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RESUMO

A degradacdo ambiental ¢ um fator inevitavel que acompanha o desenvolvimento da
populacado e infelizmente esse fato chegou aos sistemas hidricos, rios e mananciais. Dentre os
agentes que contribuem para a contaminacdo e degradacdo sdo os corantes oriundos das
industrias téxteis e alimenticias que sdo descartados ao longo dos processos produtivos. Ha
diversos métodos estdo sendo desenvolvidos para eliminar os corantes de efluentes em rios e
mananciais, entre os quais estd o processo de adsor¢do. As nanoparticulas magnéticas de
magnetita (FesOs) tém sido previamente testadas na adsor¢do de residuos de corantes das
industrias téxtil e alimenticia. Dentro desse contexto, neste trabalho teve como objetivo
estudar a eficiéncia das nanoparticulas magnéticas de magnetita (NPs) no processo de
adsor¢do de alguns corantes presentes em efluentes industriais téxteis, como os corantes,
alaranjado de metila (ALM) e azul de metileno (AM). Um planejamento fatorial 2* foi
estabelecido obtendo como fatores estudados tempo, pH e temperatura, e para estes fatores
analisou-se os seus niveis. Fez-se analises em relacdo aos sistemas sob ultrassom ¢ sob
agitacdo magnética, e para isso, obteve-se resultados significantes para os dois corantes. De
acordo com os resultados adquiridos para o ALM/NPs, fatores como, tempo e¢ pH com
maiores significancia. Evidenciando que os ensaios que obtiveram maior €xito para adsor¢ao
foram os ensaios 02 (11,362) e 06 (10,057), para os sistemas sob ultrassom e sob agitagdo
magnética, respectivamente. Para o AM/NPs foi significativo apenas o fator, tempo. Os
ensaios mais favoraveis para o sistema de adsor¢do do corante foram os 04 (19,144) e 06
(21,457), para os sistemas sob ultrassom e sob agitacdo magnética, respectivamente.

Palavras-chave: Nanoparticulas magnéticas, Adsor¢ao de corantes, Alaranjado de Metila,
Azul de Metileno, Efluentes téxteis



ABSTRACT

Environmental degradation is an inevitable factor that accompanies the development of the
population and unfortunately this has reached water systems, rivers and water sources. Among
the agents that contribute to the contamination and degradation are the dyes from the textile
and food industries that are discarded throughout the production processes. There are several
methods being developed to eliminate the effluent dyes in rivers and springs, among which is
the adsorption process. The magnetic nanoparticles of magnetite (Fe3O4) have been
previously tested in the adsorption of dye residues from the textile and food industries. In this
context, the objective of this work was to study the efficiency of magnetic nanoparticles of
magnetite (NPs) in the adsorption process of some dyes present in industrial textile effluents,
such as dyes, methyl orange (MEL) and methylene blue (AM) . A factorial design 23 was
established obtaining as factors studied time, pH and temperature, and for these factors its
levels were analyzed. Analyzes were made for systems under ultrasound and under magnetic
stirring, and for this, significant results were obtained for the two dyes. According to the
results obtained for the ALM / NPs, factors such as time and pH with greater significance. It
was observed that the most successful tests for adsorption were the tests 02 (11,362) and 06
(10,057), for the systems under ultrasound and under magnetic stirring, respectively. For the
AM / NPs it was significant only the factor, time. The most favorable tests for the dye
adsorption system were 04 (19,144) and 06 (21,457), for systems under ultrasound and under
magnetic stirring, respectively.

Keywords: Magnetic nanoparticles, Dye Adsorption, Methyl Orange, Methylene Blue,
Textile Efflents.
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1.  INTRODUCAO

A degradacdo ambiental no mundo tem gerado um grande impacto para a humanidade,
e isso é um fator inevitavel, pois 0 mesmo esta ligado ao desenvolvimento sdcio econémico
populacional. Dentre vérias inddstrias responsaveis pelo aumento da degradacdo ambiental,
por exemplo, estdo as industrias da area téxtil. No estado de Pernambuco, existe um polo
téxtil, instalado na regido do agreste do estado de Pernambuco, que engloba as cidades de
Toritama, Caruaru, Santa Cruz do Capibaribe, entre outras. O polo téxtil pernambucano
movimenta a economia da regido com a fixagdo de varias industrias de fabricac&o de roupas e
tecidos, que geram emprego de forma significativa (TEXTIL, 2019), apesar do impacto
econdmico positivo para regido, a instalacdo dessas industrias trazem um grande impacto
ambiental em funcéo do descarte inadequado dos residuos, 0s quais na maioria das vezes
contém contaminantes tais como corantes, oriundos das etapas de tingimento e lavagem.
Essas industrias devem tratar seus efluentes, de acordo com as normas estabelecidas pelas
NBR 10.004/2004, NBR 12.209/2011, NBR 13.969/1997, NBR 7.229/1993, NBR ISO
14.001/2015, CONAMA 430/2011 e CONAMA 357/2005 (ABNT, 2011, 1997, 1993 e 2015;
CONAMA, 2011 e 2005). Mesmo com estas normas regulamentadoras, residuos de corantes
oriundos dos tingimentos e lavagens dos tecidos ainda podem ser vistos colorindo os rios e
cdrregos na regido agreste. O nivel de residuos descartados dessas industrias é acompanhado
pela Companhia de Recursos Hidricos — CPRH, que as fiscaliza regularmente (CPRH/FNMA,
2003).

Alguns dos corantes utilizados na industria téxtil tém propriedades quimicas e fisicas
que podem afetar a fauna, flora e/ou a populagdo que necessita daquelas aguas para o0
consumo. Esse fato pode esta associado aos elementos quimicos e/ou tdxicos presentes na
composicao dos corantes, nas interagdes eletrdnicas estruturais e na disposi¢do dos &tomos no
interior das estruturas dos mesmos (ALMEIDA et al.,, 2016). Os corantes téxteis sdo
sintetizados de forma que apresentam resisténcia a exposi¢ao ao suor do corpo, a agua, a luz
e/ou agentes oxidantes, sendo dessa forma estaveis quimicamente, e poluentes ambientais em
potencial (MAIA, 2012).

O corante alaranjado de metila (C 1,H14NsO3S) um dos corantes usados no tingimento
de fibras celul6sicas ou algoddo, também é usado como indicador de pH de titulacGes de
neutralizacdo e tem carater anionico (-), (AGUIAR NETO, 1996). O corante azul de metileno
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(C16H1sCIN3S) também utilizado para tingir tecidos, € um corante de dificil degradagéo e tem
um carater estrutural catiénico (+), (TRAMONTIN, 2011). As estruturas dos respectivos

corantes s&o apresentadas na Figura 1.

Chs oy
NON:NOSQ;Na NO\:N |+
of onf _N S NH,
Alaranjado de metila HO,C \IC[ D[ Cl
Vermelho de metila A
N

(a) (b)

Figura 1: Estrutura molecular dos corantes (a) alaranjado de metila (ALM), (b) azul de metileno (AM).

