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RESUMO
Nos ultimos anos o nivel de contaminantes aquosos tem aumentado de forma alarmante, como resultado da

atividade antropogénica sobre o meio ambiente. A industria téxtil se destaca nesse contexto em razéo do
seu elevado consumo de agua e descarte de espécies coloridas, pouco biodegradaveis e algumas com
potencial carcinogénico e mutagénico. Os métodos tradicionalmente empregados no tratamento do efluente
contaminado podem gerar uma quantidade significativa de lodos além do uso excessivo de reagentes
quimicos. Nesse sentido sdo requeridos métodos e/ou materiais mais eficientes, econédmicos e menos
poluidores. Logo, o objetivo desse trabalho é realizar a produgéo de hidrogéis de poliacrilamida, visando a
maior eficacia na degradagéo de corantes com a finalidade de minimizar o efeito poluente provocado pela
industria téxtil. No presente trabalho sintetizou-se nanocompdsitos de poliacrilamida com diferentes
quantidades de 6xido de grafeno (GO) e didxido de titanio (TiO;). Notou-se que os géis que continham
apenas GO apresentaram menor grau de inchamento devido ao fato de o GO ter atuado também como
reticulante e que aqueles que continham 0,5%GO0, 5%TiO, apresentaram maior capacidade de inchamento
em diferentes meios pois o TiO; dificulta a interagdo do GO com as cadeias poliméricas mas permite que os
seus grupos anidnicos estejam disponiveis para interagdo com as moléculas de agua ou com os cations

provenientes dos sais.

INTRODUGAO:
A industria téxtil desempenha atualmente um papel importante na economia. Além disso, o setor é

responsavel por 15% do consumo industrial de agua [1] gerando grandes volumes de residuos, com
elevada carga orgénica e forte coloragéo, pois se estima que aproximadamente 20% dos corantes é perdido
nos residuos [2]. Isso representa um dos grandes problemas ambientais enfrentados pelo setor. Quando
ndo tratados adequadamente e langados em aguas naturais, os efluentes provenientes da industria de
corantes ou de processos envolvendo tingimento de fibras téxteis podem modificar o ecossistema,
diminuindo a transparéncia da agua. A cor no efluente, além do aspecto estético, impede a fotossintese e
modifica o regime de solubilidade dos gases, prejudicando tanto a flora como a fauna aquatica. No entanto,
os métodos tradicionalmente empregados como coagulagdo, precipitagdo, filtragdo, dentre outros no
tratamento do efluente contaminado podem gerar uma quantidade significativa de lodos além do uso
excessivo de reagentes quimicos. Nesse sentido, sdo requeridos métodos e/ou materiais mais eficientes,
econdmicos € menos poluidores.

Nos Uultimos anos, o desenvolvimento e a caracterizagcdo dos hidrogéis tem aumentado

significativamente devido as propriedades peculiares desta classe de materiais [3]. Eles tém papéis
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imborténtes em muitos campos, desde as biomédicas e farmacoldgicas, em que sao utilizados, por
exemplo, na liberagdo controlada de farmacos [4], a outros campos tecnolégicos e quimicos, como
conservador, em que eles sao utilizados como suporte para solugbes quimicas utilizadas na limpeza de
varias obras de arte [5, 6], no tratamento de aguas residuais, como superadsorventes, para a remogao de
poluentes organicos e inorganicos em meio aquoso [7].

Hidrogéis de poliacrilamida (PAM) tém sido amplamente utilizados em muitas areas devido a sua
capacidade de inchar em meios aquosos [8]. Recentemente, Qiu e colaboradores [9] relatam um gel
compdsito poliacrilamida/alginato de sédio modificado com montmorilonita que possui uma grande
capacidade de absor¢ao de azul de metileno. Corantes, como o azul de metileno, sdo poluentes de dificil
remocéao de efluentes. Existem varios métodos utilizados extensivamente para a remogéo de corantes, mas
a adsorcdo tem se mostrado mais eficiente e sem geracdo de subprodutos prejudiciais [10]. Alguns géis
compositos de PAM tém sido produzidos por apresentar alta capacidade de adsor¢gao e excelente
resisténcia mecanica [11, 12]. A baixa resisténcia mecanica dos hidrogéis de PAM é causada principalmente
pela distribuigdo heterogénea de reticulagédo [13]. Existem muitas tentativas para melhorar as propriedades
de hidrogéis PAM, quer por particulas coloidais [14], de silica [15], argila [16], 6xido de ferro magnético
(FesO4) [17] ou nanoparticulas hidrofébicas [18]. Ye e colaboradores [19] propuseram a utilizagdo de silica
coloidal para melhorar o desempenho mecéanico do hidrogel, mas eles relatam a necessidade de melhorar a
interagdo entre a particula e a PAM. Oxido de grafeno (GO) apresenta como vantagens o seu tamanho
nanomeétrico, de alta razdo de aspecto e diversos grupos hidrofilicos que permitem ser covalente ou ndo-
covalentemente funcionalizado [20]. A polimerizagao in-situ na presenga GO tem sido uma técnica atraente,
que permite controlar a arquitetura dos diferentes nanocompdsitos poliméricos. Vale mencionar que o GO
também pode atuar como um local de reticulagdo quimica para preparar hidrogéis poliméricos [21, 22].

