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APRESENTAÇÃO

O e-book: “O papel fundamental da química entre as ciências naturais” apresenta 
vinte e sete capítulos de livros que foram organizados em quatro temáticas: i) química 
e sociedade: em busca da ressignificação e contextualização do processo de ensino-
aprendizagem; ii) química orgânica e de produtos naturais; iii) síntese, caracterização e 
avaliação de materiais nanoestruturados e iv) química e remediação ambiental.

O primeiro tema é constituído por doze capítulos que procuraram avaliar o processo 
de ressignificação e contextualização do ensino de química a partir: i) da percepção dos 
estudantes em relação ao consumo de água; ii) o ensino de química por meio de projetos; 
iii) a visão do aluno em relação ao processo de aprendizagem; iv) utilização de recursos 
tecnológicos e midiáticos como ferramentas facilitadoras no processo de aprendizagem; e 
v) utilização de materiais alternativos para a experimentação no ensino de química.

O segundo tema possui seis capítulos que procuraram avaliar o desempenho de novas 
substâncias químicas com inúmeras propriedades biológicas, entre as quais: a redução do 
número de larvas do mosquito Aedes Aegypti, bem como propriedades anti-inflamatória, 
antimicrobiana entre outras de interesse biológica. O terceiro tema é constituído por três 
capítulos que investigaram a síntese de nanopartículas de polianilina para composição de 
tintas utilizadas na impressão e do mineral hidroxiapatita. Por fim, o último tema é composto 
por seis capítulos que investigaram a remediação ambiental que se utilizou de resíduos de 
biomassa para remoção de metais pesados, a síntese de nanopartículas de sílica para a 
remoção de Ba2+em matrizes aquosas, remediação de efluente contaminado com cádmio 
e chumbo e a aplicação de diferentes Processos Oxidativos Avançados para remoção de 
contaminantes.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando com o intuito de estimular e 
incentivar os pesquisadores brasileiros e de outros países a publicarem seus trabalhos com 
garantia de qualidade e excelência em forma de livros, capítulos de livros e artigos que são 
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 Organização Mundial 
da Saúde, a concentração máxima permitida 
de bário para água potável é de 0,7 mg.L-

1. Nanopartículas magnéticas são potenciais 
removedores do íon Ba2+, em razão de sua alta 
capacidade de adsorção, fácil separação por 
magnetização e síntese de baixo custo. Neste 
trabalho, foram preparadas nanopartículas de 
sílica mesoporosa magnética (Fe3O4@SiO2). O 
material foi caracterizado por espectroscopia de 
infravermelho (FTIR), isotermas de adsorção-
dessorção de nitrogênio, difratometria de raios 

X (DRX), análise termogravimétrica (TGA) e 
microscopia eletrônica de transmissão (MET). 
As nanopartículas de magnetita apresentaram 
forma esférica com um diâmetro médio de 
aproximadamente 7,5 nm e após o recobrimento 
com sílica, agregados nanoparticulados maiores 
foram observados, com tamanho médio de 13,8 
nm, o que indica a formação da partícula core/
shell (núcleo de magnetita recoberta com sílica). 
Foi avaliada a cinética de adsorção dos íons 
Ba2+ pelas nanopartículas produzidas, onde a 
concentração dos íoins Ba2+ foi determinada por 
espectroscopiva UV-Vis através da leitura do 
complexo formado entre o íon  Ba2+ e o composto 
orgânico sulfonazo III. O modelo linearizado de 
pseudo-segunda ordem ajustou-se com eficácia 
à cinética de adsorção, apresentando um 
coeficiente de correlação R2 = 0,99937.
Palavras-Chave: Contaminação. Materiais 
Magnéticos. Adsorção. Sílica. Bário.

ABSTRACT: According to the World Health 
Organization, the maximum limit of barium 
in drinking water is 0,7 mg.L-1. Magnetic 
nanoparticles are potential candidates for 
removing Ba2+ 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 (Fe3O4@SiO2). 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 

http://lattes.cnpq.br/0374251191542394
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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 Ba2+ 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 Ba2+ and sulfonazo 
III. The linearized model of pseudo-second order was used for kinetic adsorption and showed 
a correlation coefficient  R2 = 0,99937.
Keywords: Contamination. Magnetic Materials. Adsorption. Silica. Barium.

