OFERELR2023

v 92 SEMANA 5 )
INTEGRADA XXXII CIC — CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA
4

BEADS FLUORESCENTES DE ALGINATO@CARBON DOTS PARA
DETECCAO E ADSORCAO SIMULTANEA DE ARSENIO E SELENIO EM
AGUA DE TORNEIRA

VICTORIA R. SOARES?; EMILLY C. SILVA?, CHARLIE G. GOMES?; ANDRE R.
FAJARDO?

Universidade Federal de Pelotas — victoriarossoares@gmail.com
2Universidade Federal de Pelotas — emillycruzds@gmail.com; charlieggomesii@gmail.com
SUniversidade Federal de Pelotas — andre.fajardo@ufpel.edu.br

1. INTRODUCAO

Poluentes decorrentes de atividades industriais e antropogénicas tém afetado
as fontes de hidricas. Entre esses poluentes, destacam-se oligoelementos como
arsénio (As) e selénio (Se), cuja liberacdo excessiva no meio ambiente contamina
0 solo e as 4guas, ameacando a saude humana e animal (ZHANG, 2021). O As(lll),
em particular, € considerado altamente toxico, e mesmo em pequenas
concentracbes pode causar a descoloracdo da pele e cancer. O Se(lV) € um
micronutriente essencial para 0s organismos vivos, mas niveis elevados podem
desencadear varias doencgas, incluindo a selenose.

Atualmente, a remocéao de As(lll) e Se(IV) de ambientes aquosos € realizada
por meio de processos fisico-quimicos e biolégicos convencionais como:
precipitacdo quimica e filtracdo por membrana. Entretanto, esses processos
apresentam algumas desvantagens em termos de eficiéncia e aplicabilidade. Para
enfrentar esse desafio, adsorventes bifuncionais podem ser aplicados para
adsorcdo e deteccdo desses poluentes. Destaca-se a composicao entre
polissacarideos e pontos quanticos de carbono (CDs), nanomateriais fluorescentes
faceis de sintetizar de alta fotoestabilidade (XUECHAO, 2020). A estratégia é
compor a capacidade fotoluminescente do ponto quantico com a capacidade
adsortiva do polimero. Para contornar essas limitacdes, nesse estudo relatamos a
preparacdo de beads compostas de alginato-Ca?*/CDs visando a deteccdo e
adsorcao de ions As(lll) e Se(lV) na agua de torneira.

2. METODOLOGIA

2.1. Preparo das beads Alg e Alg@CDs: Primeiramente preparou-se uma
solucdo aquosa de alginato de sodio com uma concentracdo de 3% p/v. Em
seguida, essa solucéao foi transferida para uma seringa plastica com agulha (@ =
0,70 mm) e usando uma bomba peristaltica, foi gotejada em uma solucao de CaCl:
(3% p/v). As beads formadas foram deixadas na solucdo de CaClz por 1 h sob
agitacdo de 50 rpm. ApGs essa etapa, as beads foram lavadas com agua destilada
e entdo secas em estufa a 35 °C por 48 h.

Para as beads de Alg@CDs foi seguido um procedimento semelhante ao
descrito anteriormente, diferenciando-se apenas pelo meio de solubilizacdo usado.
Para este a solugdo de alginato foi solubilizada em meio contendo pontos
guanticos, nanoestruturas obtidas por sintese hidrotermal a partir de PEG-400N.
As beads foram compostas com 30 ou 60% p/p de CDs em relacdo a massa de
Alg.


mailto:emillycruzds@gmail.com

v 92 SEMANA 5 )
INTEGRADA XXXII CIC — CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA
4

OFERELR2023

2.2. Caracterizacdo das beads: Espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), analise termogravimétrica (TGA), microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e microscopia eletrénica de transmissdo (MET).
Além de técnicas de espectrofotometria UV-Vis e fluorescéncia (FL).

2.3. Experimentos: Para estudar o efeito de varidveis experimentais
independentes na eficiéncia do processo de adsorcdo, foi empregado um
planejamento composto central (CCD). O CCD consistiu em um delineamento 2(k
1) com 3 pontos centrais. As variaveis e niveis utilizados neste CCD estdo
resumidos na Tabela 1. Deve-se notar que as melhores condi¢des experimentais
obtidas no processo de adsorcao foram aplicadas para obter as melhores taxas de
deteccéo.

Tabela 1. Planejamento fatorial para a adsorcao de analitos nas beads preparadas.

L Niveis
Variaveis independentes 1) +1)
Dose de beads (mg) 30 60
Temperatura da solucéo (°C) 25 50
Tempo de contato (min) 60 180
Conc. Inicial de metal (mg/L) 2 10

