de que os polifenéis possam agir como
um agente redutor e estabilizador, reduzindo o Fe®" a Fe?, formando nanoparticulas de ferro
zero valente (MADHAVI et al., 2013).

As nanoparticulas de Fe-polifenol apresentam uma alta capacidade adsorvente. Os
polifendis, em torno do ferro, podem reduzir sua toxicidade, fazendo com que possa ser

aplicado na purificacédo da agua (WANG, 2013).

Varios métodos tém sido empregados para a sintese de FeNPs, como os Bottom Up
e Top Down. A sintese pelos métodos Bottom Up é feita através da reacéo de sais ferro (Il)
ou ferro (Ill) com borohidreto de sddio, que é o mais tradicional método quimico de reducao;
e os meéetodos Top Down, se baseiam na decomposicdo de complexos contendo ferro.
Porém algumas limitagfes sdo encontradas em ambos os métodos, pois eles exigem ou
equipamentos especiais ou alta energia, sem contar o uso de substancias quimicas toxicas,
corrosivas e inflamaveis, como o NaBH, ou solventes organicos envolvidos durante o
processo (WANG et al., 2014).
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Devido a sua capacidade adsovente, as FeNPs podem ser usadas na remocao de
varios contaminantes da agua, como corantes (ALEXIOU; MENDONCA; ROMOFF, 2017),
cromio (ALEXIOU; GODIM; ROMOFF, 2018), entre outros.

2.2 EUCALIPTO

Quando se trata de florestas de eucalipto, a madeira é a matéria-prima mais
procurada, sendo as outras partes da arvore (cascas, folhas, ramos e raizes) tratadas como
residuos (CASTRO et al., 2017). Plantac6es de eucalipto ocupam vastas areas em paises
Ibéricos e da América do Sul, sendo largamente utilizados na produgéo de papel e polpas.
Porém ha o crescente volume de residuo, que sao queimados ou deixados na floresta. Eles
possuem componentes valiosissimos, que podem ser explorados e utilizados, minimizando
os danos ambientais. Os &cidos ursdlicos e oleandlicos, por exemplo, presentes em cascas
de eucalipto, apresentam significantes propriedades anticancerigenas (DOMINGUES et al.,
2011).

Cascas e ramos, residuos do eucalipto, podem ser usados na producdo de bioetanol.
Aproximadamente 30% da biomassa produzida no Brasil por florestas de eucalipto € perdida
na forma de residuos. A proporgdo de cascas em florestas de eucalipto pode alcancar entre
10 e 12% do total de biomassa colhida, isso representa um volume de 15 a 20 ton/ha/ano,

tornando-a uma promissora matéria-prima para a producao de bioetanol (LIMA et al., 2014).

2.3 CORANTES

Os corantes sdo compostos por um grupo croméforo, responsavel pela cor, e por um
grupo funcional, que se liga as fibras do tecido (FERNANDES et al, 2010). Eles sdo
estaveis, téxicos e cancerigenos, e seu descarte, sem tratamento prévio, ocasiona um
grande maleficio ambiental. Devido a isso, é imprescindivel a descolorizagdo e degradacéo
de seus residuos antes do descarte ao meio ambiente. (ZENG et al., 2014), que pode ser

realizada através da adsor¢cdo em nanoparticulas, por exemplo.

A indastria de corantes desempenha um importante papel na economia mundial,
visto que seus produtos sdo muito usados em atividades fabris (PEIXOTO et al., 2013), séo,
também, largamente utilizados em industrias cosméticas, de couro, borracha, etc. Os
efluentes destas industrias dispdem de uma grande quantidade de corantes, o que em
contato com grandes volumes de 4gua ocasionam um aumento na Demanda Quimica de

Oxigénio (DQO) e reducdo na penetracao da luz e visibilidade na 4gua.
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3. PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS
3.1 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DO EXTRATO AQUOSO

A obtencdo do extrato aquoso de eucalipto foi realizada segundo Wang (2013). 500
mL de agua Milli-Q, a 80°C, foram adicionados a 50,0 g de cascas de eucalipto em p6. A
mistura foi mantida sob agitacdo magnética por 1h. Apds o resfriamento do extrato,
procedeu a filtracdo a vacuo e o liquido resultante foi centrifugado a 4000 rpm por 1h, para
retirada de soélidos remanescentes. A fim de aumentar o rendimento, com o soélido
remanescente da filtragdo a vacuo realizou-se uma segunda extracdo. Para tal, 0 mesmo
procedimento utilizado na 12 extracdo procedeu-se na 22, porém apos a filtracdo a vacuo
ndo houve centrifugacéo, contrariamente a 12 extracdo. Ambos os extratos foram mantidos
sob refrigeracdo. Os extratos foram denominados EX1 para a primeira extracdo e para a
segunda, EX2.