Atualmente, as industrias téxteis fazem tratamento dos efluentes através de processos
como: coagulacao, flotacdo e/ou decantacéo, que sdo caros, lentos, e relativamente de baixa
eficiéncia. O ramo téxtil se destaca por utilizar elevados volumes de agua e gerar grande
quantidade de efluentes com alta carga poluidora e contaminante. Visando as pequenas e
grandes empresas, observa-se a necessidade da criacdo e implantagcdo de novas tecnologias,
simples e de baixo custo, que auxiliem no tratamento prévio dos efluentes.

Pesquisas recentes vém testando a eficécia da utilizacdo de nanoparticulas magnéticas
para adsorver poluentes em meio aquoso, tais como: metais pesados, agrotdxicos, farmacos,
corantes, etc. Para 0s metais pesados, cita-se a utilizacao de residuos siderurgicos composto
basicamente por magnetita como material absorvedor como o cobre (Cu 2, niquel (Ni %),
chumbo (Pb#) e o cadmio (Cd?*) (ORTIZ, 2000). Segundo Tuutijarvi et al. (2009), a partir do
estudo de comparacdo entre trés tipos de maghemita (comercial, método mecanoquimico e
método sol-gel), confirmando uma melhor adsorcéo para um pH 3,0 para as adsorgdes. E, a
maghemita também analisada no processo de adsorcéo para o Cr, Cu e Ni, com capacidades
de remogdo de 17,0 (Cr), 26,8 (Cu), € 23,6 (Ni) mg.g * (HUAetal., 2012). Com relagdo a
estudos, para adsor¢do de farmacos, relatam-se sistemas que usam nanoparticulas magnéticas
com carvdo ativado na remocéo de paracetamol em aguas contaminadas (GONCALVES,
2016). Mas, também é visto a utilizacdo de carvdo ativado da casca do coco baia para
adsorcao de antibidticos Amoxilina, Ampicilina, Cefalexina e Ciprofloxacina (SILVA, 2012).
Muitos trabalhos na literatura relatam a utilizag&o das nanoparticulas magnéticas de Fe ;0,/C
como adsorventes para remog&o de corantes organicos. Essas nanoparticulas séo sintetizadas
por uma estratégia simples e utilizadas, principalmente, na adsorcao de corantes cationicos
que em meios basicos tem uma melhor adsorcdo (ZHANG et al., 2003). Schafer (2017), cita
que as nanoparticulas magnéticas de 6xido de ferro para adsorgdo do corante azul de metileno,
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a partir de estudos do processo adsortivo em diferentes condi¢cbes de temperatura e
concentragdo, no qual analisou-se a cinética de adsor¢do e as isotermas de equilibrio. A
grande vantagem da utilizacdo de um adsorvente com propriedades magnéticas € que essa
caracteristica pode facilitar a remog&o do poluente do meio, e a regenera¢do do adsorvente.

Utilizou-se de planejamentos fatoriais 2* para estabelecer os experimentos de adsorcéo
corantes/NPs, tendo como fatores estudados o tempo de contato do corante com as
nanoparticulas, o pH e a temperatura do meio, gerando uma matriz de planejamento para cada
sistema, visando uma otimizagédo do tempo (BOX et al., 1978). A matriz de planejamento lista
0s ensaios na ordem padrdo. Todas as colunas comegam com o nivel inferior (-) e depois 0s
sinais se alterna. Um a um na primeira coluna, - + - +..., depois dois a dois, - - + +..., e
finalmente quatro sinais negativos e quatro positivos na Gltima coluna. Se houvesse uma
quarta coluna, a coluna correspondente a ele consistiria em oito sinais menos e seguida oito
sinais mais. Com um total de k fatores a ultima coluna 2k-1 sinais negativos e depois 2k-1
sinais positivos (MONTGOMERY, 1997). Cada fator foi estudado em dois niveis, com ponto
central e em duplicata, e a resposta analisada foi o percentual de corante adsorvido pelas NPs
(BARROS NETO et al.). Essa ferramenta estatistica tem a vantagem de a partir de uma
quantidade minima de experimentos, conseguir fornecer a combinagdo mais eficiente para o
que é desejado, no caso, 0 maior percentual de adsorgdo do corante pelas NPs.

Neste trabalho, as nanoparticulas magnéticas de magnetita (NPs) foram testadas como
adsorventes de dois corantes em meio aquoso: o alaranjado de metila (ALM) e o azul de
metileno (AM). O processo foi acompanhado por uma analise estatistica com o objetivo de
estabelecer a melhor combinagdo de fatores experimentais para alcangar o mais alto

percentual de adsor¢do dos corantes para o sistema sob ultrassom e sob agitagdo magnética.
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2. METODOLOGIA

2.1. Preparo das solucdes dos corantes alaranjado de metila e azul de metileno

Preparou-se solucgdes com os corantes Alaranjado de Metila (ALM), massa molar
327,33 g/mol e Azul de Metileno (AM), massa molar 319,85 g/mol, com concentragfes
iniciais de 30 mg/L. Pesou-se 0,015 g para cada corante e fez-se a solugdo “mae”, dissolvendo
o0s corantes em um béquer e transferindo o dissolvido para balGes volumétricos de 500 mL,
completando 0 mesmo com &gua deionizada, o pH das solugdes “mées” foi igual 7,0.
Separou-se trés volumes de 200 mL de cada solucéo, os pH’s foram regulados em 7,0, 5,0 e
3,0 através da adicéo de gotas de solu¢bes de NaOH (0,1 mol/L) para alcalinizar, e de HCI
(0,1 mol/L) para acidificar.

A partir das solugdes de 200 mL, de concentrages iniciais de 30 mg/L, para os
corantes ALM e AM, com pHs 3,0; 5,0 e 7,0, fez-se dilui¢des para obtencéo de volumes finais
de 25 mL com concentragdes de 2,5, 5,0, 10,0, 15,0 e 20 mg/L, respectivamente. Na Tabela 1
sd0 mostrados as aliquotas retiradas das solugbes "mae”, que foram transferidos para 0s
baldes de 25 mL e completados os volumes com agua deionizada.

Tabela 1: Volumes utilizados para obtencéo das dilui¢ces das solugdes dos corantes ALM e AM.

