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Resumo

Processos adsortivos sdo tratamentos promissores para a remogdo de corantes azos a partir de efluen-
tes industriais aquosos. O objetivo deste estudo foi desenvolver e validar métodos espectrofotométri-
cos de absor¢do molecular, confidveis e de baixo custo, para quantificagcdo de corantes azos em meio
aquoso, oriundos de ensaios adsortivos. Com esse intuito, varreduras espectrais de solugdes dos co-
rantes azos vermelho acido 17 e azul de hidroxinaftol foram realizadas na presenga de diferentes tam-
pbes e interferentes, bem como diferentes testes de validacédo (linearidade, preciséao, exatidao etc.) fo-
ram conduzidos. A influéncia do pH das amostras e a seletividade na presenca de {ons célcio também
foram avaliadas e eliminadas por meio de tampdes e sequestrantes de cations usados como solugdes es-
tabilizadoras. As concentragdes dos analitos estudados estavam faixa de concentragdes de 5 a 60 mg.L™".
Palavras-chave: Adsorcdo de corantes. Corantes azos. Analise espectrofotométrica, Validagdo de método.
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Abstract

Adsorption processes are promising treatments for the removal of azo dyes from aqueous industrial efflu-
ents. The aim of the present study was to develop and validate reliable and low cost molecular absorption spec-
trophotometry methods for the quantification of azo dyes from adsorption experiments in aqueous phase.
Thus, spectral scans of solutions of the azo dyes acid red 17 and hydroxynaphthol blue were performed in
the presence of different buffers and interferers as well as different validation tests (linearity, precision, ac-
curacy etc.) were carried out. The influence of the pH of the samples and the selectivity in the presence of cal-
cium ions were also evaluated and eliminated by means of buffers and a cation chelant used as stabilizing
solutions. The concentrations of the evaluated analytes were in the concentration range of 5 to 60 mg.L".

Keywords: Azo dyes. Spectrophotometric analysis. Adsorption of dyes.

1 INTRODUGCAO

Os efluentes industriais podem conter varios po-
luentes, entre eles diferentes corantes que sédo
largamente utilizados em diversos setores in-
dustriais (KATHERESAN, KANSEDO, LAU, 2018).
Assim, o tratamento desses efluentes para a
remocao de corantes é um tema de grande im-
porténcia e tem motivado diversos estudos nos
ultimos anos (AHMED et al., 2011; ALI, 2010;
ANANTHA SINGH, RAMESH, 2013; BATHIA et
al.,, 2017; KATHERESAN, KANSEDO, LAU, 2018;
PANIC et al., 2013; NOROOZI, SORIAL, 2013; YA-
GUB et al., 2014). Neste contexto, o tratamento
de efluentes coloridos por meio de processos ad-
sortivos é de particular interesse (KAUSAR et al.,
2018; KONICKI et al., 2017; NOROOZI, SORIAL,
2013; SALLEH et al., 2011; SINGH, ARORA, 2011;
SINGH, RAMESH, 2013; SUBA, RATHIKA, 2016;
WAMBA et al., 2018; WAN NGAH, TEONG, HANA-
FIAH, 2011; YAGUB et al., 2014).

Na ultima década, silica gel modificada com ami-
nosilanos tem sido aplicada com sucesso na re-
mocéao de corantes (ANDRZEJEWSKA et al., 2007;
CESTARI et al., 2009; CHEN et al., 2015; DONIA et
al., 2009; LI et al., 2017; LIMA et al., 2016), parti-
cularmente os corantes azos, os mais comumen-
te usados na inddstria, constituindo 60% a 70%
de todos os corantes e precursores de corantes
produzidos. Mencione-se que os corantes azos
se destacam por serem bastante diversificados
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e economicamente muito importantes (CHUNG,
2016; KATHERESAN, KANSEDO, LAU, 2018; PANIC
et al, 2013; RAUF, HISAINDEE, SALEH, 2015;
SALLEH et al., 2011).