Na obtencdo dos espectros eletrénicos utilizou-se um espectrofotbmetro UV-Visivel
da Agilent modelo 8453. As medidas foram efetuadas na regido de 190 a 1100 nm usando
cubetas de quartzo de 1 cm de caminho optico.

A andlise cromatogréfica foi realizada em um cromatogréfico de alta eficiéncia da
Agilent 1260 com detector DAD. Para tal, preparou-se dois eluentes, A e B. No eluente B
(Acido Formico 0,1% em ACN) adicionou-se 2 ml de &cido féormico em um baldo volumétrico
de 2 L, completando seu volume com acetonitrila (ACN). No eluente A (Acido Formico 0,1%
90H20/10ACN) preparou-se uma solucéo de &cido formico 0,1% em meio aquoso, em um
baldo volumétrico de 2 L, retirou-se 200 ml desta solu¢cdo e completou-o com 200 ml do

eluente A.

O volume da injegao utilizado foi de 40,00 yL, com o tempo de corrida de 70 minutos.
O cromatograma foi registrado no comprimento de onda de 250 nm. A temperatura da

coluna foi de 45°C.

3.2 OBTENCAO E CARACTERIZACAO DA SOLUCAO DE FeClz 0,1mol/L

A solucdo de FeCl; 0,1 mol/L foi preparada utilizando 27,05 g do FeCls-6H,O
solubilizados em 1 L de agua destilada. Partindo desta solucédo estoque, diluicbes foram

efetuadas e obtiveram-se seus espectros eletronicos.
3.3SINTESE E CARACTERIZAQAO DAS NANOPARTICULAS DE FERRO-POLIFENOL

As nanoparticulas foram obtidas seguindo o procedimento descrito por Wang (2013).
Para tal, o volume obtido de extrato aquoso — 300 ml da EX1 e 200 ml da EX2 — foi

misturado com a solugdo de FeCl; na proporcdo de 2:1 v/v. A suspensdo resultante foi
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transferida a tubos de ensaio que foram centrifugados a 4000 rpm durante 2hrs. O sélido
decantado foi colocado em um baldo de fundo redondo, mantido no congelador por 24hrs e
liofilizado. O solido resultante da EX1 foi denominado FeNP1 e da EX2, FeNP2. FeNP1 e
FeNP1 foram mantidas no dessecador em pequenos frascos cobertos com parafilm, onde
efetuou-se varios furos pequenos para promover saida de possiveis vapores de agua. Os
frascos permaneceram no dessecador durante 21 dias. Pesou-se os frascos, em dias
intercalados, para verificar se as massas mantinham constantes. A massa da FeNP1

resultou em, aproximadamente, 0,2832 g e a FeNP2, em 0,3703 g.

As particulas foram caracterizadas em um Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV) da Joel JSM-6510, acoplado a um Sistema de Energia Dispersiva (EDS) da Thermo
Scientific Ultradry. A FeNP1 foi dispersa em etanol (0,58 g.L*) e metanol (0,46 g.L?), a fim
de verificar em qual dos dois &lcoois ocorria melhor dispersdo. A FeNP2 foi dispersa apenas
em metanol (0,45 g.L). Em todas as andlises do MEV as particulas foram analisadas sob
uma placa de silicio, para melhor definicdo das imagens.

Os espectros eletrbnicos das amostras foram obtidos em um espectrofotdmetro da
Thermo Scientific modelo Genesys, através da dispersdo das particulas em metanol
([FeNP1]: 0,30 g.L 't e [FeNP2]: 0,21 g.L?).

Os espectros vibracionais foram obtidos num espectrofotbmetro IRAffinity-1 da
Shimadzu, no intervalo de 4000 a 400 cm, a partir da dispersdo de aproximadamente, 0,5

mg da amostra em 200 mg de KBr.

