IO papel fundamental da

'QUIMICA e

[a) = == 5% = == E = =

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
(Organizador)

[Atena




@ papel fundamental da

QUIMICA entre as

CIEN




Editora chefe
Prof? Dr® Antonella Carvalho de Oliveira
Editora executiva
Natalia Oliveira
Assistente editorial
Flavia Roberta Bardo
Bibliotecaria
Janaina Ramos
Projeto grafico
Camila Alves de Cremo
Daphynny Pamplona
Gabriel Motomu Teshima 2022 by Atena Editora
Luiza Alves Batista  Copyright © Atena Editora
Natalia Sandrini de Azevedo Copyright do texto © 2022 Os autores
Imagens da capa Copyright da edicao © 2022 Atena Editora
iStock Direitos para esta edicdo cedidos a Atena
Edicdo de arte  Editora pelos autores.
Luiza Alves Batista Open access publication by Atena Editora

Todo o contelido deste livro esta licenciado sob uma Licenca de Atribuicdo
@ Creative  Commons.  Atribuicao-Nao-Comercial-NaoDerivativos 4.0

Internacional (CC BY-NC-ND 4.0).

0 conteudo dos artigos e seus dados em sua forma, correcao e confiabilidade sdo de responsabilidade
exclusiva dos autores, inclusive nao representam necessariamente a posicao oficial da Atena Editora.
Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam atribuidos créditos aos autores,
mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou utiliza-la para fins comerciais.

Todos os manuscritos foram previamente submetidos a avaliacdo cega pelos pares, membros do
Conselho Editorial desta Editora, tendo sido aprovados para a publicagdo com base em critérios de
neutralidade e imparcialidade académica.

A Atena Editora é comprometida em garantir a integridade editorial em todas as etapas do processo
de publicacado, evitando plagio, dados ou resultados fraudulentos e impedindo que interesses
financeiros comprometam os padrdes éticos da publicacdo. SituagOes suspeitas de ma conduta
cientifica serdo investigadas sob o mais alto padrao de rigor académico e ético.

Conselho Editorial

Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias

Prof. Dr. Adélio Alcino Sampaio Castro Machado - Universidade do Porto

Prof? Dr® Alana Maria Cerqueira de Oliveira - Instituto Federal do Acre

Prof® Dr® Ana Grasielle Dionisio Corréa - Universidade Presbiteriana Mackenzie
Prof® Dr® Ana Paula Floréncio Aires - Universidade de Tras-os-Montes e Alto Douro
Prof. Dr. Carlos Eduardo Sanches de Andrade - Universidade Federal de Goias
Profe Dr® Carmen Lucia Voigt - Universidade Norte do Parana

[Z\tena

Celitora

Ano 2022



https://www.edocbrasil.com.br/
http://lattes.cnpq.br/4403141053026782
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do;jsessionid=3F5E45BABA02C0A0194C23F07DFC8AE3.buscatextual_0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4138613J6
https://orcid.org/0000-0001-8138-3776
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4276371U0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4257027Z4&tokenCaptchar=03AOLTBLRQwYrpUQNUiVQs5GKnu0UEeohCfS4gh6VQg4m9OCJBJGP1ipscv6rWqdQAm2ekIryWPICw4nrsj8zRvhV4KOCu_O7fKg8x16A4Q0frQhC4eXdGXjdlfaKY5_iCNOSxZdXwJf6mvSt7LxNHGYgrH3nvQ2GW02NNUnMijTh0P3XD2EKSRa6CPw-zJpSyX79my81mz0XfDpmLx1gKrLlyJOkZoxVmwZiB8Ef2UhunxkIromTYDmWKj1WB7amYH6FeKqP2g_CrxeS9rrMUCSa_TBvxDeuCGoS639pvbI96P_J6DrHpqui_qr2lwFwRESn0FURO5I0vvaS_eoBsIw0NpHkYMlacZ3AG5LBQ6dZCocE8fSPnNTEYLZ920AIxxvFsOztg4UlnlCxNtyQAlLK8yuUExFbn4w

Prof. Dr. Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologia de Goias
Prof. Dr. Douglas Gongalves da Silva - Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia

Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnolégica Federal do Parana

Prof® Dr® Erica de Melo Azevedo - Instituto Federal do Rio de Janeiro

Prof. Dr. Fabricio Menezes Ramos - Instituto Federal do Para

Prof® Dra. Jéssica Verger Nardeli - Universidade Estadual Paulista Jilio de Mesquita Filho

