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RESUMO

O presente trabalho de conclusdo de curso, investigou a eficacia de um catalisador
verde na remog¢ao do corante azul de metileno de solugdes aquosas, empregando o
processo fotocatalitico. O catalisador foi preparado com base no método sol-gel, a
partir da chia (semente da planta Salvia hispanica) com a adigao de Niobio. Foi
utilizado um planejamento experimental e avaliados em 18 ensaios, considerando a
influéncia de trés fatores principais: pH (2, 5,81 e 8), concentragcdo do catalisador
(0,5, 0,75 e 1 g.L™") e concentracao inicial de azul de metileno (0,5 e 10 mg.L™"). A
porcentagem de remoc¢ao do corante foi determinada por espectrofotometria UV-Vis
em diferentes intervalos de tempo. A analise estatistica dos resultados foi realizada
por meio de uma Anadlise de Variancia (ANOVA) multifatorial. Os resultados da
ANOVA indicaram que, entre os fatores estudados, apenas a concentragao inicial de
azul de metileno exerceu um efeito estatisticamente significativo na porcentagem de
remogao (p = 0.018). Testes post hoc de Tukey confirmaram uma diferencga
significativa na remocé&o entre as concentragbes de 5 g.L™ e 10 mg.L™ de corante (p
= 0.018), sendo a eficiéncia de remogao consistentemente maior para a menor

concentracao inicial.

Palavras-chave: Azul de Metileno; Catalisador verde; Remocé&o; Planejamento
Experimental; ANOVA.



ABSTRACT

This capstone project investigated the effectiveness of a catalyst in removing
methylene blue dye from aqueous solutions, employing the Experimental Design
methodology. Eighteen experiments were conducted, considering the influence of
three main factors: pH (2, 5.81, and 8), catalyst concentration (0.5, 0.75, and 1 g.L™),
and initial methylene blue concentration (0.5 and 10 mg.L™). The percentage of dye
removal was determined by UV-Vis spectrophotometry at different time intervals,
based on calibration curves previously established for each assay. The statistical
analysis of the results was performed using a multifactorial Analysis of Variance
(ANOVA). The ANOVA results indicated that, among the factors studied, only the
initial methylene blue concentration had a statistically significant effect on the
removal percentage (p = 0.018). Tukey's post hoc tests confirmed a significant
difference in removal between the 5 mg.L™* and 10 mg.L™ dye concentrations (p =

0.018) , with removal efficiency consistently higher for the lower initial concentration.

Keywords: Methylene Blue; Catalyst; Removal; Experimental Design; ANOVA.
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1. INTRODUGAO

O corante, segundo Rossi (2008) apresenta um historico de milhares de anos,
os primeiros registros sao de 2600 a.C, extraidos de fontes naturais. No Brasil, no
século XVI, surge uma importante fonte de corante natural, advindo do famoso
Pau-Brasil (Caesalpinia echinata), da cor vermelha, e durante o século XIX o
fornecimento do corante indigo, extraido da planta /Indigofera tinctoria, mais
conhecida como anil.

O primeiro corante artificial foi sintetizado por William Henry Perkin, durante
suas férias de Pascoa do Royal College of Chemistry de Londres. Sua tentativa de
produzir a quinina, usada como antimalarico, acidentalmente produziu o corante
purpura de anilina. Assim comecgou a industria de producao de corantes artificiais
(Resnick, 2018)

A area de tingimento e lavagem na industria téxtil € um dos processos mais
importantes para conferir cor e acabamento aos tecidos, mas € também uma das
areas com maior impacto no ambiente, principalmente devido a produgao de aguas
residuais contendo corantes. Este processo envolve a adicdo de corantes quimicos
as fibras téxteis. Segundo Alcantara e Daltin (1996, p.325), “é importante dizer que
nao ha corante que tinja todas as fibras existentes, e ndo ha uma fibra que pode ser
tingida por todos os corantes conhecidos”. Como resultado, muita agua é
desperdigada juntamente com corantes, produzindo-se muitos poluentes, incluindo
sais, metais pesados e outros compostos téxicos que duram mais que a natureza.
Se essas aguas residuais forem langadas sem tratamento adequado, poluirdo os
corpos d'agua, reduzirdo a penetracdo solar e afetardo a fotossintese dos
organismos aquaticos. Além disso, alguns corantes contém substancias toxicas e
cancerigenas, que representam uma ameaga a saude humana e a biodiversidade.

Junto com a industria téxtil, surge o ramo de lavanderias comerciais, onde
algumas pessoas optam por terceirizar o servigo de lavar roupa, agado que também
gera efluentes.

Em situagdes como essa, onde a degradacdo natural e até tratamentos
convencionais nao estdo sendo muito eficazes, que se insere a catalise. Esse termo
vem do grego karaAelv, introduzido por Berzelius, que significa afrouxar, dissolver

(Figueiredo e Ribeiro, 2015 p.32). Dentro desse ambito entra a adsorc¢ao, que é uma
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operagao de transferéncia de massa, que possui a habilidade em concentrar em sua
superficie determinadas substéncias liquidas ou gasosas, gerando a separagao de
componentes (Ruthven apud Ferreira do Nascimento et al, 2020)