Para os estudos adsortivos, vé-se a necessida-
de de métodos validados que quantifiquem com
confiabilidade os corantes em meio aquoso. A
validacdo de métodos analiticos comprova por
meio de evidéncias objetivas que requisitos para
uma determinada aplicagdo ou uso especifico sdo
atendidos (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NOR-
MAS TECNICAS, 2017). Ela pode ser definida como
um processo que confere validade a um método
analitico, instrumento ou equipamento, cujas es-
pecifica¢des sdo aceitas como corretas, conferin-
do confiabilidade aos resultados obtidos (LEITE,
2008; SILVA, ALVES, 2006).

Nesse processo, o uso de técnicas estatisticas ade-
quadas, tais como a andlise de variancia (ANOVA),
torna as decisdes menos subjetivas, fazendo com
que a validacdo de métodos analiticos seja mais
objetiva, mais facil de demonstrar e implantar
(BARROS, HIRATA, 2002). Dessa forma, a validagéao
garante a aplicabilidade e 0 escopo de um método
analitico e fornece evidéncias substanciais de que
0 método e os sistemas se adequam ao uso dese-
jado (FERRAO, ABRANTES, 2014; MAGNUSSON;
ORNEMARK, 2014).
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Assim, o objetivo do presente estudo foi desen-
volver e validar métodos confidveis e de baixo cus-
to para quantificagéo, por espectrofotometria de
absor¢do molecular, de corantes azos, tais como o
azul de hidroxinaftol (AHN) e o vermelho acido 17
(AR17) em meio aquoso, oriundos de células ex-

perimentais de adsorcdo em batelada.

(a)

2 MATERIAL E METODOS

Todas as solugdes utilizadas neste estudo foram
preparadas com reagentes de grau analitico e &gua
destilada e deionizada. O corante vermelho aci-
do 17 (CAS n° 5858-33-3) utilizado era da marca
Acros Organics, e o azul de hidroxinaftol (CAS n°
63451-35-4), da marca Fluka. As estruturas mole-
culares desses corantes sdo mostradas na Figura 1.

OH HO SO;
os{ St

SO;

(b)

Figura 1: Estruturas moleculares dos corantes: (a) vermelho acido 17 e (b) azul de hidroxinaftol.

As medicGes espectrofotométricas dos corantes
estudados foram realizadas em espectrofotéme-
tro de feixe duplo da marca Shimadzu, modelo
UV-1601PC, utilizando cubeta de vidro de 1,0 cm
de caminho ético. As medidas de pH foram con-
duzidas em um medidor de pH e ion seletivo da
marca Thermo Scientific, modelo Orion Dual Star
utilizando um eletrodo combinado de pH modelo
Orion 8102BNUWP.

Foram desenvolvidos e validados métodos para
quantificacdo por espectrofotometria de absor-
¢do molecular do teor de corantes azos em matri-
zes aquosas, baseando-se na metodologia utiliza-
da porLessaetal.(2018). Vale citar que os estudos
devalidagdo foram planejados e executados usan-
do documentos de referéncia nacionais e inter-
nacionais (AOAC INTERNATIONAL, 2016; BRASIL,
2017; ICH, 2005; INMETRO, 2018; MAGNUSSON;
ORNEMARK, 2014). Entao, foram consideradas as
seguintes figuras de mérito na validagdo do mé-
todo: linearidade, precisdo e exatidao, limites de
deteccdo e de quantificacéo, especificidade, sele-
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tividade e robustez. Foi adotado um nivel de signi-
ficancia (a) de 5 % em todos os testes estatisticos
empregados na validacdo dos métodos.

E importante mencionar que a matriz liquida
oriunda dos ensaios adsortivos é separada por
centrifugacdo do adsorvente sélido, antes da
quantificacao dos corantes, resultando em amos-
tras contendo a priori somente o corante e dgua.

