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O presente trabalho tem como objetivo sintetizar e
caracterizar nanoparticulas (Np’s) de o6xido de ferro a
partir da casca de abdbora, subtipo cabotia. Além disso,
avalia a sua atividade catalitica na decomposi¢cao de
peroxido de hidrogénio (H202) através da quantificacdo de
producado volumétrica de gas oxigénio. A sintese verde
para a obtencdo das Np's de éxido de ferro foi realizada
por meio da metodologia de co-precipitagdo. Para a
caracterizacdo das Np’s foi realizada analise Microscopia
Eletrénica de Transmissédo (MET); por meio da analise, foi
possivel observar nanoparticulas com formatos e
tamanhos variados, que podem ser associados ao maior
tempo de secagem. Por fim, a analise de atividade
catalitica das Np’s em solucdo indicou a decomposicao
95% do H20:2 exibindo alta atividade catalitica.
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1. INTRODUGAO

A maioria das rotas quimicas utilizadas para a sintese de
nanoparticulas (Np’s) envolve o uso de reagentes toxicos, geragédo de residuos
nocivos para o meio ambiente e alto consumo de energia. Com o intuito de
minimizar esses impactos, uma abordagem promissora € a sintese verde, uma
metodologia que utiliza produtos quimicos relativamente atéxicos,
biodegradaveis e de baixa custo para geracdo das Np’s. Dentre as fontes
primarias para esse processo, vale ressaltar os produtos agroindustriais, que
inicialmente, ndo possuem valor econémico (Silva et al., 2012).

Algumas das possiveis aplicagbes das Np’s metélicas sdo o
desenvolvimento de catalisadores com eficiéncia aprimorada e sistemas de
biorremediacao para remogao de metais pesados (SILVA et al., 2012). Sendo
que, entre os métodos de tratamento de agua e efluentes industriais, os
Processos Oxidativos Avangados (POA’s) se destacam por apresentarem a
mineragdo parcial ou total dos poluentes, ou ao menos, aumentam a
biodegradabilidade do composto (SOUZA et al, 2010; TEIXEIRA et al, 2004).

Os POA’'s tém como base a reagdo de oxidagdo de compostos
organicos poluentes devido a presenca de radicais livres, principalmente do
radical hidroxila (*OH). A geracgéo dos radicais hidroxila pode ocorrer a partir da
reacdo Fenton, que consiste na decomposicao do perdxido de hidrogénio
(H202) catalisada por Fe?* em meio &cido.

O presente trabalho tem como objetivo sintetizar e caracterizar Np’s de
oxido de ferro a partir da casca de abdbora hibrida, subtipo Cabotia, além de
avaliar a sua atividade catalitica na decomposi¢ao de perdxido de hidrogénio
(H202) através da quantificagdo de producéo volumétrica de gas oxigénio.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Preparo do extrato de abébora

A abobora foi adquirida em supermercado local na cidade de Curitiba
no estado do Parana (PR). Foi produzida pela empresa Agro Comercial
Fortaleza LTDA (Produto rastreado pelo site frutag.com.br/rastro).

Para o preparo do extrato, foram aquecidas 20 gramas de casca de
abdboras, subtipo Cabotia, em 100 ml de agua destilada durante 1h no
equipamento banho Dubnoff a 60°C, conforme a metodologia adaptada de
Cheera et al. (2016). Sendo que, as cascas eram frescas e estavam
previamente cortadas e lavadas com agua destilada. O extrato final foi
transferido para um recipiente fechado e armazenado em Freezer vertical a 2°C
para uso posterior.

2.2 Sintese de nanoparticulas de 6xido de ferro

As nanoparticulas de 6xidos de ferro foram sintetizadas por meio do
método de co-precipitagdo com base na sintese verde e de acordo com
metodologia adaptada de Buazar et al. (2016). Para obtencao das Np’s foram
dissolvidos em 40 ml do extrato de casca de abdbora, preparado
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anteriormente, 3 gramas do sulfato de ferro (FeS04.7H20). A solugao teve o pH
ajustado até 8,0 com adi¢gao de NaOH (1M). O precipitado foi filtrado com filtro
“Whatman” e submetido a secagem em uma estufa com circulagéo forgada de
ar (Solab, modelo SL-102, Brasil) a 70°C por 6h 30 minutos denominada NpFe.

