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RESUMO

Santos. L.G. Elaboracdo de carvdo magnético visando descontaminacao
aguosa por bisfenol A. 2017. Trabalho de conclusdo de curso — Faculdade de

Ceilandia, Universidade de Brasilia, Ceilandia, 2017.

Com o advento da evolucdo, percebeu-se o aumento do contato dos seres Vivos
com novas substancias através da agua. Parte dessas substancias tem se mostrado
como nocivas aos seres humanos e animais. O problema causado por essas
substancias tem sido remediado pelo tratamento da agua, porém de forma nédo
totalmente eficaz. Melhores formas de remediacdo ambiental estdo sendo propostas
visando a melhoria da qualidade da agua. O bisfenol A (BPA), composto também
conhecido como 2,2-bis (4-hidroxifenil) propano, € uma substancia utilizada pelas
industrias na producdo de plasticos de policarbonato e resinas epoéxi. Estudos
indicam o bisfenol A como um disruptor enddcrino. Outros associam seus efeitos a
problemas  cardiovasculares, alétm de  obesidade, carcinogenicidade,
neurotoxicidade, entre outros. Nessa dire¢do, este trabalho procurou sintetizar
nanoparticulas com a capacidade de adsorver o bisfenol A contaminante da agua.
As nanosparticulas foram caracterizadas por técnicas como a microscopia
eletrbnica de varredura , difracdo de raios X (DRX) e espectrometria de emissao
Optica com plasma (ICP-OES). Para testar a adsor¢cdo das nanoparticulas e sua
eficiéncia na remocéao do bisfenol A da agua, foram feitos testes como remocao por
massa do carvao magnético, potencial hidrogenidnico (pH)détimo de remocéao e
relacdo tempo de manutencdo e remocdao. Os resultados de adsorcdo se mostraram
satisfatorios, com eficiéncia de remocdo em torno de 86%.

Palavras chaves: bisfenol A, carvbes magnéticos, remediacdo ambiental,

disruptores enddcrinos.



ABSTRACT

Santos.L.G. Elaboration of magnetic coal for aqueous decontamination by
bisphenol A. 2017. Graduation Dissertation - Faculty of Ceilandia, University of
Brasilia, Ceilandia, 2017.

With the advent of evolution, it was noticed the increase of the contact of the alive
beings with new substances through the water. Some of these substances have
been shown to be harmful to humans and animals. The problem caused by these
substances has been remedied by water treatment, but not completely effective.
Better ways of environmental remediation are being proposed with a view to
improving water quality. Bisphenol A (BPA), also known as 2,2-bis (4-hydroxyphenyl)
propane, is a substance used by industries in the production of polycarbonate
plastics and epoxy resins. Studies indicate bisphenol A as an endocrine disruptor.
Others associate their effects to cardiovascular problems, besides obesity,
carcinogenicity, neurotoxicity, among others. In this direction, this work sought to
synthesize nanoparticles with the ability to adsorb the contaminating bisphenol A of
water. Nanosparticles were characterized by techniques such as scanning electron
microscopy, X-ray diffraction (XRD) and plasma optical emission spectrometry (ICP-
OES). To test the adsorption of the nanoparticles and their efficiency in the removal
of the bisphenol A from the water, tests were carried out such as removal by mass of
the magnetic coal, hydrogenation potential (pH), and removal and maintenance time.
The adsorption results were satisfactory, with removal efficiency around 86%.

Key words: bisphenol A, magnetic coals, environmental remediation, endocrine

disruptors.
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1 INTRODUCAO

O meio ambiente tem sofrido impactos negativos devido a produtos quimicos
usados nas mais diversas aplicacdes pela sociedade moderna. Apesar da evolucao
trazida por esses produtos, seu uso traz grande geracdo de residuos. Dentre eles,
uma classe tem chamado a atencdo da saude publica, a dos compostos
desreguladores enddcrinos (CDE). Essas substancias se destacam por estarem
presentes em diversos produtos comerciais e por causarem disfuncdes enddcrinas
aos seres humanos (SILVA E COLLINS, 2011).

