UNIVERSIDADE FEDERAL DA GRANDE DOURADOS
FACULDADE DE CIENCIAS EXATAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM QUIMICA

DISSERTACAO DE MESTRADO

METODO SIMPLIFICADO PARA DEPOSIGAO DE PARTICULAS DE OXIDO DE
PRATA EM SUPERFICIE DE ESPUMA DE VIDRO VIA SONOQUIMICA

ANA CAROLINE DIAS DE SOUZA

DOURADOS-MS
FEVEREIRO/2018



UNIVERSIDADE FEDERAL DA GRANDE DOURADOS
FACULDADE DE CIENCIAS EXATAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM QUIMICA

METODO SIMPLIFICADO PARA DEPOSIGAO DE PARTICULAS DE OXIDO DE
PRATA EM SUPERFICIE DE ESPUMA DE VIDRO VIA SONOQUIMICA

ANA CAROLINE DIAS DE SOUZA

Dissertacao apresentada ao Programa de
Pés-Graduacdo, da Faculdade de
Ciéncias Exatas e Tecnologia da
Universidade Federal da Grande
Dourados, como parte dos requisitos para

obtencao do titulo de Mestre em Quimica.

Orientador: Prof. Dr. Thiago Sequinel

DOURADOS-MS
Fevereiro/2019



Dados Internacionais de Catalogagéo na Publicagao (CIP).

S729m Souza, Ana Caroline Dias De
Método simplificado para deposigao de particulas de 6xido de prata em superficie de
espuma de vidro via sonoquimica [recurso eletrénico] / Ana Caroline Dias De Souza. --
2019.
Arquivo em formato pdf.

Orientador: Thiago Sequinel .

Coorientador: Luiz Fernando Gorup.

Dissertagao (Mestrado em Quimica)-Universidade Federal da Grande Dourados, 2019.

Disponivel no Repositorio Institucional da UFGD em:
https://portal.ufgd.edu.br/setor/biblioteca/repositorio

1. Espuma de vidro. 2. Superficie. 3. Oxido de prata. 4. Ultrassom. |. Sequinel, Thiago.
1. Gorup, Luiz Fernando. Ill. Titulo.

Ficha catalografica elaborada automaticamente de acordo com os dados fornecidos pelo(a) autor(a).

©Direitos reservados. Permitido a reprodugéo parcial desde que citada a fonte.



MINISTERIO DA EDUCACAO
e FUNDACAO UNIVERSIDADE FEDERAL DA GRANDE DOURADOS

FACULDADE DE C}I:]NCIAS EXATAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM QUIMICA

Termo de Aprovacgao

ApOs a apresentacéo, arguigao e apreciagdo pela banca examinadora foi
emitido o parecer APROVADO, para a dissertagido intitulada: “Método
Simplificado para Deposigéo de Particulas de Oxido de Prata em Superficie de
Espuma de Vidro Via Sonoquimica”, de autoria de Ana Caroline Dias de Souza,
apresentada ao Programa de Mestrado em Quimica da Universidade Federal

da Grande Dourados.

At
Prof. Dr/Thiago Sequinel (Orientador-UFGD)
Presidente da Banca Examinadora

Pa aa LC«:MM&

Profa. Dra. Patricia Ha{syie Suegama
Membro Examinador (UFGD)

oo Lok (g punan
Prof. Dr. Ederson Carlos de Aguiaf
Membro Examinador (UEMS)

Dourados/MS, 28 de fevereiro de 2019.




AGRADECIMENTOS

Ao professor Thiago Sequinel, uma pessoa que admiro muito por sua paciéncia.
Obrigada pelo apoio, confianga, dedicagdo e compreensao durante os trabalhos.

Ao professor Luiz Fernando Gorup, meu coorientador, fundamental no
desenvolvimento deste projeto

Ao LIEC - Departamento de Quimica da UFSCar e o Departamento de
Engenharia de produg¢do, UTFPR-Campus Ponta Grossa pelo apoio no processo de
caracterizagao das amostras.

Aos meus pais, Neri e Donizete, sou grata por todo o apoio nas mais diferentes
formas ao longo de toda minha formacéao.

Ao meu namorado, Luiz, pela ajuda e motivagdo nos momentos dificeis durante
os dois anos do mestrado.

A CAPES e PROPP/UFGD pelo apoio financeiro e incentivo a pesquisa e a

Universidade Federal da Grande Dourados pelo apoio e estrutura.

A todos, muito obrigada.



LISTA DE ABREVIATURAS

EPD: Método de deposicao eletroforética;

DRX: Difracao de raios X;

EDS: Microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X;
FRX: Fluorescéncia de raios X;

FEG-MEV: Microscopia eletrénica de varredura por emissao de campo.



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Combinagdes das variaveis estudadas na deposi¢cao do oxido de prata;
Tabela 2 - Combinagdes utilizadas no planejamento fatorial;

Tabela 3 - Resultado das analises da composi¢do quimica das espumas de vidro
obtidas pela técnica de FRX apds deposicao de 6xido de prata;

Tabela 4 - Resultado das analises da composi¢ao quimica das espumas de vidro
obtidas pela técnica de EDS apos deposicédo de oxido de prata.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Difratograma de raios X padrao de oxido de prata (Ag20).
Figura 2 — Difratograma de raios X da amostra de 6xido de prata (Ag20) recuperado.

Figura 3- Imagens do MEV com diferentes magnificagdes da superficie do Ag20 sem
recuperagcdo, bem como o histograma indicando o tamanho médio das
particulas.

Figura 4- Imagem do MEV da superficie do 6xido de prata recuperado, bem como os
histogramas com o tamanho médio das particulas maiores e menores.

Figura 5- Imagem da espuma de vidro antes da deposigdo (esquerda) e apds deposicdo
(direita).

Figura 6- Difratograma de raios X das espumas de vidro apds deposi¢cao de Agz0.

Figura 7- Imagem por FEG-MEV e mapeamento pode EDS dos elementos Ag, O, Ca
e Si da regido externa da superficie da amostra A-30.

Figura 8- Imagem por FEG-MEV das regides (a) externa e (b) interna da amostra A-
30 e regides (c) externa e (d) interna da amostra ATU-30.

Figura 9- Gréfico de probabilidade normal mostrando os efeitos dos parametros sendo
mostrado em a) Efeitos da agitagdo e em b) Efeitos da sonoquimica. Dados:
massa (M); temperatura (T); agitacédo (A) e ultrassom-agitagéo (UA).

Figura 10- Superficie de resposta avaliada em fluorescéncia / % para em relagdes de
ultrassom vs massa (A), ultrassom vs temperatura (B) e massa vs
temperatura (C).