Para identificacdo dos comprimentos de ondas de
maxima absorcao e sele¢édo do pH ideal de quanti-
ficacdo dos corantes foram realizadas varreduras
espectrais na faixa visivel de absor¢édo (400 a 800
nm) em solu¢des aquosas tamponadas dos mes-
mos. Para isso tomaram-se solugdes de trés di-
ferentes tampdes (MORITA, ASSUMPCAOQ, 2007):
um tampao acético (pH 5,5), um tampao de Mcll-
vaine (pH 7,0) e um tampao de Ringer (pH 12).

O tampao acético foi preparado misturando-se
74,6 g de acetato de sddio anidro com 5,3 mL de
acido acético glacial e, entdo, diluindo a mistura
para 1 L com agua destilada. O tampao de Mcll-
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vaine foi preparado adicionando-se 16,5 mL so-
lugcdo 0,1 mol.L'™" de fosfato dissédico e 3,5 ml de
solugdo 0,1 mol.L”" de &cido citrico. J&4 o tampao
de Ringer foi obtido a partir da mistura de 50 mL
de solucao 0,1 mol.L" de fosfato dissédico com 75
mL de solucdo 0,1 mol.L'" de hidréxido de sédio.
Vale ressaltar que em todas as solucdes tampdes
preparadas continham 2,5 mg.L" de 4cido etile-
nodiaminotetraacético (EDTA) objetivando elimi-
nar a possivel interferéncia de metais na absorgéao
espectrofotométrica dos corantes.

No processo de validacdo, os testes de Shapi-
ro-Wilk, de Grubbs e de Brown-Forsythe foram
aplicados para verificagdo, respectivamente, da
normalidade, da existéncia de valores aberrantes
e de homocedasticidade em todas as séries de
dados do estudo, inclusive nos residuos oriundos
das regressoes lineares realizadas. Tal verificacdo
subsidia os procedimentos e técnicas utilizadas na
obtencéo e andlise das figuras de mérito avaliadas
na validagao. A aplicagdo destes testes foi condu-
zida no Programa R (R CORE TEAM, 2018), utili-
zando seus pacotes basicos e os pacotes “outliers”
(KOMSTA, 2011) e “car” (FOX, WEISBERG, 2011).

Alinearidade do método foi avaliada a partirdare-
gressao linear, pelo método dos minimos quadra-
dos, de seis curvas analiticas conjuntas, as quais
foram obtidas em triplicata para seis niveis de
diferentes concentragdes dos corantes, em con-
formidade com a orientacdo DOQ-CGCRE-008
do Inmetro (2018) e de outras referéncias ja ci-
tadas. Para avaliar estatisticamente a qualidade
da regressao realizada para cada corante, anali-
saram-se os coeficientes de correlagdo obtidos
nos ajustes, bem como o teste F na ANOVA da re-
gressdo (INMETRO, 2018). A regressao linear e sua
avaliacdo também foram realizadas com o auxilio
do Programa R (R CORE TEAM, 2018).

Os limites de deteccdo (LD) e de quantificacdo (LQ)
foram estimados a partir das curvas analiticas ob-
tidas para os corantes na avaliagdo da linearidade
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(INMETRO, 2018). Os célculos para determinar os
valores correspondentes de LD e LQ se baseiam no
desvio padrao Sb do sinal (absorbéancias) de dez
leituras do branco (amostra de ensaio adsortivo
sem corante) no comprimento de onda de inte-
resse e sua relacdo com a inclinagéo | (coeficiente
angular) da reta de regressao ajustada na avalia-
¢ao da linearidade, de acordo com as equacdes 1
e 2, respectivamente parao LD e 0 LQ.

S

LD = 3,3 Tb )
Sy

LQ=10-7 )

A precisao foi avaliada por meio da repetibilidade
(BRASIL, 2017;ICH, 2005), na qual seis réplicas in-
dependentes em uma Unica corrida analitica, sob
as mesmas condi¢cdes de operacdo, mesmo ana-
lista e mesma instrumentacao, foram conduzidas
em uma mesma concentracdo de cada corante
na faixa linear de trabalho dos métodos. Os coe-
ficientes de variagdo (CV), razdo percentual entre
o desvio padréo e a média, das absorbancias obti-
das nos ensaios foram comparados com os valores
limites propostos em AOAC International (2016).

