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RESUMO

A atividade industrial € algo crescente e, como consequéncia de sua atividade poluente, os
problemas ambientais se tornam iminentes. Sabe-se que a industria téxtil ¢ uma poluidora
efetiva. No entanto, com o desenvolvimento de tecnologias, como os processos de adsorgao, ¢
possivel diminuir a quantidade de poluente a ser descartado inadequadamente e seus impactos
ambientais. A utilizagdo da quitosana como adsorvente ¢ de grande revelia pois a mesma ¢
derivada da quitina que ¢ o segundo polissacarideo mais abundante na natureza. Entretanto, ¢
notério uma certa dificuldade no seu uso como adsorvente em meio acido, em fun¢do da sua
solubilidade, neste meio. Assim, a reticulagdo vem para solucionar este problema e
versatilizar o uso da quitosana em processos de adsor¢cao. A nanociéncia e a nanotecnologia
vém ganhando destaque nas pesquisas atuais, fazendo que os pesquisadores trabalhem com
particulas nanométricas nas mais diversas areas, como por exemplo a nanoparticula de prata
sendo utilizada na adsor¢do de corantes juntamente um biopolimero, formando assim um
bioadsorvente. O objetivo desse trabalho foi sintetizar um bioadsorvente QTS/TPP/AgNPs e
utiliza-lo na adsor¢do de corantes provenientes de uma tinturaria da cidade de Campina
Grande-PB. A metodologia empregada para sintese das esferas ¢ baseada em (PEREIRA,
2014); as nanoparticulas de prata foram sintetizadas por meio de gotejamento, onde o
borohidreto de sodio foi resfriado em banho de gelo, depois foi colocado sobre agitacdo
magnética e durante a agitacdo magnética foi gotejando 25 mL de uma solugdo de Nitrato de
Prata 0,001 mol/L sendo gotejada uma gota por segundo. Com as esferas de QTS-Ag foram
realizados os ensaios de adsorcdo, os quais conferem a eficiéncia do adsorvente na remocao
de corantes, ressaltando a influéncia da massa do substrato, tempo de contato do
adsorvente/adsorbato, varidveis que podem ser analisadas diante de uma perspectiva de
preponderancia empregando o software Statistica version 10, possibilitando a construgdo de
um Planejamento Experimental que demonstrou a massa do substrato sendo variavel
significativa no processo de adsor¢do. De acordo com os dados obtidos foi perceptivel que a
massa do substrato ¢ o tempo sdo inversamente proporcionais, com isso foi possivel notar
quanto mais massa do substrato em contato como a efluente maior remogao.

Palavras-Chave: Reticulacdo, Nanoparticulas de Prata, Industria téxtil



ABSTRACT

Industrial activity is growing and, as a consequence of its polluting activity, environmental
problems become imminent. It is known that the textile industry is an effective polluter.
However, with the development of technologies such as adsorption processes, it is possible to
decrease the amount of pollutant to be disposed of inappropriately and its environmental
impacts. The use of chitosan as an adsorbent is of great importance because it is derived from
chitin which is the second most abundant polysaccharide in nature. However, a certain
difficulty in its use as an adsorbent in acidic medium, due to its solubility, is noticeable in this
medium. Thus, the crosslinking comes to solve this problem and to make use of the chitosan
in adsorption processes. Nanoscience and nanotechnology have been gaining prominence in
current research, causing researchers to work with nanometric particles in the most diverse
areas, such as the silver nanoparticle being used in the adsorption of dyes together a
biopolymer, thus forming a bioadsorbent. The objective of this work was to synthesize a
bioadhesive QTS/TPP/AgNPs and uses it in the adsorption of dyes from a dyeing plant in the
city of Campina Grande-PB. The methodology used for the synthesis of the spheres is based
on (PEREIRA, 2014); the silver nanoparticles were synthesized by means of dripping, where
the sodium borohydride was cooled in an ice bath, then placed under magnetic stirring and
during the magnetic stirring, 25 ml of a 0.001 mol / L Silver Nitrate solution was dripped one
drop per second. With the QTS-Ag beads the adsorption tests were carried out, which confer
the efficiency of the adsorbent in the dye removal, emphasizing the influence of the substrate
mass, adsorbent / adsorbate contact time, variables that can be analyzed before a a
preponderance perspective using Statistic version 10 software, allowing the construction of an
Experimental Planning that demonstrated the substrate mass being a significant variable in the
adsorption process. According to the data obtained it was noticeable that the substrate mass
and the time are inversely proportional, with this it was possible to notice how much more
mass of the substrate in contact as the effluent major removal.

Keywords: Reticution, Silver Nanoparticles, Textile Industry
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1 INTRODUCAO

Na sociedade contemporanea o consumo ¢ algo crescente, por consequéncia disso as
atividades industriais crescem junto. Kimura et al (2000) relata que a interagdo entre as
atividades industriais e 0 meio ambiente tém-se tornado o tema da maior relevancia politica e
social na atualidade.

No que diz respeito a producdo e ao nimero de trabalhadores, a industria téxtil ¢ uma
das maiores do mundo. Estd se caracteriza por requerer grandes quantidades de agua, corantes
e produtos quimicos ao longo de uma complexa cadeia produtiva. Por exemplo, cerca de 100
m? de 4gua sdo consumidos, em média, para cada tonelada de tecido processado.

Isso se torna um problema ambiental sério, especialmente pela dificuldade de remocao
dos corantes presentes nos efluentes (KIMURA et al, 2000).

Os corantes de efluentes téxteis podem ser removidos por meio de um processo fisico-
quimico denominado adsor¢do, a literatura relata que a uma variacdo significativa de
adsorventes empegados nesse processo, alguns como o carvao ativo (MCKAY,1979),
celulose (LAZLO, 1995), quitosana e quitina (KIM et al, 1997; LAZLO, 1994; SMITH,
1993).

A quitosana ¢ derivada da quitina, que apresenta sitios reativos versateis para
modificagdes quimicas, tornando-a uma biomolécula atrativa para diversos pesquisadores em
diferentes ramos da ciéncia, visto que os derivados da quitosana obtidos por deferentes tipos
de transformagdes quimica apresentam inumeras aplicagdes biomédicas, biotecnologicas,
farmaccuticas, entre outras.

Kimura et al (2000) descreve que alguns efluentes téxteis sdo descartados em meio
fortemente acido, limitado o uso de quitosana como adsorvente, na remog¢do de corantes,
devido a sua tendéncia de solubilidade. A literatura relata que a reticulacdo, proporciona
estabilidade da quitosana em meio acido.

A utilizagdo da nanotecnologia e nanociéncia ¢ algo atrativo para os cientistas da
atualidade, pois possibilita sintetizar, manipular ¢ caracterizar matéria em escala nanométrica
(inferior a 100 nm); a utilizagdo das nanoparticulas de prata juntamente com a quitosana ¢é
algo inovador na area de adsor¢do de corantes.