Essas substancias exdgenas podem afetar o correto funcionamento do
sistema enddcrino e as funcdes fisiologicas de horménios, agindo, principalmente,
como hormonios endocrinos (KAVLOCK et al, 1996), acarretando em disfuncdes no
sistema enddcrino e reprodutivo de seres humanos e animais, tais como abortos
espontaneos, disturbios metabdlicos e, até mesmo, incidéncia de neoplasias
malignas (ZHUANG et al, 2014).

O bisfenol A (BPA), de nome cientifico 2,2-bis (4-hidroxifenil) propano (figura
la), é uma dessas moléculas que agem como disruptores endécrinos e é um
intermediario quimico usado na sintese de policarbonato e resinas epoxi (BESERRA
et al, 2012). Policarbonatos sdo polimeros usados na fabricacdo de garrafas e
mamadeiras plasticas, enquanto resinas epoxi sdo revestimentos usados para evitar
contato entre alimentos armazenados em embalagens com metais, como latas de
bebidas (MOLINA-GARCIA et al, 2012).

Observando-se o uso do bisfenol A pela industria, varios trabalhos relacionam
a exposicao de seres humanos a essa substancia com problemas de saude, como
disfuncbes cerebrais, tiroidianas, ovarianas e sexuais (RAGAVAN, RASTOGI E
THAKUR, 2013).

E algo realmente relevante em relacdo ao bisfenol A é que de fato essa
substancia é analoga aos hormdnios enddcrinos, principalmente ao dietilestilbestrol
(figura 1b) e ao estradiol (figura 1c). Isso decorre do fato dessas substancias
possuirem grupamentos fenol em suas cadeias moleculares (RAGAVAN, RASTOGI
E THAKUR, 2013).
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Figura 1 - Representagéo de estrutura do bisfenol A (1-a), dietilestilbestrobiol (1-b)
e estradiol (1-c).

» e
’ ‘ 'X

Bisphenol-A Diethyistilbestrol Estradiol

Fonte: RAGAVAN, RASTOGI E THAKUR, 2013.

Devido aos fatos apresentados acerca dessa substancia, departamentos de
salude e agéncias sanitarias em todo o mundo tém associado a exposicdo ao
bisfenol A com efeitos estrogénicos prejudiciais a saude. Dessa forma, é importante
o monitoramento do bisfenol A, bem como sua reducdo em aquiferos que

abastecam as popula¢cées como forma de prevenir seus efeitos nocivos.
1.1 Bisfenol A e toxicidade

Diversos efeitos toxicos sdo associados ao bisfenol A. Jiang et al (2015),
observaram que ratos machos expostos por tempo prolongado a substancia
apresentaram cardiomepatia, doenca caracterizada por hipertrofia do miocéardio que
compromete a funcédo cardiaca. Em outro estudo, Ho et al (2006), mostram
evidéncias da relagcéo entre exposicao a baixas doses a bisfenol A ou estradiol com
0 surgimento de cancer de prdstata em ratos. Johnson et al (2016) demonstraram
gue a exposicdo de ratos ao BPA pode causar problemas a niveis de localizacao
espacial, aprendizado e memoria. Estudos em humanos também demonstram
resultados que indicam que o bisfenol A possui uma associacao estatisticamente
significativa com riscos de mas-formacdes fetais durante o periodo gestacional
(FERNANDEZ et al, 2016).
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1.2 Remocéo do Bisfenol A

As técnicas de separacdo atuais, como a floculacdo, coagulacdo e
precipitacdo, ndo sdo eficientes na remoc¢ao do bisfenol A da agua. Processos de
tecnologia e de separacao avancada, como filtragdo de membrana, adsorgéo e troca
iOnica, se apresentam como alternativas mais eficientes para sua remocdo do
composto da agua (CHANG et al, 2009).

Neste sentido, foi proposta uma técnica visando uma aprimorar a remocéao do

bisfenol A da agua de reservatérios que abastecem a populacao.

1.3 Remocéo do Bisfenol A com carvao ativado magnético

O carvao ativado possui a capacidade de adsorver substancias quimicas em
boas quantidades. Em sua forma granular, também apresenta a capacidade de
sofrer reciclagem (KATSIGIANNIS et al, 2015). Sabe-se que, quando o carvao
ativado € particulado em dimensfes manomeétricas, sua habilidade de adsorcédo de
poluentes é otimizada, devido ao aumento da area de superficie das nanoparticulas
(LIANG et al, 2015).