Prof. Dr. Juliano Bitencourt Campos - Universidade do Extremo Sul Catarinense

Prof. Dr. Juliano Carlo Rufino de Freitas - Universidade Federal de Campina Grande

Prof® Dr® Luciana do Nascimento Mendes - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologia do Rio Grande
do Norte

Prof. Dr. Marcelo Marques - Universidade Estadual de Maringa

Prof. Dr. Marco Aurélio Kistemann Junior - Universidade Federal de Juiz de Fora

Prof. Dr. Miguel Adriano Inacio - Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais

Prof® Dr® Neiva Maria de Almeida - Universidade Federal da Paraiba

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof® Dr? Priscila Tessmer Scaglioni - Universidade Federal de Pelotas

Prof. Dr. Sidney Gongalo de Lima - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Takeshy Tachizawa - Faculdade de Campo Limpo Paulista

) [Ate

na

Celitora

Ano 2022


http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4220017Y9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4138744E2
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4798868A0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4252050Z6&tokenCaptchar=03AGdBq26OwUjfczJgpok-DhR78-_tg8mCtuc_kzOdu3fww-XkFeIGpZcxeQYR_lQjlru2zoBp9MaSwp6X-5o2KOEi_vtmcyIPkAOaR-MapG54dWG6zdfo1Am2FWOz1PLOuLmRiuW47XqJnozK7mGtmFri7W6RDjlyxm9gEHId_EG1bhArFgeqBA610tCpbHN9QsbtXAhrYqZkvRe4_gd77e_huLOm8x9zsu0tW2qJ6W6D8Y2GP66SDaz1Yh_QKnR8_TZlh9QtcC-OTeKPi3NB06bIFQNdSxHwLmb5B3ZYCiJ3k4p2cpPl6LkeIreU92cL5nLWqC2yOkPsupmW8RZR8Q0lkAleKMY9Hd3XlmAITir63s6d95SHqdoLA75owrR0nma3vrXxQgT9pkc1QvdCr5-B9vQupl7AAg
http://lattes.cnpq.br/0245575611603731
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4463907J8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4759660E9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4760729J2
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4760729J2
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4751834Y8
https://orcid.org/0000-0001-6850-3825
https://orcid.org/0000-0001-6850-3825
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4235887A8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4465502U4
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4465502U4
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4794831E6
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4425040A8

0 papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais

Diagramacdo: Daphynny Pamplona
Corregdo: Yaiddy Paola Martinez
Indexagdo: Amanda Kelly da Costa Veiga
Revisdo: Os autores
Organizador: Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua

Dados Internacionais de Catalogagé@o na Publicagao (CIP)

P214 O papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais /
Organizador Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua. -
Ponta Grossa - PR: Atena, 2022.

Formato: PDF

Requisitos de sistema: Adobe Acrobat Reader
Modo de acesso: World Wide Web

Inclui bibliografia

ISBN 978-65-5983-950-6

DOI: https://doi.org/10.22533/at.ed.506222202

1. Quimica. 2. Ciéncias naturais. . Paniagua, Cleiseano
Emanuel da Silva (Organizador). II. Titulo.
CDD 540

Elaborado por Bibliotecaria Janaina Ramos - CRB-8/9166

Atena Editora

Ponta Grossa - Parana - Brasil
Telefone: +55 (42) 3323-5493
www.atenaeditora.com.br
contato@atenaeditora.com.br

[Z\tena

Celitora

Ano 2022



http://www.atenaeditora.com.br/

DECLARACAO DOS AUTORES

Os autores desta obra: 1. Atestam nao possuir qualquer interesse comercial que constitua um conflito
de interesses em relacgdo ao artigo cientifico publicado; 2. Declaram que participaram ativamente da
construcao dos respectivos manuscritos, preferencialmente na: a) Concepcao do estudo, e/ou
aquisi¢ao de dados, e/ou anadlise e interpretacao de dados; b) Elaboragao do artigo ou revisao com
vistas a tornar o material intelectualmente relevante; c) Aprovagao final do manuscrito para
submissao.; 3. Certificam que os artigos cientificos publicados estdo completamente isentos de dados
e/ou resultados fraudulentos; 4. Confirmam a citacao e a referéncia correta de todos os dados e de
interpretacoes de dados de outras pesquisas; 5. Reconhecem terem informado todas as fontes de
financiamento recebidas para a consecucao da pesquisa; 6. Autorizam a edigao da obra, que incluem
os registros de ficha catalogréafica, ISBN, DOI e demais indexadores, projeto visual e criagdo de capa,
diagramacao de miolo, assim como langamento e divulgacdo da mesma conforme critérios da Atena

Editora.