O objetivo deste trabalho foi sintetizar bioesferas de quitosana reticuladas com
tripolifosfato de sodio e empregar nanoparticulas de prata com a finalidade de utiliza-las na

adsorgao de correntes oriundos de efluentes de tinturaria.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 QUITINA E QUITOSANA

Segundo Brangel 2011 a quitosana ¢ um polimero classificado como polissacarideo
pseudonatural, obtido pela desacetilagdo alcalina da quitina. Quitosana ¢ a denominacdo usual
para o copolimero constituidos de unidades P(1L14)-2-amino-2-desoxi-D-glicopiranose e
B(114)-2-acetamido-2-desoxi-D-glicopiranose, ¢ obtida a partir da desacetilacdo parcial a
total da quitina. Ambas sdo similares a estrutura da celulose, como mostra a Figura 1.

Figura 1. Estrutura da (a) quitosana, (b) quitina e (c) celulose
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(FONTE: MUZZARELLI, 1989).

Quitina ¢ uma palavra derivada do grego khiton, que significa caixa de protecdo, um
polimero natural ¢ o segundo polissacarideo mais abundante ¢ importante do planeta depois
da celulose, porém supera esta tltima em termos de taxa de reposi¢ao, que chega a ser duas
vezes maior. Por isso, se apresenta como importante recurso renovavel e sustentavel.
(RINAUDO, 2006; GOMES et al., 2010; DASH et al.,2011)

A quitina foi descoberta em cogumelos pelo professor francés Henri Braconnot, em
1811, recebendo entdo a denominagdo inicial de fungina. O nome quitina foi dado por Odier,
em 1823, quando esta foi isolada de insetos. Somente em 1843 foi descoberto por Payen que a
quitina continha nitrogénio em sua estrutura (MUZZARELLI, 1989).

O segundo polissacarideo mais comum na natureza ¢ a quitina, podendo ser
encontrada no exoesqueleto de siri, caranguejos, camardes, lagosta, insetos, parede celular de
alguns fungos e demais animais oriundos da espécie marinha. Sua principal obtencdo
comercial ¢ advinda de cascas de camardo e siri, do processamento da inddstria pesqueira

(ROSA, 2009). Na Tabela 1 sao mostradas algumas espécies que possuem quitina.
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Tabela 1. Principais fontes naturais de quitina

Animais Marinhos Insetos Microrganismos
Anelideos Escorpides Algas verdes
Moluscos Aranhas Leveduras

Celenterados Formigas Fungos
Lagosta Besouros Esporos
Camardo Algas marrons

Caranguejo
Krill

(FONTE: CRAVEIRO, 2004).

Na Figura 2 encontra-se o processo de obtencdo da quitosana a partir da quitina.

Figura 2. Esquema de obtencdo de quitina e quitosana a partir de exoesqueleto de crustaceos, caranguejos

e fungos.
i Carapaga de Caranguejo
( -5, Casca de Camario
Desproteinizacdo
o poc] —{ DesmneraizagaorC |
| g = | EU E
g - Desacetiiacdo

e e | QUITOSANA I

(FONTE: MACEDO, 2009&MELLO,2009)

A quitina ¢ constituida de unidades 2-acetamido-2-desoxi-D-glicopiranose unidas por
ligagdes p—(1—4) e quando passa por processo de desacetilagdo, quer seja por tratamento com
bases fortes quer seja por métodos microbiologicos, resulta na estrutura B-(1—4)-2-amino-2-
desoxi-D-glicopiranose, conhecida como quitosana. (ROBERTS, 1992).

Este polimero natural possui uma estrutura semicristalina, podendo ser prevista pela
técnica de difratometria de raios X. A quitina ¢ encontrada em trés diferentes formas (o, ¢
Y), em que suas regides sdo diferenciadas por presencgas cristalinas caracteristica para cada

tipo. A forma a corresponde a um empacotamento denso resultante da disposi¢do ndo paralela
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das cadeias poliméricas, a forma [ corresponde a um empacotamento menos denso resultante
da disposicdo paralela das cadeias poliméricas, e a forma y ocorre uma combina¢do dos dois
arranjos anteriormente descritos. Essa ultima ¢ a menos estudada sugerindo estudos
posteriores com base nas duas estruturas anteriores (ROBERTS, 1992; APUD SANTOS,

2010). Na Figura 3 ¢ possivel visualizar as estruturas polimorficas da quitina.

Figura 3. Estruturas polimoérficas da quitina

a-Quitina B-Quitina ¥ -Quitina
(FONTE: ANTONINO, 2007)

Em meio aquoso e na maioria dos solventes organicos, ¢ insolivel e apresenta baixa
reatividade quimica. Porém, ¢ devida essa solubilidade que a torna um fator limitante a sua
utilizagdo. (LARANJEIRA & FAVERE, 2009).

O mais importante derivado da quitina ¢ a quitosana, que embora seja encontrada
naturalmente na parede celular de algumas plantas e fungos, ¢ obtida industrialmente a partir
da quitina pelo processo de desacetilacdo parcial no estado s6lido sob condigdes fortemente
alcalinas e temperaturas elevadas, ou por hidrdlise enzimdtica com enzimas quitinases.
(VELASQUEZ,2006; GOMES et al., 2010; DASH et al., 2011).

Figura 4. Estrutura Quimica da Quitina e Quitosana

Ha COH

Quitosana H NH;

(FONTE: CHAVES, 2009)
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E um biopolimero que possuem caracteristicas Unicas, usadas para uma vasta
variedade de aplicacOes industriais e biomédicas. Durante o processo de desacetilacdo da
quitina, os grupos amida (-NHCOCH:j3) sdo transformados em grupos amino (-NH») ao longo
da cadeia polimérica. Ocorre de varias formas o processo de hidrolise: por via acida e via
basica, porém, por via basica ¢ mais usada devido ao maior rendimento de desacetilagdo e a
uma maior formagdo de subproduto o que engrandece o processo, desde sua origem até sua
disposicao final (ROSA, 2009). Ao contrario da quitina, a quitosana apresenta solubilidade
em solugdes acidas, permitindo o estudo de seus grupos reativos.

Embora sejam consideradas biopolimeros distintos, o pardmetro grau de desacetilacdo
(quantidade de mondmeros desacetilados em suas cadeias) ¢ o que caracteriza a forma do
biopolimero predominante, isto €, quitina ou quitosana. (BARROS, et al, 2006).

O grau de desacetilacdo, determina a quantidade de grupos aminicos na cadeia
polimérica, sendo que, uma extensdo acima de 50% de desacetilagdo, define a entidade
quimica quitosana. (GUIBAL, 2004; ARIOLDI et al, 2006; BALABAN et al, 2008).

Os biopolimeros quitina e quitosana tém atraido muita atencdo devida suas
propriedades (BERGER et al., 2004). As propriedades da quitosana, como viscosidade, grau
de desacetilagdo, massa molar dependem das fontes de matéria-prima e métodos de
fabricagdo. Outra propriedade importante ¢ a habilidade de ambos formarem quelatos com
ions de metais pesados (BACHMANN, 2008). A quitosana tem a capacidade de coletar
seletivamente metais de transicdo através de ligagdes de troca iOnica, sor¢do e quelagdo
(GONCALVES, et al, 2005). Os monossacarideos ¢ os polissacarideos sdo importantes para
formacao de complexos estaveis com metais de transicao.