Mesmo contando com alta eficiéncia de remocdo de poluentes, o carvao
ativado nanométrico possui limitagdes, como sua baixa densidade e dificuldades de
homogeneizacdo, que levam a dificuldade de recuperacdo do carvdo e a uma
diminuicdo de seu poder de adsorcdo (HAN et al, 2015). Essas limitacées podem ser
minimizadas pela combinacdo do carvdo ativado a materiais magnéticos, com a
criacdo de um sistema onde o carvdo ativado magnético sofreria a acdo de um
campo magnético externo, auxiliando em sua manipulacdo, direcionamento e
recuperacdo (GOMEZ-PASTORA, BRINGAS E ORTIZ, 2014). Nessa direcdo, as
nanoparticula magnéticas — principalmente os oxidos de ferro — tém sido utilizadas
na area de remediacdo ambiental, principalmente como adsorventes de matéria
organica e metais pesados (NGOMSIK et al, 2005).

O carvao ativado magnético, entdo, chama a atengcdo no que se refere a
remocado do bisfenol A da éagua, pois os carvies ativados apresentam uma
capacidade perfeita de adsor¢cdo de compostos organicos com pesos moleculares
relativamente baixos, como os fendis (PODKOSCIELNY, NIESZPOREK E

SZABELSKI, 2006), além de o uso de nanoparticulas magnéticas otimizar o
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processo de remocdo do carvdo com o produto adsorvido da agua (GOMEZ-
PASTORA, BRINGAS E ORTIZ, 2014).

2 JUSTIFICATIVA

Ante os danos que o BPA pode causar a salude de seres humanos e de
outros animais, € de extrema importancia para a saude publica a elaboracdo de
formas de remocéao da substancia da agua utilizada para consumo. Sendo assim, as
nanoparticulas de carvdo magnético se apresentam como alternativa aos modelos
de tratamento de agua convencionais, tais como solventes. Sdo uma alternativa
limpa e barata para se remover esse contaminante dos efluentes e centros de
tratamento que abastecem a populacao.

Diante do apresentado, esse trabalho propfe a elaboracdo de um carvao
ativado modificado com nanoparticulas magnéticas, com alta afinidade adsortiva

para bisfenol A, para sua remoc¢ao da agua.

3 OBJETIVOS

Como objetivo geral, o presente trabalho visa elaborar nanoparticulas de
carvdo ativado, impregnadas com nanoparticulas magnéticas de 6xido de ferro
(magnetita), para remocao de bisfenol A de amostras contaminadas.

A pesquisa busca como obijetivos especificos:

o Adaptar métodos espectroscopicos descritos na literatura com o
objetivo da determinacéo de bisfenol A em agua;

o Elaborar amostras de carvdo ativado magnético por meio da
coopreciptacao quimica de sulfato ferroso com cloreto ferro em meio
alcalino em meio rico de carvéo ativado comercial;

o Caracterizar o carvao ativado magnético obtido; e,

o Testar a eficiéncia do carvéo ativado magnético na remocao de bisfenol

A em amostras de agua contaminada feitas no laboratorio.
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4 MATERIAS E METODOS

4.1 Reagentes

Tabela 1 — Especificagbes técnicas de reagentes.

Formula
Reagentes Peso Molecular Teor Marca
Molecular
Bisfenol-a (BPA) C15H1602 228,29 g/mol 2 99% Sigma Aldrich®
Carvao ativo C 12,01 g/mol Sigma Aldrich®
Cloreto Férrico FeCl3;.6H.0 270,30 g/mol < 100% Vetec®
Sulfato Ferroso FeS0O4.7H,O 278,01 g/mol 99% Dinamica®
Acido Cloridrico HCI 36,46 g/mol > 36,5% Nuclear®
Hidroxido de Sodio NaOH 40,00 g/mol =2 97% Vetec®
Etanol C.HeO 46,07 g/mol 2 99,8% Vetec®

Fonte: Elaboracgéo propria.