RESUMO

Neste trabalho é apresentado um estudo sobre a deposicdo de 6xido de prata em
espumas de vidro utilizando banho ultrassénico. Para atender aos objetivos, foram
estudadas as condi¢gbes adequadas para favorecer a adicdo das particulas do 6xido
na matriz de espuma. Os parametros indicativos de deposi¢ao foram determinados
por analise de difragao de raios X (DRX), microanalise quimica por niveis de energia
dispersiva de raios X (EDS), fluorescéncia de raios X (FRX), e microscopia eletrénica
de varredura por emissao de campo (FEG-MEV). Um planejamento fatorial foi utilizado
para determinar as melhores condicbes de deposicdo. As analises realizadas
mostraram que o0 uso da sonoquimica no método permitiu a deposi¢cdo do 6xido de
prata nas superficies externas e internas das espumas de vidro. Os resultados obtidos
no planejamento fatorial indicam que a temperatura e a massa de 6xido de prata
influenciam diretamente na deposicdo. Avaliando os resultados da superficie de
resposta determinou-se que as melhores condi¢bes para deposi¢cdo foram:
temperatura entre 50 a 59 °C, massa de Ag20 acima de 0,04 g e tempo de ultrassom
de 30 minutos. Estes resultados atendem ao objetivo do trabalho e reforgam a
aplicagao das espumas, uma vez que o uso do método de deposigdes atribuiu novas
propriedades as espumas de vidro.

Palavras-chaves: Espuma de vidro; Superficie; Oxido de prata; Ultrassom.



ABSTRACT
In this work a study is presented on the deposition of silver oxide in glass foams using
ultrasonic bath. To meet the objectives, the appropriate conditions were studied to
favor the addition of the oxide particles in the foam matrix. The parameters indicative
of deposition were determined by X-ray diffraction analysis (XRD), chemical
microanalysis by X-ray dispersive energy levels (EDS), X-ray fluorescence (FRX) and
field emission scanning electron microscopy (FEG-MEV). The determination of the
best deposition conditions was performed through factorial planning and surface
response analysis. The analyzes carried out showed that the use of sonochemical
allowed the deposition of silver oxide on the external and internal surfaces of glass
foams. The results obtained in the factorial design indicate that the temperature and
the mass of silver oxide directly influence the deposition. Evaluating the results of the
response surface, it was determined that the best conditions for deposition were:
temperature between 50 to 59 °C, mass of Ag20 above 0,04 g and ultrasound time of
30 minutes. These results meet the objective of the work and reinforce the application
of the foams, since the use of the deposition method attributed new advanced

properties to glass foams.

Keywords: Glass foam; Surface; Silver Oxide; Ultrasound.
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1. INTRODUGAO

Devido ao rapido crescimento da populagdo mundial e sua
industrializagdo, as preocupagdes com as consequéncias ambientais do
manuseio de residuos veem sendo abordado nos dias atuais. Uma alternativa
para reduzir os impactos ambientais negativos € a reciclagem desses residuos,
reutilizando-os como matérias-primas em outros processos industriais [1,2].
Neste cenario, a reciclagem de vidro residual para a refabricagdo de artigos de
vidro representa uma excelente oportunidade de minimizar os impactos
ambientais [2]. Contudo, a fabricagdo desses artigos € limitada, uma vez que o
vidro descartado € constituido por diferentes composicdes, sendo dificil a
separagao. Assim, as espumas de vidro sao consideradas como uma maneira
ideal de reciclar, pois sua fabricagdo nao requer um rigor na composigao do vidro
[3].

As espumas de vidro sdo importantes materiais inorganicos porosos
formados por uma fase dispersa (presente no interior dos poros) e um meio de
dispersédo (matriz de vidro) [4]. Sdo conhecidas por suas vastas propriedades,
como baixa densidade, alta resisténcia quimica, isolante térmico e acustico,
incombustibilidade, entre outras [3,5,6]. Tais propriedades governam a espuma
de vidro uma possibilidade de aplicagao em diversos campos, incluindo materiais
de isolamento térmico e acustico, separagcao de fluidos, construcido civil e
implantes biomédicos [7-10].

A utilizagcdo das espumas de vidro em diversas areas € promissora. No
entanto, a deposicao de determinados materiais na superficie destas pode
ampliar o campo de aplicacdes e atribuir maior valor comercial ao produto final.
Diante disso, o material a ser depositado deve apresentar propriedades que
auxiliem o desempenho das espumas, somando a elas novas propriedades.
Nesse contexto, podemos destacar os 6xidos inorganicos, como o Oxido de
prata.

O oxido de prata (Ag20) € um semicondutor do tipo p e tém atraido
interesse dos pesquisadores devido a sua ampla area de aplicagdes importantes
[11,12]. Dentre essas destaca-se sua eficacia antimicrobiana contra uma grande
variedade de bactérias, virus e outros microrganismos eucariéticos [13]. O

mecanismo de penetragcdo do Ag20 nao foi claramente compreendido. No
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entanto, acredita-se que ao penetrar nas bactérias, o 6xido interage fortemente
com moléculas que apresentam grupos de enxofre e fésforo em sua estrutura,
tal como o DNA, que perde sua capacidade de replicagdo. Outra razdo € a
liberagdo de prata metalica e grupos ibnicos Ag* que promovem a formagao de
peréxido de hidrogénio e outros radicais livres, tornando as enzimas bacterianas
inativas, causando a morte celular [14].

De acordo com o que foi exposto acima, este presente trabalho tem o
objetivo de desenvolver uma metodologia simples e barata para deposigédo de
particulas de 6xido de prata em uma matriz de espuma de vidro a partir do uso

de banho ultrassonico.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Estudar o método de deposicédo de particulas de éxido de prata (Ag20)
em superficie de uma matriz de espuma de vidro por meio da utilizagao de banho
ultrassénico, a fim de desenvolver um planejamento fatorial para determinar as
melhores condigdes e combinagdes das variaveis massa de 6xido de prata,

temperatura e tempo de agitagao e ultrassom.