1 |  INTRODUÇÃO
Os íons de metais contaminantes e poluentes estão cada vez mais presentes nas 

águas superficiais e subterrâneas, o que é causado tanto por atividades industriais (LIMA, 
et al. 2010) como por fontes geológicas (MANAHAN, 2013). Técnicas de tratamento para 
a remoção destes têm 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 aplicação de um campo magnético externo vêm sendo estudados (WANG, et al. 2010). 
Esses particulados magnéticos comumente exibem estrutura do tipo core/shell devido a 
existência de um núcleo magnético, geralmente constituído de magnetita (Fe3O4), um óxido 
de ferro ferrimagnético, e uma camada de recobrimento constituída de sílica mesoporosa, 
o que permite a adsorção de íons de acordo com o pH do meio (GIONA E BAIL, 2015; 
WANG, et al. 2010). A sílica mesoporosa possui propriedades texturais que podem ser 
controladas de acordo com o método de síntese, favorecendo o processo de adsorção 
de íons. Essa camada possui duas principais funções: proteger a oxidação dos íons Fe2+, 
evitando a transformação da magnetita em maghemita, e a formação de uma superfície 
mais adequada para o processo de adsorção e possíveis modificações (ZHAO, et al.2008). 
O metal alcalino-terroso Bário é encontrado como contaminante em reservas de águas, em 
quantidades significativas (LIMA, et al. 2010), visto que, segundo a Organização Mundial 
da Saúde e segundo a Portaria Nº2.914, do Ministério da Saúde, o valor máximo permitido 
de bário aceito para uma água potável, é de 0,7 mg.L-1 (BRASIL, 2011; WHO, 2011). Neste 
trabalho, avaliou-se a capacidade de nanopartículas magnéticas constituídas de magnetita 
recobertas com sílica mesoporosa, para remover o íon contaminante bário (Ba2+) da água.

2 |  METODOLOGIA
Foram preparados 2 tipos de nanopartículas do tipo core-shell: óxido de ferro 

(Fe3O4) e óxido de ferro recoberto com sílica mesoporosa (Fe3O4@SiO2), adequando-se 
aos métodos descritos na literatura (SHAO, et al. 2012; WANG, et al. 2010; YUAN, et al. 
2010). O material foi caracterizado através de FTIR, RDX, TGA e TEM, além de análise de 
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isotermas de adsorção-dessorção de nitrogênio, e em seguida, utilizado na remoção do 
íon Ba2+, o qual foi complexado com o composto orgânico sulfonazo III e quantificado por 
espectroscopia UV-Vis. 

2.1 Síntese das partículas

2.1.1 Síntese das nanopartículas de Fe3O4 

Em um balão de reação de três bocas, contendo 100 mL de solução aquosa de HCl 
0,5 M inserido em banho de óleo a 60 ºC, adicionou-se 6,48 g de FeCl3.6H2O sob fluxo 
contínuo de gás nitrogênio e agitação. Em outro balão de 250 mL contendo 25 mL de água 
ultrapura, adicionou-se 3,97 g de FeCl2.4H2O e agitou-se até total dissolução. Em seguida, 
com o auxílio de uma seringa, adicionou-se a solução de FeCl2.4H2O sobre a solução de 
FeCl3.6H2O sobre fluxo contínuo de N2 gasoso e agitação magnética. Adicionou-se então 
lentamente, 250 mL de solução de NaOH 1,5 M. Após 40 minutos. Precipitou-se o sólido 
preto e magnético formado com a ajuda de um magneto (imã) e lavou-se esse com água 
ultrapura até pH neutro. Após a lavagem, suspendeu-se o material em água ultrapura, sob 
atmosfera de nitrogênio e, por fim, determinou-se, gravimetricamente, a densidade média 
da suspensão.

2.1.2 Síntese das nanopartículas Fe3O4@SiO2 

Em um balão de reação de 3 bocas, contendo 400 mL de água ultrapura mantida sob 
fluxo contínuo de nitrogênio gasoso, adicionou-se 2,00 g de Fe3O4 na forma de suspensão 
aquosa. Em seguida, sob agitação magnética, adicionou-se, gota a gota, 40 mL de solução 
1,0 M de silicato de sódio. O pH da solução foi ajustado lentamente para 6,0 com a adição 
de solução aquosa 2,0 M de HCl. Deixou-se sob agitação magnética, a temperatura de 
80°C durante 3,0 h. Em seguida, lavou-se o sólido magnético formado por partículas de 
óxido de ferro recoberto com sílica, Fe3O4@SiO2, com água ultrapura até pH neutro e 
secou-se em estufa à 70°C.