4.2 Instrumentacao

A caracterizacdo do carvdo ativado magnético sintetizado foi realizada pelas
técnicas de difracdo de raios X (DRX), microscopia eletrbnica de varredura e
dosagem de ferro por ICP-OES (espectrometria de emissédo atbmica com plasma
indutivamente acoplado).

A técnica de DRX é feita com a finalidade de evidenciar a estrutura molecular
da fase cristalina das nanoparticulas magnéticas. Isso possibilita saber, por meio da
altura e comprimento dos picos, o tamanho aproximado das nanoparticulas
magnéticas.

A técnica de microscopia eletrénica de varredura é realizada com a finalidade
de verificar a morfologia do carvédo ativado magnético. Com essa técnica € possivel

observar também a interacéo entre nanoparticulas magnéticas e o carvao ativado.
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A dosagem do ICP-OES é feita no intuito de determinar o teor de
nanoparticulas magnéticas no carvao ativado magnético. Com esse teor é possivel
relacionar a quantidade de nanoparticulas magnéticas com a magnetizacdo do

carvao ativado magnético.

4.3 Elaboracao do carvéao ativado magnético

A sintese do carvdo magnético foi feita a partir do método de Mohan et al.
modificado (2011), (Figura 2). O método utilizou a sintese de nanoparticulas

magnéticas em meio rico de carvao ativado.

4.4  Caracterizacéao

4.4.1 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia eletrénica de varredura foi utilizada no intuito de averiguar a
morfologia das nanoparticulas de carvdo magnético. O que foi relevante, pois a
técnica permite verificar a disposicdo da magnetita no carvdo ativado. Para a
realizacdo da analise as amostras de carvao ativado puro e do carvdo magnético,
foram pulverizadas e trituradas em um graal. Em seguida secaram em estufa a 60°C
por 24h. Depois de secas, foram colocadas em fitas de carbono dupla face sobre
suportes de aluminio. Posteriormente, as amostras foram metalizadas e analisadas
no microscoépio eletrénico da companhia FEI Company®, modelo Quanta FEG 250.

4.4.2 Difracdo de raios X

A difracéo de raios X foi utilizada para, qualitativamente, verificar a presenca
de estruturas de magnetita sobre a superficie do carvao. Além disso a técnica pbde
determinar caracteristicas como simetria cristalina, parametros da rede cristalina,
defeitos da estrutura, etc. As amostras, para passar pelo difratbmetro de raios X,
foram pulverizadas e trituradas em graal e secas em estufa a 60 °C por 24h. Foram
prensadas em porta amostras de vidro e os testes foram realizados em um

difratbmetro de raios X da companhia Rigaku, modelo Miniflex 600.
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4.4.3 Determinacgéo do Teor de Ferro por ICP-OES

O teor de ferro das nanoparticulas de carvao magnético pdde ser verificado a
partir do uso do ICP-OES. O teor de ferro no carvao magnético é relevante, pois é o
responsavel pela magnetizacdo do mesmo. A amostra de carvdo magnético foi
preparada dissolvendo-se 25 mg das nanoparticulas em 25 mL de acido cloridrico
concentrado. A solucéo preparada sofreu diluicdes para a analise em equipamento.
A técnica foi realizada em um espectrdmetro da companhia PerkinElmer, modelo
Optima 8000.

4.5 Estudos para avaliacdo de remocao de BPA

De acordo com Del Olmo et al. (2000) o bisfenol A sofre excitagdo entre os
comprimentos de onda 225 e 278 nm. Nessa faixa de ondas é possivel analisar seus
padrées. Sendo um material hidrofébico com solubilidade entre 120 a 300 mg /L, o
BPA é mais soluvel em alcool que na agua, sendo assim, hd a necessidade de
dissolvé-lo em acool ou solucao de alcool e 4gua.

Para o preparo da solucéo aquosa, 25 mg de bisfenol A foram dissolvidos em
5mL de etanol absoluto (99,8%). A essa solucdo foram adicionados 50mL de agua
ultrapura. O &lcool foi evaporado da solucdo em chapa de aguecimento, com
variacdo de temperatura entre 75 a 80 °C. A solucéo foi entdo colocada em balédo
volumétrico de 250 mL e completada com agua ultrapura formando uma solucéo de
100 ppm (100 mg/L). A quantidade de alcool residual foi considerada despresivel.