Diante dessa demanda, a presente pesquisa busca produzir um catalisador
de nidbio, baseado em chia por meio de sintese verde, bem como verificar o
rendimento de catalisador apdés a calcinagdo, caracterizar o catalisador por
diferentes técnicas, avaliar a eficiéncia de adsorcdo do corante azul de metileno e
determinar os melhores condi¢gdes para uma atividade catalitica 6tima, uma vez que
a industria e seus efluentes, principalmente da téxtil e de lavanderias, tém gerado a
necessidade de alternativas mais eficientes para a retirada dos corantes. O descarte
sem o devido tratamento pode acarretar diversos problemas a vida marinha e aos
humanos que consomem &agua na regido, sendo essencial que se busque por
métodos mais eficientes e sustentaveis, que possibilite o alto rendimento em

adsorgao do azul de metileno (principal corante presente nessas industrias).
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Industria Téxtil

De acordo com Ferreira (2022), a industria téxtil € uma das mais antigas do
mundo, utilizando diferentes tipos de corantes no processo produtivo, os quais
possuem dois grupos principais, o grupo funcional, responsavel pela fixagdo do
corante a fibra, e o grupo croméforo, responsavel pela cor. Os efluentes com
corantes, de acordo com o autor, possuem alta toxicidade e carcinogenicidade para
0S seres Vivos.

Batista (2022) afirma que a industria téxtil no Brasil € a quinta maior produtora
do mundo, e a segunda maior geradora de empregos. Contudo, devido a seu porte e
constante expansdao, ha uma grande demanda de recursos para operagao € uma
grande quantidade de efluentes gerados. Colpini (2020, p. p.30861), através de
Beninca (2012) e Zeng et al. (2009), afirma que “os efluentes gerados nas industrias
téxteis sdo compostos por altas concentragcbes de matéria organica e fortes
coloragbes devido a presenca de corantes, se caracterizam como fontes
significativas de poluigao dos corpos hidricos”.

Colpini (2020) também afirma que a industria téxtil libera altas vazdes de
efluentes e que os sistemas de tratamento ndo sdo adequados para remover ou
eliminar substancias como corantes. Assim, gera-se grande poluigado ambiental nos
corpos hidricos, sendo os corantes a principal causa de contaminacéo dos recursos
hidricos deste setor industrial, uma vez que aproximadamente 15% deles sao
liberados nos efluentes gerados durante o procedimento de tingimento (Silva, 2024).
Além disso, a grande necessidade de recursos naturais, sua escassez e decaimento
de qualidade geram preocupagdes neste setor, sendo uma das metas da industria
quimica adequar o gerenciamento de agua, a fim de minimizar a contaminagéo por
efluentes liquidos, através de processos tecnoldgicos de reciclagem.

2.1.1.  Azul de metileno

Makuda e Nicolini (2019) salienta que os corantes sido substancias organicas
bastante utilizadas na industria téxtil, a fim de fornecer cor através da ligacao com as
fibras do tecido, as quais podem ser de dois tipos, sendo estes os naturais -
baseadas em celulose e proteinas - e os sintéticos - como viscose, acetato de

celulose, poliéster, entre outros. Os corantes sao divididos em corantes basicos,
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acidos, diretos, mordentes, de enxofre, de cuba, azdcios, dispersos e reativos, onde
se encontra o Azul de Metileno, o qual é catibnico e apresenta grande estabilidade,
pois se liga de forma ibnica a grupos de cargas opostas. O azul de metileno € um
composto quimico aromatico heterociclico de estrutura planar, catidénico e tiazinico,
que €& amplamente aplicado nas industrias téxteis, alimenticias, cosméticas e
farmacéuticas (Khodaie et al., 2013; Dardouri e Sghaeir, 2017; Yagub et al., 2014;
Stardn et al., 2019; Cusioli et al., 2020; apud Figueiredo, 2023).

A formula molecular do corante Azul de Metileno é C,zH,sCIN;S, conforme
ilustrado na figura 1, e a massa molar é de 319,8 g.mol_;, sendo bastante util para
tingir 1as, papéis, cabelos, algodao, jeans, entre outros (Vadivelan e Kumar, 2005,
apud Makuda e Nicolini, 2019). Este composto ndo costuma ser tdéxico, mas pode
causar nauseas, vomitos, cefaléia, batimentos cardiacos aumentados, entre outros,
bem como afetar o meio ambiente, se descartado de modo inadequado, limitando a
passagem de luz e a acdo fotossintética, alterando-se a biota aquatica e
aumentando a toxicidade de ecossistemas (Honorato et al., 2015, apud Makuda e
Nicolini, 2019).

Figura 1 - Formula estrutural do Azul de Metileno.

M
=
H3C~ N/g"‘g']@\ Nrﬂ’EHE
I I
CHy CHs

Fonte: Campagnolo, 2015.

2.2. Adsorgao

A adsorgéao, segundo Gomes (2019, p. 17) consiste na
“[...] aderéncia de moléculas de um componente liquido ou
gasoso a uma superficie sdélida sem fazer parte de seu
volume. As substancias que ficam retidas a superficie sélida
sdo chamadas adsorvatos, enquanto a superficie que

promove a retencéo do adsorvato é o adsorvente. “

Podendo ser classificado em dois tipos a depender da natureza das forcas

envolvidas em seu processo, sendo estas a fisissor¢éo (adsorgao fisica) - que ocorre
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devido a uma diferengca de forcas de atracdo, sem alteracdbes moleculares nas
substancias envolvidas no processo - e a quimissorgéo (adsorgdo quimica) - ocorre
devido uma troca de elétrons entre as moléculas, resultando em uma reacéao
quimica -, ndo precisando, necessariamente, ocorrer exclusivamente (Coelho et al.,

2014, apud Gomes, 2019).