2.2. Objetivos Especificos

v' Verificar, por meio de algumas analises testes, se 0 emprego do banho
ultrassonico favorece a deposigdo do o6xido de prata, variando as
combinagdes de temperatura, banho ultrassénico e agitagéo;

v’ Caracterizar os materiais obtidos via difracdo de raios X (DRX),
microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X (EDS),
fluorescéncia de raios X (FRX), e microscopia eletrénica de varredura
por emissédo de campo (FEG-MEV);

v Realizar um planejamento fatorial para determinar as melhores
condicdes de deposigao, variando temperatura, massa de 6xido de prata
presente na dispersao e tempo de agitagéo e ultrassom,;

v’ Identificar as melhores condicbes para melhor desempenho da
deposicéo de 6xido de prata na superficie da espuma de vidro por meio

da analise da superficie resposta.
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3. FUNDAMENTAGAO TEORICA

3.1. Espuma de vidro

Atualmente a preocupagdo com o meio ambiente devido a rapida
industrializagdo, decorrente do crescimento populacional, se tornou objeto de
muitos estudos [1,2]. Essa rapida industrializagdo produziu uma grande
quantidade de residuos solidos, que resultam em sérios problemas ambientais e
desperdicio de recursos [15]. Entre os residuos solidos descartados, destaca-se
os compostos de vidro que apresentam grande potencial para reciclagem. O
processamento destes é uma tarefa indispensavel, ndo apenas do ponto de vista
da protecdo ambiental, mas também de suma importancia no cenario da
economia dos recursos naturais [16].

Toneladas de residuos de vidro sdo gerados anualmente, provenientes
das sobras no processo de fabricacdo do vidro (produtos rejeitados ou
quebrados) e descartes domésticos e/ou comerciais de artigos contendo vidro
em sua composicao (garrafas e frascos, utensilios de vidro partido e lampadas,
entre outros) [3,17]. Muitas industrias comegaram a investir na otimizagao de
sistemas de gestdo de residuos sélidos, sendo que os materiais considerados
apropriados para serem reciclados sao reutilizados como matérias-primas
primarias ou secundarias em outros processos [1]. No entanto, nem todos estes
residuos podem ser reciclados, uma vez que a composi¢ao do vidro apresenta
diferentes aspectos quimicos e fisicos, dificultando a separagdo destes,
especialmente no caso de pequenas fragdes [16]. Diante destas dificuldades, as
espumas de vidro sao consideradas como uma excelente alternativa de
reciclagem, pois sua fabricagdo ndo requer um rigor na composigao [3].

As espumas de vidro sdo importantes materiais inorgadnicos porosos
formados por uma fase dispersa (presente no interior dos poros) e um meio de
dispersédo (matriz de vidro) [4]. Dependendo das caracteristicas dos poros, as
espumas apresentam uma série de propriedades, como baixa densidade, baixa
condutividade térmica, alta area superficial, permeabilidade, estabilidade
quimica e térmica [18]. Varias rotas de sintese estado disponiveis para produgao
dessa classe de materiais, como, por exemplo, métodos sol-gel, espumacéao
direta, pirdlise de aditivos organicos e método de esponja polimérica, sendo que

a escolha do método depende da estrutura desejada. A rota mais utilizada para
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a fabricacédo é a formagao direta usando residuos de vidro em p6é com agente
espumante. A mistura contendo o p6 de vidro e 0 agente espumante é aquecida
a uma temperatura no qual ocorra a fusdo do vidro e a liberagdo de gas pelo
agente espumante. O gas liberado ocasiona a formagéo de diversas bolhas no
interior do vidro fundido e, devido ao aumento da pressao, estas expandem-se
formando, assim, os poros da espuma de vidro apds resfriamento [3,19].

Decorrente da variedade de propriedades, as espumas tem atraido
atencao para diversas aplicagdes tecnoldgicas, sendo aplicadas como materiais
de isolamento térmico e acustico, filtros para metais fundidos e gases quentes,
construcgéao civil e implantes biomédicos [7—10] . No entanto, é possivel ampliar
ainda mais essas areas de aplicagdo com a juncéo de diversas propriedades a
partir da adicao de diferentes materiais em sua superficie.

A adi¢ao de materiais com propriedades avangadas, além de ampliar suas
aplicagoes, permite agregar valores ao produto final. Esses materiais podem ser
adicionados na matriz de producdo da espuma como, por exemplo, adicdo de
pentoxido de nidbio (Nb20s5) na matriz de produgéo para aumentar a resisténcia
mecanica [20]. No entanto, € necessaria uma maior quantidade de material a ser
adicionado, acarretando, assim, o aumento do custo de producdo da espuma.
Outra forma de adicdo de materiais € a deposi¢cao na superficie das espumas.
Na literatura sao reportadas diversos métodos de deposicdo, tais como: métodos
sol-gel, deposicao eletroforética (EPD) e radiagao ultrassonica [21-24]. Nesse
cenario, o método de deposigao assistido por ultrassonografia demonstrou ser

uma técnica interessante devido a sua praticidade e baixo custo [21,23].

3.2. Técnicas de deposicao em espuma de vidro

O método EPD é um processo utilizado para deposi¢cao em superficies de
espumas, onde as particulas na forma de pdés, carregadas eletricamente, séo
dispersas ou suspensas em um meio liquido, e se movem devido a influéncia de
um campo elétrico. As espumas sao colocadas na area contendo um eletrodo de
carga elétrica oposta ao material depositante. Aplicando uma diferencia de

potencial entre dois eletrodos, as particulas do material depositante movem-se
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em diregao ao eletrodo de carga oposta (onde esta fixado o substrato de espuma
de vidro), resultado em sua deposi¢ao na superficie do substrato [25].

A técnica sol-gel € bem conhecida para depositar revestimentos
inorganicos a partir de precursores organicos e consiste em mergulhar a espuma
de vidro em um suspensao contendo o material desejado [22]. Contudo, ambas
as técnicas, sol-gel e EPD, permitem apenas a deposi¢gao no material nos poros
presentes na superficie externa da espuma, dificultando a penetragcéo nos poros
internos.

A atividade de irradiacéo de ultrassom afeta as mudancgas quimicas e tem
se mostrado como um método eficaz para sintese de materiais [26], bem quanto
a deposicao de varias nanoparticulas diferentes em uma variedade de substratos
[23,27-30]. O método de deposicio por irradiacdo de ultrassom ocorre devido
ao fendbmeno de cavitagdo. Em resumo, quando o meio contém o material
desejado, a irradiagao de ultrassom proporciona a formagéo, crescimento e
colapso implosivo de bolhas na solugédo, sendo que esses colapsos permitem
um choque das particulas em alta velocidade na superficie da espuma e permite,
assim, a interagao das particulas [29].

Lee et al. [21] e Alfaro et al. [23] realizaram a deposicao de
nanocompoésitos de Ag-TiO2 em tiras de espumas de vidro via sonoquimica. Os
autores avaliaram alguns parametros para determinar as melhores condi¢des de
deposigao. Os resultados indicaram que varias particulas de Ag-TiO2 foram
observadas ligadas a superficie da espuma, indicando a eficacia da técnica e,
conforme a variagdo dos parametros, descobriram que a quantidade de
compostos depositados aumentou. Portanto, realizar um estudo de deposicao
de Ag20 em superficie de espumas de vidro via sonoquimica, bem como avaliar

as melhores condi¢des de deposicao, pode ser considerado viavel.