Concentrac0es finais Volume da aliquota da Volume adicionado de
desejadas (mg/L) solucéo “mée” (mL) adgua (mL)
20,0 16,0 9,0
15,0 12,5 12,5
10,0 8,0 17,0
5,0 4,0 21,0
2,5 2,0 23,0

2.2. Anadlises das absorbancias das solugdes por espectroscopia na regido do UV-vis

Todas as analises de absorbancia na regido do visivel foram feitas utilizando um
espectrometro modelo CHEM2000-UV-VIS da OceanOptics. Inc., com uma cubeta de quartzo
de caminho otico de 1,0 cm. Aliquotas das solugdes foram analisadas por espectroscopia para
obtencdo do comprimento de onda de méaxima absor¢do para cada solugdo dos corantes ALM
e AM. Na regido dos comprimentos de onda de m&xima absorbancia sdo analisadas todas as

solucdes e as curvas de calibracdo séo construidas.
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2.3. Sintese das nanoparticulas magnéticas de magnetita (Fe;O,)

As nanoparticulas de magnetita foram sintetizadas a partir de uma solucdo de
FeSO,:7H,0 (0,1 mol/L), com a adigéo de 5 gotas da solucdode H  ,SO, (0,1 mol/L) com o
intuito de diminuir a oxidacdo Fe** a Fe*, na qual a mesma é minimizada em meio &cido. Esta
solugéo foi colocada em um processador ultrassonico da SONICS Vibra-Cell modelo VCX
500 — VCX 750, a 40 kHz. Adicionou-se lentamente 50 mL de uma solucéo de NaOH (1,0
mol/L) com o auxilio de uma bureta, o processo aconteceu durante 40 min, com pulsos em
intervalos de 1 s.

Apo6s o tempo determinado de sintese, aguardou-se a decantacdo das NPs com o
auxilio de um ima as NPs decantaram. Em seguida, o sobrenadante foi removido, e lavou-se
as NPs obtidas com uma solucdo de HCI (0,01 mol/L) sob centrifugacdo utilizando a
Centrifuga de bancada (Tubos 12x15 mL) da SP Labor a 2400 rpm por 3 min. Por fim, as NPs
foram secas em uma estufa a 80 °C por 24 h, pulverizadas e armazenadas para posteriormente
serem caracterizadas (ARAUJO, 2011).

2.4. Caracterizacdo das nanoparticulas de Magnetita

As NPs foram caracterizadas por Araujo, 2011, por difragdo de raios-X (DRX),
espectroscopia de absorcdo no infravermelho (IV) e analises de magnetometria. O DRX foi
realizado utilizando o difratbmetro da Siemens modelo D5000, com filtro de niquel e fenda de
1,0 mm, usando a linha de Ka do cobre (0,1542 nm) do Departamento de Fisica (DF) da
UFPE. O DRX foi obtido na faixa de 26 de 15 a 80° em passos de 0,02° e tempo de aquisigéo
de 1 s por passo em temperatura ambiente. As analises na regido do infravermelho (IV) foram
executadas através da técnica de pastilhas de KBr em um espectrémetro Bruker modelo IFS-
66 com transformada de Fourier no Departamento de Quimica Fundamental (DQF) da UFPE.
As analises de magnetometria foram realizadas no equipamento Microsense, modelo AV7,
com sensibilidade 10 ° emu na temperatura de 24 °C, considerada ambiente, do DF-UFPE
( ARAUJO, 2011).
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2.5. Tratamento estatistico dos sistemas - Planejamentos Fatoriais 2°
Planejamentos fatoriais 23, 8 ensaios, em duplicata e com ponto central (PC) foram

montados para cada sistema corante/NPs estudados, os fatores de controle analisados foram:
tempo, pH e temperatura com niveis (-) e (+) conforme mostrado na Tabela 2.

Tabela 2: Fatores de controle e seus niveis utilizados nos planejamentos fatoriais para a analise da adsor¢éo dos

corantes ALM e AM.
Fatores de controle Niveis dos fatores
- PC +
1-TEMPO 2h 4h 6 h
2-pH 3,0 5,0 7,0
3 - TEMPERATURA 25°C 35°C 40°C

Com base nos parametros designados pelo planejamento fatorial, gerou-se a matriz de
planejamento para a realizacdo dos ensaios que foram feitos, Tabela 3.

Tabela 3: Matriz de planejamento com os ensaios € os niveis dos fatores estudados para cada sistema.

Ensaios Niveis de Fatores

1 2 3
01 - - -
02 + - -
03 - + -
04 + + -
05 - - +
06 + - +
07 - + +
08 + + +
09 PC PC PC

Cada sistema corante/nanoparticulas foi analisado sob ultrassom e sob agitacdo
magnética, gerando assim quatro planejamentos: dois planejamentos para o corante alaranjado
de metila sob ultrassom e sob agitacdo magnética e dois para o corante azul de metileno sob

ultrassom e agitacdo magnética.

2.6. Anadlise da adsor¢do dos corantes pelas NPs
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Para realizar as adsor¢0es das solucOes de corantes pelas NPs, pesou-se 0,010 g das
NPs, transferiu-se para erlenmeyers de 50 mL, adicionou-se 20 mL das solugdes nas
concentracgdes e pHs estabelecidos nos planejamentos e colocou-se para agitar sob ultrassom
(ELMA - E 60H — ELMASONIC) a 40 kHz ou sob agitacdo magnética (SP 160, SPLABOR)
a 1400 rpm.
Apos a realizacdo dos ensaios de acordo com os planejamentos fatoriais as NPs em
solucéo foram decantadas por 30 min com ajuda de um im&. Removeu-se uma aliquota do
liquido, sem NPs, e medem-se as absorbancias dessas solucbes de corante apos a interacao
com 0s NPs. Os valores das absorbancias relacionam-se com as concentracdes das solugdes
de corantes e para realizar os calculos destas concentracdes (X), tanto dos corantes puros e
apos a interacdo com as NPs utilizaram-se as curvas de calibragdo obtidas anteriormente para
cada sistema em cada pH. Foi necessario utilizar as equacBes obtidas pelas curvas de
calibracdo para calcular as concentrac@es reais iniciais dos corantes e finais apds adsorcao
com as NPs (Equacdes 1 e 2).

Y =a+b*X (Equacéo 1)
X:%*Y—% (Equacéo 2)

Onde:

Y = absorbancias medidas experimentalmente
a = interse¢do com 0 eixo y

b = coeficiente angular da reta

X = concentragéo real medida (mg/L)

O percentual de adsorvido de corante pelas NPs é calculado a partir dos valores das
concentragdes calculados com os parametros obtidos pelas curvas de calibragédo, Equagéo 3.

Adsorgao=

XO; X 4100 (Equacéo 3)

Onde:
% Adsorcéo = percentual de adsorc¢éo (%)
o = concentracao inicial (mg/L)

X = concentragéo final (mg/L)

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Analises das absorbancias por espectroscopia na regido do UV-vis
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A aparéncia das solucdes diluidas feitas a partir das solugdes “mde” para 0s corantes
ALM e AM sdo mostradas na Figura 2. Podendo-se observar que solu¢6es mais diluidas

apresentam coloracdes mais claras; como-é.de se esperar.

