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Introducao |

O sulfeto de bismuto faz parte da familia de
compostos do tipo A,B3; formados por calcogénios e
metais que se destacam por suas propriedades
semicondutoras. Por ser um material cuja energia
de band gap esta em torno de 1,28 eV, o Bi,S; tem
sido estudado para aplicagao direta em dispositivos
fotovoltaicos, optoeletrbnicos e na produgéo
fotocatalitica de hidrogénio a partir da agua.

Com as perspectivas de aplicagdes para o Bi,S; tem
se buscado novos métodos de sintese, como a
utilizacdo de ultrassom, que ao ser irradiado no
sistema reacional gera fontes de calor localizadas,
de até 5000 °C, e uma pressao de 1000 atm em um
tempo de vida menor que um microssegundo.
Sendo assim, este trabalho teve como objetivo
avaliar os parametros do sistema de ultrassom,
através de planejamento experimental multivariado,
utilizado para sintese de Bi,Ss.

Resultados e Discussao |

Para sintetizar o Bi,S3 foram utilizados os reagentes
Bi(NO3);.5H,0 e Na,S,0; além de etilenoglicol
como solvente. Entéo foi realizado um planejamento
fatorial completo de dois niveis para avaliar a
influéncia dos seguintes fatores na eficiéncia da
sintese: (1) tempo de sonicagao (2) amplitude e (3)
ciclo das ondas ultrassOnicas. Portanto, o
planejamento  experimental contou com 8
tratamentos diferentes e utilizou-se 3 pontos
centrais, perfazendo um total de 11 experimentos. O
dominio experimental deste planejamento esta
mostrado na Tabela 1.

Destaca-se que a amplitude esta relacionada com a
poténcia das ondas ultrassOnicas, enquanto que o
ciclo diz respeito ao percentual de tempo em que o
sistema reacional € irradiado pelas mesmas.

Tabela 1. Parametros e dominio experimental do
planejamento fatorial 2°.

Fatores (-1) PC (+1)
Tempo (s) 120 180 240
Amplitude (%) 20 50 80
Ciclo (%) 20 50 80

PC = ponto central
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Como resposta para o planejamento experimental
foi utilizado o rendimento da reagdo, que nos 11
experimentos realizados variou de 0 a 91 %.
A partir do resultado dos experimentos foi construido
um grafico de pareto, que permite avaliar quais
fatores influenciam no rendimento da reagao.

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Rendimento (%)

2**(3-0) design; MS Pure Error=22,12
DV: Rendimento (%)
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(3)Ciclo (%) 16,6095

(1)Tempo(s) 7,318101

3920277

p=,05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 1. Grafico de pareto com os efeitos e
interagOes entre os fatores utilizados.

O grafico de pareto da Figura 1 mostra que o ciclo
das ondas ultrassbnicas foi a variavel mais
significativa, seguida pelo tempo de sonicagdo. A
amplitude das ondas ultrassbnicas nao foi
significativa, assim como as interagbes entre os
fatores. Portanto, apenas as variaveis tempo e ciclo
influenciam no rendimento da reagao, sendo que as
mesmas devem ser utilizadas nos valores mais altos
para se obter um maior rendimento.

Conclusoes |

A utilizacdo do planejamento experimental
multivariado permitiu verificar que apenas o tempo
de sonicacdo e o ciclo das ondas ultrassdnicas
influenciam no rendimento da sintese do Bi,S;.
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