A exatidao foi avaliada por meio do célculo da re-
cuperacdo aparente (R) do analito em trés dife-
rentes concentragoes (baixa, média e alta) da faixa
linear do método (INMETRO, 2018; MAGNUSSON;
ORNEMARK, 2014). Nesses ensaios, as amostras
foram analisadas e as concentrag¢des foram recal-
culadas a partir de uma curva de calibracao (reta
de regressao ajustada nos ensaios de linearidade).
O célculo da exatidao (recuperagéo aparente) foi
realizado por intermédio da Equagéo 3, conforme
preconizado em Brasil (2017). Os valores de recu-
peragdo foram também comparados com valores
de referéncia apresentados em AOAC Internatio-
nal (2016).

A Revista DAE esta licenciada sob a Licenca Atribuicdo- 23
BY NG NaoComercial 4.0 Internacional Creative Commons.



artigos técnicos

R=100-—
C, 3)

em que R é a recuperacdo aparente; é a concen-
tracdo média experimental do corante, em mg.L™";
e éaconcentracao tedrica (esperada) do corante.

A especificidade e a seletividade foram avaliadas
em relacdo a possivel fotodegradacéo dos coran-
tes, bem como em relacdo a capacidade dos mé-
todos em determinar a concentragdo do analito
na presenca de uma agua dura. Para o estudo da
fotodegradacdo foram preparadas em triplica-
ta solucdes de concentracdo conhecida dos dois
corantes estudados, as quais foram expostas a luz
artificial (Fluorescente) por um tempo determina-
do. Apds decorridos os tempos previstos, foram
efetuadas as leituras das solugdes nos compri-
mentos de onda de cada corante no espectrofoté-
metro. ANOVA e testes de comparagdo de médias
emparelhadas foram aplicados na anélise dos re-
sultados. A influéncia da dureza da &4gua na quan-
tificacdo dos corantes foi previamente avaliada
no desenvolvimento dos métodos, adicionando-
-se cdlcio nas amostras em diferentes proporgdes
e EDTA, como descrito anteriormente.

No desenvolvimento dos métodos espectrofo-
tométricos também foram realizados ensaios de
robustez somente em relacédo a influéncia do pH
das amostras, como sugerido em Brasil (2017),
haja vista que as demais condicées empregadas
no método sdo controladas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As varreduras espectrais obtidas para a selecédo
do tampéo e do correspondente comprimento de
onda para quantificagdo dos analitos estdo apre-
sentadas na Figura 2. O tampao acido (pH 5,5) foio
que apresentou a maior absorbéncia para a quan-
tificacdo do corante AR17, o qual sera utilizado na
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quantificacdo das amostras adsortivas desse co-
rante no comprimento de onda de 518 nm. Para o
azul de hidroxinaftol, o tampao de Ringer (pH 12)
foi consideravelmente melhor na quantificacao
desse corante no comprimento de onda de 650
nm. Esse resultado indica que a influéncia do pH
depende da estrutura quimica do corante azo e,
nesse caso, dos grupos funcionais presentes no
composto. Dessa forma, reforga-se o fato de que
o desenvolvimento de metodologias deve sempre
considerar o pH do meio analitico.

A presenca de certos metais (dureza) pode alterar
o sinal fotométrico dos corantes azos e, por isso,
deve ser considerada no desenvolvimento do mé-
todo. Assim, varreduras espectrais de solugdes
corantes contendo até 20 ppm de célcio foram
obtidas para avaliacdo da eficdcia de uma solucado
estabilizante (tampao 5,5 ou 12 contendo EDTA)
para eliminar possiveis interferéncias da dureza
da dgua durante os ensaios, as quais foram obser-
vadas em estudos preliminares, viabilizando a se-
letividade do método desenvolvido. As varreduras
obtidas estdo apresentadas na Figura 3.

