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RESUMO - O presente trabalho teve como objetivo avaliar a capacidade adsortiva
do HDL-biocarvao para remocao de poluentes como cafeina, diclofenaco de sodio
e fenol. O composito foi sintetizado pelo método da co-precipitagdo tendo Mg e Al
como cations presentes nas lamelas, intercalados pelo anion cloreto. A partir dos
estudos de adsorcdo, observou-se que 0 compoOsito conseguiu adsorver o
diclofenaco de sddio, alcancando patamares de 66% de remocdo. Para a cafeina e
fenol o composito ndo apresentou afinidade de modo que ndo ocorreu remogdo. O
estudo cinético mostrou que o equilibrio de adsorcdo ocorreu em uma hora de
contato para o diclofenaco de s6dio com concentracdo de 30 mg/L.

1. INTRODUCAO

Diversos produtos quimicos sdo utilizados na sociedade moderna, produzidos
mundialmente em larga escala. Devido a essa producdo e utilizacdo, ocorre a geracdo de diversos
residuos, que sdo derivados diretamente das atividades industriais ou pelo consumo da sociedade.
Diante disso, diversos estudos demonstram uma preocupacdo relacionada aos impactos
ambientais causados pela presenca de novos compostos em &guas residuais, subterraneas e
superficiais (Silva e Collins, 2011). Os poluentes emergentes sdo compostos quimicos naturais
ou sintéticos que apresentam ameacas potenciais aos ecossistemas ambientais e a saide humana.
Apesar de sua presenca na natureza nao ser recente, esses poluentes tém se destacado nas Ultimas
décadas, devido ao desenvolvimento de tecnologias e métodos de deteccdo analiticas. Esses
contaminantes estdo presentes em uma grande variedade de produtos comerciais, tais como,
produtos farmacéuticos, inseticidas, aditivos alimentares entre outros (Barcel6, 2003).

Os farmacos, embora sejam encontrados em pequenas quantidades, vém causando
diversas preocupagdes devido a sua contribuigdo continua a0 meio ambiente. Alem disso, 0s
sistemas convencionais de tratamento ndo sdo eficientes na remocdo desses poluentes. O
diclofenaco de sdédio € um anti-inflamatorio ndo esteroidal sintético (AINE), esta entre os
medicamentos mais prescritos no mundo devido ao seu uso em tratamentos medicinais, como
analgesico, antiartritico e antirreumatico (Zhang et al., 2011). Ja a cafeina € um ingrediente
muito utilizado em medicamentos, frequentemente combinado com outros medicamentos como
analgesicos e anti-histaminicos (International, 1991). O fenol é um dos poluentes organicos
mais perigosos presentes nas aguas residuais devido a sua alta toxidade. Sua presenga ocorre
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por diversas atividades industriais como mineracdo, refino de petréleo e producdo farmacéutica
(Mohammadi et al., 2014).

Varios métodos séo propostos para remocao de poluentes organicos e inorganicos, incluido
0 processo de adsorcdo. Pois € um processo eficiente, com baixo consumo energético e sem a
adicdo de subprodutos indesejaveis (Wang et al., 2015). A adsor¢do empregando biocarvGes tem
se mostrado como uma alternativa devido ele ser proveniente de uma fonte renovavel, além de
transformar a biomassa em um produto com maior valor agregado (Mohan et al. 2006). A
utilizacdo de hidroxidos duplos lamelares (HDLs) suportados em biocarvdes tem aumentado a
eficiéncia no processo de adsorcéo para a remocao de poluentes (Zhang et al. 2014). Desse modo,
este trabalho tem como objetivo sintetizar compdsitos de HDL-biocarvéo a fim de valida-los
como adsorventes no tratamento de agua contaminada com efluentes como a cafeina,
diclofenaco de sddio e fenol.