2.2.1. Fotocatalise

A fotocatalise pode ser uma forma eficiente e versatili de controle e
gerenciamento de efluentes aquosos, modificando, degradando ou mineralizando
compostos organicos através da utilizacdo de semicondutores (Colpini et al., 2020).
Estes sdo processos altamente vantajosos, uma vez que o corante é degradado e
mineralizado durante o processo, fazendo com que ele se torne biodegradavel, bem
como possui capacidade antioxidante, viabilizando a utilizagdo do residuo em outros
processos de tratamento (Batista, 2022).

De acordo com Silva (2022), o método fotocatalitico, como o proprio nome
diz, é formado pelo catalisador e uma fonte de luz, produzindo um radical hidroxila
quando expostos a luz podendo ser UV ou solar. A geragao desta hidroxila € muito
importante para o processo, uma vez que ela é altamente reativa e um importante
oxidante, nao seletiva, capaz de agir rapidamente sobre os residuos organicos
(Silva, 2022).

Existindo dois mecanismos de oxidagao na fotocatélise, a via direta, que se
da quando a lacuna fotogerada na banda de valéncia do semicondutor reage
diretamente com o composto orgénico, e a via indireta, quando a lacuna fotogerada
na banda de valéncia reage com a molécula de H,O adsorvida na superficie do
semicondutor produzindo a radical hidroxila, que vai oxidar a matéria organica
(Lopes et al., 2015, apud Almeida, 2019)

O material semicondutor utilizado na fotocatdlise € caracterizado por
apresentar dois conjuntos, o de niveis de mais baixa energia - banda de valéncia
(BV), que se encontra preenchido -, e o de niveis de mais alta energia - banda de
conducéao (BC) e esta vazio. Ha, ainda, uma zona entre as bandas do semicondutor,

denominada de bandgap (Monteiro, 2020).



16

O autor Silva (2022, p.18) afirma, ainda, que

“O processo fotocatalitico tem inicio com a absorcdo de
fétons de energia maior ou igual a energia band gap do material
semicondutor, havendo assim a promog¢ao de um elétron (e°) para a
banda de conducéo (BC) e a geragao de um buraco ou lacuna (h*) na

banda de valéncia (BV).”

As etapas do processo de fotocatalise podem ser divididas em cinco, sendo
(a) difusdo dos reagentes para a superficie da particula do catalisador ou
transferéncia dos reagentes na fase fluida para a superficie do catalisador, (b)
adsorcao dos reagentes ou de pelo menos um dos reagentes na superficie catalitica,
(c) reacdo na superficie na fase adsorvida, (d) dessor¢ao dos produtos e (e) difusdo
dos produtos na superficie (Almeida, 2019; Moya, 2015, apud Makuda e Nicolini,
2019).

H4, contudo, alguns parametros operacionais capazes de interferir no
processo de fotocatalise, como a concentragdo de compostos inorganicos - capazes
de diminuir a velocidade de fotodegradacgéo -, a concentragdao do fotocatalisador -
proporcional a taxa de reagao -, a concentracéo inicial do poluente orgéanico - produz
competigao pelos sitios do catalisador -, a energia radiante incidente e comprimento
de onda - devido ao espectro de absor¢do do semicondutor -, o pH - interfere nas
etapas de adsor¢cdo e dessorcdo, e a temperatura - capaz de gerar degradagao
térmica. (; Iseke, 2015; Eduardo, 2009; apud Makuda e Nicolini, 2019)

Essa técnica possui, conforme Ferreira (2022) apresentou em seu trabalho,
alta eficiéncia, rapidez na oxidacdo dos poluentes e ndo formagao de produtos
policiclicos, além de possibilitar a utilizagdo de diversas fontes de irradiagdo. Sendo
que a fotocatalise heterogénea pode ser aplicada no tratamento de agua e geracgéo
de energia renovavel a partir de energia solar e agua, que sao dois recursos

altamente disponiveis no meio ambiente (Souza, 2023).

2.3. Catalisador
Diferentes processos tém sido utilizados para a remocg¢ao de corantes de
aguas, de acordo com Oliveira et al. (2019) dentre os quais se pode citar a adsor¢ao

com carvao ativado, decomposi¢cao enzimatica e processos microbiologicos, 0s
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quais possuem um alto custo operacional e, em alguns, casos a baixa eficiéncia com
longos tempos de tratamento. O processo fotocatalitico tem se mostrado eficiente
em tratamentos para degradacado de poluentes de dificil remocgéo por tratamentos
convencionais [1]. Desta forma, o desenvolvimento de materiais cataliticos
avancados , que permitam a fotodegradagao destes poluentes no meio ambiente,
tem sido o foco de muitos estudos.

Os catalisadores sao substancias que, ao serem adicionadas a um processo
tendem a aumentar ou reduzir a velocidade de sua reagdo sem ser consumida, as
quais, geralmente, conseguem diferentes tipos de oxidagdo, sendo compostos por
semicondutores na maioria das vezes (Ferreira, 2022).

. O catalisador mais utilizado no processo fotocatalitico € o TiO2, porém
outros semicondutores vém despertando interesse [2], [3]. Uma alternativa
promissora ao TiO, € o Nb,Os;, uma vez que materiais contendo nidbio tém
despertado interesse crescente na pesquisa cientifica em catalise heterogénea,
como demonstrado em estudos recentes (AMJAD et al., 2015; TANABE, 1990).
Nb,Os compartilha caracteristicas de estabilidade quimica, atoxicidade e valor de
band gap (3,4 eV) muito proximos aos do TiO,. No entanto, ha uma lacuna '
significativa nos estudos dedicados as propriedades fotocataliticas do Nb,Os
(KALAN et al., 2016; YAN et al.,, 2015). Reag¢des envolvendo semicondutores de
nidébio dispersos em solugdes, como o0 Nb,O;, tém demonstrado potencial
significativo quando excitadas por luz, promovendo reag¢des conjuntas de oxidagao e
reducdo que podem resultar na oxidagao seletiva de compostos orgéanicos, na
producdo de hidrogénio molecular a partir da agua ou na degradagéo de poluentes
organicos (LOPES; PARIS; RIBEIRO, 2014).