O diéxido de titanio (TiO.) tem atraido interesse em varias areas de pesquisa por possibilitar
diversas aplicagbes em diferenciados ramos da industria e que estao atreladas a melhoria da qualidade de
vida das pessoas. A possibilidade de insercdo de nanoestruturas metalicas em uma matriz polimérica
juntamente com diéxido de titanio (TiO2) e GO gera interesse devido a possibilidade de acoplamento entre
as propriedades desses materiais. Para um melhor entendimento, sabe-se que o TiO;, puro apresenta
aplicagbes em fotodegradacdo de poluentes organicos [23-25], em células solares [26-28], superficies
autolimpantes (hidrofébico-hidrofilicas) [29-31], baterias [32] e como material capaz de armazenar gas
hidrogénio [33]. Estas propriedades podem ser maximizadas e expandidas pela inser¢gao de prata (Ag), que
apresenta propriedades elétricas, 6pticas e bactericidas potencializadas em escala nanométrica [34, 35]. Da
mesma forma, os grafenos, devido a suas excelentes propriedades mecanicas, térmicas e elétricas, assim
como alta flexibilidade e baixa densidade, sdo passiveis de aplicagdo em uma grande variedade de
materiais [36, 37]. A transferéncia das surpreendentes propriedades dos nanomateriais para um sélido
compadsito € um grande desafio que depende principalmente do grau de dispersédo destas nanoestruturas e

das interacdes interfaciais entre os componentes dos sistemas produzidos [38, 39].

METODOLOGIA:
Reagentes e equipamentos:

- Acrilamida — 99% - Sigma Aldrich - Agua deionizada
- Bisacrilamida - Sigma Aldrich - Nanotubos de 6xido de grafeno — CNT
- Persulfato de aménio P. A, - NEON - Diéxido de Titanio — Sigma-Aldrich

- Tetrametiletilenodiamina Sigma Aldricha - baldo reacional de 100 mL
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Parte experimental
Adicionou-se em cada balao reacional 48 mL de agua destilada e 2,4000 g de acrilamida

(AM). Os baldes foram agitados para que a amostra de AM se dissolvesse. Em seguida adicionou-se
48 mg de bisacrilaminda (BIS) e a quantidade indicada na tabela 1 de diéxido de titanio (TiO;) e/ou
oxido de grafeno (GO). Vale destacar que as nanoparticulas foram previamente dispersadas em um
ultrassom de banho. Os balbes volumétricos foram identificados por meio da numeragéao indicada na
tabela 1. Transferiu-se metade da solugao para um béquer e nele foram adicionados 48 mg de
persulfato de aménio (APS). Na solucdo restante que ficou no baldo, foram colocados 62 pL de
tetrametiletilenodiamina (TEMED). Apds a adicdao e mistura dos reagentes, a solugdo do béquer
voltou ao baldo volumétrico. Uma barra magnética foi colocada em meio as solugbes preparadas nos
balées. Cada baldo foi colocado em um banho de agua, purgado e agitado por duas horas a
temperatura ambiente.

Apés a agitacao, os géis foram transferidos para béqueres maiores com agua destilada. A
agua foi trocada diariamente por duas semanas a fim de remover impurezas e, apos o periodo, os
géis foram levados a estufa a vacuo e secos a 70 °C.

Tabela 1: Cédigos e quantidades envolvidas na sintese de cada amostra.

A"‘:S" Cédigo | AM (g) | APS (mg) | TEMED (uL) | BIS (mg) (T,'fg); clnl)
1 0GO;0TIO; | 2,4024 48 62 48 0,0 0,0
2 0,5GO;0TIO; | 2,3973 48 62 48 0,0 2,7
3 1GO;0TIO; | 2,4032 48 62 48 0,0 5,4
4 0GO ;0,5TiO: | 2,4011 48 62 48 12,0 0,0
5 0GO;1TiO, | 2,4019 48 62 48 24,0 0,0

0,5G0;0,5TiO
6 ) 2,403 48 62 48 12,0 2,7
7 0,5G0;1TiO; | 2,4004 48 62 48 24,0 2,7
8 1GO;1TiO, | 2,4004 48 62 48 24,0 5,4
9 1G0;0,5TiO; | 2,3999 48 62 48 12,0 5,4

Os cddigos indicam a porcentagem de Oxido de Grafeno (GO) e diéxido de titanio (TIO2) em relagdo a
amostra, variando de 0% a 1%.