2.2 Caracterização das nanopartículas de Fe3O4 E Fe3O4@SiO2 

2.2.1 Espectroscopia de absorção na região do infravermelho por 
transformada de fourier (FTIR)

As análises foram realizadas em espectrofotômetro FTIR, da marca Perkin Elmer, 
modelo Frontier, realizando- se 32 varreduras, com resolução de 4 cm-1, entre 400-4000 
cm-1, empregando pastilhas de KBr tratadas e moídas, com uma pequena quantidade do 
sólido a ser analisado.
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2.2.2 Isotermas de adsorção-dessorção de nitrogênio

As isotermas de adsorção-dessorção foram realizadas em um analisador automático 
de fisiossorção ASAP 2020 N, da Micromeritics, a 77 K. As análises de área superficial 
específica, diâmetro médio dos poros e volume dos poros foram determinados aplicando-se 
os métodos de Brunauer-Emmett-Teller (BET) e Barret-Joiner-Halenda (BJH). As amostras 
foram previamente desgaseificadas a 100 ºC, até a pressão atingir 10 μmHg e utilizou-se, 
aproximadamente 0,1 g das amostras para a obtenção dos dados de adsorção de nitrogênio.

2.2.3 Difração de raios-x

As medições foram realizadas no modo de reflexão, utilizando um difratrômetro 
Shimadzu XRD-6000, operando a 30 kV e 40 mA (radiação Cu- Kα λ = 0,155418 nm). Os 
dados foram coletados com um tempo de permanência de 2º/min. O tamanho médio dos 
cristalistos (D) foram calculados a partir da equação de Debye-Scherrer (Equação 1), onde 
D é o diâmetro médio dos cristalistos, K (= 90) é uma constante relacionada a forma do 
cristalito, λ é o comprimento de onda do feixe de raios X, β é a largura do pico de difração 
de maior intensidade (largura à meia altura, (FWHM) e θ é o ângulo de difração de Bragg 
do pico de maior intensidade (PANTA, 2013).

(Equação 1)

Para não haver superposição de gaussianas no difratograma, foi utilizada a seguinte 
correção, segundo a Equação 2 (PANTA, 2013):

(Equação 2)

onde B é a largura a meia altura (FWHM) para a amostra e b é a largura a meia altura 
(FWHM) para o padrão de silício (dado em radianos). Para todo o cálculo de β foi 
considerado o pico de difração do padrão de silício a 26,43° (2θ) e FWHM de 0,0020856 
rad. Os picos obtidos foram identificados por meio da base de dados JCPDS, ficha nº 19-
0629 (PANTA, 2013; SANTOS, 1997).

2.2.4 Microscopia eletrônica de transmissão (MET)

As análises foram realizadas num microscópio JEOL-JEM 1200, operado a 100 kV. 
Prepararam-se as amostras por dispersão em etanol à temperatura ambiente, após, uma 
gota do sobrenadante da dispersão foi colocada sobre uma película de carbono suportada 
por uma grelha de cobre. Posteriormente ao preparo, as amostras foram observadas no MET 
para verificação da dispersão das partículas.
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2.2.5 Análise termogravimétrica (TGA)

Realizou-se a termogravimetria num analisador térmico simultâneo, 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 análises em atmosfera de N2 
(10 mL.min-1) e taxa de aquecimento de 10ºC.min-1, na faixa de 100-650º C.

2.3 Análise do contaminante: determinação de íons bário (Ba2+)
A concentração de íons bário foi determinada pelo método de complexação com 

sulfonazo III (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 calibração, prepararam-
se seis soluções de íons bário, nas seguintes concentrações: 5, 4, 3, 2, 1 e 0,5 mg.L-1. 
Cada solução foi acidificada com  solução de ácido nítrico 0,1 M padronizado, até pH 2,0. Em 
seguida, adicionou-se a cada diluição, 10 mL de solução de sulfonazo III 1,0x10-4 mol.L-1 
e mediu-se a absorbância da solução em 636 nm com uma cubeta de quartzo de caminho 
ótico de 1 cm. As medidas foram feitas em um espectrofotômetro UV/Vis da Perkin Elmer 
modelo lambda 45.

OH OH

NaO3S SO3Na

N NN N

SO3Na NaO3S
O OH

NaO3S SO3Na

N NN N

SO3 NaO3S

Ba2+

Ba(NO3)2

HNO3

Figura 1 - Reação de complexação íons bário em meio ácido. (Almeida 2012) .

