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RESUMO

Neste trabalho, um nanocompoésito magnético (CA/Fe;O,) foi sintetizado a partir da lixiviagdo acida do rejeito da minera¢do de ferro e em
seguida, caracterizado. A analise por Difracdo de Raios X (DRX) indicou a formag¢ao de nanoparticulas de CA/Fe;O4 com tamanho médio de
cristalito de 9,20 nm. A partir da Analise Termogravimétrica (TGA) verificou-se que o material € estavel até aproximadamente 400 °C, e o
teor de magnetita no compdsito foi de 36%. Os grupos funcionais na superficie do material foram avaliados por Espectroscopia no
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR). O pH determinado no ponto de carga zero (pH,.) do material foi 6,22. Portanto, o
material estad carregado positivamente em meio acido e negativamente em pHs mais elevados. Em conjunto, os resultados comprovam a
sintese bem-sucedida de um nanomaterial com caracteristicas desejaveis para aplicagdes diversas como adsorvente, suporte para

imobilizagdo de enzimas, liberagdo controlada de farmacos, entre outras.

Palavras-chave: caracterizag¢do de materiais, aproveitamento de residuos, compdsito magnético.

Introducio
O acumulo de rejeitos da mineragdo de ferro (RMF) em barragens ¢é
um problema de relevancia ambiental, principalmente no Brasil. O
RMF ¢ composto, geralmente, por 6xidos de ferro e silica e devido
a concentragdo significativa de ferro em sua composi¢do, pode ser
reciclado por lixiviagdo acida para obteng@o de cloreto férrico, e
posteriormente na sintese de materiais magnéticos (1-3).
Os nanomaterias magnéticos apresentam potencial aplicacdo em
diversas areas, como em suportes para imobilizagdo de enzimas,
adosr¢do de poluentes orgdnicos e inorgdnicos, em aplicagdes
analiticas no preparo de amostras, liberagdo controlada de farmacos,
dentre outras (3).
Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi o aproveitamento do
rejeito da mineragdo de ferro (RMF) para obtengdo de um
nanomaterial magnético compodsito (CA/Fe;0,) com propriedades
desejaveis em diversas aplicagdes, incluindo propriedades
magnéticas.

Experimental

1. Lixiviag¢do dacida e quantificacdo de Fe

Para a lixiviacdo acida foram misturados 74,0 g RMF (Fe 40,98%),
15,0 mL de agua destilada e 170 mL de HCl P.A., sendo a
suspensao aquecida a 80°C e agitada por 2h. Apds resfriamento e
decantagdo a solugdo foi filtrada e a concentragdo de Fe(IIl) obtida

foi filtrada e quantificada por espectrofotometria no UV-visivel
(1-4).

2. Sintese CA/Fe;0,

68 mmol de Fe III (do FeCl; obtido anteriormente) foram diluidos
em 250 mL de agua destilada. Apos a adigdo de 8g de carvio
ativado comercial (CA), a suspensdo foi mantida sob agitagdo e
aquecimento até 80 °C em atmosfera de N,. Em seguida foram
adicionados 34,5 mmol de FeSO,.7H,O e gotejados 50 mL de
NH,OH 28 % (v/v). A suspensdo ficou sob agitagdo por 1 h. O
precipitado preto obtido foi coletado por separacdo magnética,
lavado até pH neutro e seco em estufa a 60 °C overnight (2-4).

3. Caracterizagoes

O nanocompdsito foi caracterizado pelas seguintes técnicas:
Difracdo de Raios X (DRX), Andlise Termogravimétrica (TG),
determinac@o do pH no ponto de carga zero (pH,.,), Espectroscopia
no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).