I:Z\tena

Celitora

Ano 2022




DECLARAGAO DA EDITORA

A Atena Editora declara, para os devidos fins de direito, que: 1. A presente publicagao constitui apenas
transferéncia temporaria dos direitos autorais, direito sobre a publicacao, inclusive ndo constitui
responsabilidade solidaria na criacao dos manuscritos publicados, nos termos previstos na Lei sobre
direitos autorais (Lei 9610/98), no art. 184 do Cdédigo Penal e no art. 927 do Cddigo Civil; 2. Autoriza
e incentiva os autores a assinarem contratos com repositorios institucionais, com fins exclusivos de
divulgagao da obra, desde que com o devido reconhecimento de autoria e edicao e sem qualquer
finalidade comercial; 3. Todos os e-book sao open access, desta forma nao os comercializa em seu
site, sites parceiros, plataformas de e-commerce, ou qualquer outro meio virtual ou fisico, portanto,
esta isenta de repasses de direitos autorais aos autores; 4. Todos os membros do conselho editorial
sdo doutores e vinculados a instituicdes de ensino superior publicas, conforme recomendacgao da
CAPES para obtenc¢ao do Qualis livro; 5. Nao cede, comercializa ou autoriza a utilizacdo dos nomes e
e-mails dos autores, bem como nenhum outro dado dos mesmos, para qualquer finalidade que nao o

escopo da divulgacao desta obra.

I:Z\tena

Celitora

Ano 2022




APRESENTACAO

O e-book: “O papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais” apresenta
vinte e sete capitulos de livros que foram organizados em quatro teméaticas: /) quimica
e sociedade: em busca da ressignificacdo e contextualizacdo do processo de ensino-
aprendizagem; ii) quimica orgénica e de produtos naturais; iii) sintese, caracterizagcéo e
avaliacdo de materiais nanoestruturados e iv) quimica e remediacdo ambiental.

O primeiro tema é constituido por doze capitulos que procuraram avaliar o processo
de ressignificacdo e contextualizagdo do ensino de quimica a partir: /) da percepcéo dos
estudantes em relagéo ao consumo de agua; i) o ensino de quimica por meio de projetos;
iii) a visdo do aluno em relagdo ao processo de aprendizagem; iv) utilizacao de recursos
tecnologicos e midiaticos como ferramentas facilitadoras no processo de aprendizagem; e
v) utilizacao de materiais alternativos para a experimentagdo no ensino de quimica.

O segundo tema possui seis capitulos que procuraram avaliar o desempenho de novas
substancias quimicas com inimeras propriedades biolégicas, entre as quais: a redugéo do
namero de larvas do mosquito Aedes Aegypti, bem como propriedades anti-inflamatéria,
antimicrobiana entre outras de interesse biologica. O terceiro tema é constituido por trés
capitulos que investigaram a sintese de nanoparticulas de polianilina para composi¢ao de
tintas utilizadas na impresséo e do mineral hidroxiapatita. Por fim, o Gltimo tema é composto
por seis capitulos que investigaram a remedia¢do ambiental que se utilizou de residuos de
biomassa para remogédo de metais pesados, a sintese de nanoparticulas de silica para a
remocado de Ba?*em matrizes aquosas, remediacdo de efluente contaminado com cadmio
e chumbo e a aplicagdo de diferentes Processos Oxidativos Avangados para remogéo de
contaminantes.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando com o intuito de estimular e
incentivar os pesquisadores brasileiros e de outros paises a publicarem seus trabalhos com
garantia de qualidade e exceléncia em forma de livros, capitulos de livros e artigos que sé@o
disponibilizados de forma gratuita no site da Editora e em outras plataformas digitais.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Segundo a Organizacdo Mundial
da Salde, a concentracdo méaxima permitida
de bario para agua potavel &€ de 0,7 mg.L
. Nanoparticulas magnéticas sdo potenciais
removedores do ion Ba?, em razao de sua alta
capacidade de adsorcado, facil separacdo por
magnetizacdo e sintese de baixo custo. Neste
trabalho, foram preparadas nanoparticulas de
silica mesoporosa magnética (Fe,0,@SiO,). O
material foi caracterizado por espectroscopia de
infravermelho (FTIR), isotermas de adsorcéo-
dessorcao de nitrogénio, difratometria de raios
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AQUOSO

