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RESUMO: Este trabalho teve como objetivo sintetizar a peneira molecular mesoporosa SBA-15
e avaliar seu potencial como adsorvente na remog¢do do corante azul reativo BF-5G. A SBA-15
foi sintetizado utilizando Pluronic P123 (poli(6xido de etileno)-poli(6xido de propileno)-
poli(6xido e etileno)) como direcionador da estrutura e TEOS (tetraetilortosilicato) como fonte
de silica. A composic¢do molar do gel foi: 1,0 TEOS: 0,017 P123: 5,7 HCI: 193 H,0O. O material
obtido foi caracterizado por de Difracdo de Raios X (DRX ) e Adsorcdo fisica de N, (BET).
Através do DRX e BET verificou-se a formacao da estrutura mesoporosa SBA-15. A SBA-15
sintetizada apresentou bons resultados na remocdo do corante com o aumento da quantidade de
adsorvente utilizada.

PALAVRAS-CHAVE: SBA-15, corante azul reativo, adsor¢ao

ABSTRACT: This work aimed to synthesize mesoporous molecular sieve SBA-15 and evaluate
its potential as an adsorbent in the removal of reactive blue dye BF-5G. SBA-15 was
synthesized using Pluronic P123 (poly (ethylene oxide)-poly (propylene oxide) -. Poly (ethylene
oxide and) as the driver of the structure and TEOS (tetracthylorthosilicate) as a source of silica
gel The molar composition was : 1.0 TEOS: 0.017 P123: 5.7 HCl. 193 H,O the material
obtained was characterized by X-ray Diffraction (DRX) and N, physical adsorption (BET).
ThroughDRX and BET verified the formation from SBA-15 mesoporous structure. Synthesized
SBA-15 showed good results in the removal of dye by increasing the amount of adsorbent used.
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1. INTRODUCAO

O destino de efluentes industriais
representa, atualmente, uma das grandes
preocupacdes para a preservacdo do meio
ambiente e da vida humana (Chaves et al.,
2011). Por falta de conscientizacdio e de
estacdo de tratamento dos residuos, muitas
inddstrias optam por despeji-los em esgotos,
terrenos baldios, lagos e rios. Um fator
preocupante reside no fato dos residuos se
acumularem, espontaneamente, em COrpos
d’4gua, uma vez que o proprio ciclo hidrico do
planeta contribui para isso, lavando ar e solo
periodicamente (Oliveira et al., 2012).

A inddstria téxtil € responsavel por gerar
grandes quantidades de efluentes de
composi¢do extremamente heterogénea, com
quantidade de material toxico recalcitrante, o
que torna seu tratamento mais dificil. O
efluente téxtil € caracterizado por apresentar
elevada carga organica e diferentes tipos de
produtos quimicos que podem causar danos ao
meio-ambiente se ndo forem adequadamente
removidos e tratados. (Ignachewski, 2009)

Um dos residuos que tem sido
investigado pela comunidade cientifica na
busca por solugdes sdo os corantes, os quais
podem apresentar propriedades mutagénicas e
téxicas. Corantes sdao compostos quimicos,
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total ou parcialmente soldveis, que em contato
com um material lhe confere cor. Os corantes
podem ser classificados por sua estrutura
quimica ou pelo seu modo de fixacdo na
molécula da fibra. Os principais corantes
existentes sdo: Corantes bdasicos, corantes
acidos, corantes diretos ou substantivos,
corante de enxofre, corante a cuba, corante
cisperso e corante reativo (Ignachewski,
2009). Corantes reativos, de elevada
solubilidade em 4gua, caracterizam-se por
possuirem grupos eletrofilicos passiveis de
formar ligacdes covalentes entre um carbono
ou fésforo de sua estrutura e um oxigénio,
nitrogénio ou enxofre de hidroxila, amina ou
mercaptana do substrato, respectivamente
(Ignachewski, 2009; Oliveira et al., 2012)

O uso de corantes reativos em industrias
téxteis brasileiras tem se intensificado nos
ultimos anos devido sua alta estabilidade na
cor, brilho e sua facilidade na aplicagdo. O
consumo intensivo de tais corantes, por parte
da industrias, € preocupante haja vista o fato
de os mesmos apresentarem alta toxidade e
serem bastante alérgenos, carcindgenos e
mutagénicos. (Oliveira et al., 2012)

Virias técnicas tém sido aplicadas para
separar os corantes da dgua, entre elas
podemos citar os processos de adsorc¢do, que
consiste na transferéncia de um ou mais
constituintes da fase liquida ou gasosa para a
superficie da fase sélida (Vimonses et
al.,2009). Materiais como, cinzas de casca de
arroz, argila, zedlitas e outras peneiras
moleculares foram citadas como materiais
adsorventes na literatura (Ignachewski, 2009;
Oliveira et al., 2012). Contudo, a avaliacdo de
novos materiais na remocao de corantes tem
enorme significancia.