O grande nimero de grupos amino primario faz com que o biopolimero remova metais
com eficiéncia, de modo, que neutralize a acidez dos efluentes, precipitando os metais na
forma de hidroxidos. Além disso, a estrutura flexivel da cadeia do polimero ¢ capaz de adotar
configuragdes adequadas para complexagdo de ions de metais (GONCALVES et al., 2005).

O interesse pela quitosana como um recurso natural, muitos estudos sobre corpos
porosos e densos formados com esse material tém sido realizados. Sua capacidade de interagir
com uma diversidade de substancias, como: corantes, proteinas, ions metélicos, etc, a destaca
para aplicacdes voltadas tanto para detec¢do e andlise dessas substincias quanto para sua
concentragdo ou recuperagdo. Por ser considerada biocompativel, biodegradavel e atoxica, a
quitosana exibe grande potencial para outros ramos comercias: aplicagdes na agricultura

(tratamento de sementes, enriquecimento do solo), na medicina (combate o colesterol, inibe o
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desenvolvimento de células cancerigenas), nos alimentos (antioxidante, na preservacao de
alimentos). (GOY, et al, 2004).

A quitosana ¢ utilizada nas mais diferentes areas, como mostra a Tabela 2.

Tabela 2. Principais aplicagdes da quitosana
Encapsulamento de fragrancias, pigmentos e
ingredientes ativos.
Umectante e tonificante para pele.
Cosméticos Produtos dentarios (cremes dentais).
Agente reticulante.
Tratamento de acne.

Redutor de eletricidade do cabelo.

Imunolégico.
Antitumoral.
Hemostatico e anticoagulante.
Biofarmacéuticos

Propriedades cicatrizantes.
Agente hipotensor.
Propriedade bactericida e fungicida.
Aumento da fungao biologica de defesa em
plantas.

~  Material biocompativel e absorvivel em
tecido animais e vegetais.

Agricultura
Revestimento de sementes.
Atividade antimicrobiana e fungicida.
Modulador do tempo de liberacdo de
fertilizantes e/ou nutrientes no solo.
Clarificante e floculante.
Tratamento da agua e do lixo Removedor de ions metalicos.

Redutor de odores.
Fibras dietéticas.

~  Redutor de colesterol.

_  Estabilizante e espessante para molhos.

Alimentos
Conservante, bacteriostatico e revestimento
para frutas.
Adsorcao de gorduras.
Polpa e papel Aditivo para papel fotografico e comum.

(FONTE: DRESSLER, 2008)
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2.2 INDUSTRIA TEXTIL

Lunardi (2014) relata que o setor téxtil e de confeccdo brasileira tem destaque no
cenario mundial, por apresentar profissionalismo, criatividade, tecnologia e pela dimensao do
seu parque textil.

De acordo com IMMICH (2006) a industria téxtil brasileira constitui uma atividade
tradicional, tendo sido uma peca fundamental na estratégia de desenvolvimento da politica
industrial brasileira. Foi a através da indlstria téxtil que se iniciou o processo de
industrializacgdo brasileiro (IMMICH, 2006).

A ABIT (Associagao Brasileira da Industrial Téxtil) representa um potencial produto
de 30 mil empresas no territorio brasileiro. Alguns dados de 2013 do IEMI (Instituto de
Estudos e Marketing Industrial) relatam que o Brasil ¢ o quinto maior produtor mundial téxtil,
com 2 milhdes de toneladas, representando 2% do mercado mundial.

A Figura 5 exemplifica a ilustragdo da configuracdo de uma cadeia produtiva téxtil.

Figura 5. Fluxograma simplificado do processo produtivo de uma industria téxtil.

Fibras Naturais e/ou Manufaturadas

Fiacao

Beneficiamento

Tecelagem Malharia

Enobrecimento

P"""""""'""""“'?"""

Confeccoes

Mercado: Fios / Tecides / Pecas

(FONTE: ADAPTADO DE SINDTEXTIL 2009)

E descrito por Lunardi (2014) que na etapa de fiagdo é obtido o fio a partir das fibras
téxteis; apoOs a fiagdo, o material pode ser encaminhado para a etapa do beneficiamento ou
para a malharias e tecelagem. Lunardi (2014) afirma que o ruido e o calor gerados pelas
maquinas e p6 resultante do processo de fiagdo sdo problemas ambientais causados nestas
etapas.

Saber-se que em torno de 15% da produ¢ao mundial é perdida para o ambiente durante

a sintese, processamento ou aplicacdo destes nos processos industriais (IMMICH,2006).
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Segundo Guaratini e Zanoni (1999), o processo de tingimento ¢ um dos fatores
fundamentais no sucesso comercial dos produtos téxteis. O tingimento ¢ uma pratica milenar
e até a metade do século XIX, os corantes eram comumente extraidos de fontes naturais de
origem animal ou vegetal (KAMMRADT, 2004).

Em virtude desse sucesso comercial, varios milhdes de compostos quimicos coloridos
tém sido sintetizados nos ultimos 100 anos, dos quais cerca de 10.000 sdo produzidos em
escala industrial. Além disso, estima-se que atualmente 2.000 tipos de corantes estdo
disponiveis para a industria téxtil.

A fixagdo da molécula de corante a fibra téxtil corriqueiramente ¢ feita em solucao
aquosa, podendo envolver basicamente 4 tipos de interagdes: ligagdes iOnicas, de hidrogénio,
de Van der Waals e covalentes.

Os corantes podem ser classificados de acordo com sua estrutura quimica
(antraquinona, azo e etc) ou de acordo com o método pelo qual ele ¢ fixado a fibra téxtil. Os

principais grupos de corantes estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Principais grupos de corantes
Tipo de corantes Caracteristicas
Corantes contendo grupo eletrolitico (reativo)
capaz de formar ligagdo covalente com
) grupos hidroxila das fibras celuldsicas, com
Corantes reativos ) . . -
grupos amino, hidroxila e tiois das fibras
proteicas e também com grupos amino
das poliamidas.
Grupo de corantes caracterizados como
. compostos soluveis em agua capazes de
Corantes diretos o o
tingir fibras de celulose (algoddo, viscose,
etc.) através de interagdes de Van der Waals
Sdo compostos coloridos, insoltiveis em
Corantes azoicos agua, que sdo realmente sintetizados sobre a
fibra durante o processo de tingimento
Os corantes a tina, com poucas excecoes, S0
subdivididos em dois grupos: os indigoides e
L os antraquindnicos. Todos eles possuem,
Corantes a tina (VAT DYES) ) )
como caracteristica quimica, a presenca de
um grupo cetdnico (>C=0) e

sdo essencialmente insoliveis em agua.
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Continuagao
Os corantes dispersos sdo definidos como

substancias insoluveis em agua, de carater

ndo id6nico, que possuem afinidade com
Corantes dispersos ou plastosoluveis

fibras hidrofobicas, a exemplo do acetato de

celulose, geralmente aplicados a partir de

uma fina dispersao aquosa.