3.3. Sonoquimica

A sonoquimica estuda o efeito de ondas ultrassdnicas sobre sistemas
quimicos. O ultrassom é uma forma de energia que pode ser transmitida a
qualquer tipo de meio fisico, gerando grande quantidade de bolhas. Os efeitos

causados pelos ultrassons podem ser atribuidos a trés fendbmenos diferentes:



12
Fundamentagdo Tedrica Souza, A.C.D.

rapido movimento de fluido causado pela variagao da pressao sénica, que sujeita
o liquido a periodos de compressao e rarefacdo; a cavitagdo e o transporte
acustico devido & existéncia de uma grande quantidade de energia vibracional
num pequeno volume [31,32].

Na cavitagcéo ocorre a interagdo de uma energia mecanica com fluidos, por
meio de ondas de compressdo e expansdo, ocasionando a produgado de
microbolhas. As ondas ultrassbnicas se propagam através de um liquido em
ciclos alternados. Durante a etapa de expansao, caso a onda acustica tenha
pressao suficientemente alta, € possivel que as mesmas vengam as forcas
intermoleculares em determinado ponto, criando uma cavidade e permitindo a
difusdo dos gases e vapores presentes no liquido. Na etapa de compresséo os
gases e vapores nao retornam completamente para o liquido, ocasionando o
aumento do tamanho da cavidade durante os ciclos de compressao e expansao
até que se atinja um didametro critico, entrando em violento colapso. O colapso
das bolhas provoca a liberagdo de uma grande quantidade de energia,
ocasionando o aumento das temperaturas locais (5200 K) e altas pressdes [32—
34].

3.4. Oxido de prata (Ag20)

A interagdo da prata com o oxigénio permite a formacao de fases mais
estaveis (Ag20 e AgO) e menos estaveis (AgsO4, AgsO3 e Ag203) [11,35,36].
Estes Oxidos apresentam uma variedade de propriedades, tais como
eletroquimicas, fisico-quimicas, Opticas e eletrénicas, devido a diferentes
estruturas cristalinas [35]. Devido a isto, os 6xidos de prata tém sido amplamente
estudados devido a sua série de aplicagbes importantes, sendo o Ag20 e AgO
utilizados em tecnologias de bateria [37,38] e aplicagbes antibacterianas
[13,14,39—41]. O Ag20 também é usado em tecnologias de sensores [42,43],
memorias Opticas [34,44], catalise organica [45], oxidagdo de aldeidos por
oxigénio molecular [11] e em fotografia (como eletrodo) [46]. Os 6xidos AgsOa,
Ag403 e Ag20s3 tiveram menos atencao na literatura quando comparados aos
demais, provavelmente devido a fraca estabilidade.

Devido a eficacia antimicrobiana contra uma grande variedade de

bactérias, virus e outros microrganismos eucariéticos o 6xido de prata (Ag20)
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tem atraido a atengdo de pesquisadores [14]. O mecanismo de penetragédo do
Ag20 nao foi claramente compreendido. No entanto, acredita-se que ao penetrar
nas bactérias, o oxido interage fortemente com moléculas que apresentam
grupos de enxofre e fosforo em sua estrutura, tal como o DNA, que perde sua
capacidade de replicagao. Outra razao € a liberagédo de prata metélica e grupos
ionicos Ag* que promovem a formagao de perdxido de hidrogénio e outros
radicais livres, tornando as enzimas bacterianas inativas, causando a morte
celular [14].

Apesar das varias aplicacbes do oxido de prata, pouca atengao se tem
cedido a metodologia que é utilizada na sintese. Os métodos mais aplicados sédo
o processamento sol-gel [47] e o método dos precursores poliméricos (Pechini)
[48]. No entanto, esses métodos, apesar de apresentarem baixo custo, séo
considerados lentos e utilizam altas temperaturas [49,50]. Outros métodos foram
desenvolvidos com o intuito de suprimir tais desvantagens, entre eles podemos
destacar a sonoquimica, sendo esta metodologia utilizada na obtengéo do éxido
de prata nesse trabalho [51].

3.5. Planejamento fatorial completo

Planejamentos fatoriais completos ou fracionarios consistem na variagao
de fatores simultaneamente a um limitado numero de niveis (normalmente dois)
para cada variavel. Esses planejamentos apresentam grande importancia no
inicio de um estudo experimental, pois permitem verificar as variaveis mais
significativas e quantificar suas interagdes, levando a uma grande economia de
experimentos e, consequentemente, de tempo e custos [52].

Inicialmente, na elaboragéo do planejamento fatorial completo, determina-
se a quantidade de combinacdes que serdo realizadas por meio da relacéo
estabelecida pela quantidade de niveis e fatores avaliados. A relagdo mais
aplicada é 2", onde n é o numero de fatores avaliados e o numero 2 indica os
niveis para cada fator, um maximo (+1, valor codificado) e um minimo (-1, valor

codificado). O valor codificado para os niveis +1 e —1 depende dos fatores a
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serem analisadas, ou seja, fica a critério do especialista para defini-la, conforme
as condicoes disponiveis para efetuar a analise [53,54].

Para realizagdo do planejamento fatorial completo, inicialmente, séo
selecionadas as variaveis a serem estudadas e os parametros dos diferentes
niveis. Em seguida, séo realizados os experimentos, com repeticdes, de acordo
com as combinacdes dos niveis selecionados [54]. Os dados obtidos a partir das
respostas meédias sdo aplicados na matriz de contraste e os efeitos da coluna
sao dados por calculos estatisticos. Para a aplicacado e interpretagdes dos
resultados, existem diversos softwares disponiveis gratuitamente na internet que
realizam estas tarefas. Entre estes, citam-se Octave, R [55], planilhas eletronicas
[56], além de videos didaticos e livros demostrando os processos quimiométricos
envolvidos [57,58]. O planejamento apresenta uma série de vantagens, tais
como a realizacdo de poucos experimentos com resultados mais eficientes em
termos de efeitos e interacbes envolvidas, reducdo de custos relacionada e
reducao de ensaios, obtencéo das variaveis mais significantes no processo e um
grau de confiabilidade estatistica, principalmente, para analises quantitativas
[54].