Resultados e Discussao

Os difratogramas obtidos para os materiais CA, CA/Fe;0, e Fe;0,
estdo apresentados na (Fig.1). O carvdo ativado, apresentou
caracteristicas amorfas, apresentando um pico de difracdo fraco em
20 = 23°, que se refere a reflexdo do plano (002), uma caracteristica
comum de estruturas ndo cristalinas como o carvao ativado (4-5).
Os padroes de difragdo de CA/Fe;0, e Fe;0, s@o semelhantes a fase
padrdo da magnetita.
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Figura 1. Difratogramas de Raios X para o Fe;0,, CA/Fe;0, ¢ CA.

Esses picos referem-se aos indices de Miller em 26: 18°(111),
30°(220), 35°(311), 43°(400), 53°(422), 57°(511), 73°(440) e
75°(533), e seus respectivos picos de difracado (JCPDS No.
89-4319). Os resultados sugerem que as nanoparticulas de Fe;0,
foram incorporadas com sucesso ao CA e que a sintese do
nanocompdsito magnético ndo alterou a fase do 6xido de ferro (3).
O tamanho médio do cristalito para as nanoparticulas de Fe;O,4 e do
CA/Fe;0, determinados a partir do pico de difracdo mais intenso
(311), foram de 13,29 e 9,20 nm, respectivamente. O parametro de
rede obtido para as nanoparticulas de Fe;O, e para o compdsito
CA/Fe,0, foi de 8,39 A, valor que é compativel com o pardmetro de
rede caracteristico da magnetita (JCPDS No. 19-0629).

De acordo com os dados obtidos para a TGA, verificou-se que o
nanomaterial obtido ¢ estavel até aproximadamente 400 °C, sendo o
teor de magnetita estimado no material de 36,0 % m/m.

O pH,., obtido para o material sintetizado foi 6,22. Em valores de
pH < 6,22, a superficie do material apresenta carga liquida positiva
e em valores de pH > 6,22, o material apresenta carga liquida
negativa (7).

A andlise dos grupos superficiais presentes no material puro e no
composito foi realizada por FTIR. A Tabela 1 mostra os principais
grupos funcionais evidenciados pela analise dos espectros de ambos
os materiais. Estdo indicados também os grupos funcionais
caracteristicos para cada material.

Tabela 1. Analise de FTIR para o Fe;0,, CA/Fe;0, e CA.

¥/ecm”? Material Tipo de Vibracio Ref.
3360- Fe.O Estiramento O-H de hidroxilas (8)
T superficiais ou moléculas de H,O
3400 CA, adsorvidas. (bandas caracteristicas
CA/Fe;0, de ambos materiais — Fe;O, e CA)
1630  Fe;0, Flexao angular de H,O adsorvida. ®)
1590- CA, Estiramento C=C de grupos (9)
1600 CA/Fe.0, aromaticos. (banda esperada para
T ecA)
1080- CA, Estiramento C-O de fenol, éter ou (10)
1250 CA/Fe.0, 4lcool. (banda esperada para o
Mo A)
546- Fe;0,, Estiramento Fe-O. (banda (11)

561 CA/Fe;0, caracteristica do Fe;0,)

As micrografias (Fig.2) obtidas para para o CA puro revelam uma
superficie irregular e porosa, com a presenca de cavidades, o que ¢
caracteristico de materiais carbonaceos (4-6). A magnetita pura
apresentou-se na aglomerados constituidos por
nanoparticulas esféricas de tamanho relativamente uniforme (8).

forma de

Para o nanocomposito (CA/Fe;0,), as micrografias mostraram uma
boa dispersdo da magnetita sob superficie do carvao ativado.

Figura 2. Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura para o
CA (A-B), CA/Fe;0,(C-D) e Fe;0, (E-F).

Conclusoes

O nanocomposito CA/Fe;O, sintetizado apresentou propriedades
magnéticas, estabilidade térmica, tamanho médio de cristalito de
9,20 nm e diversidade de grupos funcionais em sua superficie.
Além disso, a sintese ¢ uma alternativa para o aproveitamento do
RMF, um residuo de importancia ambiental para o Estado de Minas
Gerais.
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