Sdo corantes anidnicos, bastante soluveis em
dgua. Possui uma ampla gama de coloragao

Corantes acidos
e, também, as mais diversas propriedades
com relacdo ao tipo de tingimento e solidez

Sé&o corantes soliiveis em agua que produzem
solugdoes coloridas cationicas devido a
presenca de grupamento amino (NH2).

Corantes cationicos (basicos modificados)
Fornecem cores bastante vivas e algumas até
mesmo fluorescentes de boa
solidez.

Estes corantes apresentam grupos carboxilicos,
azometino (-N=CH-) ou etilénicos (-
CH=CH-) aliados a sistemas benzénicos,

Corantes branqueadores naftaléncios, pirénicos e anéis aromaticos
que proporcionam reflexdo por fluorescéncia
na regido de 430 a 440 nm
quando excitados por luz ultravioleta.

E uma classe de corantes que se caracteriza
por compostos macromoleculares com
pontes dissulfidicas (-S-S-). Sdo produtos
insoliveis em agua e sua aplicagdo
assemelha-se a dos corantes a tina, devendo

Corantes ao enxofre (sulfurosos) ser inicialmente reduzidos a uma forma
soltivel, quando passam a ter afinidade com
fibras celuldsicas. Apds o tingimento, sdo
trazidos a sua forma original, insoltivel por
oxidacdo. Possuem uma boa solidez a luz e a
lavagem, mas resistem muito pouco ao cloro

Os corantes sdo caracterizados pela presenga
de um grupo hidroxila ou carboxila na

Corantes Pré-Metalizados posi¢do orto em relagdo ao cromoéforo azo,
permitindo a formagdo de complexos com

ions metalicos.
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Continuagao
E uma grande e importante classe de corantes

baseada nos indigos, tioindigdides e
antraquinodides.  Eles  sdo  aplicados
praticamente insoliveis em agua, porém
Corantes a Cuba

durante o processo de tintura eles sdo
reduzidos com ditionito, em solugdo
alcalina, transformando-se em um composto
soltivel (forma leuco).

Constitui uma classe de corantes insoluveis em
dgua. Durante o processo de tintura, o
corante  sofre hidrolise e a forma

Corantes Dispersivos
originalmente  insolivel ¢ lentamente
precipitada na forma dispersa (finalmente
dividido) sobre o acetato de celulose.

Sdo corantes obtidos a partir de substancias
vegetais ou animais, com pouco ou nenhum
processamento quimico, sdo principalmente,

Corantes naturais do tipo mordente, embora existam alguns do
tipo a tina, solventes, pigmentos, diretos e
acidos. Nao existem corantes naturais

dispersos, azdicos ou ao enxofre.

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

Os corantes sdo facilmente detectdveis a olho nu, sendo visiveis em alguns casos
mesmo em concentragdes muito baixas como por exemplo 1 ppm (I mg/L). Este
comportamento tem suas vantagens e desvantagens, pois uma pequena quantidade langada em
efluentes aquaticos pode causar uma acentuada mudanga de coloracdo dos rios, mas pode
também ser facilmente detectada pelo publico e autoridades que controla os assuntos

ambientais.
2.3. ADSORCAO

E constatado na literatura que a adsorgdo ¢ um dos processos mais utilizados e
eficientes na remocao dos poluentes de efluentes. O processo de adsor¢do ¢ um fendmeno
fisico-quimico conhecido desde o século XVIII, quando se observou que certa espécie de
carvao retinha em seus poros uma quantidade significativa de vapor d’agua, o qual era

liberado quando submetido a aquecimento. (SANTOS, 2010).
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Na adsor¢do uma substancia ¢ acumulada na interface de um soélido e/ou liquido/gas.
O material cuja superficie ocorre a adsor¢do ¢ denominado de adsorvente, e a substancia
adsorvida ¢ denominada adsorbato (MELLO, 2006). As interacdes entre as duas fases sdo
responsaveis pela separagdo do componente de interesse e dependendo de alteracdes no pH,
temperatura, pressdo, forcas idnicas entre outros fatores, a adsor¢do pode ser considerada um
processo reversivel. Industrialmente falando, o fendmeno de adsor¢do ¢ um dos processos
mais utilizados na remocao de poluentes de efluentes. Sendo consideradas superiores a outras
técnicas, pela flexibilidade, facilidade de operacdo entre outros fatores. Dependendo do
material usado como adsorvente o método pode ser de baixo custo, 0 que torna o processo
mais eficiente (CHAVES, 2009). A figura 6, encontra-se a representacdo do processo de

adsorcao.

Figura 6. Esquema do processo de adsor¢do

G‘___—ﬂdsﬂr‘ti\"ﬂ

/ndsnrbatn
Adsorvente (substrato solido)

(FONTE: PAGANINI, 2007)

A adsor¢do pode ser considerada fisica (fisissor¢do) ou quimica (quimissor¢ao),
devido 4s mais variadas forgas de interagdes envolvida nesse processo. E descrito por Immich
(2006) que a adsorcdo fisica, ou adsor¢do de van de Waals, é um fendmeno reversivel.
Immich (2006) fala que a adsor¢do quimica € o resultado da interagdo quimica entre o solido e
a substancia adsorvida. A ligacdo quimica entre o adsorbato e a superficie do adsorvente é
constituida por uma monocamada. Na adsorcdo fisica (fisissor¢@o) as forcas intermoleculares
sdo relativamente fracas, envolvendo principalmente for¢as de Van der Waals entre o
adsorbato e a superficie do adsorvente. E considerado um fendémeno reversivel (IMMICH,
20006).
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2.4 RETICULACAO DA QUITOSANA

A quitosana por possui solubilidade em meios 4cidos, se torna um adsorvente
inadequado neste tipo de meio. A reticulacdo vem para solucionar esse problema. Gonsalves
et al (2011) relata que a reticulacdo das cadeias poliméricas da quitosana uma maneira de
alterar algumas de suas propriedades, tais como, a sua solubilidade em meio acido.

Segundo Oliveira (2011) na reticulacdo da quitosana cadeias poliméricas adjacentes
sdo interligadas através de um reagente especifico denominado agente reticulante. Oliveira
(2011) também fala que para funcionar como reticulante, no caso especifico da quitosana, um
reagente deve possuir fungdes quimicas aptas a interagir com grupamentos animos, com
hidroxilas, ou com ambos o0s grupos presentes na estrutura do polissacarideo.

A Tabela 4 vem mostrando os reagentes quimico utilizados na reticulacdo da

quitosana e aplica¢do dos derivados produzidos.