A caracterizagdo pelo BET e DRX foi realizada apenas na FeNP1. Calculou-se a
area superficial das particulas e o volume total de poros através da técnica do BET, a partir
de 26 mg da amostra, em um equipamento da Bel Japan, INC modelo Belsorp Max. Para a
caracterizacdo por Difragdo de Raios-X (DRX), utilizou-se toda a amostra (trata-se de um

método nado destrutivo).

3.4 AVALIACAO DA CAPACIDADE ADSORTIVA DAS NANOPARTICULAS

Preparou-se uma solugdo de alaranjado de metila (AM) de 5.10* mol.L? adicionando
0,0160 g do corante (F. Maia Industria e Comércio Ltda.) em um baldo volumétrico de 100

ml e completando-o com agua destilada.

Para avaliacdo da capacidade de adsorcao dilui-se a solu¢cdo de AM adicionando 2,5
ml em erlenmeyers de 125 mL e completando o volume total de 50 mL com agua destilada,
resultando em uma solucdo de [AM]: 2,5.10° mol.Lt. Adicionou-se 25, 50 e 56 mg de

FeNP1, 100 e 200 mg de FeNP2 em cada erlenmeyer. Os frascos foram colocados em uma
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mesa agitadora a 500 rpm por 72h. A cada 24h, retirou-se uma aliquota da solu¢cdo AM de

cada frasco e obteve-se 0s espectros eletrbnicos dessas solugdes.

4. RESULTADO E DISCUSSAO
4.1 CARACTERIZACAO CROMATOGRAFICA DO EXTRATO AQUOSO

Através da obtencdo do cromatograma do extrato aquoso de eucalipto (figura 2), e
comparando-se os perfis espectrais obtidos com os descritos na literatura, foi possivel
identificar a presenca de derivados do acido galico (VERZA et al., 2007), com menor tempo
de retencéo, e elagico (LEONARDO JR, 2014), com maior tempo de retencdo, como pode
ser observado nas figuras 3 e 4.

Figura 2. Cromatograma do extrato aquoso de eucalipto utilizando comprimento de onda de 250 nm.

=1
mAl | B
ko

27.474

20.710

1400 —|
1200
1000 —|

200 —|

20.297

A0 —|

400 —|

200 —|

& 10 15 20 25 20 25 min

Fonte: Autoria propria.



Universidade Presbiteriana Mackenzie

Figura 3. Espectro eletrénico do derivado de acido galico com tempo de retencao de 8,43 minutos.
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Figura 4. Espectro eletrénico do derivado de 4cido elagico com tempo de retengéo de 28,55 minutos.
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4.2 ESPECTROS ELETRONICOS DO EXTRATO AQUOSO, DA SOLUCAO DE FeCl; E
DAS NANOPARTICULAS

Os espectros eletrénicos dos extratos aquosos de eucalipto (figuras 5 e 6)
apresentam uma banda em 200 nm e dois ombros em 268 e 360 nm, enquanto o da solugéo

de cloreto férrico apresenta uma banda em 294 nm.

A banda em 372 nm observada no espectro eletrdnico da FeNP1 (figura 5) pode ser
atribuida a um deslocamento da banda em 360 nm do extrato aquoso apés a interacao com
o cloreto férrico. O FeCls apresenta uma banda em 294 nm, que pode estar encoberta pela
banda dos componentes do extrato aquoso em 270nm ou ter desaparecido devido a

formacéo de Fe®.

O espectro eletronico da FeNP2 (figura 6) apresenta uma banda em 368 nm que
também pode ser atribuida a um deslocamento da banda do extrato aguoso em 360 nm.
Porém ndo apresenta nenhuma banda bem definida que possa ser atribuida ao

deslocamento da banda relativa ao cloreto férrico, somente ombros ao redor de 260 nm. A
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presenca de duas bandas em 201 e 222 nm pode ser atribuida a um deslocamento da

banda em 200 nm do extrato aquoso apds adicdo do cloreto férrico.