A peneira molecular SBA-15 € uma
silica mesoporosa, sintetizadas primeiramente
por Zhao e Wan (1998), caracterizada por seus
poros  tubulares  uniformes  ordenados
hexagonalmente. Por ser um material de alta
porosidade com drea superficial elevada, entre
500-1000 mzlg, ser termicamente estavel e
facilmente sintetizada com varias fontes de
silica a SBA-15 pode ser muito bem utilizada
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em diversas reacoes cataliticas, assim como no
processo de adsorcdo para remocdo de
corantes. Este trabalho teve a finalidade
avaliar a SBA-15 como material adsorvente
para remog¢ao do corante azul reativo.

2. EXPERIMENTAL
2.1. Sintese da SBA-15

A sintese da peneira molecular SBA-15
seguiu o procedimento baseado em Zhao e
Wan (1998), utilizando uma mistura reacional
com composicio molar: 1.0 TEOS: 0.017
P123: 5.7 HCIl: 193 H>0O. Inicialmente,
dissolveu-se o surfactante Pluronic P123
(poli(6xido  de  etileno)-poli(6xido  de
propileno)- poli(6xido de etileno)) — Aldrich,
em HCI concentrado, em seguida adicionou-se
dgua, sob agitacdo e aquecimento a 35° C,
permanecendo por 4 horas para total
dissolucdo do pluronic . Na sequéncia, o
Tetraetilortosilicato (TEOS) — Aldrich foi
adicionado, permanecendo sob agitacio e
aquecimento por 24 horas. Em seguida, o
material foi levado a estufa para sintese
hidrotérmica a 95° C durante 48 horas.
Concluida esta etapa, o material obtido, de pH
proximo de 1, foi filtrado a vacuo e lavado
com 4dgua destilada, sendo em seguida
colocado para secar a 60° C por 24 horas. O
material obtido foi calcinado, em mufla, com
taxa de aquecimento de 10° C/min por 7 horas,
a uma temperatura de 550° C.

A Figura 1 apresenta o diagrama da
sintese da peneira molecular SBA-15.
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Figura 1. Diagrama da sintese SBA-15.
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2.2, Caracterizacao

2.2.1. Difracdo de Raios X (DRX): Os
difratogramas foram obtidos utilizando o
método do p6, empregando-se um difratdmetro
Shimadzu XRD-6000 com radiagdo CuKao,
tensao de 40 KV, corrente de 30 mA, passo de
0,02°, tempo por passo de 1,0 s e velocidade
de varredura de 2°min, no intervalo de 20
entre 0,5 e 10°.

2.2.2. Adsorcdo Fisica de Nitrogénio
(BET): Na obtencao das isotermas de adsor¢do
e dessor¢do de nitrogénio a -196° C utilizou-se
um aparelho ASAP 2020 da Micromeritics.

2.2.3. Microscopia___Eletronica _de
Varredura (MEYV): As micrografias para
realizacdo de estudos morfolégicos e
microestruturais das amostras foram obtidas
através de um microscopio eletronico de
varredura da marca Philips, modelo XL30
EDAX.

2.3. Remoc¢ao do Corante Azul Reativo
BF-5G

A Peneira Molecular SBA-15 foi
utilizada como adsorvente do corante Azul
reativo BF-5G, foram realizados os
experimentos de banho finito variando o pH
do meio reacional, que foi ajustado pela adi¢ao
de dacido sulfirico 0,1 M e a massa do
adsorvente (peneira molecular SBA-15).

Inicialmente foi preparada uma solugdo a
1000 mgL" do corante Azul reativo, a partir
da qual foram realizadas sucessivas dilui¢cdes,
cuja absorbancias foram analisadas em um
aparelho espectrofotométrico
(espectrofotdometro UV- 1600 Pré-Andlise),
para obtencao da curva de calibracg@o.

Diluiu-se a solucdo-mae para uma
concentracio de 50 mgL’' e realizou-se
ensaios em banho finito, sob agitacdo, a
temperatura ambiente, em um shaker orbital, a
200 rpm durante 24 horas. Em seguida as
amostras foram filtradas objetivando a retirada
da matéria sélida e o filtrado levado a andlise
espectrofotométrica visivel, utilizando
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espectrofotometro UV- 1600 Pré-Andlise, para
avaliar a quantidade de corante removido.

Para a realizagdo dos experimentos foi
utilizada a técnica do  planejamento
experimental, especificamente o planejamento
fatorial 22, com ponto central.

Os  valores das  varidveis do
planejamento para os niveis (+) e (-), € para o
ponto central, estdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Valores escolhidos para os niveis (+), ( -)

e (0).
Variaveis Niveis
- + 0
Quantidades de adsorvente
(g/100ml de solucio) L0 30 20

2

A matriz do planejamento é mostrado na
Tabela 2.

Tabela 2. Matriz do planejamento.

i Qumtitadede
1 - -
2 - +
3 + -
4 + +
5 0 0
6 0 0
7 0 0

A percentagem de remoc¢do de corante foi
calculada através da Equacao (1):

_ CO_Ceq
%Rem=| ——— 100 1)
CO
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3. RESULTADOS

A Figura 2 apresenta o difratograma de
Raios X da SBA-15 sintetizada.
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Figura 2. Difratograma da peneira molecular
SBA-15 sintetizada.