Tabela 4. Reagentes quimicos utilizados para a reticulacdo de quitosana e aplicag@o dos derivados

produzidos
Agente Reticulante Aplicacao

Ligantes de Grupos — NHz

Formaldeido Incorporagdo e liberagdo de farmaco:

cinaetidina, famotidina, nizatidina
Gliaxol Imobilizagdo enzimatica: pepsina;

Incorporagdo e liberagdo de farmaco:
ormeloxifino;
Estudo de reticulagao

Glutaraldeido Incorporagdo e liberagdo de contraste:
gadolinio;
Construg¢do  de  biossensor  celular:
Pseudomonas sp., Gluconobacter oxidans;
Adsorcdo de cation metédlico: Mn?*, Fe?",
Co?*, Ni?*, Cu?', Zn** e Cr®*; Hg*';
Pré-concentracdo de cation metalico: Zn**

Beazoquinona Adsorcdo de cation metélico: Cu®*,Zn>",

1,1,3,3,-Tetrametoxipropano

Acido nitriloacético (NTA)

As*, APt e Crot
Preparagéo de Gel
Preparacgao de gel quelante de cation

metalico: Cu?"



Acido etilenodiaminotetracético

Acido dietilenotriaminopentacéticoa
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Continuagao
Adsorgdo de cation metalico: Ca®f, Zn?",

Co®** e avaliaghio de propriedade

mucoadesiva e de inibicdo enzimatica:
tripsina, quimotripsina, elastase,
carboxipeptidase A e aminopeptidase N

Zn2+

Adsor¢do de cation metalico: e
avaliacdo de propriedade mucoadesiva e de
inibi¢do enzimatica: carboxipeptidase A e

aminopeptidase N

Acrilato de metila (AM)

adsorgdo de cation metélico: Ag*, Zn?*,
Cu2+, Ni2+, Cd2+, Pd2+, Hg2+, Au3+ e Pt4+

1,2-Etanoditiol

Estudo de interacdo de cation metalico: Ag*,
Cu2+ e Hg2+

Genipina

Incorporagao e liberagdo de oleo vegetal:
Zanthoxylum limonella;

Preparacdo de hidrogel para cultura de
células do disco intervertebral;

Preparacdo de hidrogel com capacidade de

reconhecimento do o-xilen

2-Iminotiolano

* incorporagdo ¢ liberagdo de hormonio:

fator de crescimento de fibroblastos

Triolifosfato Adsorgdo de cation metélico: Cu?*; Mn?*e
Fe’;
Imobilizagdo enzimatica: lipas
Pirofosfato Incorporacdo e liberacdo de farmaco:
riboflavina
Fosfato Incorporagdo e liberagdo de farmaco:
riboflavina
Citrato Construgdo de biossensor enzimatico:
peroxidase;
Incorporagao e liberacao de farmaco: acido
acetilsalicilico; 5-fluoracil e indometacina
Sulfato Revestimento da superficie de tijolos;

Preparacdo de gel; e membrana

Ligante de Grupo — OH
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Continuagao
Epicloridrina Adsorcao de anion inorganico: NO3-;

Adsor¢do de corante: vermelho 189;
indigos carmim; e outros corantes

Adsorcdo de matéria organica: acido

himico
Etilenoglicol I Estudo de degradacao de filme polimérico
Etilenoglicol dimetacrilato Estudo de degradacdo de filme polimérico

Ligante de grupos — NH2 ou OH

Etilenoglicol diglicil éter Pré-concentragdo de cation metalico: Ag";
Hg?*; Cd**, Pb* e Cu?t;
Adsorc¢io de cation metélico: Cu®*;

Adsorcéo de corante: vermelho 37 ¢ azul 25

Dissocionato de hexametileno 71 Adsor¢do de cation metélico: Au®*

(FONTE: GONSALVES et al, 2011)

2.4.1 TRIPOLIFOSFATO DE SODIO

O tripolifosfato de sodio (NasP301o) ¢ um solido branco, inodoro, pH entre 8,0 — 10,0,
soluvel em 4gua, sendo usado nas mais diversas areas, como: a agricultura, industria
alimenticia, reticula¢do da quitosana.

Segundo Fernandes (2009) a quitosana em solucdo de tripolifosfato de sodio
(NasP3010) ¢ induzida a uma reticulagcdo idnica entre os ions fosfatos e os grupos animo

protonados da quitosana. A Figura 7 mostra a intera¢@o da quitosana com o tripolifosfato.

Figura 7. Intera¢do da quitosana com o tripolifosfato, (a) desprotonacio, (b) reticula¢do idnica
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(FONTE: BHUMKAR & POKHARHAR, 2006)
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Laus et al. (2006) identificaram uma banda de absorbancia para o numero de onda de
889 cm’!, correspondente ao estiramento do grupo P=0. Acrescenta, Lin et al. (2007) relatam
que o reticulador tripolifosfato de sodio (NasP30O10) possui bandas caracteristicas de absorgao
para niimeros de onda entre 1200 e 1250 e de 1050 cm™, os quais representam a presenca do
grupo P=0 e o grupo R-O-P-O, respectivamente. O espectro do reagente tripolifosfato de

sodio pode ser observado na Figura 8.

Figura 8. Espectro no infravermelho do tripolifosfato de sodio.
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(FONTE: FERNANDES, 2009)

De acordo com Fernandes (2009) ¢ possivel identificar na Figura 8§ uma banda muito
pequena, para o comprimento de onda de 1200 cm!, indicando a presenga do grupo R-O-P-O
na membrana de quitosana. Fernandes (2009) também afirma que ¢ possivel identificada uma
banda de absorbancia para o comprimento de onda de 1550 cm™, correspondente ao grupo
amino protonado, confirmando com essas duas bandas que ocorre uma interagdo entre o grupo
amino ¢ o fosfato.

Na Figura 9 ¢ mostrado o espectro na regido do infravermelho da membrana de

quitosana reticulada com uma solug@o de 1% (p/v) de tripolifosfato de sodio.
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Figura 9. Espectro no infravermelho de uma membrana de quitosana reticulada com solugdo 1% (p/v)
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2.5 NANOTECNOLOGIA E NANOCIENCIA

De acordo com Salazar (2015) nanotecnologia deriva do prefixo “nano”, que vem do
latim “nanus” que em grego significa ando ou “pequeno homem velho”, e o prefixo grego
“techno”, que significa arte, habilidade, métodos. A nanotecnologia ¢ a capacidade de
sintetizar, manipular, e caracterizar matéria em escala nanométrica (inferior a 100 nm); alguns
dos objetivos da nanotecnologia ¢ a criacdo de novos materiais, novos produtos, criar
processos baseados na capacidade de manipular ¢ ver atomos e moléculas. De acordo com
Souza (2017) a nanotecnologia vem sendo explorada e aplicada nas mais diversas areas da

ciéncia. A Figura 10 vem mostrar as diversas areas que o nano estd sendo utilizado.

Figura 10. - Mandala da nanotecnologia

(FONTE: PUC-RJ, ENGENHARIA EM NANOTECNOLOGIA, 2011)
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2.5.1 Nanoparticulas de Prata

Fernandes et al (2016) relata que a prata em escala nanométrica tem gerado interesse
de pesquisadores de diferentes areas desde o inicio da era da nanotecnologia; por causa das
suas propriedades fisicas e quimicas tnicas. Segundo Fernandes et al (2016) a prata ¢
moldavel e maleavel, possui elevada condutividade térmica e elétrica, além de ser um
oxidante forte.