X (DRX), analise termogravimétrica (TGA) e
microscopia eletrénica de transmissao (MET).
As nanoparticulas de magnetita apresentaram
forma esférica com um didmetro médio de
aproximadamente 7,5 nm e ap6s o recobrimento
com silica, agregados nanoparticulados maiores
foram observados, com tamanho médio de 13,8
nm, o que indica a formacéo da particula core/
shell (nicleo de magnetita recoberta com silica).
Foi avaliada a cinética de adsorcdo dos ions
Ba** pelas nanoparticulas produzidas, onde a
concentracao dos ioins Ba* foi determinada por
espectroscopiva UV-Vis através da leitura do
complexo formado entre o ion Ba?* e o composto
organico sulfonazo Ill. O modelo linearizado de
pseudo-segunda ordem ajustou-se com eficacia
a cinética de adsorgdo, apresentando um
coeficiente de correlagdo R? = 0,99937.
Palavras-Chave: = Contaminacéo.

Magnéticos. Adsorcéo. Silica. Bério.

Materiais

ABSTRACT: According to the World Health
Organization, the maximum limit of barium
in drinking water is 0,7 mg.L'. Magnetic
nanoparticles are potential candidates for
removing Ba?*ions due to their high adsorption
capacity, easy separation for magnetic field
and low cost synthesis. In this work, we have
synthesized magnetic  mesoporous  silica
nanoparticles (Fe,0,@SiO,). The material was
characterized by fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis
(TGA), X-Ray Diffraction (DRX), nitrogen
adsorption-desorption isotherms analysis and
transmission electron microscopy (TEM). The
magnetite nanoparticles showed an average
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diameter of 7,5 nm and after the magnetite’s coated process with silica, bigger aggregates
were formed with 13,8 nm of average diameter, indicating Core\Shell nanoparticles (a
magnetite core covered with silica). To evaluate Ba?* removal by the produced nanoparticles,
kinetics of adsorption was performed and the barium concentration was then determined by
UV-vis spectroscopy following the formation of the complex between the Ba?* and sulfonazo
lll. The linearized model of pseudo-second order was used for kinetic adsorption and showed
a correlation coefficient R? = 0,99937.

Keywords: Contamination. Magnetic Materials. Adsorption. Silica. Barium.

11 INTRODUGAO

Os ions de metais contaminantes e poluentes estdo cada vez mais presentes nas
aguas superficiais e subterraneas, o que é causado tanto por atividades industriais (LIMA,
et al. 2010) como por fontes geoldgicas (MANAHAN, 2013). Técnicas de tratamento para
a remogao destes tém sido desenvolvidas, como o emprego de materiais adsorventes
finamente particulados (GIONA E BAIL, 2015; WANG, et al. 2010). Materiais magnéticos
particulados, que podem ser recobertos com adsorventes e separados do meio reacional
pela aplicagdo de um campo magnético externo vém sendo estudados (WANG, et al. 2010).
Esses particulados magnéticos comumente exibem estrutura do tipo core/shell devido a
existéncia de um nlcleo magnético, geralmente constituido de magnetita (Fe,O,), um 6xido
de ferro ferrimagnético, e uma camada de recobrimento constituida de silica mesoporosa,
0 que permite a adsorcédo de ions de acordo com o pH do meio (GIONA E BAIL, 2015;
WANG, et al. 2010). A silica mesoporosa possui propriedades texturais que podem ser
controladas de acordo com o método de sintese, favorecendo o processo de adsorcéao
de ions. Essa camada possui duas principais fungdes: proteger a oxidacao dos ions Fe?*,
evitando a transformacdo da magnetita em maghemita, e a formagédo de uma superficie
mais adequada para o processo de adsorgao e possiveis modificagoes (ZHAO, et al.2008).
O metal alcalino-terroso Bario € encontrado como contaminante em reservas de aguas, em
quantidades significativas (LIMA, et al. 2010), visto que, segundo a Organizacdo Mundial
da Saude e segundo a Portaria N°2.914, do Ministério da Saude, o valor maximo permitido
de bario aceito para uma agua potavel, é de 0,7 mg.L"" (BRASIL, 2011; WHO, 2011). Neste
trabalho, avaliou-se a capacidade de nanoparticulas magnéticas constituidas de magnetita
recobertas com silica mesoporosa, para remover o ion contaminante bario (Ba?*) da agua.