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1(A) mostra os espectros de FTIR das beads preparadas. O
espectro das beads de Alg apresenta uma banda centrada em 3428 cm?, que
corresponde ao estiramento da ligacao O—H. Além disso, existem bandas na faixa
de 2900 cm, atribuidas ao estiramento da ligacdo C—H. As bandas em 1633 e
1420 cm sdo atribuidas ao estiramento assimétrico e simétrico da ligacdo C=0
em grupos carboxilato que estéo ionicamente ligados a ions Ca?*. Os espectros de
FTIR das beads contendo CDs exibem bandas caracteristicas semelhantes a
matriz Alg-Ca?*, mas com algumas modificacdes observadas. Especificamente, a
banda associada ao estiramento da ligacdo O—H parece alargada em comparacao
com outras bandas, sugerindo um aumento nas ligacées H—O dentro das beads
contendo CDs. As bandas relacionadas ao estiramento da ligagdo C-H (na faixa de
2930-2870 cm™) tornam-se proeminentes nos espectros Alg@CDs30 e AlgCDs60,
devido a contribuicdo dos grupos CH2 e CHs dos CDs. O espectro de FTIR de
Alg@CDs60, se assemelha muito ao de Alg@CDs30, exceto por deslocamento de
bandas, que indicam ligacfes enfraquecidas devido a uma maior concentracéo de
CDs na matriz Alg-Ca?*. Aqui comprova-se a formulacdo de um hidrogel composto
para os processos de deteccéo e adsorcdo dos analitos As(lll) e Se(1V).

A imagem de MET na Figura 1(B) demonstra que os CDs sintetizados
apresentam tamanho homogéneo, com diametro médio entre 4 e 5 nm. O padrdo
FFT correspondente aos CDs exibe seis pontos hexagonais atribuidos ao plano
cristalino (100). Estas descobertas indicam que os CDs introduzem uma
organizagéo cristalina na esfera Alg@CDs30, tornando-a altamente suscetivel a
modulacao de fluorescéncia. Ainda, a distribuicdo das nanoparticulas de CDs na
matriz Alg-Ca?* parece ser uniforme, sugerindo compatibilidade entre eles.
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Figura 1. (A) Espectros de FTIR e (B) imagem MET obtido a partir do material
Alg@CDs30.

Aresposta de FL do Alg@CDs30 foi medida apds contato de 10 mg de beads
com solucdes de As(lll) e Se(IV) de diferentes concentragdes (de 0 a 10 mg/L). Os
espectros registrados para As(lll) e Se(lV) sdo demonstrados nas Figuras 2(A) e
2(C). Para ambos os metais, a fluorescéncia das beads Alg@CDs30 diminui
gradualmente a medida que sua concentracdo na solucdo aumenta, indicando a
extingcao da resposta de FL. Isso acontece devido a interacdo entre os ions e grupos
funcionais presentes na matriz, que altera a vizinhanca dos CDs causando um
evento fotoquimico chamado quenching (extingdo, em portugués). Por meio desta
interacao € possivel detectar visualmente a presenca das espécies ibnicas contidas
na estrutura do material.
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Figura 2. (A) e (C) Espectros de fluorescéncia para espécies As(lll) e Se(lV)
respectivamente.

Com base nas alteracdes registradas na fluorescéncia das beads, a extincéo
da fluorescéncia foi mais pronunciada para os ions Se(lV), o que esta de acordo
com as expectativas, considerando a interacéo significativa entre este metal e as
esferas Alg@CDs30. Com base nos resultados, o desempenho de deteccéo de
Alg@CDs30 em relacéo ao Se(lV) é ligeiramente superior em comparacao aos ions
de As(lll). As Figuras 2(B) e 2(D) mostram as imagens fotograficas das beads
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Alg@CDs30 sob luz UV antes e depois do contato com ions (10mg/L). Conforme
observado, o processo de detecc¢do € visual e depende da espécie detectada. Este
processo de deteccdo visual e seletiva contribui para a aplicacdo pratica e
conveniente do Alg@CDs30 como sonda fluorescente para andlise e
monitoramento de ions metalicos em agua de torneira.
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Figura 3. Capacidade de adsorcéo das beads (A) Alg e em (B) Alg@CDs30 para
espécies As(lll) e Se(lV) em funcao do tempo de contato na agua de torneira.

Além disso os experimentos de adsorcdo apresentados na Figura 3
confirmam a interagdo efetiva entre as espécies e a matriz polimérica contendo CDs
e ainda que esta interacdo se mostra preferencial entre as beads Alg@CDS30 com
ions Se (1V), devido sua mobilidade e caracteristicas de eletronegatividade.

4. CONCLUSAO

Neste estudo foram realizadas sintese e aplicacdo de beads compostas de
alginato e CDs com dupla funcionalidade — adsorcéo e detec¢cao — para remediacao
ambiental contra ions de As(lll) e Se(lV). Utlizando uma abordagem de
planejamento fatorial, identificamos as condi¢gbes ideais de interagdo entre as
beads compostas e o0s poluentes, permitindo uma modulacdo eficiente da
adsorcao. De acordo com os resultados, a presenca de CDs nas beads aumentou
a capacidade de adsorcdo para ambos os metais. Além disso, o material exibiu
notavel capacidade de reutilizacdo e capacidade de detectar poluentes na agua da
torneira.

A internacionalizacdo universitaria possibilitou, por meio de parcerias, o
acesso a técnicas robustas para a realizacdo efetiva desta pesquisa que se
encontra em processo de publicagcdo. O trabalho aqui descrito tem diversos
aspectos de interdisciplinaridade. No aspecto da extensao, apresenta-se como uma
ferramenta eficiente no auxilio & comunidade através do controle de qualidade das
aguas. Ja no ensino: um instrumento didatico para aulas de quimica de estudantes
do ensino médio a graduacao, em disciplinas que versam sobre meio ambiente e
propriedades fisico-quimicas da matéria.
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