Fernandes et al (2016) afirma que as nanoparticulas de prata estdo sendo amplamente
utilizadas nas mais diversas varias areas e com produgdo e utilizacdo aumentando
exponencialmente.

Faria (2016) informa que devido ao seu empacotamento em nanoparticulas, acredita-
se que a prata permane¢a em maior disponibilidade nos sitios de a¢do. Segundo Soares (2014)
A redugdo quimica ¢ o método mais frequentemente utilizado para a sintese de AgNPs.

De acordo com Soares (2014) a nanotecnologia e a quimica de sintese moderna tém
sido utilizadas para desenvolver métodos de sintese no sentido de melhorar o desempenho das

NPs. Fernandes et al (2016) afirma que:

Diferentes métodos tém sido utilizados para a sintese e estabilizacao
de nanoparticulas de prata, tais como fisicos, quimicos,
eletroquimicos, fotoquimicos, radiagdo gama e ablagdo a laser. As
abordagens quimicas mais populares sdo a redugdo quimica,
utilizando uma variedade de agentes redutores orgdnicos e
inorganicos, técnicas eletroquimicas, reducdo fisico-quimica e a
radidlise. Também existem diversos métodos considerados
ambientalmente benéficos (quimica verde).

Figura 11. Faixa de absorcdo de solucdes coloidais de AgNPs
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Essa faixa de absorcdo ¢ tipica de solugdes coloidais de AgNPs, como ¢ descrito por
Noguez (2007), Pinto et al. (2010), Antunes (2013). A solucdo apresentou também apenas
uma banda plasmonica, indicando que a solucdo contém AgNPs, Ag com o formato esférico.
Apenas uma banda plasmoOnica ¢ esperada no espectro de absorcdo de AgNPs esféricas,
enquanto AgNPs anisotropicas podem dar origem a duas ou mais bandas, dependendo do
formato das mesmas (KLABUNDE, 2001).
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3 METODOLOGIA
3.1 LOCALIZACAO DA PESQUISA

O desenvolvimento da pesquisa ocorreu nas instalagdes do Laboratorio de Pesquisa
em Ciéncias Ambientais (LAPECA), localizado no Centro de Ciéncias e Tecnologia (CCT),
da Universidade Estadual da Paraiba (UEPB), bairro Bodocong6, localizado na Mesorregiao

do Agreste Central do Planalto da Borborema, em Campina Grande — PB.
3.2 REAGENTES

A quitosana (QTS) utilizada possui grau desacetilizagdo de 78%, foi doada
gentilmente pela empresa Primex (Oskarsgata, Siglufjordur — Islandia), o tripolifosfato de
sodio (TPP), utilizado no presente trabalho, adquirido da empresa Aldrich, o 4cido acético
utilizado da empresa Cinética, o nitrato de prata utilizado nessa pesquisa ¢ da Biotec, o
borohidreto de sodio utilizado ¢ da Neon e o efluente cedido de uma empresa téxtil. Na

Tabela 5, encontra-se os reagentes utilizados no decorrer da Pesquisa.

Tabela 5.
Reagentes Reagentes Fabricante
utilizados Acido Acético Glacial P.A (CH;O0H) Cinétca
do
decorrer
da Quitosana (C¢H1104N)n Primex
pesquisa S _— .
Tripoliofosfato de So6dio P.A (NasO1oP3) Aldrich
Nitrato de Prata (AgNO3) Biotec
Borohidreto de Sodio (NaBH4) Neon

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)
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3.3 METODOS

As esferas de quitosana foram produzidas conforme o procedimento descrito na
literatura (PEREIRA, 2014).

33.1 PREPARACAO DAS ESFERAS DE QUITOSANA

Primeiramente foi dissolveu-se 3,0g de quitosana em 150 cm?® de acido acético 2%
(V/V), sob agitagdo mecanica por 30 minutos. O gel foi gotejado lentamente com o auxilio de
uma bureta em uma solugdo de tripolifosfato de sédio 10%. As esferas formadas (QTS/TPP)
foram maturadas na solu¢do reticulante por 24h e, em seguida, lavadas abundantemente com

agua destilada. Na Figura 12 encontra-se o fluxograma da sintese das esferas de quitosana

Figura 12. Fluxograma da sintese das esferas de quitosana

3gde QTS + 150cm? de Gotejamento do gel lentamente
CH;COOH 2%  (V/V), com o auxilio de uma bureta
agitacdo mecanica por 30min. [ — " | em uma solugdo de TPP 10%.
Gel de Quitosana

Lavagem das esferas até o pH Reticulagdo solugdo (QTS) |,
neutro. < | por24h.

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

A Figura 13 traz imagens do gel de quitosana sintetizados, o processo de goteja do gel

no tripolifosfato de sédio, e as esferas de quitosana formadas.

Figura 13. Processo da sintese do (a) gel de quitosana, (b) producdo das esferas de quitosana e (c) esferas
de quitosana formadas.

a b c
(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)
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33.2 SINTESE DAS NANOPARTICULAS DE PRATA

Em um erlenmeyer de 125 mL foi adicionado 25 mL de uma solug¢do de borohidreto
de sodio 0,003 M, em seguida esse erlenmeyer foi colocado em banho de gelo por 15
minutos. Em uma bureta foi adicionado 25 mL de nitrato de prata 0,001 M. Depois do tempo
do banho de gelo o erlenmeyer foi levado para agitacdo magnética, sendo agitada a solugao de
borohidreto de sodio foi adicionado gotas da solugdo de nitrato de prata, uma gota por
segundo até todo o volume da solugdo que se encontrava na bureta; a agitacdo do sistema foi
suspensa, ¢ as nanoparticulas de pratas foram formadas. A Figura 14 demostra imagens do

processo de sintese das nanoparticulas de prata.

Figura 14. Processo de sintese das nanoparticulas de prata

r f‘ F

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

33.3 EMPREGO DA NANOPARTICULA DE PRATA

Dentro do erlenmeyer contendo a solugdo com as nanoparticulas de prata adicionou-se
40g das esferas ainda imidas de quitosana, em seguida o sistema nanoparticula-esferas foi
levado para agitacdo em uma mesa agitadora, agitacdo de 120 rpm por 2 horas. Depois do
tempo de agitacdo, verificou-se o pH do sistema. As esferas foram colocadas para secar na
estufa a 70 ° C. Na figura 15 encontra-se o fluxograma da sintese das nanoparticulas de prata

e o emprego delas nas esferas de quitosana.
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Figura 15. Fluxograma da sintese e do emprego das nanoparticulas de prata nas esferas de quitosana

Adicionar 25mL de solugdo de Adicionar 25 mL de solucio
NaBHs 0,003 mol/L em um | de AgNO3 0,001 mol/L a uma
erlenmeyer, colocar o sistema em " | bureta.

banho de gelo por 15 min. l

Pesou-se 40g das esferas QTS/TPP ainda Depois dos 15 min no banho de
umidas, em seguida essas esferas foram gelo o sistema foi levado para
adicionadas no erlenmeyer contendo as agitacdo, dentro da solucdo de
nanoparticulas de prata, esse sistema levou- | <——| NaBH4 sobre agitagdo, gotejou-se
se para agitagdo de 120 rpm, durante 2 1 gota por segunda da solugdo de
horas. AgNO;, até a mesma ser

totalmente consumida.