Observa-se na Figura 3 que as curvas espectrofo-
tométricas dos corantes contendo as solucdes es-
tabilizadoras se sobrepGem para diferentes teores
de calcio adicionados, mostrando, assim, que a so-
lugdo estabilizadora é muito eficaz em seu propé-
sito. Ainda, a andlise das varreduras obtidas para as
diferentes razdes entre volume amostral e volume
de solugdo estabilizante, apresentada na Figura 4,
indica que as varia¢cdes nos picos de absorcdo se
devem exclusivamente as correspondentes varia-
¢Oes nas concentracoes da mistura final.

Dessa forma, as razdes volumétricas entre o volume
de amostra e de solugdo estabilizadora selecionadas
para o AHN e para o AR17 foram respectivamen-
te 10:1,5 e 10:2. Essas razoes foram escolhidas por
apresentarem um maior poder de tamponamento e
inibicdo de interferentes, sem comprometer signifi-
cativamente a intensidade do sinal analitico.
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Figura 2: Varreduras espectrofotométricas de 400 a 800 nm de solugdes aquosas de 40 mg.L" dos corantes AHN e
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Figura 3: Varreduras espectrofotométricas (400 a 800 nm) de solu¢des aquosas 40 mg.L" dos corantes AHN e AR17
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contendo até 20 mg.L™" de célcio apés adigdo da solugéo estabilizadora.
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Figura 4: Varreduras espectrofotométricas (400 a 800 nm) das solugées aquosas 40 mg.L™" dos corantes AR17 e AHN
em diferentes razdes de volume de amostra e de solugdo estabilizadora.

Definidos os comprimentos de onda, as correspon-
dentes composigoes e dosagens das solugdes estabi-
lizadoras do método desenvolvido, sua validagao foi
iniciada com a avaliagdo da linearidade numa faixa de

concentracdes de 5 a 60 mg.L™". As estatisticas des-
critivas (médias das concentragdes e absorbancias e
respectivos desvios padrdes) das seis curvas analiti-
cas determinadas estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1: Valores médios de absorbancias e concentragées dos analitos nas seis curvas analiticas determinadas no
processo de validacdo do método desenvolvido.

Concentragoes tedricas Valor médio de absorbancia® Valor médio de concentragao
dos corantes"’ (+ desvio padrao) (£ desvio padrao)
5 0,156 + 0,004 4,82+0,12
15 0,478 + 0,007 15,25+0,22
% 30 0,939+0,012 30,21+0,40
< 40 1,248 £ 0,015 40,25+0,48
50 1,552 £0,025 50,12+0,80
60 1,844 £0,024 59,60 +0,79
5 0,103 + 0,006 5,14 £ 0,60
15 0,298 + 0,008 14,89+ 0,23
~ 30 0,628 + 0,001 31,89+0,15
g 40 0,794+0,013 40,59+0,37
50 0,990 + 0,009 50,99 0,65
60 1,192 £0,019 59,59+0,34

Notas: ' Valores expressos em mg.L™;
) Valores expressos em unidades de absorbancia (u.a.)
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Os valores de absorbancia em cada nivel de con-
centracdo nas curvas analiticas determinadas
para os dois corantes provém provavelmente de
uma distribuicdo normal (nivel de confianca de
95%), como sugerem os testes de Shapiro-Wilk
realizados, todos com p-valor superior a 0,05.
Alguns poucos valores obtidos para ambos os
corantes foram considerados aberrantes (p-va-
lor inferior a 5%) no teste de Grubbs e removidos
dos testes posteriores, como recomenda o Inme-
tro (2018). O conjunto de valores de absorbancia
das curvas analiticas de cada corante apresentou
comportamento homocedastico (p > 0,05), de
acordo com o teste de Brown-Forsythe.