3.6. Superficie de resposta

A metodologia de superficie de resposta equivale a um conjunto de técnicas
estatisticas e matematicas para desenvolvimento, melhora e otimizagdo de
processos [59]. Consiste na variagdo simultdnea de varios fatores (variaveis
independentes), previamente selecionados por sua influéncia nas propriedades
do processo (variaveis dependentes ou respostas). Estes fatores sé&o
selecionados e aplicados em uma metodologia de resposta, com o objetivo de
obter a sensibilidade da variavel em alguns pontos de maxima influéncia [60].
Para obtencao da superficie resposta sao necessarios o uso de softwares, sendo
que nesse trabalho utilizou-se o STATISTIC [61].
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4. PARTE EXPERIMENTAL

4.1. Sintese do Ag20

O 6xido de prata foi obtido através da reacao de precipitagao quimica. Os
parametros utilizados para sintese foram determinados a partir de trabalhos
realizados anteriormente pelo grupo de pesquisa. Inicialmente preparou-se uma
solugdo de sulfato de prata (Ag2SOa4) 0,1 mol.L-', onde, 31,18 gramas foram
diluidos em 1000 mL de agua destilada e £100 mL de acido nitrico (68-71%) em
um sistema com aquecimento e agitagédo. O acido nitrico foi adicionado a solugao
até atingir pH 1 e, assim, aumentar a solubilidade do sal em agua. Em seguida,
uma aliquota de 40 mL da solucdo 0,1 mol.L"' de prata foi transferida para um
béquer de 500 mL e adicionou-se cerca de 370 mL de hidroxido de sédio (NaOH)
0,1 mol.L-! para ajuste de pH da solugdo em 13-14, resultando assim em um
precipitado marrom, caracteristico do hidréxido de prata (AgOH).

Ap0s ajuste do pH a solugao contendo o precipitado de hidréxido de prata
(AgOH) foi submetido ao banho ultrassénico com agitagdo mecanica por 45
minutos. O precipitado obtido passou por um processo de lavagem com etanol e
agua destilada com a finalidade de remover as substancias contaminantes. O
produto final foi coletado e seco em estufa a 80 °C durante 24 horas e

submetidos a caracterizagado por DRX, para determinar a fase obtida.

4.2. Deposicao sonoquimica em superficie de espuma de vidro

A espuma de vidro foi fornecida pela Universidade Estadual de Ponta
Grossa, sintetizada e caracterizada conforme descrito por Bento et al. [62]. Antes
da deposicado as espumas de vidro foram pré-tratados lavando-as com etanol
(76%) na presenca da frequéncia de ultrassom por 2 horas, a fim de remover
qualquer impureza, e secas em estufa a 80 °C por 24 horas. Entao, foi preparado
em um béquer de 100 mL, uma suspensao contendo 30,0 mL etanol (76%) e
0,05 g de Ag20. As espumas, com aproximadamente 0,3 cm de altura e 1 cm de
comprimento, foram imersas na suspensao e revestidas através do processo
sonoquimico com agitagcdo mecénica proveniente de uma gitador montado pelo
grupo de pesquisa. Com o objetivo de estudar se realmente houve a deposi¢céo

e se as condig¢des de agitagcao, temperatura e radiagao de ultrassom interferem
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no processo, diferentes condi¢des foram realizadas, sendo estas observadas na
Tabela 1.

Tabela 1 - Combinagdes das variaveis estudadas na deposicdo do 6xido de prata.

Amostras Ultrassom / min Agitagao / min Temperatura / °C
A-30 - 30 25
AT-30 - 30 55
AU-30 30 30 25
TU-30 30 - 55
ATU-30 30 30 55

Apoés deposicao, as espumas foram secas em estufa a 80 °C por 24 horas.
Em seguida, foram retiradas e lavadas com agua destilada e colocadas
novamente em estufa para secar durante 48 horas em temperatura de 100 °C.
As amostras obtidas foram encaminhadas para as caracterizagdes, conforme

descrito a seguir.

4.3. Caracterizagoes das espumas

As espumas com a deposi¢ao foram caracterizadas por difracdo de raios
X (DRX) com a finalidade de obter as fases cristalinas das amostras de espumas
de vidro apo6s a deposicao.

A composigao quimica do material obtido e a quantidade dos elementos
contidos nas amostras produzidas neste trabalho foram verificadas pelas
técnicas de microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X
(EDS) e fluorescéncia de raios X (FRX). Ja a microscopia eletrénica de varredura
por emissao de campo (FEG-MEV) foi utilizada para obtengdo de imagens de
alta resolugdo da superficie de amostras com a finalidade de verificar a

homogeneidade da deposi¢céo do Ag20 pela matriz de espuma de vidro.

4.4. Planejamento fatorial completo

Com o propésito de otimizar o tempo de analise dos parametros mais

adequados para a deposigao foi utilizado o planejamento fatorial 23, estudando,
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em duplicata, as seguintes variaveis: agitagao, ultrassom, massa e temperatura.

As combinacdes das variaveis podem ser observadas na Tabela 2.

Tabela 2 - Combinacgdes utilizadas no planejamento fatorial.

Fatores Niveis
Baixo (-) Alto (+)
Ultrassom-Agitagao (UA e A) / min 5 30
Temperatura (T)/ °C 25 55
Massa de Ag20 (M) / g 0,01 0,05
Ensaio Parametros e variacbes Ensaio Parametros e variacbes
UA T M A T M
U1 -1 -1 -1 A1 -1 -1 -1
U2 -1 -1 1 A2 -1 -1 1
U3 -1 1 -1 A3 -1 1 -1
u4 -1 1 1 A4 -1 1 1
us 1 -1 -1 A5 1 -1 -1
U6 1 -1 1 A6 1 -1 1
u7 1 1 -1 A7 1 1 -1
us 1 1 1 A8 1 1 1

Os valores das porcentagens da composigdo quimica da espuma
depositada obtidas por analise da fluorescéncia de raios X (FRX) foram tratados
nas planilhas eletronicas Microsoft Excel 2003 [56] para interpretacdo dos
projetos da experiéncia [56,63]. A analise do planejamento fatorial foi
interpretada pelo Grafico de Probabilidade Normal [56] e a verificacdo das
melhores condi¢cdes de deposicdo foi realizada pelo estudo do método de

superficie de resposta.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Caracterizacao do Ag20

A amostra de 6xido de prata utilizada para a deposi¢ao foi submetida a
caracterizagao para avaliar se houve a formacao do 6xido. Para caracterizagao,
realizou-se a analise por difragao de raios X (DRX) e o difratograma obtido como
resultado é apresentado a seguir, na Figura 1.