}

Os espectros de absorcdo obtidos na regido do visivel (400 a 700 nm) para cada
corante, ALM e AM, sdo mostrados na Figura 3. Os comprimentos de onda maximos
absor¢édo foram 460 e 660 nm para os corantes ALM e AM, respectivamente.

| Corante Alarangado de Metla [ —— Caranle Azul de Metilens = B0 nm

Trua™ 50 M

Compimnis 3 Ouda (rm}

@ (b)

Figura 3: Espectros de absorcdo na regido do UV-vis para os corantes (a) ALM e (b) AM.

Com os valores obtidos de comprimento de onda maximo foi possivel construir as
curvas de calibracdo para cada corante nas determinadas concentragdes e pHs. As curvas de
calibracéo obtidas para as dilui¢cGes do corante ALM em pHs 3,0, 5,0 e 7,0 estdo mostradas na

Figura 4.
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(a) (b) ()
Figura 4: Curvas de calibracdo para as dilui¢des do corante ALM em (a) pH 3,0; (b) pH 5,0 e (c) pH 7,0.
Percebe-se pelas equagdes das retas obtidas que os valores dos indices de correlacdo
(R?) foram 0,981; 0,987 e 0,996, ou seja, nos trés casos tem-se correlacdo entre os dados
experimentais e a modelagem tedrica (fitting) de cerca de 98%, correlagéo aceitavel para o
sistema estudado. O mesmo procedimento foi feito para as diluicdes em pHs 3,0, 5,0e 7,0,

respectivamente, para o corante azul de metileno (AM), Figura 5.

(@) (b) ()
Figura 5: Curvas de calibracdo para as dilui¢des do corante AM em (a) pH 3,0; (b) pH 5,0 e (c) pH 7,0.

Para 0 AM obtiveram-se coeficientes de correlacdo (R ?) de 0,967; 0,975 e 0,972 para
os pH 3,0, 50 e 7,0, respectivamente. Correlagdes em torno de 96% entre os dados

experimentais e a modelagem tedrica empregada na construcdo das curvas de calibracao.

3.2. Sintese e caracterizacdo das nanoparticulas magnéticas de magnetita (NPs)

As NPs obtidas apresentaram-se na forma de pé fino e de cor preta e que responderam

a aplicacdo de um campo magnético externo, iméa, Figura 6.
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Figura 6: Nan( po magnético externo.

Em estu assora Ana Claudia

Vaz de Araujo, 1 400 O UITALOYralTid Ue 1dios A pard as NP sintetizadas é mostrado na
Figura 7. Difratograma tipico de materiais cristalinos ao qual foi possivel indexar a carta
JCPDS n°: 88-0315 referente a fase cubica de face centrada da magnetita Fe ;0,. (SCOTT et

al., 2005; ARAUJO, 2011). Os indices de Miller sdo apresentados para 0s picos de maior
intensidade.

Fengidads ()
-
#

gy

Figura 7: DRX para as NPs de Fe;O, pura, mostrando os indices de Miller dos picos de difragdo de maiores
intensidade. Fonte: (ARAUJO, 2011).

O espectro de absorcéo na regido do infravermelho para as NPs de Fe 30,4, também
realizado por Araujo, 2011, é mostrado na Figura 8. Analisando o espectro observa-se uma
banda em torno de 3300 cm ™ caracteristica do estiramento O-H que pode ser atribuido a

moléculas de &gua adsorvidas na superficie das nanoparticulas de Fe ;0,, corroborando com os
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dados obtidos experimentalmente. Além disso, observa-se que existem picos em torno de 400
a 589 cm que sdo correlacionados com o estiramento do modo vibracional do Fe-O
(KRYSZEWSKI et al., 1998; CORNELL et al., 2003; ARAUJO, 2011).

"l Feo,pum

Conprimario de onda (o)

Figura 8: Espectro de absor¢éo na regido do infravermelho para as NPs de FeO,. Fonte: (ARAUJO, 2011).

O comportamento magnético das NPs foi avaliado através das curvas de
magnetizacdo, Figura 9. Percebe-se que as NPs apresentam um comportamento
ferromagnético caracteristico pela presenca de magnetizacdo subsistente, Mr, e campo
repressivo, Hc. A amostra apresenta magnetizacdo de saturagdo parcialmente alta, com o Ms
em torno de 74 emu/g. Esses resultados da magnetizacdo de saturagéo séo superiores aos
resultados obtidos na literatura (APHESTEGUY et al., 2004; ZHANG et al., 2003), no qual
foram analisados os valores de Ms em volta de 60 emu/g paraas NPsde Fe  ;0, (ARAUJO,
2011).

: FeO, Fua
E=
e = w a8 w 15

Figura 9: Curva de magnetizacdo para as NPs de Fe;O, pura. Fonte: (ARAUJO, 2011).
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3.3. Tratamento estatistico dos sistemas - Planejamento fatorial 2

3.3.1. Sistema ALM/NPs

Os ensaios estabelecidos pelos planejamentos fatoriais para os dois corantes ALM e
AM sob ultrassom e sob agitacdo magnética, foram executados em duplicata e com ponto
central. As respostas analisadas com a execucdo dos planejamentos foi o percentual de
adsorcédo. Esperava-se determinar o ensaio no qual a combinacéo de fatores, tempo, pH e
temperatura, favoreceram a maior adsor¢do dos corantes pelas NPs. Esperava-se também
determinar qual o sistema que é mais favorecido, quando a agitagdo corante/NPs é feita sob

ultrassom ou sob agitacdo magnética.
Na Tabela 4 séo apresentados os valores medidos de absorbancias antes da interagéo

do corante com as NPs (Abs. iniciais) e ap0s a interagdo (Abs. finais). Com os valores das
absorbancias calculou-se as concentragdes (X mg/L) dos corantes ainda em solugdo baseando-
se nas equacoes das retas das curvas de calibracdo (Equacdes 1 e 2). Os percentuais de
adsorcéo foram calculados utilizando os valores das concentracgdes iniciais e finais, aplicando-

0s na Equacéo 3.

Tabela 4: Absorbancias medidas e concentracdes calculadas, iniciais € finais, respectivamente, para o corante
Alaranjado de Metila de acordo com a matriz de planejamento 2% sob ultrassom.