Apds as amostras estarem secas, foram coletados graos uniformes de aproximadamente
50mg para realizacdo de testes de inchamento e desinchamento em solu¢des salinas, com
concentragcao de 1,0 mol/L.de NaCl e CaCl,, e agua. No inchamento utilizou-se cerca de 30 mL de
cada solucdo. As medidas foram feitas em duplicata.

O grau de inchamento de gel (SW) foi definido como a razdo entre o peso do gel inchado
(Wg) no tempo t (t#0) e o peso do gel seco (Wd) a (t=0), como descrito

SW=Wg/ Wd (1)
Medindo o peso do gel em diferentes intervalos te tempo e sabendo Wd, foi calculado o inchamento
em fungdo do tempo. O inchaco geralmente aumenta para um valor de equilibrio (SWeq) em um
periodo de tempo que depende do grau de reticulagdo. Os resultados estdo apresentados na Figura 1

a seguir.
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Figura 1: Inchamento dos géis compdésitos de poliacrilamida na presenga de (a) agua, (b) NaCl e (c)
CaCl..

RESULTADOS E DISCUSSOES:

Observando-se os graficos é possivel perceber que o gel que continha 0,5%G00,5%TiO, seguido do
que continha 0,5%TiO, foram os que mais incharam em agua. Em solugdo aquosa de NaCl o gel com
0,5%TiO, também foi o que mais inchou. Em solugdo aquosa de CaCl, aqueles que apresentaram
maior grau de inchamento foram os géis que continham 0,5%G00,5%TiO; e 0,5%G01%TiO,. Ja os
géis que continham 1%GO e 0,5%GO foram aqueles que menos incharam. Todos os géis possuem a
mesma quantidade de reticulante, no entanto, os resultados indicam que provavelmente o GO
conseguiu promover uma rigidez maior entre as cadeias, limitando sua expansdo e
consequentemente seu inchamento. Ja a presenca do didxido de titanio dificulta essa interacao e por
isso, mesmo contendo GO, os géis contendo 0,5%G00,5%TiO, conseguem-se inchar mais.

CONCLUSOES:
Foram sintetizados hidrogéis nanocompdsitos de poliacrilamida com diferentes quantidades (variando

de 0% e 1,0% em massa em relacdo ao mondmero) de 6xido de grafeno (GO) e didxido de titanio
(TiOy). Avaliou-se a capacidade de inchamento dos mesmos em meio aquoso e em diferentes
solugdes salinas aquosa 1 mol/L (NaCl e CaCl;). Notou-se que os géis que continham apenas GO
apresentaram menor grau de inchamento devido ao fato de o GO ter atuado também como reticulante
fazendo com que as cadeias ficassem mais conectadas e que aqueles que continham
0,5%G00,5%TiO, apresentaram maior capacidade de inchamento em diferentes meios pois o TiO;

dificulta a interacdo do GO com as cadeias poliméricas mas permite que os seus grupos anidnicos
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estejam disponiveis para interagdo com as moléculas de agua ou com os cations provenientes dos

sais.
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	O dióxido de titânio (TiO2) tem atraído interesse em várias áreas de pesquisa por possibilitar diversas aplicações em diferenciados ramos da indústria e que estão atreladas à melhoria da qualidade de vida das pessoas. A possibilidade de inserção de nanoestruturas metálicas em uma matriz polimérica juntamente com dióxido de titânio (TiO2) e GO gera interesse devido à possibilidade de acoplamento entre as propriedades desses materiais. Para um melhor entendimento, sabe-se que o TiO2 puro apresenta aplicações em fotodegradação de poluentes orgânicos ��[23-25]�, em células solares �[26-28]�, superfícies autolimpantes (hidrofóbico-hidrofílicas) �[29-31]�, baterias �[32]� e como material capaz de armazenar gás hidrogênio �[33]�. Estas propriedades podem ser maximizadas e expandidas pela inserção de prata (Ag), que apresenta propriedades elétricas, ópticas e bactericidas potencializadas em escala nanométrica �[34, 35]�. Da mesma forma, os grafenos, devido a suas excelentes propriedades mecânicas, térmicas e elétricas, assim como alta flexibilidade e baixa densidade, são passíveis de aplicação em uma grande variedade de materiais �[36, 37]�. A transferência das surpreendentes propriedades dos nanomateriais para um sólido compósito é um grande desafio que depende principalmente do grau de dispersão destas nanoestruturas e das interações interfaciais entre os componentes dos sistemas produzidos �[38, 39]�.