Apos o preparo da solucdo mae, foram feitos dez padrdes de 0,5; 1,0; 2,5;
5,0; 7,5; 10,0; 20,0; 30,0; 40,0 e 50,0 mg/L, usados para a curva de calibracdo para
0 experimento. A analise seguiu como parametro varredura entre 200 e 350
nandmetros em uma velocidade de varredura de 1200 nandémetros por minuto. As
medidas foram feitas somente na regido do ultravioleta, sendo usada unicamente a
lampada de deutério. O experimento utilizou a absorcdo méaxima em 227 nanémetro
para a construcdo da curva de calibracdo. Foram utilizados os padrbes de BPA
feitos anteriormente para a construcao da curva.

Para a avaliacdo da remocao do bisfenol A de amostras aquosas, foram feitos
diferentes testes de adsorcdo: variagdo de massa de carvao magnético; variagdo do

tempo de contato do carvdo magnético com a solucdo; e adsorcdo baseada na
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mudanca de pH das solugbes aquosas de BPA. Esses testes foram feitos com a
utilizacado de um agitador rotativo (figura 4).

Figura 2 — Agitador rotativo.

Fonte: LEITE, 2016.

4.5.1 Eficiéncia de adsorc¢édo por variacdo de massa de carvdo magnético

Para o teste de eficiéncia de adsorcdo, massas variaveis de carvao
magnético, em uma faixa de 2 a 50 mg, foram adicionadas em tubos falcon com 40
mL de solugdo com concentragao de 34,78 mg/L de BPA. Primeiramente, foi feita a
visualizagdo da absorbancia de todas as amostras, sendo utilizados 2 mL de cada
amostra. Com esse processo feito, as diferentes massas de carvdo magnético foram
adicionadas aos tubos falcon. Apds duas horas de interacdo entre o bisfenol A e o
carvdo magnético, as absorbancias foram novamente medidas no espectrofotdmetro
para a verificagdo da taxa de remocéo do BPA.

4.5.2 Eficiéncia de adsorcao por tempo de contato (estudo cinético)

Nesse estudo foi observado a relacdo do tempo de contato do carvéo
magnético com a taxa de remocdo de BPA de uma solucdo de 40 mL com
concentracdo de 34,78 mg/L. Sem o carvao magnético, foi observada a absorbancia
do bisfenol A em 2 mL da solugdo. Em seguida foram acrescentadas 20 mg do
carvao magneético a solucédo. A cada cinco minutos foram retiradas aliquotas de 2 mL
da solucdo para medicdo de absorbancia. Com os dados obtidos, foi construida
curva da relagcéo entre tempo de contato do carvdo magnético e a adsorcéo do BPA.

4.5.3 Eficiéncia de adsor¢éo por mudanga de pH
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Nesse estudo, diferentes tubos, com 0os mesmos volumes de solugéo de BPA
(40 mL) e com a mesma concentracao (34,78 mg/L), foram calibrados em pHs
diferentes (2, 4, 6, 7, 8, 9, 10, 11 e 12). Aliguotas de 2 mL de cada tubo foram
passadas pelo espectrofotdmetro para obtencao de suas absorcdes antes da adicao
do carvdo magnético. Em seguida 20 mg de carvdo magnético foram colocados em
cada tubo e ficaram em contato com a solucdo por duas horas. O objetivo desse
teste foi avaliar o pH ideal para remocéao do bisfenol A e também avaliar o melhor pH

para a realizacdo das medidas.

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Sintese e Caracterizacdo do Carvado Magnético

As nanoparticulas de magnetita foram sintetizadas pela cooprecipitacdo de
sulfato ferroso com cloreto férrico em meio alcalino rico de carvao ativado. Para isso
10,0720 g de carvéao ativado (CA) foram adicionados a 500 mL de agua ultrapura e
mantido sob agitacdo (1). Enquanto isso, 0,067 mol de ferro trivalente (Fe3*) foram
misturados a 0,033 mol de ferro bivalente (Fe?*) em 200 mL de dgua num béquer de
500 mL. Também foram adicionados a esta solu¢do 2,5 mL de HCI, desta forma,
produzindo a solucdo (2). Esta solucdo foi misturada ao carvdo ativado aquoso

preparado anteriormente e agitada vigorosamente por 15 minutos a 70°C.