1] E. A. Serna-Galvis, A. M. Botero-Coy, D. Martinez-Pachén, A. Moncayo-Lasso, M. Ibafiez, F.
Hernandez,
R. A. Torres-Palma, Water Research,154, (2019), 349.

[2] O. F. Lopes, V. R. Mendonga, F. B. F. Silva, E. C. Paris, C. Ribeiro, Quim. Nova, 38 (1), (2015),
106.
[3]1 R. R. N. Marques, M. J. Sampaio, P. M. Carrapico, C. G. Silva, S. Morales-Torres, G.
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2.3.1. Sol gel

Este método € um processo homogéneo que resulta da transformacéo
continua de uma solugdo, em um sdlido precursor hidratado (hidrogel) (Figueiredo e
Ribeiro, 2015, p.113).

De acordo com Morais (2002), a transigao sol-gel comega com a formagéao de
fragmentos soélidos agregados, crescendo até que avance por todo o sol. A figura 2
representa essa transi¢ao (Morais, 2002, apud Rizzato, 1999).

Em (a) esta representado o inicio do sistema, sendo constituido por particulas
coloidais dispersas (sol). As particulas se ligam formando pequenas cadeias
ramificadas (b) e regides de microgel (c). ApOs estas etapas o sistema apresenta um
comportamento elastico apos alcangar metade do volume total, em crescimento, das
regides estruturadas, atingindo o ponto de gel (d). A partir deste ponto o
crescimento € em conjunto, gerando uma rede que ocupa o volume de todo o

sistema (e-f).

Figura 2 - Representacéo do processo sol-gel

{d) (e) (f

Fonte: Morais, Evandro, 2022.
2.3.2. Chia

A chia é uma planta herbacea pertencente a familia Lamiaceae. Tem sido

cultivada no México ha séculos e as sementes embebidas em agua ou suco de



19

frutas foram e ainda sdo consumidas em algumas regides como bebida refrescante
(CAHILL, 2003).

Quando mergulhada em &gua, a semente forma um gel transparente
mucilaginoso, composto essencialmente de fibras soluveis. As propriedades
mucilaginosas da goma formada possuem qualidades que permitem sua aplicacao
em diversos produtos na industria de alimentos (LIN et al., 1994). A chia é utilizada
dentro do processo dessa pesquisa por conta dessa propriedade, permitindo

substituir alcoxidos para o processo de sol-gel.

2.3.3.  Niobio

O nidbio (Nb) € o elemento 41 da tabela peridédica, sendo um metal de
transicdo, descoberto em 1801, pouco abundante na crosta terrestre, sendo
geralmente encontrado junto com o tantalo. O pentéxido de nidbio (Nb,O5) é o dxido
mais estavel do nidbio, podendo ser um bom semicondutor a ser empregado nos
processos cataliticos acidos, bem como possui um bandgap de 3,1 a 4,0 eV.
Ademais, é um sélido branco, ndo soluvel em agua, com estabilidade se exposto ao
ar, além de dispor de uma alta absorg&o energética quando exposto a luz ultravioleta
(UV). O que interfere diretamente nas atividades cataliticas, ja que estas sao
funcdes de varidveis, como area de superficie, morfologia, estrutura cristalina,
tamanho de particulas o pentoxido de nidbio, sendo esta uma substéancia promissora
para o processo, uma vez que dispde de propriedades como alta atividade catalitica
(Lopes et al., 2015; Bolzon, 2007; Gallo, 2018; apud Makuda e Nicolini, 2019).

Assim, como afirma Souza (2023), o Nb,O5; surge como uma nova alternativa
de fotocatalisador na degradagdo de contaminantes organicos, visto que possui
similaridade das propriedades eletrbnicas com o TiO2, apresentando carater acido,
alta estabilidade quimica e alta absor¢cao no espectro de radiagao eletromagnética,

indicando o potencial de aplicagcao deste composto.
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3. METODOLOGIA

3.1 Catalisador

Para a preparacao do catalisador, utilizou-se de um processo bioinspirado no
método sol-gel, onde se buscou substituir a utilizagdo do precursor quimico, como
alcoxidos inorganicos, de comum uso em tratamentos de efluentes, aplicando-se a
chia como uma alternativa, uma vez que ela, em contato com a agua, libera a
mucilagem (Figura 3), que pode ser usado como agente estruturante para a

producgao do biocatalisador.

Figura 3 - Mucilagem da chia

Fonte: Macedo, 2025.

3.1.1 Preparo do catalisador
No preparo do catalisador, utilizou-se 50g de semente de chia em 250 ml de
agua, mantendo-se a solugdo em repouso por um dia e, em seguida, foi adicionado

5 g de pentdxido de nidbio a solugéo, sendo agitado constantemente.

3.1.2 Processo de secagem
Apos o preparo da solucéo, esta foi colocada na estufa (figura 4) a 100°C por
24 horas para secagem, sendo homogeneizada a cada 4 horas, a fim de melhorar a

superficie de contato da solucdo com o calor. Apds 24 horas, a solucao foi retirada
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da estufa e macerada para diminuir o tamanho das particulas, para, por fim, ser

encaminhada para a mufla para realizar a calcinacgao.