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÕES

3.1 Caracterização dos sólidos magnéticos adsorventes

3.1.1 Espectroscopia de absorção na região do infravermelho com 
transformada de fourier (FTIR)

Na Figura 2, observa-se nos espectros (a) e (b), bandas em 568 cm-1 e 576 cm-1 

atribuídas às vibrações do óxido de ferro correspondendo à ligação Fe-O, confirmando a 
presença do óxido de ferro em ambos  os sólidos (SILVA, 2015; PANTA, 2013; WANG, et al. 
2010).
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Figura 2 - Espectros FTIR dos sólidos (a) Fe3O4 e (b) Fe3O4@SiO2, em pastilha de KBr.

As bandas de absorção em 1097, 966, 790 e 472 cm-1, do espectro (b), 
correspondem respectivamente, as vibrações dos estiramentos e deformações dos grupos 
SiO2 (SILVA, 2015; WANG, et al. 2010). Observa-se ausência dessas bandas no espectro 
(a), comprovando o revestimento da superfície do óxido de ferro, com a provável formação 
da casca de sílica “shell” ao redor da magnetita “core”. As bandas características de 
grupos hidroxilas são identificadas em 3434 cm-1, devido ao método de co-precipitação 
ser realizado em meio aquoso, as superfícies do Fe3O4 e do Fe3O4@SiO2 são revestidas 
de grupos hidroxilas (PANTA, 2013), que mesmo após secagem em estufa, permanecem na 
superfície.

3.1.2 Isotermas de adsorção-dessorção de nitrogênio

A partir da técnica de fisiossorção com nitrogênio foi possível obter as principais 
características texturais dos sólidos sintetizados (Figura 3). Como pode ser observado na 
Tabela 1, a área superficial dos sólidos aumentou de modo significativo após o processo 
de recobrimento com sílica mesoporosa. Esta camada de sílica mesoporosa (181 m2.g-1) 
contribui com a capacidade de adsorção do sólido. No mesmo sentido, o tamanho médio 
e o volume dos poros também aumentaram após o recobrimento com sílica mesoporosa.
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Figura 3 - Isotermas de adsorção-dessorção de N2 dos sólidos (a)Fe3O4 e (b)Fe3O4@SiO2.

Sólido Área Superficial
(m2 g-1)a

Tamanho médio dos poros
(nm)b

Volume dos poros
(cm3.g-1)b

Fe3O4 95 7,5 0,32

Fe3O4@SiO2 181 13,8 0,73
Tabela 1 - Análise textural dos sólidos sintetizados.

a Determinado pela adsorção de N2utilizando o método de Brunauer-Emmett-Teller (BET).
b Determindo pela dessorção de N2usando o método Barret-Joiner-Halenda (BJH).

As curvas de adsorção/dessorção de nitrogênio mostradas na Figura 3, estão de 
acordo com a literatura. A existência de mesoporos é suportada pela isoterma do tipo IV 
com histerese tipo H3 (SONG, et al., 2009). A partir desses resultados é possível dizer que 
ocorre a formação de poros na forma de fendas (WANG, et. al. 2012).

3.1.3 Difração de raios-X

Na difração de raios-X para os sólidos preparadados, (Figura 4), Atribuiu-se as 
seguintes reflexões conforme os planos cristalográficos ao sólido (a): (220), (311), (400), 
(422), (511) e (440), estando de acordo com as reflexões características da magnetita, 
segundo o padrão JCPDS, ficha nº 19-0629 (PANTA, 2013; SANTOS, 1997). Dessa forma, 
observa-se indicativo de uma estrutura cristalina cúbica de face centrada (CFC) do tipo 
espinélio, para a magnetita (a) (PANTA, 2013; WANG, et al. 2010). No sólido (b), observa-
se o mesmo conjunto de picos indicados em (a), exceto por um suave deslocamento para 
maiores valores de 2θ, que pode ser atribuído à formação de uma pequena quantidade da 
fase maghemita na superfície da magnetita. Segundo Yamaura et al. (2004), é muito difícil 
identificar essas duas fases magnéticas do óxido de ferro por difração de raios X, devido à 
semelhança dos padrões de difração. Contudo, a camada de sílica mesoporosa não altera 
significativamente a organização cristalográfica da magnetita.
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Figura 4 – Difratograma de raios X, pelo método pó, dos sólidos (a) Fe
3
O

4 e (b) Fe
3
O

4
@SiO

2
.