2. METODOLOGIA

O biocarvao foi produzido realizando a pirélise do endocarpo de ouricuri utilizando um
forno tubular aquecido por resisténcias, com sistema de resfriamento, controlador de
temperatura e taxa de aquecimento. O processo foi realizado a vacuo com o tempo de residéncia
de 120 min, temperatura final de 400°C e taxa de aquecimento de 10°C/min. O biocarvéo obtido
foi padronizado para a granulometria de 28 a 65 mesh. A sintese do composito foi realizada
pelo método de co-precipitacdo com uma propor¢do de 2:1 de magnésio e aluminio. Foram
pesados 18,19 de cloreto de aluminio e 30,49 de cloreto de magnésio e adicionado 120mL de
agua deionizada. Os reagentes foram mantidos sob agitacdo por 30 minutos para completa
dissolugdo dos componentes. Foi adicionado a solucdo 5g de biocarvdo e iniciou-se o
gotejamento com solucdo de hidroxido de sédio 3mol/L até alcancar o pH 10. O ajuste do pH
foi realizado em duas horas e a mistura permaneceu sob agitagdo por mais duas horas.
Posteriormente, a solucdo foi centrifugada por cinco minutos a 3000rpm, a fase liquida foi
retirada e a fase sélida foi lavada com agua deionizada até o pH da agua ficar em torno de 7.
Por fim, o material foi depositado em placas de petri, seguindo para a estufa, onde permanece
por 18 horas a 60°C. O composito HDL-Biocarvéo foi triturado e padronizado para o tamanho
de particula na faixa entre 0,208 e 0,589 mm.

As solucgdes estoque de cafeina, diclofenaco de sodio e fenol foram preparadas com
concentragdo de 1000mg/L utilizando agua deionizada (18,2MQ). Para determinagdo do
comprimento de onda, registrou-se um espectro de absorcdo na faixa de 220 a 320nm para as
solucdes foram diluidas nas concentracfes de 5, 10, 20, 30 e 50mg/L. A curva analitica foi
construida medido no comprimento de onda maximo as solugdes com concentragdes
conhecidas de cafeina, diclofenaco de sddio e fenol.

Para avaliar a aplicabilidade do adsorvente na remocao dos adsorbatos, foi realizado um
teste de afinidade. O teste de afinidade foi conduzido em duplicata dispondo 0,19 de adsorvente
em erlenmeyer junto com uma solugdo de 25mL de adsorbato a 30ppm. As amostras foram
dispostas em agitador orbital sob rotagdo de 140 rpm, temperatura de 30°C por um tempo de 24
horas. Em seguida, foi realizada a leitura das absorbancias das amostras num espectrofotometro
com comprimento de onda correspondente a solucdo obtida previamente através de dados
experimentais. A quantidade adsorvida foi calculada de acordo com a Equacdes (1).
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onde gt é a quantidade adsorvida (mg/g) em um tempo t, Cs € a concentracdo final, Co a
concentragéo inicial, m massa do adsorvente e V 0 volume do adsorbato.

Para o estudo da cinética de adsor¢édo, foram utilizados os mesmos parametros, contudo
variou-se o tempo em 5, 10, 15, 30, 60, 120 e 240 minutos. Os dados obtidos foram ajustados
para os modelos matematicos de pseudo-primeira ordem (Equacéo 2) e pseudo-segunda ordem
(Equacdo 3) de modo a descrever o comportamento da cinética de adsorcao (Lagergren, 1898;
Ho, 2000).

dt = qe[1 — exp(—ky * )] (2)
kzqgt
qc = Tkt 3)

onde (e é quantidade adsorvida (mg/g) no equilibrio, ki1 é a constante de velocidade de pseudo
primeira ordem (min) e k; é a constante de velocidade de pseudo segunda ordem (g/mg.min).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

O HDL-Biocarvdo sintetizado pode ser visto na Figuras 1, em que aparece,
respectivamente, o compaosito antes da secagem e o compdsito apos a secagem.

Figura 1 — Composito HDL-Biocarvao antes da secagem (a) e apds a secagem (b)

_— |

Para verificar a composicdo do material sintetizado, foi realizado a técnica de EDX. De
modo a quantificar os elementos presentes na amostra por fluorescéncia de raios X por energia
dispersiva. A analise consiste na excitacdo dos elementos que constituem a amostra, assim
emitem linhas espectrais com energia caracteristica do elemento e cuja a intensidade esta
relacionada com a concentragdo do elemento na amostra, podendo assim serem detectados
(Nascimento Filho, 1997). Com isso, realizou-se a analise e verificou que houve a presenca de
34% de magnésio, 20% de aluminio e 44% de cloro. Comprovando que o material sintetizado
apresentou os cations de Mg e Al, presentes nas lamelas do HDL, e o &nion cloreto intercalado.
O que sugere que houve a formacao do compédsito HDL-biocarvéo.

