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Resumo:

Nos ultimos anos um dos problemas em potencial da esfera ambiental € a contaminagao dos recursos
hidricos. Os corantes destacam-se entre os contaminantes, e existem métodos para reduzi-los, como
a adsorgao, se destaca devido ao alto potencial de redugéo dos tragos dos contaminantes, além da
aplicagao de adsorventes, como a quitosana. Assim, neste trabalho, realizou um estudo de adsorg¢ao
utilizando metodologia de superficie de resposta (MSR) visando obter o ponto 6timo em relagdo a maior
capacidade de adsor¢cdo do corante azul de metileno em quitosana. Para tal primeiramente foi
determinado o ponto de Carga Zero (pHpcz) a fim de determinar os pontos para o planejamento fatorial.
O valor encontrado pHpcz foi de 6,9. Os resultados dos métodos estatisticos por Metodologia de
Superficie de Resposta (MSR), foi possivel identificar que somente a variagdo do pH linear possui
significancia, na qual a condigdo 6tima experimental prevista pela MSR é de pH 9,5 e tempo de 60
minutos, com valor de remogéo (q) de 77,5%.

Palavras-chaves: Adsorgao; quitosana e metodologia de superficie de resposta.

Introducgao

O processo de adsor¢ao € um fenémeno fisico-quimico que consiste na transferén-
cia de massa através de interagfes fisicas ou quimicas de componentes chamados
de adsorvatos para a superficie de diferentes compostos, chamados de adsorventes.
Os adsorventes podem ser qualquer tipo de material, desde que o mesmo interaja
com o adsorvato (NASCIMENTO et al., 2014). Existem varios tipos de adsorventes
utilizados, sendo eles: carvéao ativado (LIN, LIU, 2000), polimeros (ZHAO et al., 2017),
ligno-celulésicos (ALMEIDA et al., 2018), quitosana (WONG et al., 2003), etc.

A quitosana é uma alternativa para ser utilizada na remocéo de corantes, devido
aos grupos amino e hidroxila em suas moléculas. Neste trabalho, realizou um estudo
de adsorcéao de azul de metileno em quitosana utilizando metodologia de superficie
de resposta (MSR) visando obter o ponto 6timo em relagdo a maior capacidade de

adsorcao(qge).
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Material e Métodos

Para o estudo de ponto de carga zero (pHpcz) preparou-se uma suspensao de 20
mg do adsorvente (quitosana) em 20 mL de solugdo aquosa de NaCl 0,1 mol L.
Variou-se o pH da solugdo de 1 a 11, utilizando solugdes de HCI (0,01 mol L") e NaOH
(0,01 mol L), sendo que o pH (pHinicial) foi medido com pHmetro. Inseriu-se as
amostras durante 24 horas em banho termostatico, sob agitagao de 100 rpm, a 25°C,
apos este tempo as solugdes serdo filtradas e o pH foi novamente medido (pHfinal).
Para encontrar o pHpcz foi confeccionado um grafico de pH final (eixo y) em fun¢do do
pHinical (€ix0 X), sendo que o pHpcz corresponde a faixa na qual o pH final se mantém
constante, independentemente do pH inicial, ou seja, a superficie comporta-se como

um tampao.

A partir dos valores de pHpcz estabeleceu-se um delineamento experimental
completo com dois fatores e trés niveis (32) variando pH e tempo de contato, sendo a

variavel resposta analisada é a capacidade de adsorgao (qe).

Escolheu-se um ponto, obtido do delineamento fatorial e, entdo pesou-se em
uma balanga analitica uma massa de 25 mg do adsorvente e adicionou-se a 25 mL
solugédo de corante (azul de metileno) 2,5 mg L', ajustando o pH ao pH do ponto
escolhido no planejamento fatorial com auxilio de um pHmetro. A suspensdo com
corante e adsorvente foi levada ao banho termostatico, sob agitacao de 100 rpm,
temperatura de 25 °C pelo tempo determinado no ponto escolhido. Apds este tempo,
tirou-se uma amostra (mais ou menos 5 mL) e levou para uma centrifuga de 3 a 5
minutos, em 2500/3000 rpm. Em seguida, uma aliquota de 2 mL dos sobrenadantes
foi retirada para ser analisada no espectrofotometro de UV - Perkin ElImer Lambda 35
UV-Visible Spectrometer (Amax= 664 nm). Este procedimento repetiu-se para os outros

pontos obtidos do delineamento fatorial.

A capacidade de adsorgao (ge), em mg g™, foi calculada mediante a equagéo 1.

_ (Co-Ce) V

GQe == (1)

m
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Sendo: Co a concentragao da solugéo inicial (antes do processo de adsorg¢ao — solugéo
mae) em mg L', Ce a concentragdo da solugdo em equilibrio (apds a adsorgédo) em

mg L', m é a massa em g e V o volume da solugéo em L.

