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Introducéo

A agua é essencial para a vida e um recurso crucial para a sobrevivéncia humana.
Contudo, o rapido crescimento de diversas industrias tem levado a liberacdo de aguas residuais
contendo metais substancias quimicas, que causa sérios danos aos ecossistemas aquaticos. A
industria téxtil enfrenta um dos maiores desafios relacionados ao impacto ambiental, sendo
reconhecida como uma das mais poluentes do mundo. Isso se deve a grande quantidade de
efluentes gerados e ao elevado consumo de agua, efluentes contendo corantes podem causar
diversos efeitos prejudiciais, como a degradacdo dos ecossistemas aquaticos e problemas de
salde em organismos vivos. Devido a sua alta estabilidade, sdo utilizados diferentes métodos
de remediacdo para a sua remocao, incluindo filtracdo por membrana, coagulacdo, oxidacédo
quimica, adsorc¢do e tratamentos fotoquimicos ou bioldgicos. que frequentemente contém altas
concentragdes de corantes [1].

Os corantes reativos formam ligacGes covalentes entre a molécula do corante e a fibra
téxtil, o que tem aumentado seu uso, representando atualmente 30-50% do consumo total de
corantes. Durante o tingimento, esses corantes, compostos por grupos cromoforos
(responséveis pela cor) e grupos funcionais (que se ligam as fibras), podem se fixar as fibras
por meio de interacdes idnicas, de hidrogénio, de Van der Waals ou covalentes.
Aproximadamente 15% da producdo mundial de corantes é perdida no meio ambiente durante
0 processamento, e no Brasil, cerca de 20% dos corantes consumidos sdo descartados como
efluentes [2].

Atualmente, os métodos tradicionais para a remocao de corantes incluem precipitacéo
quimica, filtracdo por membrana e adsorc¢do. Dentre esses métodos, a adsor¢do se destaca por
ser simples, econémica e eficaz, apresentando um consideravel potencial de desenvolvimento.
Ap0s o tratamento, o adsorvente pode alcancar uma alta taxa de utilizacédo e ser reciclado.
Além disso, o material utilizado para adsor¢do possui caracteristicas como alta porosidade e
forte reatividade de superficie, o que favorece a adsorgdo desses corantes presentes na dgua
residuais [3].

A quitosana é um polissacarideo alcalino, ndo tdxico e amplamente disponivel na natureza,
reconhecido por sua elevada quantidade de cargas positivas e pela presenca abundante de
grupos -NHz e -OH. Essa estrutura a torna extremamente eficaz no tratamento de poluentes
em aguas residuais. Consequentemente, nos ultimos anos, muitos estudos tém sido conduzidos
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sobre a utilizacdo de adsorventes a base de quitosana para a remogdo de contaminantes da
agua [4].

Material e Métodos
Analises espectrofotométricas

As andlises espectrofotométricas séo técnicas utilizadas para medir a absorbancia da luz
em diferentes comprimentos de onda, permitindo a quantificacdo de substancias em solucao.
Neste estudo, um espectrofotdmetro foi empregado para determinar a absorbancia do corante
laranja reativo 3R MR, com o objetivo de identificar o comprimento de onda maximo (Amax)
em que o corante apresenta a maior capacidade de absorgéo [5].

O procedimento consistiu em realizar uma varredura do espectro de absorcdo na faixa de
350 a 800 nm, que abrange a regido visivel. Os valores de Amax foram determinados para
diferentes pH, resultando em 490 nm para pH 4, 488 nm para pH 7 e 484 nm para pH 10. Com
esses dados, foram elaboradas curvas analiticas que correlacionam a concentracdo do corante
com a absorbancia, obtendo-se coeficientes de correlacdo proximos da unidade. Essas analises
sdo essenciais para avaliar a eficiéncia de remogédo do corante durante os experimentos de
adsorcdo, permitindo a quantificacao precisa das concentracdes antes e apos o tratamento.

Planejamento Experimental

O planejamento experimental é uma abordagem sistematica utilizada para investigar a
influéncia de diferentes variaveis em um determinado processo. Neste estudo, foi adotado um
planejamento fatorial completo 23, que permite a analise de trés varidveis independentes, cada
uma com dois niveis (baixo e alto). As variaveis consideradas foram o pH da solucgdo, a
proporcao de quitosana e a concentracdo do corante.

Os niveis das variaveis foram definidos conforme a Tabela 1, onde:

Tabela 1. Fatores do planejamento experimental.