21 METODOLOGIA

Foram preparados 2 tipos de nanoparticulas do tipo core-shell: 6xido de ferro
(Fe,O,) e oxido de ferro recoberto com silica mesoporosa (Fe,0,@8Si0,), adequando-se
aos métodos descritos na literatura (SHAO, ef al. 2012; WANG, et al. 2010; YUAN, et al.
2010). O material foi caracterizado através de FTIR, RDX, TGA e TEM, aléem de andlise de
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isotermas de adsorcao-dessorgdo de nitrogénio, e em seguida, utilizado na remogéo do
ion Ba?" o qual foi complexado com o composto organico sulfonazo Ill e quantificado por
espectroscopia UV-Vis.

2.1 Sintese das particulas

2.1.1  Sintese das nanoparticulas de Fe,O,

Em um baléo de reagéo de trés bocas, contendo 100 mL de solugdo aquosa de HCI
0,5 M inserido em banho de dleo a 60 °C, adicionou-se 6,48 g de FeCl,.6H,0 sob fluxo
continuo de gas nitrogénio e agitagdo. Em outro baldo de 250 mL contendo 25 mL de agua
ultrapura, adicionou-se 3,97 g de FeCl,.4H,O e agitou-se até total dissolugdo. Em seguida,
com o auxilio de uma seringa, adicionou-se a solugdo de FeCl,.4H,0 sobre a solugéo de
FeCl,.6H,0 sobre fluxo continuo de N, gasoso e agitagédo magnética. Adicionou-se entéao
lentamente, 250 mL de solugcédo de NaOH 1,5 M. Ap6s 40 minutos. Precipitou-se o sélido
preto e magnético formado com a ajuda de um magneto (imé) e lavou-se esse com agua
ultrapura até pH neutro. Apés a lavagem, suspendeu-se 0 material em agua ultrapura, sob
atmosfera de nitrogénio e, por fim, determinou-se, gravimetricamente, a densidade média
da suspensao.

2.1.2 Sintese das nanoparticulas Fe,O,@SiO,

Em um baldo de reagéo de 3 bocas, contendo 400 mL de agua ultrapura mantida sob
fluxo continuo de nitrogénio gasoso, adicionou-se 2,00 g de Fe,O, na forma de suspenséo
aquosa. Em seguida, sob agitagdo magnética, adicionou-se, gota a gota, 40 mL de solugédo
1,0 M de silicato de sédio. O pH da solugéo foi ajustado lentamente para 6,0 com a adicéo
de solugéo aquosa 2,0 M de HCI. Deixou-se sob agitacdo magnética, a temperatura de
80°C durante 3,0 h. Em seguida, lavou-se o s6lido magnético formado por particulas de
oxido de ferro recoberto com silica, Fe,0,@SiO,, com agua ultrapura até pH neutro e
secou-se em estufa a 70°C.

2.2 Caracterizacdo das nanoparticulas de Fe,O, EFe,O,@SiO,

2.2.1 Espectroscopia de absorcdo na regido do infravermelho por
transformada de fourier (FTIR)

As analises foram realizadas em espectrofotometro FTIR, da marca Perkin Elmer,
modelo Frontier, realizando- se 32 varreduras, com resolucéo de 4 cm'1, entre 400-4000
1

cm™', empregando pastilhas de KBr tratadas e moidas, com uma pequena quantidade do

sélido a ser analisado.
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2.2.2 Isotermas de adsor¢do-dessorcao de nitrogénio

As isotermas de adsorgao-dessorgao foram realizadas em um analisador automatico
de fisiossorcdo ASAP 2020 N, da Micromeritics, a 77 K. As analises de area superficial
especifica, diametro médio dos poros e volume dos poros foram determinados aplicando-se
0s métodos de Brunauer-Emmett-Teller (BET) e Barret-Joiner-Halenda (BJH). As amostras
foram previamente desgaseificadas a 100 °C, até a pressao atingir 10 umHg e utilizou-se,
aproximadamente 0,1 g das amostras para a obtencéo dos dados de adsor¢éo de nitrogénio.