O difratograma apresentado na Figura 2
verifica-se a presenca de pico referente ao
plano cristalino cujo indice de Miller € (1 0 0).
Este pico é caracteristico de uma simetria
hexagonal bidimensional P6mm, comum a
materiais do tipo SBA-15, indicando que apds
a calcinagdo ndo houve alteracdo da estrutura
mesoporosa, mantendo assim o grau de
ordenacdo (Katiyar et al., 2006; Lima et
al.,2010; Zhao e Wan, 1998).

Os valores do pardmetro mesoporoso ap e
do angulo 20 com sua respectiva distancia
interplanar no plano (h k 1) para a amostra
SBA-15 sintetizada estdo apresentados na
Tabela 3.

Tabela 3. Valores do angulo 26, sua respectiva
distancia interplanar e o parimetro mesoporoso a,
para o plano (1 0 0) para a SBA-15.

Amostra 20 d(hkl) (nm) ao(nm)

SBA-15 0,87 9,3 10,74

O valor da distancia interplanar e do
parametro de cela unitidrio apresentado na
Tabela 3 estdo de acordo com a literatura
(Lima et al., 2010)
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A Tabela 4 apresenta os resultados das

propriedades texturais da peneira molecular
SBA-15.

Tabela 4. Propriedades texturais da

SBA-15
Amostra SBET D, Vbtotal e
(m’g) (nm) (cm’g) (nm)
SBA-15 550 6,2 0,98 45

Sper drea calculada pelo método de BET; D,:
didmetro de poros; V,: Volume total de poros; e:
espessura da parede.

A combinagdo das técnicas (difracdo de
raios X e de adsorcdo fisica de N;) permite o
calculo da espessura de parede (e), conforme
descrito na literatura (Rodrigues, 2011).

Os valores de area especifica e volume
total de poros especifico da peneira molecular
SBA-15 sdo de 550 m2/g e 0,98 cm3, conforme
apresentados na Tabela 4.

Os resultados de percentagem de
remocdo do corante azul reativo BF-5G pela
peneira molecular SBA-15 sdo apresentados
na Tabela 5.

Tabela 5. Resultados obtidos do planejamento
fatorial 2° para o corante azul reativo BF-5G.

Quantidade de
adsorvente
Ensaios (g)/100ml de pH %Remocao
solucao
1 0,25 2 72
2 0,25 6 32
3 0,75 2 88
4 0,75 6 45
5 0,5 4 70
6 0,5 4 82
7 0,5 4 76

O melhor resultado foi no experimento
3, atingindo percentagem de remocdo total de
corante azul reativo BF-5G de 88 %,
utilizando pH = 2,0 e massa de adsorvente de
0,75 g. Observando todos os experimentos &
possivel perceber que quando os valores de pH
sd0 mais baixos favorece o processo de
remog¢do, alcancando percentagens acima de
70%.
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Através do grafico de pareto pode-se
observar a influéncia das varidveis (quantidade
de adsorvente e pH) sobre a capacidade e
percentagem de remocdo de corantes. Nas
Figuras 3 e 4 sao apresentados os graficos de
pareto, onde as varidveis apresentam uma
influencia  estatisticamente significativa
quando seu efeito ultrapassa a linha de p=0,05.

Pareto Chart of the Standardized Effects
(response is %Rem, Alpha = 0.05)

4.303

Term

:

T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7
Standardized Effect

Figura 3. Gréfico de Pareto para a percentagem de
remogao do corante Azul reativo BF-5G.

Através do gréfico de pareto apresentado
na Figura 3 € possivel avaliar que a varidvel
pH teve efeito significativo sobre a resposta ao
nivel de confianca de 95%. A varidvel massa e
a interacdo entre massa € pH ndo obtiveram
resposta ja que ndo ultrapassaram a linha de
p=0,05.

Pareto Chart of the Standardized Effects
(response is Qeq, Alpha = 0.05)
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[
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Figura 4. Grifico de Pareto para a capacidade de
remocao do corante Azul reativo BF-5G.

A um nivel de 95% de confianga para
capacidade de remocdo, verificou-se através
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do grafico de Pareto (Figura 4), que a remocao
do corante através da peneira molecular SBA-
15 foi significativa tanto para o pH quanto
para a quantidade de adsorvente, visto que seu
efeito ultrapassa a linha de p = 0,05.

4. CONCLUSAO

Pela andlise de DRX foi possivel
observar a formacdo da peneira molecular
SBA-15, e as analises de BET demonstraram a
obtencdo de amostras com propriedades
texturais tipicas de materiais mesoporosos.

Com os resultados obtidos na remog¢ao
do corante Azul reativo BF-5G, verificou-se
que a peneira molecular mesoporosa SBA-15
foi mais eficiente a medida que o pH foi
diminuindo e com o aumento da quantidade de
adsorvente.
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