INICIAL FINAL % Adsorcao
ENSAIO Abs.1 | Abs.2 X1 Xz Abs.1 | Abs.2 X1 Xz % Ads.1 % Ads.2
(nm) | (nm) | (mg/L) | (mg/lL) | (hm) | (nm) | (mglL) | (mgL)
S
01 2985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,739 | 2,671 | 26,44 9,01% | 7,11%
02 2,985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,648 | 2597 | 2547 | 2571 | 153405 | 9950
24,92
03 2571 | 2,365 | 30,67 | 28,12 | 2,427 | 2,268 | 28,89 5.80% | 4.26%
26,93
04 2571 | 2,365 | 30,67 | 28,12 | 2,351 | 2,226 | 27,95 o 886% | 6.10%
05 2,985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,803 | 2,785 | 27,12 ,
6,66% | 2,73%
06 2985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,627 | 2,582 | 25,24 | 26,92
2477 | 13.11% | 10,53%
07 2571 | 2,365 | 30,67 | 28,12 | 2,436 | 2,273 | 29,00 ,
0, 0,
08 2571 | 2,365 | 30,67 | 28,12 | 2,408 | 2,239 | 28,66 | 26,99 543% | 4,04%
0, 0,
09 2607 | 2,572 | 2001 | 2858 | 2519 | 2507 | 27,03 | 2657 | 6:56% | 553%
2778 | 3,73% | 2,79%

Na Tabela 5 estdo apresentados os valores de absorbancia e concentragdes calculadas
de acordo com as Equacdes 1 e 2, ainda para o corante ALM/NPs, porém o sistema é sob
agitacdo magnética.
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Tabela 5: Absorbancias medidas e concentracdes calculadas, iniciais € finais, respectivamente, para o corante
Alaranjado de Metila de acordo com a matriz de planejamento 2° sob agitagio magnética.

INICIAL FINAL % Adsorco
ENSAIO Abs.1 | Abs.2 X1 X Abs.1 | Abs.2 X1 X % Ads.1 % Ads.2
(nm) | (nm) | (mg/iL) | (mg/iL) | (nm) | (nm) | (mg/L) | (mg/L)
031 2,985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,750 | 2,658 | 26,55 | 2557 | 8,60% | 7.61%
02 2985 | 2,856 | 29,05 | 27,68 | 2,655 | 2,615 | 25,54 | 2512 | 1208% | 9 26%
03 2571 | 2365 | 30,67 | 28,12 | 2402 | 2252 | 2858 | 2673 | 680% | 49604
04 2571 | 2365 | 30,67 | 2812 | 2316 | 2204 | 2752 | 2614 | 1027% | 770
05 2985 | 2,856 | 29,05 | 2768 | 2758 | 2657 | 2664 | 2556 | B3 | Lo
06 2985 | 2856 | 29,05 | 2768 | 2687 | 2599 | 2588 | 2495 | 091% | o
07 2571 | 2,365 | 30,67 | 28,12 | 2,405 | 2,271 | 28,62 | 26,96 | 6,68%
08 2571 | 2365 | 30,67 | 28.12 | 2345 | 2223 | 27.88 | 2637 | 9.10% | P
09 2607 | 2572 | 29,01 | 28558 | 2,537 | 2522 | 28,15 | 27,97 | 296% | 6:23%
2,15%

Na Tabela 6 estdo apresentados os dados determinados pelo planejamento fatorial 2

que sdo: os fatores de controle (1, 2 e 3), a matriz de planejamento com os niveis dos fatores

para cada ensaio, os valores de percentual de adsorcéo calculados e suas repeticdes. Os

valores médios dos percentuais de adsorcdo e os desvios padrdo também estdo expostos na

3

Tabela 6, para o sistema ALM/NPs sob ultrassom e sob agitagdo magnética, respectivamente.

Tabela 6: Tabela constando os ensaios, 0s niveis dos fatores dos ensaios, as respostas, as médias e 0s desvios

padrdo de cada ensaio para o corante ALM.

Ensaios | Eatores controle ALM/NPs sob Ultrassom ALM/NPs sob Agitacdo Magnética
t%h) sz T (EC) % Adsorcdo | %, dio ;%S;/g'lg % Adsorcdo | %o ;%S;/g'lg

01 - |- | - 901|711 |8059 | 1,342 | 860 | 7,61 | 8,107 | 0,704
02 + |- | - |12,34 | 995 |11,147| 1,687 | 12,08 | 9,26 | 10,673 | 1,995
03 - |+ | - |580 |4,26 |5028 | 1,088 | 6,80 |4,96 | 5882 | 1,303
04 + |+ | - |886 |610 |7,479 | 1,948 | 10,27 | 7,07 | 8,667 | 2,261
05 - |- | + | 666|273 |4696 | 2,783 | 831 | 7,65 | 7,980 | 0,470
06 + |- | + |13,11 |10,53 |11,820| 1,823 | 10,91 | 9,88 | 10,394 | 0,732
07 - |+ | + [543 | 4,04 |4,737 | 0,987 | 6,68 | 4,13 | 5405 | 1,808
08 + |+ | + | 656 | 553 |6047 | 0,729 | 9,10 | 6,23 | 7,666 | 2,026

Os dados obtidos foram tratados com o software STATISTICA 8.0, para analise da

significancia dos fatores, processos de interagéo entre fatores e determinacéo do ensaio com o

maior percentual adsortivo. A significancia do sistema foi analisada pelo teste "p" para 95%

de confianga, valores menores que 0,05 seréo classificados como significativos.
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A Tabela 7 apresenta os efeitos calculados da média, dos fatores de controle, das

interacdes entre dois e trés fatores e 0s respectivos erros padréo.

Tabela 7: Tabela dos efeitos calculados da média, dos fatores de controle, das interacdes entre dois e trés fatores,

com seus respectivos erros padrdo para o corante ALM.

Sob Ultrassom

Sob Agitacdo Magnética

p p
Média global 6,92 £ 0,37 0,05 7,48+0,35 | 0,05
Efeitos principais
1 - Tempo (h) +3,49 £ 0,79 0,002 +2,51+£0,74 | 0,008
2-pH -3,11+ 0,79 0,003 -2,38+0,74 | 0,011
3 - Temperatura (°C) | -1,10+ 0,79 0,197 -0,47+0,74 | 0,541

Interacéo de dois fatores

12

13

23

-1,61+0,79

+0,72 £ 0,79

+0,24 + 0,79

0,073

0,386

0,768

+0,02+0,74 | 0,983

-0,17+0,74 | 0,825

-0,47+ 0,74 | 0,726

Interacéo de trés fatores
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123 -1,29+ 0,79 0,137 -0,09+0,74 | 0,903

Os valores apresentados na Tabela 7, pode-se observar que os efeitos principais 1 e 2,
tempo e pH, respectivamente, sdo significativos em 95 % de confianca, pois os valores do p
nos quatro ensaios sdo menores que 0,05 (TRAMONTIN, 2011). Os outros efeitos e as
interacOes entre eles ndo foram relevantes. Analisando os efeitos de forma individual observa-
se que, para o efeito 1 (tempo) os valores obtidos séo positivos em ambos 0s casos, que indica
que ao se passar de um nivel (-) para um nivel (+) a resposta, % Adsorcao, sera favorecida. E
sabido que um maior tempo de contato entre o adsorvato e o adsorvente favorece o processo
de adsorcdo (MALL et al, 2006). Pode-se observar também que o fator 1, tempo, tem maior
significancia frente ao fator 2, pH, isso é ilustrado no grafico de Pareto para esse sistema,

e ————————— Pareto Chart of Standrdized Effects; Variabe: % Adsorgso

Fi u ra 10Pareto Ch
g g 2**(3-0) design; MS Pure Error=2,51498 27*(3-0) design; MS Pure Error=2,193582
DV: % Adsorcao DV: % Adsorgéo

(3)Temperatura (°

p=,05 p=05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value) Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

@ (b)

Figura 10: Grafico de Pareto para os sistemas (a) ALM/NPs no ultrassom e (b) ALM/NPs no agitador magnético.