Entdo, a partir da regressao linear simples das
curvas analiticas determinadas, usando o método
dos minimos quadrados ordindrios ndo pondera-
dos, os coeficientes das retas ajustadas para o co-
rante AHN e para o AR17 foram estimados e estdo
expressos, respectivamente, na Equacéo (3) e na

Equacéo (4).
AAHN = 0,0308 - CAHN + 0,0070 (3)
AAR17 =0,0198- CAR17 + 0,0056 (4)

em que A é a absorbancia molecular, em unida-
des de absorbancia (u.a.), calculada para o cor-
respondente corante no comprimento de onda
selecionado (518 nm para o AR17 e 650 nm para
o HNB); C é a concentracao do corante em mg.L™";
e os {ndices AHN e AR17 indicam os respectivos
corantes avaliados.

Os coeficientes de correlagdo dos dados usados
nos ajustes lineares nessa etapa da validagéo e os
p-valores obtidos nos testes ANOVA conduzidos
para avaliacdo da qualidade desses ajustes estdo
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mostrados na Tabela 2. Ressalte-se que a ana-
lise dos residuos da regressao indicou que esses
desvios apresentaram comportamento aleatério
e homocedastico e que eles sdo oriundos de uma
distribuicdo normal.

Tabela 2: Coeficientes de correlagdo e p-valores
calculados na avaliagdo da linearidade.

Corante Coeficiente de p-valor do teste
correlagao ANOVA
AHN 0,9998 <0,01
AR17 0,9993 <0,01

A analise estatistica dos dados de regresséo (coe-
ficientes de correlacao, teste ANOVA e anélise de
residuos) ndo evidencia falta de ajuste do modelo,
sugerindo que os métodos analiticos desenvolvi-
dos para quantificacdo dos corantes AHN e AR17,
oriundos de ensaios adsortivos, possuem lineari-
dade, satisfazendo a lei de Lambert-Beer, na faixa
de teores ensaiados (5 a 60 mg.L").

O desvio padréo obtido calculado para os valores
determinados de absorbancia nas dez leituras do
branco, como também os valores de limite de de-
teccao e de quantificacado para ambos os corantes
avaliados, estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 3: Desvio padrao de leituras do branco e limites
de deteccao e quantificagdo estimados.

Corante S, (ua) LD (mg.L") LQ (mg.L")
AHN 52x10* 0,06 0,18
AR17 2,5x10* 0,04 0,12

Os resultados dos ensaios de precisdao dos méto-
dos desenvolvidos para ambos os corantes ava-
liados neste estudo estdo mostrados na Tabela
4. Os testes de repetibilidade resultaram em va-
lores de coeficientes de variagdo (0,96 a 1,33%)
bem inferiores ao valor limite (5,3%) proposto
por AOAC International (2016).
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Tabela 4: Valores de absorbéancia e concentragao dos analitos avaliados nos testes de preciséo.

Corantes Valores obtidos nas réplicas analisadas CV (%)
AHN C(mgL"® 30,41 29,95 30,38 30,38 29,53 30,64 1,33
A(ua) 0,944 0,929 0,943 0,943 0,917 0,951 1,33
AR17 C(mgL"® 30,28 30,35 29,98 30,72 30,18 29,9 0,97
A(ua) 0,605 0,606 0,599 0,614 0,603 0,598 0,96

Nota:  a concentragdo tedrica de 30 mg.L-1 foi utilizada no teste por estar no centro da faixa de trabalho dos métodos.

Os resultados experimentais obtidos nos testes de
exatidao (recuperacdo aparente) estdo apresenta-
dos na Tabela 4. Os valores observados para a re-
cuperacao aparente média dos corantes AHN (96 a
101 %) e AR17 (100 a 102 %) se encontram dentro
da faixa recomendada (80 a 110 %) por AOAC Inter-

national (2016). Os resultados do estudo de exatidao
demonstram que pequenas varia¢gdes da concen-
tracdo da solucdo podem ser prontamente quanti-
ficadas pelo método, portanto o método analitico
desenvolvido é suficientemente exato para os dois
corantes na faixa de trabalho linear determinada.