A Figura 2 mostram os espectros com as leituras de absorbancia para as solucdes de
cafeina, diclofenaco de sodio e fenol. Com isso é possivel observar o comportamento das
solugdes e determinar o comprimento de onda maximo.
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Figura 2 — Espectro com as leituras de absorbancia da Cafeina (a), Diclofenaco (b) e Fenol (c)
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O comprimento de onda utilizado para realizacdo das leituras foi de 273nm para cafeina,
276nm para o diclofenaco de sddio e 270nm para o fenol. Valores condizentes com a literatura,
visto que Elhalil et al. (2018), Franco et al. (2018) e Santos et al. (2014), correspondem ao mesmo
comprimento de onda para cafeina, para o diclofenaco de sodio e para o fenol, respectivamente.
A curva analitica foi determinada utilizando o comprimento de onda maximo para cada solugdes
e com concentracOes conhecidas até obter uma absorbancia maxima de um obedecendo os limites
exigidos pela Lei de Lambert-Beer. Os valores de absorbancia estdo dispostos na Tabela 1.

Tabela 1 — Concentragdes das solugdes dos adsorbatos e respectivas absorbancias

Cafeina Diclofenaco de sodio Fenol
CorE(r:r(leg/tlr_a;gao Absorbancia CorE(;?g/tlr_a;gao Absorbancia COT;;S;SG&O Absorbancia
0,5 0,026 0,5 0,020 2 0,030
1 0,051 1 0,038 3 0,044
2 0,108 2 0,070 5 0,075
5 0,243 5 0,166 20 0,304
10 0,501 10 0,325 30 0,457
20 0,916 20 0,657 40 0,611
- - 30 0,963 50 0,761




CONGRESSO BRASILEIRO ASEEL
DE ENGENHARIA QUIMICA EM A A
INICIAGAO CIENTIFICA 7, y
21-24 Julho de 2019 1
Uberlandia/MG ‘
v AA

A Lei de Lambert-Beer relaciona a absorcéo de luz as propriedades do material, e define
que a secdo transversal de absorcdo tem que ser constante ao longo de um intervalo de
comprimento de onda. Dessa forma, pode-se gerar uma relacdo linear de absorbancia pela
concentracdo (Skoog et al., 2006). Com os dados presentes na Tabela 1 foi obtido a relagédo
linear para os poluentes estudados e construido as curvas analiticas representadas da Tabela 2
juntamente com os resultados do teste de afinidade.

Tabela 2 — Curva analitica e teste de afinidade para os diferentes adsorbatos

Cafeina Diclofenaco de sédio Fenol
Curva Analitica | 21,763x-0,275 31,155x-0,179 65,505x+0,074
R? 0,9974 0,9998 0,9999
Remogao (%) - 66 -
q:(mg/) - 5,74 -

Como pode ser observado, as curvas analiticas apresentaram bom ajuste de acordo com
o valor do coeficiente linear, pois ambos se aproximaram do unitario. Com isso, foi realizado o
teste de adsorcédo e observou que apenas o diclofenaco de sédio apresentou boa afinidade com
0 composito HDL-biocarvao. Desse modo foi realizado a cinética do diclofenaco de sédio, que
esta representado na Figura 3, para evidenciar o efeito do tempo de contato.

Figura 3 — Dados experimentais ajustados aos modelos cinéticos
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E verificado que o diclofenaco de sddio apresentou equilibrio no tempo de 120min e obteve
porcentagem de remog&o 66,51% com ge de 5,743 mg/g. Pelos ajustes matematicos, é observado
gue ambos os modelos sdo representativos para descrever o comportamento da cinética de
adsorcdo. Além de apresentam coeficiente de correlacdo aproximadamente 1 e um baixo erro
médio relativo. Os valores obtidos pelos ajustes matematicos estéo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 — Pardmetros cinéticos da adsor¢do do diclofenaco de sodio

Pseudo-primeira Ordem Pseudo-segunda Ordem
R? ge (Mg/g) Erro médio Relativo (%) R? ge (Mg/g) Erro médio Relativo (%)
0,9839 5,42 4,83 0,9764 5,74 5,74
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4. CONCLUSOES

Neste trabalho foi sintetizado HDL-biocarvao com o objetivo de adsorver poluentes como
cafeina, diclofenaco de sédio e fenol. A andlise de EDX verificou que a presenca dos
componentes de Mg e Al, cétions presentes nas lamelas, e o anion cloreto. Ja pelo estudo de
adsorcdo, verificou que apenas o diclofenaco apresentou afinidade com o compdsito atingindo
uma remocao de 66% em um tempo de 120 minutos.
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