2.2.3 Difracéo de raios-x

As medicdes foram realizadas no modo de reflexdo, utilizando um difratrémetro
Shimadzu XRD-6000, operando a 30 kV e 40 mA (radiacao Cu- Ka A = 0,155418 nm). Os
dados foram coletados com um tempo de permanéncia de 2°/min. O tamanho médio dos
cristalistos (D) foram calculados a partir da equacéo de Debye-Scherrer (Equacéo 1), onde
D é o didametro médio dos cristalistos, K (= 90) € uma constante relacionada a forma do
cristalito, A € o comprimento de onda do feixe de raios X, 3 é a largura do pico de difracéo
de maior intensidade (largura a meiaaltura, (FWHM) e 6 é o angulo de difragdo de Bragg
do pico de maior intensidade (PANTA, 2013).

K2
~ B.cos@

Para ndo haver superposicao de gaussianas no difratograma, foi utilizada a seguinte

(Equacao 1)
corre¢éo, segundo a Equacao 2 (PANTA, 2013):

,32 — B2 _ p2 (Equagéo 2)
onde B ¢ a largura a meia altura (FWHM) para a amostra e b € a largura a meia altura
(FWHM) para o padrao de silicio (dado em radianos). Para todo o calculo de B foi
considerado o pico de difragdo do padrédo de silicio a 26,43° (26) e FWHM de 0,0020856
rad. Os picos obtidos foram identificados por meio da base de dados JCPDS, ficha n® 19-
0629 (PANTA, 2013; SANTOS, 1997).

2.2.4 Microscopia eletrénica de transmissdo (MET)

As analises foram realizadas num microscépio JEOL-JEM 1200, operado a 100 kV.
Prepararam-se as amostras por dispersao em etanol a temperatura ambiente, ap6s, uma
gota do sobrenadante da disperséo foi colocada sobre uma pelicula de carbono suportada
por uma grelha de cobre. Posteriormente ao preparo, as amostras foram observadas no MET
para verificacédo da dispersao das particulas.
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2.2.5 Analise termogravimétrica (TGA)

Realizou-se a termogravimetria num analisador térmico simultaneo, Perkin Elmer,
modelo STA 6000, onde colocou-se 10 mg de amostra, em um cadinho de platina aberto e
pré-aquecidos a 100° C, durante 5 minutos. Realizou-se as analises em atmosfera de N,
(10 mL.min'1) e taxa de aquecimento de 1O°C.min'1, na faixa de 100-650° C.

2.3 Analise do contaminante: determinacéo de ions bario (Ba2+)

A concentracdo de ions bario foi determinada pelo método de complexagédo com
sulfonazo Il (Figura 1), obtendo-se um complexo de cor roxa, o qual foi quantificado por
espectroscopia UV-Vis (MANNA, et al. 1992). Para a curva de calibracdo, prepararam-
se seis solugbes de ions bario, nas seguintes concentracoes: 5, 4, 3,2, 1 e 0,5 mg.L'1.
Cada solucéo foi acidificada com soluc¢do de &cido nitrico 0,1 M padronizado, até pH 2,0. Em
seguida, adicionou-se a cada diluicdo, 10 mL de solugdo de sulfonazo Il 1,Ox10'4 mol.L
e mediu-se a absorbancia da solu¢gdo em 636 nm com uma cubeta de quartzo de caminho
otico de 1 cm. As medidas foram feitas em um espectrofotdbmetro UV/Vis da Perkin Elmer
modelo lambda 45.

SO;Na NaO,S
sanon_ OO
e ) e =G

NaO3S SO;Na

Su HNO,

SO3Na Nao3 Nao3

BaZ+

Figura 1 - Reagdo de complexagéo ions bario em meio acido. (Almeida 2012) .

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Caracterizacao dos sélidos magnéticos adsorventes

3.1.1 Espectroscopia de absor¢cdo na regido do infravermelho com
transformada de fourier (FTIR)

Na Figura 2, observa-se nos espectros (a) e (b), bandas em 568 cm™ e 576 cm™

atribuidas as vibragbes do 6xido de ferro correspondendo a ligacao Fe-O, confirmando a
presenca do 6xido de ferro em ambos os s6lidos (SILVA, 2015; PANTA, 2013; WANG, et al.
2010).
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Figura 2 - Espectros FTIR dos sélidos (a) Fe304 e (b) Fe304@8SiO2, em pastilha de KBr.