Tabela 5: Valores de concentracgdo e respectivas recuperagdes obtidas nos testes de exatidao.

Corantes C (mgL7) Concentragoes experimentais nos ensaios de exatidao R (%)
5 4,88 4,86 4,68 4,74 4,74 5,01 96
AHN 40 40,75 40,76 40,40 39,97 39,53 40,09 101
60 59,92 60,13 59,51 60,39 58,16 59,48 99
5 4,76 4,96 532 5,12 5,07 5,17 101
AR17 40 40,67 40,17 40,67 41,02 40,97 40,72 102
60 60,06 59,81 60,32 60,01 60,62 60,22 100

As absorbancias médias determinadas nos testes
de fotodegradagdo para solugdes 30 mg L' dos
corantes estao apresentadas na Tabela 6. Os coefi-
cientes de variacao, também mostrados na Tabela
6, sugerem que no periodo de avaliacdo somente
houve fotodegradagdo do AHN, j& que o CV obser-
vado para esse corante foi superior ao valor obser-
vado nos testes de precisdo. O teste ANOVA aplica-
do aos dados corrobora o fato de que para o AR17
nao houve variagao (p-valor > 0,05) na absorbancia

média no periodo de até 48 horas de exposicéo a
luz, mostrando que esse corante é bastante estéavel
nas condi¢cdes laboratoriais. Em relacdo ao AHN,
foi observada fotodegradacao (p-valor < 0,05) so-
mente apds 24 horas de exposicao, indicando que
o método analitico desenvolvido deve ser aplicado
em até 24 horas apds os ensaios adsortivos. Dessa
forma, recomenda-se que os testes espectrofoto-
métricos com ambos os corantes sejam realizados
em até 24 horas da obtencao das amostras.

Tabela 6: Valores de absorbancia de solugdo 30 mg.L" dos corantes no teste de fotodegradagao.

Absorbancias médias (u.a.)

Corantes CV (%)
0 12h 24h 36h 48h
AHN 0,937 0,934 0,915 0,833 0,871 5,00
AR17 0,602 0,598 0,601 0,604 0,600 0,37
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4 CONCLUSOES

Foram desenvolvidos e validados métodos espec-
trofotométricos de absor¢ao molecular para ana-
lisar corantes azos (vermelho acido 17 e azul de
hidroxinaftol) oriundos de ensaios adsortivos em
fase aquosa numa faixa linear de concentracées
de 5 a 60 mg.L"". Nos métodos é utilizada cubeta
de vidro com caminho ético de 1 cm e solugdes
estabilizadores (tampao e inibidor de interferen-
tes metalicos). As solugdes estabilizadoras eram
constituidas de tampéao (pH 5,5 ou pH 12) e 2,5
mg.L™" de EDTA. A quantificacdo dos corantes es-
tudados deve ser conduzida em até 24 horas da
obtencdo das amostras.

No desenvolvimento dos métodos, foram verifica-
das a influéncia do pH e da presenca de metais no
meio, especificamente da dureza da agua. Dessa
forma, tampdes apropriados e uma solugéao ini-
bidora de interferentes foram selecionados para
minimizar essa influéncia. Ademais, a seletividade
na presenca de {ons calcio também foi avaliada.

Testes estatisticos foram realizados para compro-
var que os métodos seguem a lei de Lambert-Beer.
Foram também realizados ensaios de fotodegra-
dacdo e quantificaram-se os limites de detec¢do
e de quantificagao.

Os métodos desenvolvidos apresentaram carac-
teristicas interessantes para a determinacao de
corantes em meio aquoso, além de serem simples
e baratos, com baixa producéo de residuos. Este
artigo ainda contribui para quantificacdo em meio
aquoso de outros corantes azos que tenham fér-
mula estrutural e grupos croméforos semelhantes
aos dos avaliados nesse estudo, sejam eles prove-
nientes de ensaios adsortivos ou néo.
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