Figura 1 - Difratograma de raios X padrao de 6xido de prata (Ag20).
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Ao analisar os difratogramas, percebe-se que o0s picos da amostra em que
0 oOxido de prata foi preparado com banho ultrassénico e agitagdo mecanica por
45 minutos correspondem ao mesmo da carta padrao (PDF 41-1104),

confirmando, assim, a formacgao do oxido de prata.

5.2. Caracterizacao do Ag20 recuperado

Apés realizagdo da deposicao, a suspensao contendo alcool 76% e o
Ag20 foi ao processo de secagem do solvente em estufa a 80 °C por 24, para
realizar a recuperacao do 6xido e verificar a possibilidade de reutilizagao do po.

Esta reutilizagdo permitiria maior economia durante a deposigao. Para verificar
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se houve alteragdo na estrutura cristalina, realizou-se analise por difracao de

raios X (DRX) e o difratograma obtido como resultado é apresentado a seguir,

na Figura 2.

Figura 2 - Difratograma de raios X da amostra de éxido de prata (Ag-0) recuperado.
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Analisando a Fugura 2, nota-se que os picos da amostra de Ag20
recuperados condizem com os picos do difratograma da carta padrao (PDF 41-
1104), confirmando, assim, a reutilizagao do 6xido de prata recuperado, uma vez

que sua estrutura cristalina nao foi alterada.

Para avaliar se houve variagdes na morfologia dos 6xidos recuperados e
0 sem recuperagao, realizou-se a microscopia eletrbnica de varredura por
emissao de campo (FEG-MEV). Na Figura 3, € apresentado o mapeamento do
Ag20 sem recuperagao, bem como a distribuicdo de tamanho representado pelo
histograma. E possivel ver detalhes da morfologia das particulas, indicando que
estas apresentam, relativamente, um formato esférico e homogéneo. Com

relagdo ao tamanho nota-se particulas com tamanho em média de 190,8 nm.
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Figura 3 — Imagens do MEV com diferentes magnificacdes da superficie do Ag.O sem
recuperacao, bem como o histograma indicando o tamanho médio das particulas.
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Na Figura 4, é apresentado o mapeamento realizado do Ag20 com

recuperacao, bem como a distribuicdo de tamanho

representado pelo

histograma. Nota-se a heterogeneidade, indicando que houve aumento do

tamanho de algumas particulas, sendo observado que as particulas menores

apresentaram o tamanho médio de 197,6 nm, pouca variagdo quando

comparado ao histograma das amostras de Ag20 sem recuperacao, Figura 2, e

as particulas maiores apresentaram tamanho médio de 874,4 nm.

Figura 4 — Imagem do MEV da superficie do 6xido de prata recuperado, bem como os
histogramas com o tamanho médio das particulas maiores € menores.
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O aumento no tamanho das particulas esta relacionado com pouca
solubilidade do Ag20. Durante a radiagao ultrassénica, as particulas do Ag20
sofrem inUmeras colisdes, envolvendo simultaneamente milhares de particulas.
Tais colisbes produzem agrupamentos momentaneos com certo grau de
coordenacao. Dependendo do raio do tal agrupamento este pode se redissolver
e vir a evoluir em novas particulas [64]. Assim, analisando este resultado, pode-
se verificar que n&o seria possivel a reutilizagdo do Ag20, uma vez que houve

modifica¢gdes na morfologia.

5.3. Caracterizacao das amostras de espuma de vidro apés o
procedimento de deposig¢ao
Apos submeter a espuma de vidro ao processo de deposicao, verificou-se
que a mesma apresentou alteracdo em sua coloracido inicial, conforme
apresentado na Figura 5. A mudanga de cor indica que houve deposi¢cao das

particulas de Ag20 na superficie da espuma.

Figura 5 - Imagem da espuma de vidro antes da deposigdo (esquerda) e apos
deposicao (direita).

5.3.1. Difragao de raio X

As espumas de vidro obtidas, apds deposicao, foram caracterizadas por
difracdo de raios X com o objetivo de determinar a presenca do Ag20 na
superficie da espuma, sendo esta caracterizagdo um indicativo que houve
deposigao do 6xido. Na Figura 6 é apresentado os difratogramas obtidos das
amostras submetidas ao banho ultrassénico (ATU-30, TU-30 e AU-30) e das

amostras depositadas no sistema de agitagdo mecanica (A-30 e AT-30).
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Figura 6 - Difratograma de raios X das espumas de vidro apds deposi¢ao de Ag-0.
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Os picos observados nas amostras apds deposi¢cdo coincidem com os a
carta padrao da prata metalica (PDF 65-2871). Logo, os resultados nao indicam
a presenca do Ag20 na superficie da espuma. Este fato pode estar relacionado
a temperatura utilizada no processo de secagem da espuma depositada, sendo
utilizado 80 °C por 24 horas e, em seguida, 100 °C durante 48 horas. O 6xido de
prata, quando submetido a temperaturas acima de 60 °C sofre reducao,
formando particulas de prata metalica [65]. No entanto, vale destacar, que o
meétodo proposto nesse trabalho apresentou eficiéncia na deposi¢cédo do éxido de
prata, uma vez que a prata metalica presente na superficie da espuma provem

do 6xido.
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5.3.2. Fluorescéncia de raio X

Os resultados das analises quantitativas por fluorescéncia de raios X sédo
apresentados na Tabela 3 e ilustram as diferentes substancias e suas

respectivas porcentagens presentes na composigao das espumas.

Tabela 3 - Resultado das analises da composigcdo quimica das espumas de vidro
obtidas pela técnica de FRX apds deposicao de 6xido de prata.

Elementos / %

Amostras
Si Ca Ag DE*

Espuma pura 65,62 25,26 0,002 9,028
A-30 69,71 24,93 0,085 5,125
AT-30 68,99 28,36 0,013 2,545
AU-30 69,73 27,66 0,199 2,315
TU-30 66,97 19,88 0,202 12,63
ATU-30 69,93 27,34 0,440 2,204

* DE: Demais elementos.

Analisando a Tabela 3, pode-se perceber que todas as amostras
apresentaram o aumento da porcentagem de prata em sua composi¢ao quando
compara com a espuma pura, confirmando, assim, a deposi¢ao do Ag20.

Observando os percentuais, € possivel verificar que as amostras sem
banho ultrassonico (AT-30 e A-30) apresentaram valores inferiores de
porcentagem de prata quando comparadas as amostras que foram assistidas
com banho ultrassénico (AU-30, TU-30 e ATU-30). Estes resultados indicam que
a irradiagao de ultrassom aumenta a quantidade de 6xido depositado. Durante o
processo de irradiacdo de ultrassom, ocorre o fenbmeno de cavitagdo que
proporciona a formagao, crescimento e o colapso implosivo de bolhas na
solugao, favorecendo uma maior quantidade de choques das particulas de Ag20
na superficie da espuma e permite, assim, a deposig¢ao destas [29].