A significancia do efeito pH e o sinal negativo, indicam que ao se passar do nivel (-)
para o nivel (+) (pH de 3 para 7) o percentual de adsorcdo é desfavorecido. Isso pode ser
explicado devido ao corante ALM ter carater aniénico (-) e interagir de forma mais eficiente
com meios &cidos, pHs < 7,0 (SUGIARTO et al., 2002 e 2003). Mall et al. (2006), explicam
que os pHs das solucdes influenciam nas cargas das superficies dos adsorventes e no grau de
ionizac&o. fons hidroxila e hidrogénio sdo adsorvidos preferencialmente, e logo, o pH altera a
adsorcdo de outros ions, devido a dissociacdo de grupos funcionais nos sitios ativos dos
adsorventes, e isso, faz com que mude as caracteristicas e o equilibrio do processo de

adsorcao.
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O fator 3, temperatura nos dois casos € negativo e indica que o processo de adsor¢do é
atrapalhado aumentando-se a temperatura. E demonstrado que, a temperatura é um dos fatores
que pode influenciar nas relagdes de equilibrio, pois modifica a excitagcdo das moléculas e as
forgas de repulsdo e atracdo do adsorvente e adsorvato. Temperaturas acima de 30 °C tém uma
tendéncia a um decréscimo na quantidade do corante adsorvido (MARIN et al., 2015), como
Lambrecht et al. (2009) citou, em sua avaliagdo entre temperaturas de 30 e 40 °C na adsorc¢ao
do corante em carvéo ativado e xisto pirolisado, obteve-se um melhor resultado para ambos

adsorventes em temperaturas mais brandas 30 °C.
Analisando a interagdo entre dois e trés fatores para o sistema ALM/NPs sob

ultrassom, observa-se que nenhum deles foi significativo e também que as interagdes entre 13
e 23 foram positivas, ou seja, ao se passar de um nivel (-) para (+) o percentual adsortivo é
favorecido. Assim, para 13, altos tempos e altas temperaturas favorecem a adsorgéo, tendo
que se levar em conta que o fator tempo é mais relevante (Figura 9). Na interagdo de 23, altos
pHs e altas temperaturas agindo conjuntamente favorecerdo a adsor¢do. A interacao entre 0s
fatores 12 e 123, foram negativas, indicando que ao se passar do nivel (-) para (+),a adsorcéo
é desfavorecida. Para o sistema sob agitacdo magnética apenas a interacdo 12 é positiva, mais
uma vez pode-se sugerir que o fator tempo tem maior influéncia no processo. As outras
interacOes 13, 23 e 123 apresentam sinais negativos, niveis (+) desfavorecem a adsorgéo de
forma conjunta. Porém deve-se observar que 0s erros atrelados a esses casos Sao maiores que
as proprias medidas, repeti¢fes precisam ser feitas para minimizar erros e diminuir desvios

padréo.
Um resultado muito importante pode ser visto na Figura 11, na qual se observam o0s

ensaios que forneceram maiores percentuais de adsorgéo. Para os dois sistemas, sob ultrassom

e sob agitacdo magnética, foram os ensaios 02 (11,362) e 06 (10,057), porém 0s erros
atrelados aos dados experimentais ndo permitem decidir entre um ensaio e outro. Como o

ensaio 02 (tempo: 6 h; pH 3,0 e temperatura: 25 °C) usa a temperatura ambiente esse deve ser

privilegiado, pois o gasto energético é menor.
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Figura 11: Interpretacdo geométrica dos efeitos para o planejamento fatorial 2 para o sistema ALM/NPs sob (a)

ultrassom e sob (b) agitacdo magnética.

3.3.2. Sistema AM/NPs

Os ensaios realizados devido ao planejamento fatorial para o corante azul de metileno
sob ultrassom e sob agitacdo magnética, foram efetuados por duplicatas e com ponto central.
Os resultados obtidos em correla¢do ao planejamento foram os percentuais de adsorgdo para a
interacdo entre corante/NPs. Esperava-se a defini¢do do ensaio no qual o arranjo de fatores,
tempo, pH e temperatura, beneficiaram a maior adsorcéo pela interacdo do corante pelas NPs.

Teve-se a expectativa da determinacdo do qual sistema € mais favoravel, em que a agitacéo

corante/NPs realizada sob ultrassom e/ou sob agitacdo magnética.
Na Tabela 8 estdo apresentados os valores medidos de absorbancias antes do contato

do corante com as NPs (Abs. iniciais) e depois do contato (Abs. finais). A partir, dos valores
das absorbancias calculou-se as concentragdes (X mg/L) dos corantes, partindo-se das
equac0es das retas das curvas de calibracdo (Equages 1 e 2). Para encontrar os valores dos

percentuais de adsorgao, realizou-se célculos utilizando os valores das concentrag@es iniciais
e finais, aplicando-os na equacao 3.

Tabela 8: Absorbancias medidas e concentracdes calculadas, iniciais e finais, respectivamente, para o corante
Azul de Metileno de acordo com a matriz de planejamento 2° sob ultrassom.
| INICIAL | FINAL |

% Adsorcéo
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ENSAIO /?r?rfq)l /?r?r?n)z a0 | o) /?r?rfn)l /?r?rfw)z o) | (mgly | %ASL | 9% Ads2
081 2,856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,695 | 2,561 | 26,60 | 2505 | 657% | 11,03%
02 2856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2532 | 2,321 | 24,71 | 22,25 | 1323% | 20,94%
03 2913 | 2,804 | 2848 | 28,12 | 2,709 | 2679 | 26,13 | 2581 | 7,74% | 821%
04 2913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,498 | 2,287 | 23,86 | 21,60 | 1574% | 23,19%
05 2856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,709 | 2,618 | 2676 | 2571 | 6,00% | 867%
06 2856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,675 | 2,497 | 26,37 | 2430 | 739% | 13,67%
07 2913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,697 | 2577 | 26,00 | 24,71 | 819% | 12,11%
08 2913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2519 | 2,328 | 24,00 | 22,04 | 14,94% | 21,62%
09 2871 | 2,857 | 20,01 | 28,58 | 2,622 | 2,634 | 2478 | 2492 | 1039% | 9,36%

Na Tabela 9 apresentados os resultados da absorbancia e concentracgdes calculadas de
acordo com as Equacdes 1 e 2, para a interagéo corante AM/NPs, mas estar sob agitacdo
magnética.

Tabela 9: Absorbancias medidas e concentracOes calculadas, iniciais € finais, respectivamente, para o corante

Azul de Metileno de acordo com a matriz de planejamento 2° sob agitagdo magnética.