Figura 3 — processo de elaboragdo do carvdo magnético: (1) mistura do carvdo com meio aquoso;
(2) adicédo da solucdo de Fe2+ e F3+ na solucédo 1; (3) adicdo de NaOH completando o processo de

formacdo da magnetita (Fe304).

NaOH 4 molL .~

~ Fe?* + Fe3* '+ H —_ —
R &) = :
Hz20 + NaOH —_

1)CA (em meio aquoso) ‘,_,;“';__ \‘}‘
: @) g /

Agitacao
por 15 min
a 70°C

10 Lavagens

Estufa a 60°C

| Fez04 na superfice do CA

Fonte: LEITE, 2016.
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Apés este tempo, foi adicionada a mistura 500 mL de uma solugédo (3) de

hidroxido de sbédio (NaOH) 4mol/L e deixou-se sob agitacdo por duas horas.

Posteriormente a este procedimento, o precipitado formado foi coletado em tubos

falcon, lavado com agua ultrapura e centrifugado por 10 vezes. Logo a seguir, 0S

tubos falcon com os precipitados foram lavados e secos em estufa por volta de 60°C.

Com isso, obteve-se um material magnético escuro de coloracdo negra conforme a

figura 4.

Figura 4 — Imagem do carvdo ativado sem a magnetita impregnado (A) e carvdo ativado

magnético (B) produzido apos elaboragéo.

A

Fonte: LEITE, 2016.
5.1.1 Difragao de raios X

B

Para caracterizacao do carvao, foi usada a técnica de difracdo de raios X. Na

figura 5 € apresentado o difratograma do carvao ativado e do carvdo magnético.

Figura 5 — Difratograma do carvao ativado e do carvdo magnético.

I
-
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l\"\* -,
S e, .A‘l 1"‘. L

“e—at>—q carvio magnético

carvao ativado

Intensidade (unid.arbit.)

o \.
o ¥ gy A =
i A l 4 57’?;} Rl | Fe O
10 20 30 40 50 60 7O
26 (graus)

Fonte: Elaboracgéo propria.
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Com os resultados da difragcdo de raios X, foi calculado, a partir do pico
principal de difragdo (311), o didmetro cristalino da amostra, que é de 10,2
nandmetros. Isso indica que o 0xido de ferro particulado — magnetita — esta presente
no carvao ativado. Os resultados da microscopia eletronica permitem visualizar essa

caracteristica.

5.1.2 Dosagem de Fe304 por ICP-OES

O carvdo magnético quando analisado pelo ICP-OES demonstra que, da
totalidade de amostra, 36,48% ¢é composta por Fe3Os. Essa quantidade oxido de
ferro presenta na amostra pode influenciar tanto na quantidade de BPA adsorvido

como também na magnetizacéo do carvdo magnético.

5.1.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

As figuras 6 e 7 apresentam, respectivamente, a morfologia do carvao ativado
utilizado na elabora¢éo do carvdo magnético e a morfologia do carvao magnético.

As imagens, tanto do carvao ativado, como do carvao magnético, foram feitas
em diferentes aproximacoes para um mesmo ponto de observacdo dos mesmos. Na
imagem mais ampliada da figura 6 é observavel grande quantidade de poros abertos

no carvao ativado. O que demonstra, a grosso modo, seu poder de adsorgao.

Figura 6 — micrografias do carvdo ativado em diferentes aproximac¢des, da menor para a maior da
esquerda para a direita.
o R

Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 7 — micrografias do carvdo magnético em diferentes aproximag8es, da menor para a maior da

esquerda para a direita.

Fonte: Elaboragéo propria.

7

Na figura 7 é possivel se observar, nas maiores aproximagdes, um
aparecimento de pequenos pontos brancos., além da diminuicdo dos poros do
carvao ativado em comparacdo com o carvao magneético.

