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Resumo

A presenga de poluentes como corantes, fairmacos e pesticidas ¢ um dos principais problemas
relacionados a contaminag¢do das aguas. Um método utilizado para diminuir a concentragdo de
poluentes € por meio dos processos fotocataliticos (POAs). Porém, este método € inviabilizado em
grande escala devido a dificuldade de recuperagdo do material ativo do meio aquoso. De forma a
possibilitar o uso de catalisadores, ¢ necessario o desenvolvimento de metodologias de ancoragem ¢
remogdo, como a via magnética. Neste trabalho, foi utilizado o 6xido de ctprico (CuO) como material
ativo no processo fotocatalitico. Além disso, essas nanoparticulas foram ancoradas em um suporte
magnético de hidroxiapatita € magnetita a fim de facilitar a remo¢do do material do meio. Para isto foi
obtido o CuO via coprecipitacdo quimica e, com auxilio do ultrassom, foi ancorado em um suporte
poroso de hidroxiapatita e magnetita. O uso do composito magnético apresentou atividade, quando em
presenga de peroxido (H,O,), em luz visivel na remog¢do do corante azul de metileno, degradando
cerca de 80% em 2 h. Também, foi observado a presenca da atividade antimicrobiana em bactérias do
tipo S. aureous (gram-positiva), bem como a manutencdo da caracteristica magnética, garantindo a
remocao do composito.
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BACTERICIDE COMPOSITE MAGNETITE:HYDROXYAPATITE:CUPRIC OXIDE FOR
REMOVAL POLLUTANTS IN WATER

Abstract

The presence of pollutants such as dyes, drugs and pesticides is one of the main problems related to
water pollution. One method used to reduce the pollutants concentration is through photocatalytic
processes (POAs). However, this method is unviable on a large scale due to the high difficulty in
recovering the active material from the aqueous medium. In order to enable the use of these promising
catalysts, anchoring and removal methodologies are being developed such as magnetic path. In this
work, copper oxide (CuO) was the active material in the photocatalytic process. In addition, it was
anchored in a magnetic support of hydroxyapatite and magnetite in order to promote its removal. The
use of the magnetic composite for methylene blue dye degradation showed activity when in presence
of peroxide (H,0,) in visible light, degrading about 80% in 2 h. Also, the presence of bactericidal
activity in S. aureous (gram-positive) bacteria was observed, as well as the maintenance of the
magnetic characteristic, guaranteeing the removal of the composite.
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1 INTRODUCAO
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Os processos oxidativos avangados (POAS) podem ser utilizados na remoc¢do de poluentes do
meio aquoso como uma alternativa de alta eficiéncia, menor custo e simplicidade operacional, quando
comparado aos métodos convencionais. Nesta metodologia ha a formagdo de radicais hidroxila (OH),
espécies oxidantes altamente reativas com capacidade de mineralizar a matéria organica poluente
(STASINAKIS, 2008).

A maior parte dos semicondutores utilizados em fotocatalise apresenta atividade apenas sob
luz ultravioleta, diminuindo sua eficiéncia sob luz solar (visivel). Segundo NEZAMZADEH-EJHIEH
et al. (2013), o 6xido de cobre (CuO), que apresenta estrutura cristalina monoclinica, possui energia
de banda proibida de 1,2 a 1,5 eV, tornando-o ativo na regido da luz visivel. Outra caracteristica
importante das nanoparticulas de CuO, apresentada por SHAFFIEY (2013), ¢ sua capacidade
bactericida ¢ fungicida. Assim, o CuO como material antimicrobiano, aliado a sua capacidade
fotocatalitica, pode possibilitar a remo¢do de microrganismos presentes na agua, aumentando a
eficacia no tratamento de efluentes aquaticos.

Contudo, a maior limitagdo do método fotocatalitico esta na dificuldade de recuperac¢do dos
catalisadores utilizados (CAO et al., 2015). A fim de viabilizar a fotocatalise heterogénea, destaca-se a
imobilizacdo dos fotocatalisadores em sistemas de ancoragem, tal como em nanoparticulas
magnéticas, separando o composto do meio em que foi disperso pelo uso de um campo magnético
(BIAN et al., 2015).

Desse modo, o presente trabalho, visou o desenvolvimento de um compoésito magnético
fotocatalitico composto pelo material ativo CuQ, ancorado sob um suporte poroso de hidroxiapatita
impregnado com nanoparticulas de magnetita (HAP:MAG:CuO). Associado a atividade fotocatalitica,
buscou-se a resposta antimicrobiana do compdsito, a fim de melhorar a resposta diante ao tratamento
de agua.