Resultados e Discussao

O estudo de pHpcz, para obter o valor de pH no qual um sdlido apresenta carga
eletricamente nula em sua superficie, € necessario por tornar possivel prever a carga
na superficie do adsorvente em funcdo do pH. Em pH < pHpz 0 adsorvente tera
predominante sitios de cargas positiva e tendera adsorver anions e em pH > pHpzc 0
adsorvente tera locais carregados predominantemente de cargas negativas e tendera
adsorver cations, como representado na Figura 1.0 valor de pHpcz encontrado na
Figura 1(a) foi de 6,9, calculado através de uma base aritmética dos valores de pH. O
azul de metileno € um corante basico (catibnico), entdo o pH da suspensao a ser
utilizado no processo de adsor¢ao devera ser maior que 6,9.

Figura 1: (a) Estudo de ponto de carga zero (pHpcz) para a Quitosana (b) Graficos de
MSR para a adsorcéo do corante azul de metileno.
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A analise de remocéao do corante azul de metileno foi realizada através de um
delineamento experimental. Avaliou-se as interagbes com dois fatores e trés niveis
(32) tendo como variaveis independentes pH e tempo de contato e como a variavel

dependente de resposta € a capacidade de adsor¢ao (qe).

1
realizacao
' ‘ WWW.cepe.ueg.br (3) Eetadunl g6 Goiés ' ‘



(: , PP—— N1 N9 o N2  Desafios e Perspectivas da

W A V s Universidade Publica

oo dez. 2 para o Pos-Pandemia ‘
Na tabela 1 encontram-se os experimentos em ordem, mas é importante

lembrar que os experimentos foram realizados de maneira randémica, evitando assim

qualquer vicio ou erro experimental. Assim, obteve-se os seguintes valores de Qe

observados nos experimentos e os valores previstos de ge calculados, a partir do

modelo de regresséo quadratica de segunda ordem para o corante azul de metileno,

como também a porcentagem de remocgéo.

Tabela 1 - Planejamento experimental 32 com os valores de ge observados e previs-
tos e porcentagem de remocao observada.

coerimone oh mmpode gemggl)  qe(mggl  Remogdo
xperimento P Soreao Observado Previsto (%)
(minutos)
1 9,5 120 1,2 +0,04 1,3 51,3+1,75
2 7,5 180 1,0 £ 0,06 1,0 40,1+2,14
3 8,5 120 1,3+0,08 1,2 46,0 * 3,46
4 9,5 60 1,8 +0,02 1,8 75,8 £ 2,39
5 8,5 180 0,5+0,05 0,5 25,1+ 2,48
6 7,5 60 0,8 £ 0,06 0,8 31,3+2,74
7 7,5 120 0,8 £0,02 0,8 32,2+£0,95
8 8,5 60 0,4 £0,05 0,5 19,6 £ 1,92
9 9,5 180 1,3+0,03 1,3 52,8 +£1,40
1 9,5 120 1,2+0,04 1,3 51,3+ 1,75

Na Figura 1(b) é apresentado os graficos de superficie de resposta. Analisando
a Figura 1(b), é possivel identificar que o0 modelo esta ajustado de acordo com o
modelo de regressao quadratica, pois, apresenta curvatura na figura de MSR. O valor
do coeficiente de determinagéo (R?) é de 0,9928, o que indica que 0 mesmo se
encontra bem ajustado em relacdo aos dados experimentais obtidos. Através dos
valores experimentais obtidos e do modelo quadratico de previsdao € possivel
identificar os intervalos entre pH e tempo, encontrando o ponto 6timo experimental no
pH igual a 9,5 e tempo igual a 60 minutos, com os valores de capacidade de adsorgao
experimentais obtidos de qe previsto e observado igual a 1,8. O valor residual obtido &
igual a 0,02, podendo se afirmar que a probabilidade de se obter os valores previstos

experimentalmente é alta, devido ao baixo valor residual amostral.

Através da analise da Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) foi

possivel compreender a presenga das interagcdes quadraticas entre os fatores
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analisados. Diante disso, observa-se na equacdo 2 o modelo de previsdo da

capacidade de adsorg¢ao do corante azul de metileno proposto pela MSR.
ge = 1,022 + 0,599.pH — 0,413 Tempo — 0,413.pH? .+ 0,117 Tempo —
0,360.pH.Tempo - 0,094.pH.Tempo? + 0,136.pH? .Tempo + 0,465 .pH? .Tempo?
(2)

O estudo do ponto de carga zero pHcz) determinou o valor de 6,9. No estudo
de metodologia de resposta para o corante azul de metileno, observa-se que o ponto
otimo € de pH 9,5 e tempo de 60 minutos, prevendo o valor da capacidade de

adsorcdo maximo (gmax) de 77,5%.
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