Figura 4 - Estufa da Solid Steel usada na secagem

Fonte: lwamoto, 2025.

3.1.3 Calcinacéao

Para o ultimo processo do catalisador foi feita a calcinagdo, na mufla da figura
5, que é um processo de aquecimento a 400°C durante 3 horas, utilizando-se a
temperatura de calcinagao da chia, a fim de remover componentes volateis e matéria
organica. Esse processo foi feito sem atmosfera inerte. Ao fim, o material foi
macerado novamente, para a uniformizagdo do tamanho das particulas do
catalisador, obtendo-se o catalisador finalizado e pronto, que foi caracterizado por
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), para a realizagdo das analises de

remogao do azul de metileno.
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Figura 5 - Mufla da Jung usada para a calcinagao

Fonte: lwamoto, 2025.

3.2 Testes Fotocataliticos

3.2.1 Planejamento Experimental

Na realizacao das analises, foram definidas 3 variaveis que podem ter grande
influéncia nos resultados desejados, sendo estes: o pH, a concentracdo de
catalisador e as particulas por milhdo de azul de metileno na solugido a ser
analisada.

Com o objetivo de diminuir o numero de ensaios necessarios, identificou-se
quais dessas variaveis apresenta maior influéncia, melhor compreensdo da
interacbes entre as variaveis e potencial para gerar maior confiabilidade nos
resultados, utilizando-se o planejamento de experimentos (DOE - Design of
Experiments), que é uma metodologia utilizada para atingir os objetivos ja descritos
anteriormente. O tipo de DOE utilizado sera o fatorial completo, onde os 3 tipos de
variaveis serao levados em consideracdo. Para o pH, utilizou-se 2, 5,81 e 8; para a
concentracao de catalisador (g/L), utilizou-se 0,5g.L™", 0,75g.L"" e 1g.L™", e por fim,

ppm de azul de metileno, tendo sido utilizado 5 e 10.



Tabela 1 - Classificagcao dos fatores
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Fatores Ponto Central

(-1) (0) (+1)
pH (%) 2 5,81 8
Concentragao Catalisador(g.L™) 0,5 0,75 1
Concentracao de Corante (mg.L™) 5 - 10

Fonte: lwamoto, 2025.

Dessa forma, realizou-se 18 ensaios, conforme descrito no quadro 1.

Quadro 1 - Planejamento de experimentos

Ensaios pH [Catalisador] (g.L™) [Azul de Metileno] (mg.L™)
1 2 0,5 5
2 2 0,5 10
3 2 0,75 5
4 2 0,75 10
5 2 1 5
6 2 1 10
7 5,81 0,5 5
8 5,81 0,5 10
9 5,81 0,75 5
10 5,81 0,75 10
11 5,81 1 5
12 5,81 1 10
13 8 0,5 5
14 8 0,5 10
15 8 0,75 5
16 8 0,75 10
17 8 1 5
18 8 1 10

Fonte: lwamoto, 2025.



24

3.2.2 Preparagao da solugéao de azul de metileno

Para a preparagao da solugdo com o corante, pesou-se o valor correspondente
ao ensaio a ser realizado (de acordo com o quadro 1) de azul de metileno em um
becker de 50ml. Apds a pesagem, foi utilizado agua destilada para dissolver e
adicionar ao baldo volumétrico de 1L (Figura 6). Antes mesmo da realizagao dos
ensaios foi realizada uma varredura na no azul de metileno para encontrar o pico

maximo de absorbancia (figura 7).

Figura 6 - Solugao ja preparada para analise

Fonte: lwamoto, 2025.
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Figura 7 - Varredura do Azul de Metileno

Fonte: lwamoto, 2025.

Para analise de absorbancia é utilizado onde o comprimento de onda onde
possui maior absorg¢ao, pois qualquer alteragao na concentragao gera uma diferencga
grande na absorbancia, facilitando na analise. De acordo com a varredura realizada

€ possivel ver que o comprimento de onda maximo € de 665 nm.

3.2.3 Analise de desempenho de Remocéo da Cor

Ao analisar a remocgao da cor foi utilizado um espectrofotometro UV-VIS. As
aliquotas foram retiradas nos seguintes intervalos de tempos: 0, 5, 10, 15, 30, 45, 60
e 120 minutos. Para isso, foram organizados 16 tubos de ensaios, em 2 grupos de 8,
sendo identificados de acordo com o tempo descrito. Apds retirada de cada aliquota,
o tubo de ensaio foi colocado na centrifuga, para separar o liquido do precipitado,
que é o catalisador, transferindo-se o liquido para o segundo grupo de tubos para,

por fim, fazer a analise de absorbancia.

3.2.4 Preparacao para fotocatalise

A partir da solugdo com corante azul de metileno, descrita no item 3.2.1, foi
retirado 500 ml da solugdo e misturado com a massa correspondente ao ensaio
realizado, em um becker de 600 ml. O becker foi colocado em uma caixa de

aluminio, para evitar a entrada de luz solar, acoplado ao sistema de resfriamento. O
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processo € realizado em agitagdo magnética constante e com ar sendo borbulhado

no sistema (Figura 8).

Figura 8 - llustragao do sistema reacional

Fonte: (Almeida et al., 2019).

3.2.5 Fotocatalise

As reacbes cataliticas ocorreram em um reator batelada de 600 ml, contendo
500 ml da solugdo com corante a ser analisada. As reagdes foram conduzidas de
forma aberta com um fluxo de ar borbulhado no meio numa vazéo de 0,5L*min™.