As bandas de absorcdo em 1097, 966, 790 e 472 cm'1, do espectro (b),
correspondem respectivamente, as vibragdes dos estiramentos e deformacdes dos grupos
SiO2 (SILVA, 2015; WANG, et al. 2010). Observa-se auséncia dessas bandas no espectro
(a), comprovando o revestimento da superficie do 6xido de ferro, com a provavel formacao
da casca de silica “shell’ ao redor da magnetita “core”. As bandas caracteristicas de
grupos hidroxilas sao identificadas em 3434 cm'1, devido ao método de co-precipitacao
ser realizado em meio aquoso, as superficies do Fe304 e do Fe304@SiO2 sao revestidas
de grupos hidroxilas (PANTA, 2013), que mesmo apds secagem em estufa, permanecem na
superficie.

3.1.2 Isotermas de adsorgcédo-dessorcdo de nitrogénio

A partir da técnica de fisiossor¢cdo com nitrogénio foi possivel obter as principais
caracteristicas texturais dos solidos sintetizados (Figura 3). Como pode ser observado na
Tabela 1, a area superficial dos sélidos aumentou de modo significativo apds o processo
de recobrimento com silica mesoporosa. Esta camada de silica mesoporosa (181 m2.g'1)
contribui com a capacidade de adsorcao do soélido. No mesmo sentido, o tamanho médio

e 0 volume dos poros também aumentaram apoés o recobrimento com silica mesoporosa.
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Figura 3 - Isotermas de adsor¢édo-dessorcdo de N2 dos sélidos (a)Fe304 e (b)Fe304@SiO2.

Sélido Area Superficial Tamanho médio dos poros Volume dos poros
(m? g-)° (nm)® (cm.g")*
Fe304 95 7,5 0,32
Fe304@Si02 181 13,8 0,73

Tabela T - Analise textural dos solidos sintefizados.
2 Determinado pela adsorcao de N2utilizando o método de Brunauer-Emmett-Teller (BET).

b Determindo pela dessorgédo de N2usando o método Barret-Joiner-Halenda (BJH).

As curvas de adsorgdo/dessorgcédo de nitrogénio mostradas na Figura 3, estdo de
acordo com a literatura. A existéncia de mesoporos € suportada pela isoterma do tipo IV
com histerese tipo H3 (SONG, et al., 2009). A partir desses resultados é possivel dizer que
ocorre a formagéo de poros na forma de fendas (WANG, et. al. 2012).

3.1.3 Difracdo de raios-X

Na difragcdo de raios-X para os sélidos preparadados, (Figura 4), Atribuiu-se as
seguintes reflexdes conforme os planos cristalograficos ao sélido (a): (220), (311), (400),
(422), (511) e (440), estando de acordo com as reflexdes caracteristicas da magnetita,
segundo o padrédo JCPDS, ficha n° 19-0629 (PANTA, 2013; SANTOS, 1997). Dessa forma,
observa-se indicativo de uma estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) do tipo
espinélio, para a magnetita (a) (PANTA, 2013; WANG, et al. 2010). No sélido (b), observa-
se 0 mesmo conjunto de picos indicados em (a), exceto por um suave deslocamento para
maiores valores de 26, que pode ser atribuido a formacao de uma pequena quantidade da
fase maghemita na superficie da magnetita. Segundo Yamaura et al. (2004), &€ muito dificil
identificar essas duas fases magnéticas do 6xido de ferro por difracao de raios X, devido a
semelhancga dos padrdes de difragdo. Contudo, a camada de silica mesoporosa néo altera
significativamente a organizagéo cristalografica da magnetita.
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Figura 4 — Difratograma de raios X, pelo método p6, dos so6lidos (a) Feao4 e (b) Fe304@ SiOZ.

3.1.4 Microscopia eletronica de transmissdo (TEM)

Observa-se na Figura 5 (a), que as particulas de magnetita apresentam forma esférica
com um diametro médio de aproximadamente 7,5 nm (Tabela 1). Na figura 5 (b), observa-se
que, apos o revestimento de silica, as particulas formam um agregado de particulas grandes,
ocorrendo o recobrimento dos nucleos de magnetita pela silica, aumentando desta forma, o
tamanho médio da particula para 13,8 nm (Tabela 1), caracterizando-se assim a formagéo
da particula core/shell de nicleo de magnetita e com o recobrimento de silica.

‘o

Figura 5 - Microscopia eletronica de transmissdo (MET) dos sélidos (a) Fe304 e (b) FeSOA@SiOZ.
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3.1.5 Anaélise Termogravimétrica (TGA)

A curva (a) na Figura 6, indica que a magnetita mostrou um perfil consistente,
contendo pouca agua adsorvida no sélido.

