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INTRODUCAO

Nanomateriais magnéticos tém despertado interesse devido as suas propriedades fisico-
quimicas e a possibilidade de modificagdo superficial, que amplia suas aplicagdes em diferentes areas
(TOMA et al., 2016). A associacdo de nanoparticulas magnéticas com materiais carbonaceos e
matrizes celulésicas permite combinar propriedades magnéticas, superficiais e estruturais em
materiais hibridos com potencial para aplicagdes ambientais. Nesse contexto, este trabalho teve como
objetivo desenvolver e caracterizar um material constituido por Fe:O4@SiO:-NHz, celulose
modificada e 6xido de grafeno, como etapa para sua posterior utilizagdo no desenvolvimento de
sensores ambientais.

DESENVOLVIMENTO

Dando continuidade ao trabalho realizado anteriormente, foi avaliada uma amostra de
Fes04@Si0:-NH: preparada na escala de 2,0 g, com o objetivo de investigar seu comportamento
acido-base superficial. Para isso, foram adicionados 10 mg do material a 50 mL de solugdes aquosas
com valores de pH inicial entre 2 e 12. As suspensdes permaneceram sob agitacao durante 24 h e, ao
final, foram determinados os valores de pH final. A avaliagado foi realizada a partir da variacdo entre
o pH final e o pH inicial (ApH).

Em seguida, foram realizados testes de oxidacdo da celulose com base no Método 3 descrito
por Inoue (2019), com adaptag@o do agente oxidante. Foram avaliadas trés massas de celulose: 0,01
g, 0,1 ge 1,0 g. Em cada condigdo, a celulose foi adicionada a 30 mL de solug@o de periodato de
potassio (KIO4) 0,1 mol L', empregado em substituicdo ao metaperiodato de sodio utilizado no
procedimento original. As amostras permaneceram sob agitacdo, no escuro, durante 6 h. Apds esse
periodo, foram lavadas com 4gua destilada, adicionando-se posteriormente trés gotas de etilenoglicol
para interromper a reagdo. O material foi seco em estufa a 45 °C por 4 h. Ap6s a oxidagao, o produto
obtido foi denominado celulose dialdeido (DAC).

As condi¢des empregando 0,01 g e 0,1 g de celulose resultaram em materiais de aspecto
pastoso apos o processamento, dificultando sua recuperacdo e utilizagdo nas etapas subsequentes. A
condi¢dao com 1,0 g de celulose permitiu a obtengdo de um material seco e pulverulento e, por esse
motivo, foi selecionada para a continuidade do procedimento.

A preparagdo do material hibrido foi realizada por adapta¢ao do método descrito por Behpour
et al. (2023). Foram utilizados 0,5 g de DAC e 0,5 g de FesO+@SiO2-NHa, aos quais foram
adicionados 7,5 mL de etanol. A mistura foi mantida sob agitacao a 50 °C durante 30 min. Em seguida,
foram adicionados 0,5 mmol de ciclohexil isocianeto e 1,00 g de 6xido de grafeno (GO), utilizado
em substitui¢ao ao nanotubo de carbono carboxilado empregado na metodologia original. A reacao
foi mantida em recipiente fechado, sob agitacdo a 50 °C durante 24 h. Ap6s esse periodo, a mistura
foi resfriada a temperatura ambiente, lavada com solucao de etanol e d4gua na propor¢ao 20:80 (v/v)
e centrifugada a 4.000 rpm durante 60 min, com posterior descarte do sobrenadante.

A celulose dialdeido e o material final Fe;O4@Si0:-NH2@DAC@GO foram analisados por
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), com o objetivo de identificar
os principais grupos funcionais e avaliar alteracdes decorrentes das etapas de oxidacdao e
funcionalizagao.
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RESULTADOS

A avaliacdo do comportamento acido-base superficial do Fe;O4@Si0.-NH2 mostrou uma
regido de estabilizacdo do pH final proxima da neutralidade. Entretanto, a anélise de ApH em fungdo
do pH inicial revelou mais de uma mudanca de sinal ao longo da faixa estudada, incluindo
cruzamentos entre pH 4-5 e 7-8. Dessa forma, nas condi¢des experimentais empregadas, os
resultados ndo permitem atribuir de maneira inequivoca um unico valor de ponto de carga zero ao
material. O perfil obtido evidencia a influéncia do material sobre o pH do meio e indica a necessidade
de avaliacdo complementar para uma determinagdo conclusiva do pH\(_{PCZ}\).

Nos testes de oxidacdo da celulose, as condi¢des utilizando 0,01 g e 0,1 g produziram
materiais com aspecto pastoso apOs as etapas de lavagem e secagem, dificultando sua manipulagdo e
inviabilizando sua utiliza¢do nas etapas seguintes. Em contraste, a condi¢ao empregando 1,0 g de
celulose resultou em um material seco e pulverulento, sendo selecionada para a obtencao da celulose
dialdeido (DAC) e para a preparacao do material hibrido.

No espectro de FTIR da DAC foram observadas uma banda larga na regido de
aproximadamente 3300—-3500 cm™, associada as vibragdes de grupos O—H, sinais proximos de 2900
cm™, atribuidos as vibragdes C—H, e bandas na regido de 1200—-1000 cm™', relacionadas as ligagoes
C-0 e C-O-C. A formacao de grupos aldeido decorrente da oxidagdo da celulose pode originar uma
banda associada as vibragdes C=O proxima de 1725 cm™, cuja intensidade pode variar conforme o
grau de oxida¢ao do material (INOUE, 2019).

O espectro do material Fe;04@Si0-NH2@DAC@GO apresentou sinais compativeis com os
diferentes componentes empregados em sua preparagdo, incluindo bandas associadas a grupos O—H
e N-H e a ligagdes Si—-O—-Si e Fe—O. Em razdo da composi¢do multicomponente do material, o
espectro apresenta sobreposi¢ao das contribui¢des dos diferentes grupos funcionais. Os resultados de
FTIR sdo, portanto, compativeis com a presenga dos principais constituintes esperados no material
obtido.

CONSIDERACOES FINAIS

Foi possivel dar continuidade a caracterizagdo do FesOs@SiO:-NH2, avaliar seu
comportamento acido-base superficial e estabelecer uma condicdo para a oxidacdo da celulose e
obten¢do da DAC. A celulose modificada foi posteriormente empregada na preparacdo do material
hibrido contendo Fe;O4@SiO.-NH: e 6xido de grafeno. A caracterizagdo por FTIR permitiu
identificar grupos funcionais associados aos diferentes componentes empregados na preparacao do
material. Os resultados obtidos constituem uma etapa do desenvolvimento do nanocompdsito
destinado a posterior construgdo e avaliagdo de sistemas sensores para aplicagdes ambientais.

Palavras-chave: nanoparticulas magnéticas; celulose dialdeido; 6xido de grafeno; nanocomposito;
sensores ambientais.
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Figura 1. Caracterizagdo dos materiais empregados no desenvolvimento do nanocompdsito: (4)
avaliagdo do comportamento dcido-base superficial do Fe;O4@SiO>-NH: por meio da variag¢do de
ApH (pH final — pH inicial) em fungdo do pH inicial, sendo os pontos correspondentes a média de
trés determinagoes e as barras de erro ao desvio-padrdo (n = 3); (B) espectro de FTIR da celulose

dialdeido (DAC); e (C) espectro de FTIR do material Fe;O+«@SiO:-NH2@DAC@GO.
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