Figura 5. Espectros eletrénicos do extrato aquoso obtido na 12 extracéo (EX1), da solugdo aquosa de
cloreto férrico (60 mmol.L 1) e das particulas FeNP1 (0,30 g.L?) dispersas em metanol.
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Figura 6. Espectros eletrdnicos do extrato aquoso obtido na 22 extracdo (EX2), da solu¢éo de cloreto
férrico (60 mmol.LY) e das particulas FeNP2 (0,21 g.L!) dispersas em metanol.
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4.3 ESPECTROS VIBRACIONAIS DAS NANOPARTICULAS FeNP

Nos espectros vibracionais das FeNPs € possivel observar (figura 7), uma banda ao
redor de 3400 cm?, relativo ao estiramento do grupo OH. A banda de intensidade média
observada em 1634 cm?, pode ser atribuida ao estiramento das ligacdes C=C do anel

aromatico. Na regido 1400 — 600 cm?, os espectros referentes a FeENP1 e FeNP2 sdo
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bastante distintos, o que pode ser atribuido ao fato das nanoparticulas serem provenientes
de extratos diferentes. Uma atribuicdo tentativa das bandas foi feita com base na literatura
(SILVERSTEIN, 1991) e encontra-se na tabela 1.

Figura 7. Espectro vibracional das nanoparticulas FeNP.
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Fonte: Autoria prépria.

Tabela 1 — Valores de numero de onda das principais bandas observadas no espectro infravermelho
das nanoparticulas FeNP.

Nimero de onda (cm™) Tentativa de atribuicéo
FeNP1 FeNP2
3420 3393 v(OH)
2918 2922 v(C-H)
2850 2853 v(C-H)
1634 1637 v(C=C)
1556 v(C=C)
1385 1392 S(COH)
1261 1265 vs(C-0)
1072 1070 5(CH)
844 vas(C-O)
665 3(0OH)

Fonte: Autoria propria.
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4.4 CARACTERISTICAS ADICIONAIS DAS NANOPARTICULAS

A andlise pela técnica de BET da FeNP1 mostrou que ela tem uma area superficial
de 0,91 m2.g?, maior que o observado na literatura (SARIN; PANT, 2006), um volume total

de poros de 2,47.10°2 cm3.g! e um diametro médio dos poros de 10,8 nm.

O difratograma obtido da FeNP1 (figura 8), similar ao descrito por Wang (2013), ndo
revela picos distintos de difracdo, sugerindo que as particulas de ferro-polifenol ndo séo

cristalinas.

Figura 8. Difratograma da FeNPL1.
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As imagens (obtidas no microscépio eletrbnico de varredura (MEV) da FeNP1,
dispersas em etanol (figura 9A), mostraram particulas em tamanho micrométrico, porém a
andlise realizada da dispersdo em metanol (figuras 9B, 9C e 9D), tanto da FeNP1 quanto da
FeNP2, apresentou algumas particulas em escala nanométrica. Ainda assim, com grande
parte das particulas em tamanho micrométrico, ha uma perda na reatividade superficial da

amostra, devido a menor quantidade de nanoparticulas.
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Figura 9. Imagem do MEV com ampliacédo de 100x da FeNP1 dispersa em etanol (A) e em metanol
(B, C e D). As particulas marcadas com “Fe” (B) encontram-se em escala nano.
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Fonte: Autoria propria.

As andlises das imagens por EDS (figura 10) mostraram que as nanoparticulas sao

compostas, principalmente, de ferro, ions cloreto e oxigénio.
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Figura 10. Imagem do EDS da FeNP1 dispersa em metanol.
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4.5 AVALIACAO DA CAPACIDADE ADSORTIVA DAS NANOPARTICULAS

O espectro eletronico do alaranjado de metila (figura 11) apresenta duas bandas em
462 e 272 nm, cujos valores de absortividade molar calculados foram iguais a

(4,484+0,004).10* molt.cm™.L e (1,627+0,002).10* molt.cm™.L, respectivamente.

Figura 11. Espectros eletrbnicos das solucdes de alaranjado de metila em diferentes concentracdes.
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Fonte: Autoria propria.

Os espectros eletronicos das solu¢cbes de alaranjado de metila obtidos apés 24h, 48h

e 72h em contato com 56 mg de FeNP1 (figura 12) mostraram que a banda em 462 nm
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desloca-se para 504nm e um ombro surge ao redor de 540nm, indicando que hé interacao
do corante com as nanoparticulas. Segundo Cadorin (2012), o alaranjado de metila
apresenta uma banda em 456nm em valores de pH acima de 4,4, que se desloca para 505
nm em valores de pH abaixo de 3,1 (figura 13). Assim, deve estar havendo transferéncia de

prétons dos polifendis presentes nas FeNP para o corante.