INICIAL FINAL % Adsorcao
ENSSAIO /?r?rfq)l /?r?r?n)z L) | o0 /?r?rfn)l /?r?rfw)z gLy | (i) | %AdSL | % Ads2
01 2,856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,746 | 2,700 | 27,41 | 26,77 | 3,76% | 492%
02 2,856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,501 | 2,450 | 24,35 | 2386 | 14,50% | 15,24%
03 2,913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,736 | 2,618 | 26,42 | 2515 | 6,71% | 10,54%
04 2,913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,631 | 2,469 | 2529 | 2355 | 10,70% | 16,24%
05 2,856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,764 | 2,639 | 27,41 | 22,95 | 3,76% | 7.81%
06 2,856 | 2,828 | 28,32 | 28,15 | 2,304 | 2,232 | 23,10 | 21,22 | 18,87% | 24,62%
07 2,913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,783 | 2,698 | 26,93 | 26,01 | 493% | 7,49%
08 2,913 | 2,804 | 28,48 | 28,12 | 2,628 | 2,429 | 24,00 | 22,04 | 10,81% | 21,62%
09 2,871 | 2,857 | 29,01 | 28,58 | 2,658 | 2,669 | 2520 | 2532 | 8,.88% | 7.89%

Os resultados para o sistema AM/NPs sob ultrassom e sob agitacdo magnética, estdo
apresentados na Tabela 10 os fatores de controle (1, 2 e 3), a matriz de planejamento com 0s
niveis dos fatores para cada ensaio, os valores do percentual de adsor¢do calculados para cada
ensaio, com suas repeticdes. Os valores médios dos percentuais de adsorcao e os valores dos
desvios padrdo, também estdo expostos na Tabela 10.

Tabela 10: Tabela constando os ensaios, 0s niveis dos fatores dos ensaios, as respostas, as médias e 0s desvios
padrdo de cada ensaio para o corante AM.
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Ensaios | Eatores controle ALM/NPs sob Ultrassom ALM/NPs sob Agitacdo Magnética
t%h) p2H - (EC) % Adsor¢ao | %omadio ;e(zjs;gg % Adsorcao | Yomedio ;%S;gg

01 - - - 6,57 (11,03 {8,801 | 3,150 3,76 | 492 | 4336 | 0,819
02 + - - 113,23 | 20,94 17,086 | 5,453 1450 |15,24 | 14,869 | 0,527
03 - + - 7,74 | 821 (7,976 | 0,337 6,71 10,54 | 8,629 | 2,709
04 + + - 115,74 | 23,19 |19,466 | 5,268 10,70 |16,24 | 13,467 | 3,918
05 - - + 6,00 | 8,67 |7,338 | 1,889 3,76 | 7,81 | 5782 | 2,864
06 + - + 7,39 |13,67 (10,532 | 4,442 18,87 24,62 | 21,742 | 4,068
07 - + | + 8,19 |12,11 (10,152 | 2,771 493 | 749 | 6210 | 1,808
08 + + | + 14,94 |21,62 (18,285 | 4,723 10,81 17,77 | 14,288 | 4,918

Os resultados obtidos foram analisados e tratados com o software STATISTICA 8.0,
para andlise da significdncia dos fatores, processos de interacdo entre os fatores e a
determinagéo do ensaio que obteve um maior percentual adsortivo. A relevancia do sistema
foi estudada pelo teste "p" para 95% de confianca, valores de p < 0,05 seréo considerados

como significativos para o processo de adsorgéo.
A Tabela 11 expde os resultados dos efeitos calculados da média, dos fatores de

controle, das interagdes entre dois e trés fatores e os respectivos erros padréo.

Tabela 11: Tabela dos efeitos calculados da média, dos fatores de controle, das interacdes entre dois e trés
fatores, com seus respectivos erros padrdo para o corante AM.

Sob Ultrassom Sob Agitacdo Magnética
p p
Média global 12,13 + 0,86 0,05 10,88 + 0,68 0,05

Efeitos principais

1 - Tempo (h) +7,78+1,83 | 0,002 | +9,85+1,45 | 0,008

2-pH +3,03 + 1,83 0,133 -1,08+ 1,45 0,495

3 - Temperatura (°C) -1,76 £ 1,83 0,363 +1,68£1,45 | 0,277
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Interacéo de dois fatores

12 +2,04 +£1,83 0,295 -3,39+ 1,45 0,044
13 +2,11 + 1,83 0,279 +2,17 £ 1,45 0,170
23 +2,25 + 1,83 0,250 -2,48+ 1,45 0,122

Interacéo de trés fatores

123 +0,43 £ 1,83 0,137 -0,55+1,45 | 0,7154

Os resultados mostrados na Tabela 13, pode-se verificar que o efeito 1 (tempo) é
significativo em 95 % de confianga, pois os valores do p nos dois sistemas, sob ultrassom e
sob agitagdo magnética, sdo menores que 0,05 (TRAMONTIN, 2011). Para os outros efeitos e
as interagOes entre eles ndo foram relevantes, apenas na interacéo 1 e 2 no sistema sob
agitacdo magnetica, que mostrou uma boa interacéo entre os fatores tempo e pH, para o valor
de p. Verificando os efeitos individualmente constata-se que, para o efeito 1 (tempo) os
valores adquiridos sdo positivos em ambos o0s casos, que indica que ao se passar de um nivel
(-) para um nivel (+) a resposta, % Adsorcéo, serd favoravel. De acordo com Mall et al.
(2006), um maior tempo de contato entre o0 adsorvato e o adsorvente favorece o processo de
adsorcao. Pode-se constatar também que o fator 1, tempo, no Pareto é o Unico individual que

obtém uma significancia, ilustrado na Figura 12.
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Figura 12: Grafico de Pareto para os sistemas (a) AM/NPs no ultrassom e (b) AM/NPs no agitador magnético.

No fator 2, pH nos dois sistemas, sob ultrassom e sob agitacdo magnética, positivo e
negativo, respectivamente. Indica que para o sistema sob ultrassom se passar de um nivel (-)
para um (+) (pH 3,0 para 7,0), obter4 um aumento na adsor¢do, mas para o sistema sob
agitacdo o valor do efeito mostra o inverso, o sinal negativo do efeito mostra uma adsorgéo
desfavorecida. Essa discrepancia nos sinais de um sistema para outro, pode ser explicado
devido ao corante AM ter carater cationico (+) e podera ocorrer uma competicdo dosH *em
solucdo e essas moléculas diminuindo a eficiéncia de adsor¢cdo em pH &cido (PETRONI et al.,
2000). Para Al-Ghouti et al.(2003), considera-se que a capacidade de adsor¢éo de corantes
cationicos aumenta com o aumento do pH, enquanto para corantes aniénicos um efeito oposto
é observado. Logo, o cardter mais adequado para uma boa adsorcao nos sistemas seria um pH
7,0.