3.1.4 Microscopia eletrônica de transmissão (TEM)

Observa-se na Figura 5 (a), que as partículas de magnetita apresentam forma esférica 
com um diâmetro médio de aproximadamente 7,5 nm (Tabela 1). Na figura 5 (b), observa-se 
que, após o revestimento de sílica, as partículas formam um agregado de partículas grandes, 
ocorrendo o recobrimento dos núcleos de magnetita pela sílica, aumentando desta forma, o 
tamanho médio da partícula para 13,8 nm (Tabela 1), caracterizando-se assim a formação 
da partícula core/shell de núcleo de magnetita e com o recobrimento de sílica.

Figura 5 - Microscopia eletrônica de transmissão (MET) dos sólidos (a) Fe3O4 e (b) Fe
3
O

4
@SiO

2
.
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3.1.5 Análise Termogravimétrica (TGA)

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

Figura 6 – Análise termogravimétrica dos sólidos (a) Fe3O4 e (b) Fe
3
O

4
@SiO

2
.

Em relação ao sólido recoberto com sílica (b), observa-se que ocorreu uma perda 
de massa significativa, de aproximadamente 23%, em dois estágios, referente a dessorção 
de água a partir da superfície da sílica. A primeira perda de massa ocorre a temperatura 
ambiente até aproximadamente 100ºC e refere-se a água que estava fracamente adsorvida 
na superfície da sílica. A segunda perda ocorre entre as temperaturas de 100 a 300ºC e 
refere-se as moléculas de água adsorvidas na parte hidrofílica dos poros da sílica (WANG, 
et al. 2010).

3.2 Determinação da concentração do íon bário (Ba2+)
Para a quantificação de íons bário (Ba2+), obteve-se uma curva de calibração (Figura 

7) em espectrofotômetro na região do UV-Vis, através da complexação dos íons Bário com 
sulfonazo III, em meio ácido. O ajuste linear apresentou um R2=0,998 e a equação usada 
na quantificação do analito foi Abs = 0,49+0,04.[Ba2+].
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Figura 7 – Curva de calibração para o complexo bário (Ba2+) + sulfonazo III.

3.3 Modelagem cinética
A cinética de adsorção ajustou-se adequadamente ao modelo linearizado de pseudo-

segunda ordem (figura 8). A equação de pseudo-segunda ordem, baseia-se na adsorção 
de equilíbrio (HO & McKAY, 1999, citado por, BERTOLINI, et al. 2011; VASQUES, 2008). A 
forma linearizada da equação pode ser representada pela Equação 3:

(Equação 3)

Onde K
2  é a constante de velocidade de pseudo-segunda ordem (g.mg-1.min-1), 

Qe e Q
t são as quantidades de adsorvato adsorvido (mg.g-1) no equilíbrio e no tempo t 

(min), respectivamente e foram determinados por espectroscopia UV-Vis usando a curva 
de calibração da figura 7. A constante K

2 pode ser calculada a partir da inclinação da reta 
do gráfico t/Q

t  
versus t (BERTOLIN, et al. 2008; VASQUES, 2008).
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Figura 8 - Modelo linearizado de pseudo-segunda ordem para a adsorção de íons Ba2+

Concentração Ba2+

(ppm) Q
exp 

(a) Pseudo-segunda ordem

K
2 

(b) Qe (c) 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 
adsorção, apresentando um coeficiente de correlação alto (Tabela 5). Os dados obtidos 
para o Qe experimental, estão muito próximos aos dados obtidos do Qe calculado 
(CRAESMEYER, 2013; IVASSECHEN, 2016). O fator limitante da da adsorção no modelo 
de pseudo-segunda ordem, tem relação com as ligações químicas que ocorrem entre o 
adsorvente e o adsorvato. Os sítios livres da sílica terão pares de elétrons livres e formarão 
uma ligação covalente coordenada com o bário em solução, assim, quando não houver mais 
sítios ativos, ocorrerá a limitação da cinética, com o equilíbrio do sistema (CRAESMEYER, 
2013; HO E McKAY, 1999; IVASSECHEN, 2016).

4 |  CONCLUSÕES
Após a síntese da magnetita (Fe3O4) e seu recobrimento com sílica mesoporosa, 

houve um considerável aumento de sua área superficial, resultando num ótimo processo de 
adsorção dos íons bário. No estudo cinético, o modelo de pseudo-segunda ordem ajustou-
se com eficácia ao processo de adsorção.
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