Proporcéo x
] Concentragéo
Pontos pH quitosana o nte (mg/L)
(9/L)
1 4 0,5 50
0 7 1,75 125

Com base nesses fatores, foram realizados 11 experimentos, incluindo 8 pontos
aleatorios e 3 repeticdes no ponto central, conforme detalhado na Tabela 2. O objetivo do
planejamento experimental foi realizar um tratamento estatistico dos dados coletados por
meio de um software especializado, adotando-se um intervalo de confianga de 95%. Essa
matriz experimental foi aplicada tanto nos experimentos com quitosana em pd quanto nos
experimentos utilizando microesferas de quitosana.
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Tabela 2. Matriz Experimental.
Proporcdo de  Concentracao do

Ensaios PH quitosana (g/L)  corante (ppm)
1 -1 -1 1
2 1 -1 1
3 -1 1 1
4 1 1 1
5 -1 -1 .
6 1 -1 L
7 -1 1 .
8 1 1 1
9 0 0 0
10 0 0 0
11 0 0 0

Preparacao das microesferas

Para a preparacdo das microesferas de quitosana, uma quantidade especifica de quitosana
foi dissolvida em uma solucdo de acido acético a 2% (v/v), resultando em uma concentracdo
final de 3% (m/v) de quitosana. A mistura foi mantida sob agitacdo por 24 horas para garantir
a completa dissolucao do polimero.
Em seguida, a solucao de quitosana foi gotejada em uma solucéo de hidréxido de sodio a 2
mol/L. Cada gota formou microesferas, que permaneceram em agitacdo na solucdo de
hidroxido de sodio por mais 24 horas. Apds esse periodo, as microesferas foram lavadas com
agua deionizada pelo menos trés vezes, a fim de remover o hidroxido de sédio residual e
neutralizar 0 pH.
Apos a lavagem, as microesferas foram imersas em uma solugdo de glutaraldeido a 2,5%,
onde permaneceram em agitacdo constante durante 24 horas. Apos essa etapa, as microesferas
foram novamente lavadas com agua deionizada e armazenadas submersas em agua deionizada
até 0 momento de seu uso nos ensaios de adsorcao.

Teor de sélidos
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O teor de solidos refere-se a porcentagem da massa seca da quitosana presente nas
microesferas, sendo um parametro crucial para a avaliagdo da eficiéncia do material
adsorvente. Para determinar o teor de soOlidos, as microesferas de quitosana foram
inicialmente pesadas em sua forma Umida (mu) e, em seguida, submetidas a um processo de
secagem em estufa a 100°C até que toda a umidade e outras substancias volateis fossem
eliminadas. Apds a secagem completa, as microesferas foram pesadas novamente (ms).

O teor de solidos foi calculado utilizando a seguinte formula:

ms
T, = — X 100 D
Onde,
Ts; = Teor de solidos
ms = massa seca
mu = massa umida

O célculo é fundamental para garantir que 0s experimentos de adsorcao sejam realizados
com a quantidade correta de quitosana seca, assegurando a precisdo dos resultados obtidos
nas analises subsequentes.

Realizacdo dos experimentos de adsorcdo do corante laranja reativo 3R MR
utilizando microesferas de quitosana e a quitosana em pé

Para a realizacdo dos experimentos, uma quantidade especifica das microesferas e da
quitosana em pé foi pesada e colocada em contato com uma solu¢do do corante laranja
reativo 3R MR. A quantidade de adsorventes e a concentragdo do corante foram ajustadas
de acordo com os parametros estabelecidos pelo planejamento experimental (Tabela 2).
As amostras foram entdo submetidas a agitacdo em uma incubadora SHAKER, configurada
para 160 RPM, a uma temperatura de 37°C, durante um periodo de 24 horas. ApGs esse
tempo, a quitosana em p6 e em microesferas foram retiradas da solucdo, e as amostras
liquidas resultantes foram centrifugadas por 10 minutos para separar 0s adsorventes do
liquido. As solugdes foram entdo analisadas por espectrofotometria para determinar a
concentracdo final do corante. O percentual de remocdo do corante foi calculado utilizando
a seguinte equacao:

o C. P _C .
%remogio = Ciniciat = Cjina ;. 1 (2)
Cinicial
Onde,

Ciniciar = Concentragdo inicial ; Cr;,q; = Concentragdo final

Resultados e Discussao

Planejamento experimental

A partir da execucédo do planejamento experimental obteve-se os resultados da
porcentagem de remocao quando se variou o pH, proporc¢do de quitosana e concentracdo do
corante, como mostra as Tabelas 3 e 4.

Tabela 3. Valores de remog&o apds a adsor¢do com microesferas de quitosana.
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< Concentracéo
. Proporgéo de Porcentagem de
Experimento pH : do corante «
quitosana (g/L) remocao (%)
(ppm)
1 4 0,5 50 82,24
2 10 0,5 50 24,34
3 4 3 50 97,71
4 10 3 50 66,79
5 4 0,5 200 55,03
6 10 0,5 200 1,40
7 4 3 200 86,13
8 10 3 200 31,51
9 7 1,75 125 52,08
10 7 1,75 125 59,20
11 7 1,75 125 63,86

Os valores de porcentagem de remocgéo do corante utilizando microesferas de quitosana
observou-se que 0s experimentos 1, 4 e 7 apresentaram as melhores porcentagens de remocao
do corante. Isso se deve ao fato de que o pH 4 foi um parametro crucial no processo de adsorgéo,
demonstrando uma eficiéncia superior.