Para o fator 3 (temperatura), também ha uma divergéncia entre os valores do efeito
para os sistemas. No sistema sob ultrassom, mostra que o valor do efeito tem sinal (-),
significando que hd uma diminuicdo no percentual de adsorcao se houver a mudanca do nivel
(-) para o (+). Mas, sob a agitacdo magnética isso mostra que o efeito tem valor positivo, que
mostra uma adsorcéao favoravel, que para esse fato a literatura tem-se uma explicacdo. De
acordo com Schafer (2017), o efeito do aumento da temperatura na adsorc¢ao do corante AM
pelo adsorvente fornecido. E, analisou-se que quanto mais elevada a temperatura do meio,

menor a quantidade de corante adsorvido pelo composto nanoparticulado.

Observando a interagédo entre dois e trés fatores para o sistema AM/NPs sob ultrassom,

observa-se que nenhum deles foi significativo, mas as interagOes entre os fatores foram
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positivas, ou seja, ao decorrer de um nivel (-) para um nivel (+) o percentual adsortivo é

favorecido para o sistema sob ultrassom. Assim, para a interacdo 12, altos tempos e pH bésico

(7,0) colaboram para uma melhor adsor¢do. Para a interacdo 13, altos tempos e altas
temperaturas (40 °C) favorecem a adsorcéo, tendo que se levar em conta que o fator tempo é

mais relevante (Figura 9). Na interacdo de 23, altos pHs e altas temperaturas agindo
conjuntamente favorecerdo a adsorcéo. A interacdo entre os trés fatores 123, para o sistema

sob ultrassom foi positiva, indicando que ao passar do nivel (-) para (+) a adsorcdo €

favorecida.
Mas, para o0 sistema sob agitacdo magnética apenas a interacdo 12 tem valor p

significativo para o sistema, mas o valor do efeito é negativo, isso quer dizer que ao passar do
nivel (-) parao nivel (+) hd uma diminui¢cdo no processo adsortivo, discordando com o
sistema. Pois, se obteve valor significativo deveria obter uma boa adsorcao, em que isso, sera
necessarios novos experimentos para rever essa discrepancia. Para as outras interacfes nao
houve valor para uma significancia no sistema. Para a intera¢do 13, que é positiva, mais uma
vez pode-se sugerir que o fator tempo tem maior influéncia no processo. As outras interagdes
23 e 123 apresentam sinais negativos, niveis (+) impedem a adsorc¢do de forma conjunta. No
entanto, é importante observar os erros atrelados a esses casos, que alguns sdo maiores que as
proprias medidas, repeticGes dos ensaios precisam ser feitas para minimizar erros e diminuir

desvios padrao.
Um resultado muito importante pode ser visto na Figura 13, na qual se verificou 0s

ensaios que propiciaram maiores percentuais de adsorcdo. Para os dois sistemas, sob
ultrassom e sob agitacdo magnética, os ensaios 04 (19,144) e 02 (21,457), respectivamente.

Mas, os erros atrelados aos valores experimentais nao possibilitam definir qual seria o melhor
ensaio para o corante azul de metileno. Como o ensaio 04 (tempo: 6 h; pH 7,0 e temperatura:

25 °C) usa a temperatura ambiente esse deve ser privilegiado, pois o gasto energético é menor.
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Figura 13: Interpretacdo geométrica dos efeitos para o planejamento fatorial 2* para o sistema AM/NPs sob (a)

ultrassom e sob (b) agitacdo magnética.

3.3.3. Comparacéao Corantes/NPs

Com o planejamento fatorial 2 * pdde-se obter os melhores ensaios para os corantes

ALM e AM, e seus respectivos valores de adsor¢do. Apesar, dos valores dos percentuais
adsortivos do corante azul de metileno ser maiores que os valores do corante alaranjado de
metila, ha também um maior desvio padrdo. Além disso, nos ensaios do AM, houve algumas
discrepancias em relacdo ao que foi relatado pela literatura, em que, necessita de uma
reformulacéo para a obtencdo de novos dados e confirmacao ou excluséo dos dados atuais.

Com os resultados obtidos, teve-se como favorecido o corante alaranjado de metila,
como o corante de melhor interacdo com as nanoparticulas magnéticas de magnetita.
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4. CONCLUSAO

Nesse trabalho, foi proposta uma sintese de nanoparticulas magnéticas de magnetita
(Fes0,), as mesmas foram obtidas com éxito. Pelo estudo do difratograma de raios X da
amostra das NPs foi possivel concluir que as mesmas sdo magnetita (Fe ;0,), pois mostra uma
fase cristalina, cubica de face centrada e picos caracteristicos referentes a esse modelo. No
espectro no 1V entre 400 e 589 cm *, permite-se vé picos relacionados a banda de estiramento
do modo vibracional do Fe-O. As nanoparticulas de Fe ;0, pura apresentaram comportamento
ferromagnético, com magnetizacdo de saturagcdo em torno de 74 emu/g . Isso, permite a
obtencdo de um material favoravel, de metodologia simples, com grande quantidade de
material com alta pureza e baixo custo.  Utilizou-se as NPs para a adsor¢do dos corantes
alaranjado de metila e azul de metileno, para diferentes fatores proposto por um planejamento
fatorial 2°. Efetuando caracterizacdes, testes para assim poder definir os melhores parametros.

Para os dois corantes, obtiveram resultados relevantes para as absorbancias medidas
pelo UV-vis. E, como conseguinte as curvas de calibracdo foram plotadas para o ALM e AM,
ja levando em consideracdo os niveis relacionados ao planejamento fatorial 2 3, juntamente a
um ponto central necessario para o equilibrio do sistema, e foram obtidos resultados
satisfatérios para R? (coeficiente de correlacdo), que todos se aproximaram do valor 1.

Para o processo de adsorcdo para os corantes ALM e AM, obteve-se valores
significativos da adsorcgdo para 0s ensaios realizados a partir da matriz de planejamento e do
planejamento fatorial 22, Mas, nas tabelas de efeitos, fatores de controle, interacdes entre dois
e trés fatores e os erros padrdo, pode-se observar que essa adsorcao estava detalhada a quais
fatores realmente estavam fazendo efeito no processo adsortivo dos corantes. E observou-se,
que para a interacdo ALM/NPs sob ultrassom e sob agitacdo magnética, houve uma melhor
resposta para os ensaios 02 (11,362) e 06 (10,057), respectivamente. Para a interagdo AM/NPs
verificou-se que 0s ensaios que alcangcaram 0s maiores valores para o processo adsortivo para
0 AM/NPs foram os ensaios 04 (19,144) e 06 (21,457), para os sistemas sob ultrassom e sob

agitacdo magnética, respectivamente.
Mas, tanto para o corante ALM, quanto para o corante AM, ndo pdde-se definir um

melhor sistema para 0s processo adsortivos, pois nos dois ha erros atrelados aos dados
experimentais e que serd necessarios novas analises para verificacdo das discrepancias

relatadas.
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