Os resultados obtidos pela caracterizacdo do carvdo magnético ativado pela
microscopia eletronica de varredura indicam que o carvao ativado, que
anteriormente mais poroso, teve sua porosidade diminuida apos juncdo das
nanoparticulas de o6xido de ferro. O carvao ativado que anteriormente possuia
menos pontos brancos, provavelmente, passou a ter mais pontos apos jun¢cao com o
oxido de ferro.

Esses resultados indicam, a grosso modo, que a maior quantidade de pontos
brancos nas aproximacfes e a diminuicdo dos poros do carvdo ativado podem
ocorrer devido impregnacdo de magnetita, tanto no interior como na superficie do
carvao ativado. Os aspectos mencionados indicam que a capacidade de adsorcao
do carvdo ativado e seu magnetismo podem ter sido alterados como resultado da

juncao das nanoparticulas de magnetita.

5.2 Metodologia para determinacéo de Bisfenol A em amostras padrao

Para a escolha do comprimento de onda mais adequado para a analise do
BPA dois fatores foram testados: a absorbancia do bisfenol A e o pH. Em pHs
variaveis (2, 4, 6, 7, 8, 9, 10, 11 e 12), uma solucdo de BPA de concentracdo 20
mg/L foi analisada com o uso do espectrofotometro. Com varreduras totais das
amostras de pHs diferentes foi possivel se estabelecer o melhor comprimento de

onda para se trabalhar com o bisfenol A.
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Figura 8 — Varredura do BPA em diferentes pHs e insercdo no canto inferior direito mostrando a

relacdo absorbancia x pH para os comprimentos de onda medidos.

Abs x pH

—— 277 nm P 3,04
@® 293 nm 7

—4— 243 nm

| w226 nm.

2,5

Abs

200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320 330
Comp.(nm)

Fonte: LEITE, 2016.

Como é possivel observar no grafico da figura 8, o comprimento de onda de
menor numero de interferéncias com uma maior absorbancia é o de 277
nandémetros. O que se da tanto pela menor sensibilidade a variacdes de pH da
amostra, como também por apresentar maior linearidade em relacdo a absorbéancia

em diferentes pHSs.
5.2.1 Construcdo da curva de calibracao para andlise do Bisfenol A

Levando em consideracdo o comprimento de onda escolhido, uma curva de
calibracdo foi feita com solucdo padrdo de bisfenol A. Essa curva foi preparada
conforme o item 4.5, no comprimento de onda 277 nandmetros, e as concentragdes
utilizadas para a formulacdo da curva foram de 0,5; 1,0; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 20,0;
30,0; 40,0; 50,0 mg/L. Seu resultado mostra um RZ? igual a 0,9999, que se considera

adequado para a determinacdo da substancia em questao.
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Figura 9 — Curva de calibragdo do BPA no comprimento de onda 277 nandmetros.
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Fonte: LEITE, 2016.

5.3 Estudos de remocéao por adsorcao

Conforme detalhado na metodologia do trabalho — item 4.5 —, a adsorcao do
BPA foi investigada na razdo carvdo magnético/BPA, tempo de contato com o

carvao magnético e influéncia do pH na adsorcdo do carvdo magnético.

5.3.1 Razdo carvdo magnético/bisfenol A

A eficiéncia de remocéo de BPA pelas nanoparticulas de carvdo magnético é
feita se observando a concentracdo da quantidade inicial da substancia, das
nanoparticulas de carvdo magnético e do equilibrio entre carvdo magnético e
nanoparticulas. Se observando a concentragédo de bisfenol A das amostras usadas,
pode-se inferir que a nanoparticula de carvdo magnético consegue remover uma
guantidade satisfatéria de BPA da agua, ja que em estudos anteriores feitos com a
agua do lago Paranoa (Distrito Federal) a ocorréncia da substancia em agua para
consumo humano apresentou concentracdes na grandeza de 2,7 a 27 ng/L, valor
mais que um milh&o de vezes menor se comparado com o valor testado no presente
estudo, que foi de 34,78 mg/L (SANTANA, 2013).
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Figura 10 — eficiéncia de remocdo de bisfenol A por diferentes concentragbes de carvéo
magnético.