Entre as amostras que foram assistidas com banho ultrassénico (AU-30,
TU-30 e ATU-30) nota-se que a ATU-30 apresentou a maior porcentagem de

particulas de prata. Tal resultado pode indicar que a combinagao dos parametros
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agitacéo e banho ultrassénico por 30 minutos sob temperatura de 55 °C pode

ser mais eficaz para realizar a deposi¢ao na superficie da espuma.

5.3.3. Microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X

A microanalise quimica e a morfologia da superficie das espumas com a
deposigao foram obtidas por microscopia eletrénica de varredura por emissao de
campo e os resultados serdo apresentadas a seguir. Na Tabela 4 é exposto a
porcentagem dos elementos presentes nas superficies internas e externas das
amostras analisadas, sendo que a parte interna foi analisada por meio da ruptura

da espuma com a deposigao.

Tabela 4 - Resultado das analises da composi¢do quimica das espumas de vidro
obtidas pela técnica de EDS apds deposicéo de 6xido de prata.

Elementos (%)

Amostras Externo Interno
Si Ca Ag DE’ Si Ca Ag DE’
A-30 346 85 16 553 37,1 93 - 53,6
AT-30 242 48 - 71 271 56 - 67,3
AU-30 22,3 4,7 56 674 216 45 1,4 73,9
TU-30 239 48 11,1 60,2 28,2 51 356 632

ATU-30 255 50 2,7 66,8 248 48 0,7 697

* DE: Demais elementos.

Conforme os resultados indicados na Tabela 4, pode-se verificar que as
amostras que nao tiveram o banho ultrassonico (A-30 e AT-30) ndo indicaram a
presenca de prata na superficie interna das espumas, sendo que apenas a
amostra A-30 obteve particulas em sua superficie externa. Comparando as
amostras que apresentaram particulas de prata em ambas as superficies
analisadas, verifica-se que a amostra TU-30 mostrou o melhor resultado.

Na Figura 7 observa-se os mapas de composi¢ao quimica obtido por EDS
da parte externa da amostra A-30. A imagem é construida analisando a energia
liberada da emissao Si, Ag, O e Ca, indicando a distribuicdo destes elementos
sobre a area demarcada na micrografia. E possivel observar a presenca de

particulas de prata em destaque na cor roxa, localizada em regides que
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ocorreram as deposic¢oes. Os destaques dos elementos Si, na cor azul, O, na cor
vermelha, e o Ca, na cor verde, indicam a composi¢ao quimica da espuma de
vidro.

O mapeamento da composi¢ao quimica foi realizado nas regides externas
e internas em todas as amostras de espumas depositadas, sendo possivel

observar todos os resultados na imagem no Apéndices A e B.

Figura 7 - Imagem por FEG-MEV e mapeamento pode EDS dos elementos Ag, O, Ca
e Si da regiao externa da superficie da amostra A-30.

Na Figura 8 apresenta-se os mapeamentos das regides externas e

internas das espumas depositadas das amostras A-30 e ATU-30. Em destaque,
na cor roxa, observa-se as areas que indicaram a presencga de Ag. Nota-se que
a amostra ATU-30 apresentou particulas de Ag nas regides externas e internas,
como também é observado nas amostras TU-30 e AU-30 (Apéndice C). No
entanto, as amostras depositadas A-30 e AT-30 (Apéndice C) apresentaram a

presenca de prata somente na regiao externa.
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Figura 8 - Imagem por FEG-MEYV das regides (a) externa e (b) interna da amostra A-30
e regides (c) externa e (d) interna da amostra ATU-30.

Avaliando os resultados obtidos na microanalise quimica por niveis de
energia dispersiva de raios X, pode-se definir que o método proposto, via
sonoquimica, permitiu que as particulas de prata fossem depositadas de forma
mais homogénea, uma vez que foi verificado a presenca de prata nas superficies
interna e externa apenas nas amostras preparadas em ultrassom. Portanto, o
meétodo de deposicdo vi ultrassom apresenta papel fundamental para ampliar as
areas de aplicacéo e aperfeicoamento das espumas de vidro, atribuido, assim,

maior valor comercial ao produto final.

5.4. Otimizagao do método de deposicao

Com o planejamento fatorial e a superficie de resposta é possivel verificar
os fatores que apresentam maior interferéncia na deposicdo na superficie da
espuma e, assim, determinar as melhores condi¢des de tempo de ultrassom,
massa de Oxido de prata e temperatura para obter melhor eficiéncia na
deposig¢ao. Logo, aplicando os métodos estatisticos (planejamento fatorial e
superficie resposta) é possivel otimizar o método de deposigéo, ocasionando a
diminuicao dos custos e tempo da pesquisa.
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Os parametros: massa, ultrassonificagdo e temperatura, podem
influenciar de forma decisiva na deposi¢cao em superficie de espumas de vidro
[21,23]. Desta forma, estes parametros foram estudados visando sempre a maior
quantidade de composto depositado, com objetivo de reduzir o custo de
producado. Para tal, uma forma rapida e menos dispendiosa foi a analise do
planejamento fatorial 23 (descrito na segdo 4.4.), avaliando a quantidade de éxido
de prata depositado. Os resultados obtidos foram interpretados pelo Grafico de
Probabilidade Normal [56].

A andlise do Grafico de Probabilidade Normal, Figura 9a, indicou que as
interacdes AT, ATM e MT nao foram significativas, uma vez que sao observados
na regido de efeitos negativos. No entanto, os efeitos individuais M, A, T e a
interacdo temperatura-massa (TM) apresentaram resultados significativos,
observados na regido de efeitos positivos. De acordo com a Figura 9a, observa-
se também que o parametro individual massa (M) é o ponto com o maior valor
positivo, indicando que este parametro é o mais significativo quando comparado
com os demais.

Na Figura 9b, indicou que as interagcbes UAMT, UA e UAT nao foram
significativas por estarem presentes na regido de efeitos negativos. Ja as
interacbes UAM e MT e os efeitos individuais M e T apresentaram valores
significativos. Contudo, ao comparar as Figuras 9a e 9b, considerando os valores
mais distantes de 0, nota-se que o pardmetro massa (M) e temperatura (T), em
ambas as figuras, foram os efeitos que apresentaram maiores valores de efeito
na deposigao do 6xido de prata.