2.3 Caracterizagao das nanoparticulas de 6xido de ferro

Para caracterizacdo das nanoparticulas de 6xido de ferro foi realizada
a técnica de Microscopia Eletrbnica de Transmissdo (MET) e o espectro de
soma de mapas (ESM). As analises de MET (Marca Jeol, modelo JEM 1200
EX-Il) e ESM (Marca Tescan, modelo VEGA3 LMU) foram realizadas no CME -
Centro de Microscopia Eletrénica, no Setor de Ciéncias Biologicas da
Universidade Federal do Parana (UFPR). Essas analises foram realizadas para
que se observasse o tamanho, a forma, a disposicdo e a composicao em
massa das nanoparticulas.

O pré-tratamento para as amostras que foram submetidas ao MET foi
realizado com diluicdo da amostra em forma de p6 com agua deionizada, e
tratamento com ultrassom por 10 minutos para fins de homogeneidade. Em
seguida, uma gota da amostra foi depositada na grade contendo um filme de
carbono para posterior analise.

2.4 Decomposicao do H202 com catalisador em solugao
A decomposicdo do peréxido de hidrogénio (INTEROX® 50-10) foi

quantificada a partir da analise de produgdo volumétrica de oxigénio
(GUIMARAES, 2007). Para isso, montou-se o sistema conforme a Figura 1.

! J
FIGURA 1 - SISTEMA UTILIZADO NA ANALISE CATALITICA DE

DECOMPOSICAO DO Hz0: (A) SISTEMA MONTADO; (B) SISTEMA EM
FUNCIONAMENTO

A solugdo preparada consistia em 5 ml de agua destilada, 2 ml de
peréxido de hidrogénio e 30 mg de nanoparticulas de 6xido de ferro, submetida
a agitagdo magnética baixa em temperatura ambiente. Além disso, foi realizado
um teste de controle sem o catalisador.
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Durante 1 hora, a cada de 10 minutos, foi verificado quanto de oxigénio
havia sido produzido através da medida do deslocamento volumétrico de agua
na proveta invertida. Por fim, através da Equacéao 1, foi quantificado quanto de
peréxido de hidrogénio foi consumido.

H,0, 2 H,0+1/2 0, (1)

Destaca-se que, a concentracdo verdadeira de perdéxido de hidrogénio
(INTEROX® 50-10) foi determinada utilizando o método de titulagdo com
permanganato de potassio (APHA,1955).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagcao das nanoparticulas de 6xido de ferro

3.1.1 Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)
Para avaliar da morfologia das Np’s quanto ao formato e tamanho, foi
utilizada a metodologia de microscopia eletronica de transmissao (MET) que
pode ser observada na Figura 2.

TR gy

FIGURA 2 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO (MET) (a) E
(b) NPFE NA ESCALA DE 1 mm.

Nas Figuras 2 (a) e (b), observam-se nanomateriais com tamanho e
formas variadas, resultado similar ao obtido por Abisharani et al. (2019) que
também utilizou sintese verde para producdo de nanomateriais. Além disso,
nota-se a predominancia de nanomateriais em forma de “agulhas”, como os
encontrados no estudo de Wang et al. (2009). De acordo com os autores, isso
pode ser justificado devido a oxidagdo das Np’s.

3.1.2 Espectro de soma de Mapas (ESM)

A Figura 3 mostra o espectro da soma de mapas (ESM) da amostra de
ferro (NpFe). A andlise de ESM indica que os elementos ferro e oxigénio séo os
que mais apresentam composicdo em massa 19,8 e 48,9 % respectivamente.
Fato este que indica a formacgéao de 6xido de ferro. Porcentagem de semelhante
massa de ferro (24,02%) foi encontrada por Dowlath et al. (2021). O extrato
para sintese de nanoparticulas dos autores foi de origem etandlica. Aqui, no
presente trabalho, se usou extrato a base de agua para preparagdo das
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NpFe’s. Outros elementos também foram identificados em menores
quantidades. Estes elementos sido provenientes do sulfato utilizado como
precursor do ferro e alguns elementos presentes na casca da abdébora, como
sddio e potassio. Vale ressaltar que o mesmo pico de absorgcdo Optica
observado por Cheera et al. (2016) foi também observado neste trabalho,
podendo indicar a absorgédo de nanocristalitos metalicos.
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FIGURA 3 - ESPECTRO DE SOMA DE MAPAS (NpFe)