Depois do tempo de agitagdo, verificou-se o pH, retirou-se as esferas da
solugdo e levou-se para a estufa para serem secas a 70° C, podendo ser
empregada na adsorgao.

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

A Figura 16 vem mostrando o emprego das nanoparticulas de prata nas esferas de
quitosana reticuladas com o tripolifosfato de sodio.

Figura 16. (a) Emprego das nanoparticulas de prata nas esferas de quitosana, (b) esferas QTS-Ag para
secagem e (c) esferas QTS-Ag secas.

-

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)
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334 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL DOS ENSAIOS DEADSORCAO

Os ensaios de adsor¢do foram realizados baseando-se no Planejamento Experimental
2°, com o objetivo de aplicar um tratamento estatistico nos resultados, tendo como varidveis:
tempo de contato entre adsorvente/adsorbato e massa do material adsorvente entre
adsorvente/adsorbato, a segunda varidvel ¢ a massa do material adsorvente, foi utilizado o
efluente filtrado obtido de uma tinturaria da cidade de Campina Grande. A Tabela 6 mostra as

variaveis dos ensaios de adsorcao.

Tabela 6. Variaveis dos ensaios de adsorgdo

Variaveis Massa (g) Tempo (horas)
-1 0,5 1
0 1,75 1,5
1 3,0 2

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

A realizacdo dos ensaios de adsor¢do ocorreu inserindo quantidades varidveis da
massa do substrato (esferas de QTS), conforme referencial tedrico citado, em béqueres que
continha 50 mL de efluente filtrado, resultando em um sistema que submetido a agitagao
magnética a fim de avaliar a absorbancia do material adsorvente utilizado, ressaltando a
variavel tempo com valor definido de acordo com o teste desenvolvido. Os ensaios foram
realizados em batelada, onde ocorreu a avaliagdo da capacidade de remocagdo de corante

pelas esferas de quitosana-Ag produzidas.

3.3 EQUIPAMENTOS

As pesagens foram realizadas em uma balanga analitica Marck da TECNAL. Foram
utilizados béqueres de plastico e vidro de diversos volumes, pipetas, provetas, erlenmeyer,
vidros de relogio e placas de Petri. Utilizou-se agitados magnéticos, agitador mecanico, mesa
agitadora. Os resultados de infravermelho foram registrados em um espectrofotometro

Bomem-Michelson FT-IR, modelo MB-102.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1. ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO

A andlise por espectroscopia no infravermelho permitiu observar e classificar algumas
bandas relativas as vibracOes caracteristicas dos grupos funcionais presentes na estrutura da
quitosana pura e quitosana reticulada com tripolifosfato. A Figura 17, apresenta o espectro na

regido do infravermelho obtido para realizagdo da pesquisa.

Figura 17. Espectros na regido do infravermelho obtido para a amostra de QTS e QTS com TPP
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA 2018)

De acordo com a Figura 17, os principais grupos caracteristicos da quitosana sdo o C-
NH; de amina primaria, C-OH do alcool primario ¢ um pouco de C=0 originario do grupo
acetamido da quitina. A QTS apresentou bandas caracteristicas em aproximadamente 2920 e
2850 cm™! correspondente a vibragdes de estiramento C—H e uma banda larga e intensa perto
de 3400 cm™ devido ao estiramento O-H e N-H. A banda em 1651 cm™ ! est4 associada as
vibragdes de estiramento do grupo amida, carbonila C=0 e as vibragdes de deformagdes da
hidroxila e N-H. A banda em 1651 cm ™' estd associada também aos grupos P — O nas esferas
de quitosana reticuladas com TPP (NESIC et al., 2012). Na Tabela 7 encontra-se as vibragoes
para as amostras QTS e para os principais grupos funcionais.

As bandas que aparecessem no espectro da QTS/TPP na regido entre 1250 até 800 cm”

Pocorreram devido as condigdes experimentais, possivelmente por contaminagdo do material,
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uma vez que estdo bastante diferentes do espectro do tripolifosfato de sdédio encontrados na

literatura dessa mesma regiao.

Tabela 7. Principais grupos funcionais e atribui¢des vibracionais para amostra QTS

QUITOSANA

A () Atribuigdes
3350 v(O-H)
2755 v(C-H)

1300-1580 v(0=C)
1400-1500 v(H-N)
1200-1020 v(C-N)

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA 2018)

A figura 18 sendo o espectro da regido do infravermelho e apresentando bandas de

baixa frequéncia, caracteristico de metais, confirma a presenga de prata no sistema analisado.

Figura 18. Espectro na regido do infravermelho obtido para a amostra de QTS /TPP/AgNPs
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA 2018)
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4.2 DIFRATOMETRIA DE RAIO-X

A finalidade do uso de difracdo de raios X ¢ apropriada para determinagao dos indices
de cristalinidade da quitosana. Na Figura 19 sdo mostrados os difratogramas da QTS e do

QTS/TPP.

Figura 19. Difratogramas de Raio X da QTS e QTS/TPP
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA 2018)

De acordo com o pardmetro, observou-se um halo de difracdo na regido de 20°,
indicando que a base polimérica da QTS seguida pelas liga¢cdes N-glicosidicas que ligam os
monomeros faz com que essa estrutura ndo tenha um ordenamento cristalino.

Os picos em torno de 25° ndo sdo caracteristicos do material, podendo ter sido devido

a erros no procedimento experimental.
4.3 EQUACAO DA SINTESE DE NANOPARTICULAS

A sintese da nanoparticula de prata através de uma reacao de oxirreducao do nitrato de
prata com o borohidreto de so6dio, onde o borohidreto de sédio é o agente redutor, ocorre

liberagdo de gas hidrogénio durante o processo. E possivel observar pela a reagdo abaixo:

200005 @ +2 00005 @m—2Ag | +200005 @my+ Ua
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4.4 ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Os ensaios de adsorcdo foram realizados baseando-se em um Planejamento
Experimental 2°, o qual subsidiou um tratamento estatistico dos dados obtidos tendo como
variaveis dependentes: tempo de contato (horas) e massa do substrato (gramas) e variavel
independente: absorbancia. A realizacdo dos testes contemplou os valores mencionados nos
Quadro 1 e no Quadro 2.