Os resultados do planejamento fatorial indicam que os efeitos avaliados
individualmente foram mais significativos e que nenhuma interagdo apresentou
resultados satisfatorio. Isso indica ao realizar uma analise das melhores
condigdes deve-se considerar os efeitos individualmente, sendo que o ultrassom
e a agitacdo apresentam valores significativos indicando que esse efeito nao
apresenta interferéncia na deposicdo das particulas de 6xido de prata. No
entanto, cabe salientar, que em resultados apresentados anteriormente, foi
demostrado que apenas as amostras submetidas ao banho ultrassénico
apresentaram maio homogeneidade na deposi¢ao, sendo possivel encontrar

particulas do 6xido nas regides internas e externas.
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Figura 9- Grafico de probabilidade normal mostrando os efeitos dos parametros sendo
mostrado em a) Efeitos da agitagdo e em b) Efeitos da sonoquimica. Dados: massa (M);
temperatura (T); agitagcao (A) e ultrassom-agitagao (UA).
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Apo6s avaliar os efeitos que mais interferem na deposigao, foi realizado a
analise da superficie de resposta, com o intuito de determinar as melhores
condicdes de deposi¢do. Para analise da superficie resposta, foram utilizados os
resultados das porcentagens de prata obtidos na fluorescéncia de raio X.

O tempo de ultrassom apresentou efeitos positivos em relagdo a
progressédo de seus valores quando relacionados aos efeitos da temperatura,
Figura 8B, sendo que as maiores porcentagens de prata depositadas foram em
temperaturas acima de 50 °C. No entanto, ao comparar os efeitos do ultrassom
com a massa de Ag20 utilizado na suspensdo, notou-se que a variavel
apresentou efeitos negativos, indicado nas regides onde houve diminui¢cao da
porcentagem de Ag, Figura 10A.

Nota-se que aumento da massa de Ag20 favorece a melhor resposta em
porcentagem de Ag depositada de forma simplificativa quando comparada aos
efeitos do ultrassom, Figura 10A. No entanto, observa-se que o aumento de
massa pouco afeta quando comparada ao aumento progressivo de temperatura,
Figura 10C, uma vez que o aumento da massa pouco interfere quando aplicada
temperaturas acima de 50 °C. Logo, é possivel diminuir a quantidade de massa
de Ag20, sem diminuir o rendimento de deposi¢c&o, ao submeter o sistema em
temperaturas acima de 50 °C. A diminuigcdo da massa leva a economia de custo
no processo de produgao da espuma depositada.

Os efeitos da temperatura foram os mais significativos para obter uma
maior porcentagem de Ag depositadas, pois tanto na interagdo com o tempo de

ultrassom, Figura 10B, como com a massa de Ag20, Figura 10C, os melhores
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resultados foram observados conforme houve aumento da temperatura. No

entanto, vale destacar que esse fato interfere diretamente na obtencdo do
produto final. Temperaturas acima de 60 °C levam a redugédo do Ag20 em prata
metalica [65]. Logo, pode-se afirmar que as melhores condi¢cdes para obtencao
de resultados satisfatorios na deposicdo € submeter o sistema a temperatura
entre 50 a 59 °C e com massa de Ag20 de 0,04 g. O tempo de ultrassom pouco
interfere na deposi¢cdo. No entanto, deve-se considerar o tempo de 20 a 30

minutos para permitir que as particulas consigam adentrar no interior das
espumas.

Figura 10 - Superficie de resposta avaliada em fluorescéncia / % para em relagdes de
ultrassom vs massa (A), ultrassom vs temperatura (B) e massa vs temperatura (C).
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6. CONCLUSOES

Os estudos realizados neste trabalho demostram que o banho
ultrassdénico favoreceu a deposi¢ao do Ag20 na superficie das espumas de vidro.
Analisando os resultados da difragao de raio X, notou a presenca de particulas
de prata na superficie, sendo este fato um indicativo que houve a deposicgao,
uma vez que as particulas de pratas sdo provenientes do Ag20. Logo, é
necessario que reduza a temperatura de secagem para que se possa realizar a
deposig¢ao do Ag20. No entanto, apesar de nao constar a presenga do 6xido na
superficie da espuma, a presenca de prata na superficie indica a eficiéncia da
metodologia proposta.

O estudo relacionado a recuperacéo do Ag20, para reaproveitamento nas
deposigdes, indicou que 0 uso ndo seria possivel, uma vez que ouve aumento
do tamanho das particulas. Este aumento do tamanho pode interferir no
processo de deposi¢cdo, bem como promover a modificagcdo das propriedades
das particulas.

De acordo com os resultados observados na fluorescéncia de raio X, a
amostra aplicada os parametros de agitagao e banho ultrassénico por 30 minutos
sob temperatura de 55 °C apresentou melhor resultado de deposicao, devido a
maior quantidade de prata na superficie da espuma. Avaliando os resultados da
microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X, verificou-se que
0 método sonoquimico permitiu a deposigao de particulas do Ag20 nas regides
interna e externa das amostras de espuma, indicando a relevancia da utilizagao
de tal método.

No planejamento fatorial observou-se que os paradmetros que
apresentaram maior influéncia nas condi¢cdes de deposicao foram a temperatura
e a massa de Ag20 contida na suspensdo. As melhores condigbes para
deposicdo, de acordo com analise da superficie resposta, foram o uso da
temperatura entre 50 a 59 °C, com massa de Ag20 acima de 0,04 g e tempo de
ultrassom entre 20 a 30 minutos. Estes resultados atendem ao objetivo do
trabalho e indicam a eficiéncia da metodologia proposta. Com aplicagdo desta
metodologia é possivel atribuir novas propriedades as espumas de vidro,

ampliando suas aplicagdes e atribuindo maior custo ao produto final.
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APENDICE A - Imagem por FEG-MEV e mapeamento por EDS dos
elementos Ag, O, Ca, C e Si da regido interna da superficie das amostras
(a) A-30, (b) AT-30, (c) AU-30, (d) TU-30 e (e) ATU-30.
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APENDICE B - Imagem por FEG-MEV e mapeamento por EDS dos elementos
Ag, O, Ca, C e Si da regiao externa da superficie das amostras
(a) A-30, (b) AT-30, (c) AU-30, (d) TU-30 e (e) ATU-30.

e 0.4
Z 485 0
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APENDICE C - Imagem por FEG-MEV das regides (a) externa e (b) interna da
amostra A-30, regides (c) externa e (d) interna da amostra AT-30, regides (e) externa
e (f) interna da amostra AU-30, regides (g) externa e (h) interna da amostra TU-30 e

regides (i) externa e (j) interna da amostra ATU-30.