Uma lampada de 250W foi colocada acima do béquer (aproximadamente 10
cm da solugdo), e para manter a homogeneidade, a solugdo foi agitada
magneticamente. Em volta do reator foi envolto uma mangueira ligada a um
refrigerador, que visa manter a solugdo em temperatura constante. Apds todo o
sistema ser instalado (figura 9), adicionou-se o catalisador (de acordo com o ensaio
a ser realizado, conforme enumerado no quadro 1).

Nos tempos determinados, conforme mencionado no item 3.2.3, retirou-se
amostras da solucao, sendo depositadas em tubos, devidamente identificados com
os tempos correspondentes, o quais foram centrifugados e analisadas no
espectrofotometro UV-VIS, em comprimento de onda de 665 nm, correspondente ao
comprimento de maior absor¢cdo do azul de metileno. Os dados de absorbancia

obtidos foram anotados, e, por meio deles, realizou-se as curvas de calibragao.



Figura 9 - Sistema da fotocatalise

Fonte: lwamoto, 2025.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Rendimento do catalisador

Antes do processo de calcinamento o catalisador com o cadinho pesou
48,0139 g, e apos o processo foi de 37,0109 g, o peso do cadinho € 32,7021 g. A
massa inicial de 10,0541 g se tornou em 4,3088 g, ficando um rendimento de
57,14%.

4.2 Caracterizagao do catalisador

As figuras 10 e 11 correspondem a imagem e o grafico obtidos por meio da
microscopia eletrénica de varredura. A analise por MEV revelou uma morfologia com
superficie irregular, composta de aglomerados de tamanhos pequenos e com
rugosidade superficial. Por meio do EDS, observamos que a composi¢ao superficial
€ na sua maior parte carbono (80,9%), e o nidbio (14,9%). Os componentes como
célcio, magnésio e potassio estdo presentes por conta da chia, ja o ouro esta

presente por conta da metalizagdo do material para o MEV e o EDS.

Figura 10 - Microscopia eletrénica de varredura do catalisador

f 250um !

Fonte: lwamoto, 2025.
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Figura 11 - Composi¢ao encontrada pelo EDS a) micrografia contendo os elementos
encontrados; b) Mapa do Espectro.
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Fonte: lwamoto, 2025.

4.3 Ensaios experimentais

Este topico detalha os resultados de todos os testes realizados. Séao

baseados na absorbancia analisada através do espectrofotometro UV-VIS (figura

12).



Concentragdo do corante (mg/L)
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Figura 12 - Espectrofotometro UV-VIS

Fonte: Iwamoto, 2025.

4.3.1 Fotdlise sob irradiacao UV Atrtificial
A Figura 13 apresenta as curvas de calibragao da fotdlise sob irradiagéao UV
artificial do azul de metileno, com concentragdes de 5 e 10 mg.L™". Esse processo foi

realizado para determinar a remogao do corante, nas condi¢des aplicadas.

Figura 13 - Curvas de calibragdo da fotdlise

Curva de calibragdo 10mg/L Curva de calibragdo Smg/L
0 - =5 b ®
; y = 4,9661x - 0,284 s Y= 4715000024
— [0} =
7 R2?=0,9894 AL € 35
6 é 3 K
5 ° 9 25
4 g 2
3 . g 1,5
2 E 1 ..
1 2 05
0e - 8§ oe
0 05 1 15 2 0 02 04 0,6 08 1
Absorbancia Absorbancia

Fonte: lwamoto, 2025.

A fotdlise foi realizada na mesma metodologia da fotocatalise, utilizando-se
apenas a radiacdo sem catalisador, onde foram coletadas as amostras nos mesmos

minutos. O quadro 2 e 3 apresentam os resultados da fotdlise.
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Quadro 2 - Resultado da fotdlise da solugdo de 5 mg.L™

Concentragao
Tempo Absorbancia (mg*L™)

0 1,050 5,000

5 1,007 4,811

10 0,995 4,754

15 0,956 4,567

30 0,889 4,247

45 0,832 3,975

60 0,769 3,674
120 0,553 2,643

Fonte: lwamoto, 2025

Quadro 3 - Resultado da fotdlise da solugao de 10 mg.L™

Tempo Absorbancia Concentragéo (mg/L)

0 1,989 10,000

5 1,922 9,261

10 1,906 9,181

15 1,913 9,216

30 1,863 8,968

45 1,812 8,715

60 1,809 8,700

120 1,582 7,572

Fonte: lwamoto, 2025

Os resultados mostram que a solugéo de 5 mg.L™" teve 47,14% de remocao, e
a de 10 mg.L™" teve 24,28%, evidenciando a necessidade do catalisador para esse

processo de remogao.

4.3.2 Adsorgao do corante
O processo de adsorcdo foi feito sobre quase o mesmo sistema da
fotocatalise. Foram separados 500 ml da solugdo ja preparada, sob agitagéo

magnética constante e borbulhamento do ar, porém sem o sistema de resfriamento
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nem a luz UV. Ao colocar o catalisador iniciou-se o tempo e foram coletadas as

amostras.