2 MATERIAL E METODOS

2.1. Sintese Hidroxiapatita:Magnetita

Para a obtencdo do compdsito (HAP:MAG:CuO) foi realizada a obtengdo do CuO a partir da
metodologia apresentada por ZHU et al. (2004). Apds a obtengdo do oxido, foi realizado a obtengao
do suporte magnético de acordo com a metodologia de YANG et al. (2010). Em seguida, o 6xido ¢ o
suporte foram misturados na propor¢do de 1:4 em ultrassom de ponta, durantel h. O compo6sito obtido
foi seco em estufa de circulagdo a 60°C.

2.2. Atividade Fotocatalitica

Para o teste fotocatalitico de degradacdo do corante azul de metileno pelo composito, foi
preparado 100 mL de solugdo de azul de metileno, sendo adicionados a concentragio de 100 mg L™ do
suporte magnético ¢ 5 mL de H,O,. O teste foi realizado sob luz visivel por 2 h.

2.3. Atividade Bactericida

Para o teste bactericida, foi utilizado o método de disco de difusdo com o uso de bactérias
Staphylococcus aureus (gram—positiva) e Escherichia coli (gram—negativa). Inicialmente, foi feita a
inoculagio e padronizagio das bactérias segundo o padrio McFarland 0,5 (1.10° células mL™).
Seguido da inoculagdo das bactérias com agar, foi inserido as nanoparticulas de CuO, do suporte e do
compdsito em triplicata, sendo realizado o crescimento microbiano por 24 h em estufa de circulacéo.
Apos este periodo, foi analisado o aparecimento de halo de inibigéo.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacao do Composito HAP:MAG:CuO e Atividade Fotocatalitica

Foi observado a formacdo do composito HAP:MAG:CuO via microscopia eletronica de
varredura, como apresentado na Figura 1. Por meio desta técnica ndo foi possivel observar a diferenga
das fases do composito, mas a presenca de aglomerados menores de 100 nm (Figura 1a). Com o uso da
espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDS), ¢ possivel notar a formacdo do compdsito
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HAP:MAG:CuO via ultrassom (Figura 1b). Além disso, foi observada a presenca do CuO disperso
em todo o suporte.

IX Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegécio

c-)

—=— Branco
—e— HZ02
—d— Cul
[—¥—Cul + HID2

i - ek
ik o gV oy
*' i o e S b ks 0 s o 120
R | aral Y O

empo (min)

Figura 1. Imagem de microscopia eletronica do compdsito HAP:MAG:CuO: a) FEG, b) MEV-EDS e c)teste de
fotodegradacdo da Rodamina B sob luz visivel com uso do compdsito e H,O,.

Apoés a realizagdo do teste fotocatalitico, foi analisado a degradagdo do corante azul de
metileno pelo compoésito, como apresentado na Figura 1-c. Notou-se a degradacio de
aproximadamente 80% do corante apds 2 h de fotocatalise.

O resultado obtido corrobora com MIYAUCHI et al. (2002), no qual a capacidade
fotocatalitica do CuO de degradar poluentes ocorre somente na presenga de peroxido de hidrogénio
(Figura 1-c). A atividade de degradacdo do corante pelo compdsito na presenca do H,O, foi superior
quando comparado ao peroxido isolado, indicando a atividade fotocatalitica do material produzido.

3.2 Atividade Bactericida
Ao avaliar a atividade bactericida do compdsito HAP:MAG:CuO foi observado a atividade
antimicrobiana sob bactérias do tipo S. aureous (gram-positiva), apresentado na Figura 2 e Tabela 1.

Compadsito
Padrdo Cu0 Suporte HAP:MAG  HAP:MAG:CuO

S. aureous

_E. coli

Figura 2. Atividades bactericidas em bactérias E. coli e S. aureous

Tabela 1. Diametro médio dos halos de inibi¢do dos materiais perante a bactérias S. aureous e E. coli.

Bactéria Padrao CuO Suporte Composito
HAP:MAG | HAP:MAG:CuO
S. aureous - 0,83 £0,02 cm - 0,47 £0,03 cm
E. coli - 0,54+ 0,03 cm - -

Foi verificado na Figura 2, que o fotocatalisador CuO apresenta atividade bactericida tanto
para bactéria E.coli, apresentando halo de inibicdo de 0,54 + 0,03 cm, quanto para a bactéria S.
aureous, com halo de 0,83 + 0,02 cm (Tabela 1). O suporte magnético (hidroxiapatita e magnetita), em
contato com ambos microrganismos ndo apresentou atividade antimicrobiana (Figura 2). Contudo, o
composito HAP:MAG:CuO, formado pelo suporte juntamente com o fotocatalisador CuO, apresentou
atividade bactericida em relagdo a bactéria S. aureous halo de 0,47 = 0,03 cm (Figura 2 e Tabela 1).
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4 CONCLUSAO

Foi possivel obter um compdsito fotocatalitico magnético de HAP:MAG:CuO, que possui
capacidade de degradagdo do corante azul de metileno em meio aquoso, sendo passivel de remogao
magnética. Além disso, o compdsito apresentou um resultado positivo perante a capacidade
bactericida visando agdo ao tratamento de agua.
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