3.2 Avaliagao da atividade catalitica na decomposicao do peroéxido de
hidrogénio

Para a andlise catalitica das Np’s na decomposi¢do do peroxido de
hidrogénio, inicialmente foi determinada a concentragéo verdadeira de perdxido
de hidrogénio (INTEROX® 50-10) a partir do método de titulagdo com
permanganato de potassio (APHA,1955), sendo aferida em 30,70% (peso).

A Figura 4 mostra a decomposig¢ao do peréxido de hidrogénio ao longo
do tempo com o catalisador em solugdo. Observa-se que ao final do
experimento a NpFe decompds o0 H202em 94,7%.
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FIGURA 4 - DECOMPOSIGAO DO PEROXIDO DE I-jIDROGENIO SEME
COM CATALISADOR EM SOLUCADO.

Além disso, destaca-se que nao ocorreu decomposicao do peréxido de
hidrogénio quando o teste controle, sem adigdo de NpFe, foi realizado.
Resultado similar foi obtido por trabalho anterior (GUIMARAES, 2007) que
apresentou maior decomposi¢cao de peroxido em catalisador sintetizado com
ferro. Segundo os autores, Fe?* atua como ativador em sistemas cataliticos
com H202 além de ser capaz de regenerar os sitios ativos presentes na
superficie das nanoparticulas. Portanto, pode-se afirmar que as NpFe’s obtidas
a partir da casca de abdbora apresentam alta atividade catalitica e podem ser
utilizadas em estudos envolvendo processos oxidativos avancados, como a
fotocatalise. Por exemplo, elas podem ser aplicadas na degradagdo de
compostos recalcitrantes.

4. CONCLUSAO

As nanoparticulas de 6xido de ferro foram sintetizadas com sucesso a
partir da casca de abdbora hibrida Tetsukabuto, subtipo Cabotia. Por meio da
analise de MET, foram observados NpFe’s com formatos e tamanhos variados,
sendo a maioria formatos que se assemelham a agulhas, que podem ser
associados ao tempo de exposi¢cado a secagem. Por meio das analises de ESM,
pode-se identificar a composi¢cao quimica dos nanomateriais e constatar a sua
formacao (FeO). Por fim, a partir da quantificacao da produgéo volumétrica de
oxigénio, foi possivel avaliar sua atividade catalitica. Apos uma hora de
6
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experimento, foi registrada a decomposigao de 95% do H202, mostrando a alta
atividade catalitica da nanoparticula e sugerindo sua aplicagdo em processos
que envolvam catalises quimicas, como processos oxidativos avancados para
decomposicdo de compostos recalcitrantes.

GREEN SYNTHESIS AND EVALUATION OF THE CATALYTIC
ACTIVITY OF IRON OXIDE NANOPARTICLES OBTAINED FROM HYBRID
PUMPKIN PEEL (TETSUKABUTO)

ABSTRACT: The aim of this work is to synthesize and characterize iron oxide
nanoparticles (Np's) from pumpkin peel, cabotia subtype. It also evaluates their
catalytic activity in the decomposition of hydrogen peroxide (H202) by
quantifying the volumetric production of oxygen gas. The green synthesis to
obtain the iron oxide Np's was carried out using the co-precipitation
methodology. Transmission Electron Microscopy (TEM) analysis was carried
out to characterize the Np's; through the analysis, it was possible to observe
nanoparticles with varying shapes and sizes, which can be associated with the
longer drying time. Finally, analysis of the catalytic activity of the Np's in solution
indicated that 95% of the H202 was decomposed, showing high catalytic
activity.
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