Figura 14 - Curva de calibragdo da adsorgéo
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Fonte: lwamoto, 2025
Quadro 4 - Resultado da adsorcao
Tempo (min) Absorbancia Concentragéo (mg.L™)
0 1,132 5
5 0,682 3,1
10 0,641 2,93
15 0,604 2,76
30 0,458 2,12
45 0,389 1,81
60 0,35 1,64
120 0,24 1,16

O processo de adsorgao

Fonte: lwamoto, 2025

apresentou uma porcentagem de aproximadamente

77%, uma melhora significativa comparada a fotdlise, demonstrando mais uma vez a

necessidade do catalisador.
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4.3.3 Fotocatalise heterogénea sob irradiagao UV Atrtificial

4.3.3.1 Curvas de calibracao

Por conta da necessidade de um numero grande de ensaios, e nao existindo
a possibilidade de fazer uma solucido estoque suficiente para todos, foi realizada a
curva de calibracdo para cada ensaio, com objetivo também de encontrar as
concentragdes mais fielmente possiveis. A figura 15 apresenta 6 graficos, divididos

em pH e concentragao de catalisador, que abrange as 18 curvas de calibragao.

Figura 15 - Curvas de calibragdo dos 18 ensaios
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Fonte: lwamoto, 2025

4.3.3.2 Analise de absorbancia dos ensaios

A avaliacdo da remocéao do corante azul de metileno foi realizada por meio da
analise de absorbancia das amostras coletadas ao longo do tempo. Essa analise foi
conduzida utilizando um espectrofotdmetro UV-Vis, instrumento amplamente
utilizado para monitoramento de compostos em solugdo devido a sua precisdo e
sensibilidade. O método baseia-se na absorcdo de radiacdo em comprimentos de
onda especificos, permitindo correlacionar a intensidade da cor da solugdo a

concentracdo do corante presente.

Quadro 5 - Resultado das absorbancias no pH 2

Absorbéancia
Tempo (min) | Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3 Ensaio 4 Ensaio 5 Ensaio 6

0 1,368 2,200 1,830 2,052 1,033 2,049

5 1,333 2,006 1,566 1,975 0,393 1,899
10 1,271 1,918 1,515 1,924 0,319 1,851
15 1,275 1,946 1,478 1,916 0,259 1,794
30 1,137 1,860 1,299 1,759 0,155 1,623
45 1,074 1,726 1,196 1,712 0,109 1,531
60 0,998 1,768 1,120 1,608 0,109 1,390
120 0,633 1,392 0,760 1,155 0,083 0,960

Fonte: lwamoto, 2025
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Quadro 6 - Resultado das absorbéancias no pH 5,81

Absorbéancia
Tempo Ensaio 7 Ensaio 8 Ensaio 9 Ensaio 10 Ensaio 11 Ensaio 12
0 1,078 1,941 1,008 1,961 1,117 1,839
5 0,918 1,787 0,863 1,876 0,945 1,724
10 0,901 1,750 0,714 1,790 0,931 1,681
15 0,894 1,723 0,746 1,751 0,868 1,634
30 0,823 1,582 0,660 1,603 0,847 1,586
45 0,620 1,488 0,683 1,553 0,822 1,444
60 0,661 1,335 0,666 1,567 0,743 1,389
120 0,309 1,024 0,458 1,238 0,587 0,856
Fonte: lwamoto, 2025
Quadro 7 - Resultado das absorbéancias no pH 8
Absorbéancia
Tempo Ensaio 13 Ensaio 14 Ensaio 15 Ensaio 16 Ensaio 17 Ensaio 18
0 1,017 1,839 1,033 2,018 0,963 1,800
5 0,547 1,379 0,439 1,382 0,811 1,778
10 0,488 1,464 0,332 1,345 0,743 1,788
15 0,421 1,477 0,276 1,240 0,816 1,764
30 0,303 1,400 0,166 1,074 0,684 1,742
45 0,228 1,376 0,119 0,933 0,561 1,603
60 0,149 1,147 0,097 0,877 0,481 1,666
120 0,107 0,805 0,124 0,450 0,289 1,491

Fonte: lwamoto, 2025

4.3.3.3 Porcentagem de remogao dos corantes

Os

resultados obtidos,

dos ensaios previamente determinados pelo

planejamento (quadro 1), por meio da fotocatalise heterogénea sob irradiagao UV

artificial estdo representados no quadro 8. A porcentagem de remogao é baseada na

analise de absorbancia nos tempos ja especificados, calculando a concentragao final

por meio da equacao da reta da curva de calibragdo de cada experimento.
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Quadro 8 - Porcentagem de remogéao de cada ensaio

Concentracgéo de Concentragao % Remocéo do
Ensaios pH catalisador (g.L™) inicial (mg.L™) corante
1 2 0,50 5 54,14
2 2 0,50 10 39,71
3 2 0,75 5 61,72
4 2 0,75 10 51,88
5 2 1,00 5 94,92
6 2 1,00 10 55,43
7 5,81 0,50 5 68,36
8 5,81 0,50 10 47,76
9 5,81 0,75 5 54,66
10 5,81 0,75 10 38,08
11 5,81 1,00 5 48,26
12 5,81 1,00 10 53,7
13 8 0,50 5 89,22
14 8 0,50 10 55,77
15 8 0,75 5 84,96
16 8 0,75 10 81,63
17 8 1,00 5 70,02
18 8 1,00 10 20,39

Fonte: lwamoto, 2025.

Comparando com a fotdlise realizada, foi possivel observar uma melhora
significativa com a adigdo do catalisador. O maximo de remogéo alcancado foi de
94,92%, correspondente ao ensaio 5, porém outros ensaios como 13, 15 e 16

também apresentaram bons resultados.

4.4 Planejamento experimental e analise estatistica

4.4.1 Planejamento de experimento

Para o desenvolvimento e otimizacdo do processo na remogao de azul de
metileno da solugdo aquosa, empregou-se um planejamento de experimentos. Essa
abordagem estatistica foi fundamental para investigar, de forma eficiente e
sistematica, a influéncia simultdnea de multiplos fatores nas respostas do processo.