Tabela 4. Valores de remoc¢do ap0s a adsor¢cdo com quitosana em po.

~ Concentracéo
. Proporcéo de Porcentagem de
Experimento pH . do corante x
quitosana (g/L) remocao (%)
(ppm)
1 4 0,5 50 87,72
2 10 0,5 50 41,15
3 4 3 50 91,62
4 10 3 50 69,73
5 4 0,5 200 32,23
6 10 0,5 200 1,16
7 4 3 200 69,44

8 10 3 200 51,22
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9 7 1,75 125 76,91
10 7 1,75 125 76,55
11 7 1,75 125 78,61

Para os valores de remocéo utilizando a quitosana em po verificou-se que 0s experimentos
1 e 3 obtiveram as maiores porcentagens de remocao do corante. Essa eficacia pode ser atribuida
ao pH 4, que se revelou um parametro fundamental no processo de adsorgéo, apresentando uma
eficiéncia notavel.

A partir da andlise dos dados experimentais, foi elaborado um diagrama de Pareto para
ambas as situacdes, que evidenciou a significancia dos parametros estudados.

Gréfico 1. Diagrama de Pareto quitosana em microesferas.

(DpH | .
(2)Quitosana (g/L) r 7,832703
(3)Conc. (ppm) t -6,37779
1%2*3 | -1,8399
lby2 ¢ 1,70856
1by3 -1,27798

Dentre eles, o pH se destacou como o mais influente; quanto menor o pH, maior foi a
remocdo do corante. Esse resultado era esperado, uma vez que estudos anteriores ja
confirmaram que um meio &cido proporciona um desempenho mais eficaz na adsor¢do. A faixa
experimental analisada foi realizada com um intervalo de confianca de 95%.

Gréfico 2. Diagrama de Pareto quitosana em po.
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(3)Conc. (ppm) 477778

|

4201434

(2)Quitosana (g/L.)

(1)pH -4,13125

2by3 ] 1,022
1by2 1,31708
1by3 6729363

1°2*3 - 415145

Na segunda situacdo € possivel identificar que as variaveis do processo que exerceram uma
influéncia estatistica significativa na resposta analisada, a concentracdo de corante foi a mais
significativa, porém todas as variaveis investigadas (pH, proporcao de quitosana e concentracao
de corante) mostraram-se estatisticamente relevantes. O valor negativo apresentado no
diagrama de Pareto para o pH indica uma relacdo inversa; ou seja, a medida que o pH diminui,
a remocao do corante aumenta. Os outros parametros analisados (propor¢éo e concentragdo)
demonstraram efeitos positivo e negativo, respectivamente. Um fendmeno semelhante foi
observado em estudos anteriores, que indicaram que o aumento da acidez do meio favorece
uma maior dissociacdo, resultando na presenca de cargas elétricas tanto no adsorvente quanto
no adsorvato, o que intensifica a atracdo entre eles.

Nas Figuras 1 e 2 apresentam gréficos de superficie que correspondem a superficie de
resposta com a quitosana em microesferas e em pd, representando uma otimizacdo que
identifica o ponto ideal dentro da faixa estudada, maximizando a variavel resposta. Observa-se
a relacdo entre as variaveis pH e concentracdo de corante. A analise indica que, para alcancar
altos valores de remocdo, é fundamental que o pH permaneca em niveis &cidos, enquanto a
concentracdo de corante deve ser mantida em uma faixa minima.
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Figura 1: Gréficos de superficie para quitosana em microesferas: (a) remocao em funcéo do
pH e concentracdo de corante, (b) remocdo em funcéo de proporc¢édo de quitosana e o pH.
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Figura 2: Gréaficos de superficie para quitosana em pd: (a) remocao em funcdo da proporcéao
e concentracdo, (b) remocgdo em funcdo da proporcao de quitosana e o pH.

Conclusodes

Ambos os estudos comprovam a eficacia da quitosana na remocdao do corante laranja reativo
3R MR, destacando a importancia do pH no processo de adsor¢do. O primeiro estudo, que
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utiliza microesferas de quitosana, apresenta taxas de remocéo entre 82,24% e 97,71% em pH
4. O segundo, utilizando quitosana em pg, registra remocdes de 87,72% a 91,62% nas mesmas
condi¢cdes. Um ponto positivo do uso de quitosana em microesferas é a facilidade na
recuperacdo do adsorvente, possibilitando sua reutilizacdo de forma mais prética.
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