Quadro 1. Resultados dos ensaios de adsorcdo das esferas de QTS/TPP

Tempo (t) Massa (m) Absorbancia (Y)
-1 -1 0,549
+1 +1 0,224
-1 +1 0,296
| -1 0,540
0 0 0,449
0 0 0,373

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

Quadro 2: Resultados dos ensaios de adsorcao das esferas de QTS/TPP/AgNPs

Massa (m) Tempo (t) Absorbancia (Y) Valor Médio da absorbancia
+1 +1 0,221
0,223
+1 +1 0,226
-1 -1 0,407
-1 -1 0,401 0,404
+1 -1 0,202
+1 -1 0,218 20
-1 +1 0,300
-1 +1 0,306 A
0 0 0,283 0,283
0 0 0,302 0,302
0 0 0,275 0,275

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

Os dados experimentais que o Quadro 1 apresenta demostra a relagdo direta da massa

do substrato ¢ o do tempo, sendo que esse devem ser trabalhados em inversamente
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proporcionalidade, ou seja, maior massa € menor tempo ou vice-versa, para aa remog¢ao do
corante.

Os dados experimentais que o Quadro 2 apresenta demostra a relagdo direta da massa
do substrato com a remoc¢do do corante, através deles € possivel afirmar que quanto maior a
massa menor a absorbancia e consequentemente maior a remog¢ao do corante.

Os valores utilizados para a analise dos dados da quitosana reticulada com emprego
das nanoparticulas de prata, foram os valores médios dos pontos e a repeti¢dao em triplicata do
ponto central.

Os substratos utilizados no procedimento experimental quando submetidos a agitagcao
magnética corroborou para o contato com a solu¢do do corante durante um determinado
intervalo de tempo, resultando no fendmeno de adsorcdo, obtendo grau de eficacia mediante
os valores determinados pelo planejamento para cada ensaio, que demonstrou a relevancia da
variavel empregando a ferramenta da Estatistica com o software Statistica version 10, por

meio do Diagrama de Pareto, conforme as Figuras 21 e 22.

Figura 20. Diagrama de Pareto dos dados experimentais QTS/TPP
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Figura 21. Diagrama de Pareto dos dados experimentais QTS/TPP/AgNPs
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

As Figuras 21 e 22 proporcionam uma andlise de relevancia das variaveis controladas
no procedimento A analise experimental, verificando que a massa do substrato foi
significativa no processo de adsorcdo, uma vez que estabelece uma relacdo diretamente
proporcional com a absorbancia, apesar de envolver o tempo de contato do substrato
empregado. Também foi possivel perceber que as variaveis tempo e massa do substrato sao
inversamente proporcionais; quanto maior a massa ¢ menor o tempo, melhor remocao de
acordo com a Figura 22, ja na figura 21 ¢ possivel observar que quanto maior o tempo ¢

menor a massa, melhor ¢ a remogao.

O Quadro 3 mostra os pHs das solugdes trabalhadas durante a pesquisa, onde ¢
possivel verificar que os mesmos variam da faixa acida até a faixa bdsica, e as esferas

mantiveram-se na faixa neutra de pH neutra, que é de 6,5 - 8,0.

Quadro 3: Verificagdo do pH das solucdes utilizadas

Analise de Ph

Solugdes Ph
Solugdo de Quitosana 3,0
Solugao de Tripolifosfato de Sodio Entre 8,0 —9,0
Solugédo de Tripolifosfato de Sodio com as esferas de Quitosana Entre 7,0 — 8,0

Solugdo de Borohidreto de S6dio (NaBHy) Entre 8,0 —9.,0
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Continuagao
Solugao de Nitrato de Prata (AgNO3) Entre 5,0 — 6,0
Esferas de Quitosana com nanoparticula de prata Entre 6,0 — 7,0
Esferas de Quitosana 7,0
Efluente 8,13
Efluente com as esferas de quitosana e nanoparticula de prata 7,93

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

As Figuras 23 e 24 apresentam os valores de predito e observados, observando-a ¢
perceptivel que os resultados foram satisfatorios, levando em consideragdo que foi trabalhado

com efluente de tinturaria.

Figura 22. Predito x observado QTS/TPP
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

Figura 23. Predito x observado QTS/TPP/NPsAg

Valores preditos

0,18 0,20 0,22 0,24 0,26 0,28 0,30 0,32 0,34 0,36 0,38 0,40 0,42 0,44

Valores observados
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(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)
A Tabela 9 o teste F de regressao, conhecida como a nova, através dela foi perceptivel
que aplicando ao um ajuste de curvatura a qualidade do ajuste sera aumentada e o coeficiente
de correlagdo também, com 95% de confianga.

Tabela 9. Resultados da analise de regressdo do % de remocdo de corante QTS/TPP/NPsAg
Teste F (Regressao)

Variavel Resposta | Qualidade do Ajuste (%) | Coeficiente de Correlagdo | Feac | Fiab | Fealo/Frab

R 96% 0,987 61,5 9,28 | 6,63
(FONTE: ELABORACAO PROPRIA, 2018)

De acordo com os dados obtidos o modelo estatistico obtido foi o seguinte:
L =0,2857 —0,0685 [ L]
Através da Figura 24 ¢ possivel fazer uma andlise visual da remogdo do corante
utilizando as esferas de quitosana com nanoparticulas de prata, ¢ notavel que nos pontos
extremos, onde utiliza-se maior massa € menor tempo ou vice-versa a remoc¢ao do corante ¢

maior.

Figura 24. Analise visual da remogao

(FONTE: ELABORACAO PROPRIA 2018)
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5 CONSIDERACOES FINAIS

A remocdo dos corantes por meio alternativos contribui significativamente com a
diminuicdo dos impactos ambientais, como ¢ de conhecimento geral que as moléculas de
corante podem provocar impactos irreversiveis, pois ndo sdo biodegradaveis. Neste trabalho,
o método alternativo foi a sintese de esferas QTS/TPP/AgNPs. Essas esferas, além de
adsorver os corantes dos efluentes, ainda podem ser reutilizadas para posterior remocao de

corantes de outros efluentes.

Diante dos dados obtidos no decorrer da pesquisa, pode-se atribuir as seguintes
conclusodes: A realizacdo dos ensaios baseou-se num planejamento experimental 22, o qual
proporcionou uma analise simultdnea entre as variaveis. Observou-se que a massa do
substrato ¢ a variavel significativa e o tempo ndo ¢ uma variavel significativa, com forme
visto no diagrama de Pareto, onde existe uma relacdo direta entre massa do substrato e a
remocdo de corantes. Os resultados estatisticos obtidos a partir do modelo proposto,
demostraram um bom ajuste, que pode ser observado pela equagdo das diferentes variaveis,

onde pode-se atribuir valores para otimizar os resultados de remocao do corante.

Portanto, a partir das observacdes dos resultados experimentais e tendo em vista
resultados obtidos nesta pesquisa, esse trabalho, demonstrou que a reticulacdo da quitosana
favorecer consideravelmente na remog¢ao de corantes utilizados em industrias téxtis, onde os

efluentes, sdo lancados sem tratamento no meio ambiente.

Como sugestdes futuras pode-se analisar tempo de remog¢do, consequentemente,
mudanca na coloracdo, sendo possivel identificar o tipo de corante presente no efluente; ¢
pelo pH do meio verificar se o absorvente ¢ catidnico, anidnicos ou ambos, € com iSso uma

melhor eficiéncia do sistema em questao.
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