Diferente de experimentos univariados, onde apenas um fator é variado por
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vez, o Planejamento Experimental nos permitiu avaliar os efeitos individuais de cada
variavel (pH, concentragcédo do catalisador e concentragao inicial de azul de metileno)
bem como as interagdes entre elas. Isso significa que é possivel entender nao
apenas como cada fator afeta a remocado isoladamente, mas também como a
combinagao desses fatores pode otimizar ou inibir o desempenho do catalisador.

A utilizacdo dessa metodologia minimizou o0 numero de ensaios necessarios,
economizando tempo e recursos, e, mais importante, forneceu uma base robusta
para a analise estatistica dos resultados. Assim, foi possivel identificar as condicoes
ideais para a maxima remog¢ao do corante, garantindo conclusdes mais precisas e
confiaveis sobre a eficacia do catalisador desenvolvido. O planejamento esta

detalhado no quadro 1.

4.4.2 Analise de variancia
A analise estatistica dos resultados do planejamento (quadro 1) foi realizada
através da Analise de Variancia (ANOVA) utilizando o software JASP. O objetivo dela
é verificar a significancia dos fatores pH, corante e catalisador, além da influéncia da
combinacao deles.
Quadro 9 - Resultados da ANOVA

Soma dos Graus de Média

Fator/Interagao Quadrados Liberdade Quadratica F p
pH 0,087 2 0,044 2,443 0,203
Corante 0,271 1 0,271 15,153 0,018
Catalisador 0,022 2 0,011 0,617 0,584
pH * Corante 0,046 2 0,023 1,289 0,370
pH * Catalisador 0,180 4 0,045 2,513 0,197

Corante *

Catalisador 0,053 2 0,026 1,478 0,331

Residuals 0,072 4 0,018 - -

Fonte: lwamoto, 2025.

Através do resultado da ANOVA ¢é possivel afirmar que apenas a
concentragcdo do corante tem efeito significativo no processo de remogao, nas

condigdes avaliadas. O valor-p determina se o fator € ou nao significativo, aderindo
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p<0,05 para sim e p>0,05 para ndo. Todos os fatores, exceto a concentracdo de

corante, possuem valor-p maior.
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5. CONCLUSOES

Este trabalho de conclus&o de curso teve como objetivo principal a produgao
de um catalisador a base de chia e nidbio por sintese verde e a avaliagao de sua
eficiéncia na remocao do corante azul de metileno de solugdes aquosas, por meio
de um planejamento experimental fatorial completo. As analises realizadas
permitiram caracterizar o material sintetizado e determinar as condi¢des
operacionais que influenciam o processo de remocao.

A caracterizagdo do catalisador por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) revelou que o material possui uma morfologia heterogénea, com particulas de
tamanhos variados e superficies rugosas. A analise elementar confirmou que o
catalisador € predominantemente carbonaceo (80,9% em peso) e com presenga do
niobio (14,9%), distribuido homogeneamente pela matriz. A presenga de outros
elementos como Mg, K e Ca também foi identificada e se da ao fato da utilizagdo da
chia. Essas caracteristicas morfolégicas e composicionais sdo favoraveis para a
aplicagdo em processos de adsorg¢ao e/ou catalise, oferecendo potencial para uma
alta area superficial e a disponibilidade de sitios ativos.

Os resultados dos 18 ensaios experimentais, analisados por uma Analise de
Variancia (ANOVA) multifatorial, demonstraram que, dos fatores investigados — pH,
concentragao do catalisador e concentragao inicial de azul de metileno —, apenas a
concentragdo inicial de azul de metileno exerceu um efeito estatisticamente
significativo na porcentagem de remocgéao (p = 0.018). Verificou-se que a eficiéncia de
remogao foi consistentemente maior para a menor concentragao inicial de corante (5
mgg.L™") em comparagdo com a concentragdo mais elevada (10 mg.L™), um
resultado esperado em processos de remogao de poluentes.

Em contrapartida, o pH (p = 0.203) e a concentragdo do catalisador (p =
0.584) nao apresentaram influéncia estatisticamente significativa na remocgéo de azul
de metileno nas faixas estudadas. Além disso, a auséncia de interagoes
significativas entre os fatores (p > 0.05 para todas as interagdes de segunda ordem)
indica que a acado de cada fator é relativamente independente dentro do escopo
experimental.

Dentro das condigdes escolhidas para verificar a melhor atividade catalitica

houve bons resultados. O maximo de remocao foi do ensaio 5 (94,92%), que
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corresponde aos fatores: pH 2, concentracdo de catalisador de 1 g.L™" e
concentrag&o de corante de 5 mg.L™

Antes do processo de calcinagdo havia uma massa inicial de 10,0541 g, e
apos diminuiu para 4,3088 g, ou seja, houve um rendimento de aproximadamente 57
% de catalisador.

Diante do exposto, este trabalho demonstrou a viabilidade da produgao de um
catalisador por sintese verde, utilizando chia e ni6bio, e sua eficacia na remocgéao de
azul de metileno. A significancia da concentracao inicial do corante sublinha a
importancia da otimizagéo para efluentes com diferentes cargas de poluentes.

Para trabalhos futuros, sugere-se a investigagcdo sobre a reutilizagdo do
catalisador apdés multiplos ciclos de uso, avaliar a eficiéncia de remogao de outros
poluentes orgénicos, verificar de forma mais detalhada o mecanismo de adsor¢c&o do
catalisador e analisar o ponto de carga zero, para entender qual o melhor pH para

uma atividade catalitica 6tima
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