Eficiéncia de Remocio

Cy (mg/L) Ce (mg/L) Cnp (mg/L) (Co-CACa
Eficiéncia (%)

34,78 34,78 0 0
34,78 3238 50 6.900518
34,78 2827 125 18.717665
34,78 25.72 175 26,04945
34,78 24,27 250 30.21852
34,78 17.64 375 4928120
34,78 1621 500 5339275
34,78 1332 625 61.70213
34,78 8.77 750 7478436
34,78 5.02 1000 85.59517

Fonte: Elaboracgéo propria.

Considerando a grande probabilidade da remocé&o do BPA estar prejudicada
devido ao fechamento de poros do carvao ativado — apresentado em item 5.1.4 —,

ainda assim, se observa boa eficiéncia de remocao nessa nanopatrticula.

Figura 11 — aumento de concentracdo de carvdo magnético relacionado com o aumento
da eficiéncia de remocéo de bisfenol A.
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Fonte: Elaboracgéo propria.

5.3.2 Adsorcgédo por tempo de contato (Carvdo magnético e Bisfenol A)

E observavel que, quanto mais tempo as nanoparticulas ficam em contato
com o BPA, maior é sua adsor¢cdo. Sendo assim, um modelo para remocédo do
contaminante de um centro de tratamento seria mais eficiente caso o tempo de

contato com as nanoparticulas fosse maior.



Figura 12 — relagdo de tempo de contato com a adsorc¢éo feita pelas nanoparticulas.
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Fonte: Elaboracao propria.

5.3.3 Influéncia do pH naremocé&o do Bisfenol A
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Para maximizar a remocao de bisfenol A da agua é importante conhecer a

faixa mais adequada de pH. Pode-se observar pelo grafico que, nos meios acido e

neutro hd um aumento da eficiéncia de remocao de BPA pela nanoparticula de

carvao magnético.

Figura 13 — eficiéncia de adsor¢cédo de BPA em relacdo ao pH.
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Fonte: Elaboracgéo propria.

Isso pode ser explicado devido a especiacdo do BPA em meio aquoso. Em

pHs mais &cidos e levemente alcalinos, o contaminante esta protonado quase que

totalmente. Enquanto que em meios alcalinos mais fortes ele passa a se desprotonar

cada vez mais, chegando ao pH 12, provavelmente desprotonado na totalidade. A

protonacdo do bisfenol A é relevante para a interagdo com 0 carvao magnético
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devido a alta quantidade de hidroxilas residuais do carvdo ativado, o que leva a

formacao de diversas ligacdes de hidrogénio entre o BPA e o carvao magnético.

Figura 14 — demonstracdo de ligacdes de hidrogénio entra o bisfenol A protonado e

0 carvao magnético.

Fonte: LEITE, 2016.
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6 CONCLUSAO

A impregnacdo de oOxido de ferro ao carvdo ativado, produziu material
magnético escuro com caracteristicas diferentes das do carvao ativado usado na
sintese. A impregnacdo do material foi confirmada pela difracdo de raios X e
também pelo ICP-OES.

A microscopia eletrénica demonstrou que os poros do carvdo magnético
ficaram menores em comparacdo ao carvao ativado, o que pode influenciar na
adsorcdo do carvdo magnético produzido. Pela microscopia eletrénica de varredura
pode-se observar ainda que o 6xido de ferro se impregnou mais na superficie do
carvao ativado do que nos poros.

Os resultados obtidos nos estudos de adsorcdo apresentam um carvao
magnético de facil utilizacdo por promover adsorcdo otimizada em parametros
facilmente repetitivos para a sociedade, como o uso de pequena quantidade de
nanoparticulas magnéticas em pouco tempo de contato e em pHs de agua em seu
estado natural.

Esses resultados sugerem que as nanoparticulas sintetizadas no trabalho sédo
efetivas e economicamente vidveis como nanoadsorventes para descontaminacao
de agua contendo bisfenol A. Além disso, as nanoparticulas de carvdo magnético
apresentam a vantagem de poderem ser manipuladas externamente por um campo

magneético em ciclos de reutilizacao.
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