Figura 12. Espectros eletronicos das solucdes de alaranjado de metila (2,4.10-5 mol.L1) apos 24, 48 e
72hrs em contato com 56 mg de FeNP1 e na auséncia de dela.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 13. Esquema da estrutura do alaranjado de metila em diferentes valores de pH.
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Fonte: Adaptado de CADORIN, 2012.

O mesmo comportamento foi observado com 25 e 50 mg de FeNP1 (figura 14),
sendo que quanto maior a quantidade de FeNP maior é o deslocamento da banda em 462

nm.
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Figura 14. Espectros eletrdnicos das solucdes de AM (2,4.10-° mol.LY) apés trés dias em contato com
56 (b), 50 (c) e 25 mg (d) de FeNP1 e na auséncia dela (a) .
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Fonte: Autoria prépria.

A banda em 272 nm torna-se mal definida, em ambos os casos (figuras 12 e 14)
provavelmente devido ao espalhamento causado pelas nanoparticulas residuais em
suspensao.

Observando os espectros eletronicos obtidos da solucéo de alaranjado de metila sem
contato com as particulas (figura 15) percebe-se que houve uma pequena diminuicdo da
intensidade da banda em 276 nm, enquanto a banda em 462 nm permaneceu praticamente

inalterada por trés dias. Ou seja, 0 corante é estavel na auséncia de FeNP.

Figura 15. Espectros eletronicos das solucdes de alaranjado de metila, AM, (5.10* mol.L!) obtidas
por 24, 48 e 72hrs na auséncia de FeNPL1.
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Fonte: Autoria propria.
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Quando se utiliza uma maior quantidade de nanoparticulas, como no caso da
interacdo do AM com a FeNP2 (figura 16), observa-se além do deslocamento da banda em
462nm para 504nm, uma diminuicdo da intensidade dessa banda com o passar do tempo.
Esse fato sugere que o processo ocorre em duas etapas, sendo que a primeira é a
transferéncia de protons e a segunda a degradacdo do corante. A degradacédo do corante

aumenta com a quantidade de Fe NP (figura 17).

Figura 16. Espectros eletronicos das solucdes de alaranjado de metila (2,4.10-°> mol.L'1) em Ohrs e
apos 24, 48 e 72hrs em contato com 200 mg de FeNP2 e na sua auséncia.
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Figura 17. Espectros eletrdnicos das solu¢des de alaranjado de metila (2,4.10° mol.LY) apds trés
dias em contato com 100 e 200 mg de FeNP2 e na sua auséncia.

3,
— 0 mg
— 100 mg
2.5 200 mg
2,0
©
[&)
[
<O
S 15
[72]
o)
<
1,0
0,5
0.0300 200 500 ~—500 70C

A (nm)
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5. CONSIDERACOES FINAIS

As nanoparticulas de ferro obtidas a partir da reacdo entre extrato de casca de
eucalipto e cloreto férrico foram caracterizadas por espectroscopia eletrénica e vibracional e
difratometria de raios-X. As imagens obtidas por MEV mostraram particulas em tamanho
micrométrico e nanométrico, ndo foi possivel calcular a porcentagem de particulas em
ambos os tamanhos, porém de acordo com as imagens obtidas, observa-se que se trata de
particulas majoritariamente micrométricas. As analises obtidas pela técnica de BET mostrou
que as particulas apresentam um didmetro médio dos poros de 10,8 nm. A utilizacdo da
solucdo de FeCl; em concentracdes iguais ou menores a 102 mol.L?, e o maior rigor no
controle da variagdo de temperatura durante o processo de sintese, poderiam ocasionar na

diminuicdo do tamanho médio das particulas.

De acordo com descrito na literatura (LI et al., 2017; FAN et al., 2009) foi possivel
observar o descoramento da solucdo de alaranjado de metila apds a adicdo das FeNP. Os
espectros eletrbnicos das solucbes de alaranjado de metila na presenca das FeNP
mostraram além de um deslocamento da banda de 464 nm para 504 nm, o que foi
associado a transferéncia de prétons dos polifendis presentes nas FeNP para o corante, a
diminuicdo da intensidade da banda em 504 nm quando se utiliza uma maior quantidade de

nanoparticulas.
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