1004~ (a)
) . - Fe,0,

= 954

R

® 90-

[}

=

o 31 N,

o 3

B 80

&

s ®)
75 Fe,0,@Si0,
70
65 I 1 I b 1] T L) T

100 200 300 400 500 600
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Figura 6 — Analise termogravimétrica dos sélidos (a) Fe304 e (b) Fe304@8i02.

Em relagé@o ao solido recoberto com silica (b), observa-se que ocorreu uma perda
de massa significativa, de aproximadamente 23%, em dois estagios, referente a dessorcéo
de agua a partir da superficie da silica. A primeira perda de massa ocorre a temperatura
ambiente até aproximadamente 100°C e refere-se a agua que estava fracamente adsorvida
na superficie da silica. A segunda perda ocorre entre as temperaturas de 100 a 300°C e
refere-se as moléculas de agua adsorvidas na parte hidrofilica dos poros da silica (WANG,
et al. 2010).

3.2 Determinacao da concentracao do ion bario (Ba?)

Para a quantificagédo de ions bario (Ba2+), obteve-se uma curva de calibrag¢éo (Figura
7) em espectrofotdmetro na regido do UV-Vis, através da complexacéo dos ions Béario com
sulfonazo Ill, em meio acido. O ajuste linear apresentou um R2=0,998 € a equacgao usada
na quantificagdo do analito foi Abs = O,49+0,04.[Ba2+].
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Figura 7 — Curva de calibragéo para o complexo bério (Ba?*) + sulfonazo lIl.

3.3 Modelagem cinética

Acinética de adsor¢éao ajustou-se adequadamente ao modelo linearizado de pseudo-
segunda ordem (figura 8). A equacéo de pseudo-segunda ordem, baseia-se na adsorgcéo
de equilibrio (HO & McKAY, 1999, citado por, BERTOLINI, et al. 2011; VASQUES, 2008). A
forma linearizada da equagéo pode ser representada pela Equacao 3:

t 1 1

=—+— (Equagéo 3)
Q: K Q% Q.

Onde K, é a constante de velocidade de pseudo-segunda ordem (g.mg".min"),
Q, e Q séo as quantidades de adsorvato adsorvido (mg.g™) no equilibrio e no tempo ¢
(min), respectivamente e foram determinados por espectroscopia UV-Vis usando a curva
de calibragéo da figura 7. A constante K2 pode ser calculada a partir da inclinacdo da reta
do grafico t/Q, versust (BERTOLIN, et al. 2008; VASQUES, 2008).

O papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais Capitulo 24 m



500

400 -
300 4

e

= 200

100

Tempo (min)

I S T L, 20 L, O . . PO O O O
0 10 20 30 40 50 60 70 B0 90 100 110 120 130

Figura 8 - Modelo linearizado de pseudo-segunda ordem para a adsorgéo de ions Ba?

Pseudo-segunda ordem

Concentracao Ba?* o @
(ppm) oxp K (0) Qe (© R2 (d)
5,0 0,28 4,72 0,28 0,999

Tabela 5 — Ajustes cinéticos de pseudo-segunda ordem.

O modelo de pseudo-segunda ordem representou adequadamente a cinética de

adsorgéo, apresentando um coeficiente de correlagdo alto (Tabela 5). Os dados obtidos

para o Qe experimental, estdo muito proximos aos dados obtidos do Qe calculado
(CRAESMEYER, 2013; IVASSECHEN, 2016). O fator limitante da da adsor¢do no modelo

de pseudo-segunda ordem, tem relagcdo com as ligagées quimicas que ocorrem entre o

adsorvente e o adsorvato. Os sitios livres da silica terdo pares de elétrons livres e formarao

uma ligacao covalente coordenada com o bario em solugéo, assim, quando néo houver mais

sitios ativos, ocorrera a limitagdo da cinética, com o equilibrio do sistema (CRAESMEYER,

2013; HO E McKAY, 1999; IVASSECHEN, 2016).

41 CONCLUSOES

Apo6s a sintese da magnetita (Fe304) e seu recobrimento com silica mesoporosa,

houve um consideravel aumento de sua area superficial, resultando num 6timo processo de

adsorc¢éao dos ions bario. No estudo cinético, o modelo de pseudo-segunda ordem ajustou-

se com eficacia ao processo de adsorgéo.
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