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RESUMO - Neste trabalho, o efeito do pH (faixa de 2 a 8) foi estudado na
adsorcdo de ions Cr (VI) utilizando esponja de quitosana, e analisadas as possiveis
interacdes entre a esponja € o metal, através das técnicas de infravermelho com
transformada de Fourier (FT-IR) e calorimetria exploratéria diferencial (DSC). A
capacidade de adsorcao (q) atingiu o seu valor méaximo em pH 6, o qual foi de
213,4 mg/g. A partir dos espectros vibracionais, antes e apds a adsorc¢do, foram
identificadas alteragdes nas regides dos amino grupos e das hidroxilas da esponja
de quitosana.Com base na andlise de DSC, foi observado que a presenga de Cr
(VI) apos a adsor¢do provocou alteragdes no comportamento estrutural da
esponja.

1. INTRODUCAO

O cromo hexavalente Cr (VI) é metal que estd presente em grande quantidade nos
efluentes de atividades como curtumes, galvanoplastia e mineracdo, os quais devem ser
tratados devido a sua alta toxicidade (Cadaval Jr et al., 2013). Métodos convencionais de
tratamento como filtragdo, precipitagdo quimica, resinas de troca iOnica, eletrodeposi¢ao e
membranas sdo desfavoraveis do ponto de vista econdmico e/ou operacional (Ali et al., 2012).
Nesse contexto, a adsor¢do se apresenta como uma alternativa viavel para a remog¢ao de Cr
(VI) de efluentes liquidos devido a sua simplicidade e relacdo custo beneficio.

Atualmente, diversos adsorventes de fontes renovaveis tém sido estudados, dentre os
quais a quitosana pode ser destacada. Entretanto, na forma de pd, a quitosana apresenta
desvantagens como pequena area superficial e baixa porosidade (Kannusamye Sivalingam,
2013). Estas limitagdes podem ser contornadas por meio da obtencdo de esponjas de
quitosana, as quais apresentam uma elevada area superficial e alta porosidade, facilitando a
transferéncia de massa por convecgdo e difusdo intraparticula.

Dentre os parametros que influenciam na capacidade de adsor¢do de materiais a base de
quitosana, o pH ¢ um dos mais importantes. Sendo assim, o objetivo deste trabalho foi estudar
a influéncia do pH na adsorcao de ions Cr (VI) utilizando esponja de quitosana, bem como a
caracterizacdo das mesmas antes e apds a adsorcdo utilizando as técnicas de infravermelho
com transformada de Fourier (FT-IR) e calorimetria exploratdria diferencial (DSC).
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2. MATERIAL E METODOS

2.1. Preparacio da Esponja de Quitosana

Quitosana em p6 (massa molar 150 + 3 kDa, grau de desacetilacdo de 85 + 1% e
diametro médio de 72 + 3 pm) foi obtida de residuos de camardo (Penaeus brasiliensis)
(Weska et al., 2007). Uma massa de 2 g foi dissolvida em 100 mL de solugdo de acido acético
1,0% (m/v), e apos a solugdo foi homogeneizada a 10.000 rpm por 5 min em um agitador
mecanico (Dremel, 1100-01, Brasil), e levada a um ultra freezer (Indrel, [ULT 90-D, Brasil)
por 48 h a -80°C. Finalmente, o material foi submetido a secagem a frio em um liofilizador
(Liobras, L108, Brasil) por 48 h com vacuo de 44 mmHg e temperatura de -54°C. A amostra
foi colocada em um dessecador para posterior uso (Landi ef al., 2008).

2.2. Experimentos de Adsorcao

Foi preparada uma solugdo estoque de ions de Cr (VI) (1,0 g/L) utilizando K,Cr,0O,
(99,0% Merck, Alemanha) e agua destilada. A partir da solu¢do estoque foram preparadas
solugdes com concentragdo de 100 mg/L sob diferentes condi¢des de pH (2, 4, 6, 8). O pH foi
ajustado utilizando solucdo tampao fosfato dissddico 0,1 mol/L e &cido citrico 0,1 mol/L. Os
experimentos foram entdo realizados adicionando-se as esponjas de quitosana nas solucdes
preparadas. Estas solugdes foram agitadas (Nova Etica, 109-1TCM, Brasil) a 100 rpm e
temperatura de 25 °C até o equilibrio. A concentracdo de ions de Cr (VI) remanescente na
fase liquida foi determinada por espectroscopia de absor¢do atomica de chama (GBC Avanta,
932AA, Australia). Todos os experimentos foram realizados em réplica (n=3). A capacidade
de adsor¢do foi determinada pela Equagao 1.

g= [(CO,;CE)]V O

Sendo C, e C,, respectivamente, as concentragdes inicial e de equilibrio na fase liquida
(mg/L), m a massa de adsorvente (g) e V" o volume da solucao (L).

2.3. Analise das Interacoes

As interagdes entre adsorvente e adsorbato foram elucidadas utilizando um
espectroscopio infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) (Prestige, 21210045,
Japao) e calorimetria exploratoria diferencial (DSC) (DSC-60, Shimadzu). As esponjas de
quitosana foram analisadas antes e ap6s a operacao de adsor¢do (Esquerdo ef al., 2014).

3.RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1.Efeito do pH

O efeito do pH na capacidade de adsor¢ao (¢) de ions de Cr (VI) utilizando esponja de
quitosana esta apresentado na Figura 1.



Xl Congresso Brasileiro de Engenharia
Quimica em Iniciagao Cientifica

™ » Unicamp - Campinas - SP
Quimie o nicingdo crontiiea 2015 19 a 22 de julho de 2015

Figura 1 — Efeito do pH na capacidade de adsor¢do de ions de Cr (VI) utilizando
esponjas de quitosana como adsorvente.
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Conforme mostra a Figura 1, ¢ possivel observar que a capacidade de adsor¢do da
esponja de quitosana foi superior em pH 6, sendo seu valor de 213,4 mg/g. Estudos realizados
com a quitosana em p6 na adsor¢do de Cr (VI) em condi¢gdes semelhantes as deste trabalho
tiveram valores de capacidade de adsorgdo méaximo de 97,4 mg/g (Cadaval Jr ef al., 2013). E
possivel observar também que mesmo nas demais condigdes de pH estudadas, a capacidade
de adsor¢do da esponja foi consideravelmente superior a da referida quitosana em po,
demonstrando a influéncia do aumento da area superficial e da porosidade no aumento da
capacidade de adsor¢do do material.

3.2. Interacoes

Andlise de FT-IR: As interagdes entre a esponja de quitosana e os fons de Cr (VI) foram
estudadas utilizando a técnica de espectroscopia de infravermelho com transforma de Fourier
(FT-IR). As Figuras 2 (a) e 2 (b) mostram respectivamente o espectro vibracional da esponja
antes e apds a operacdo de adsorcdo. A Figura 2 (a) apresenta as bandas caracteristicas da
esponja de quitosana relativas aos estiramentos axiais das ligagcdes N-H e O—H entre 3100 e
3500 cm’! e os estiramentos axiais das ligagdes C-N em 1550 e 1075 cm’!. Podemos
identificar que ap6s a adsorcao (Figura 2 (b)) ocorreram altera¢des na regido dos grupamentos
relativos & amina e a hidroxila das moléculas de quitosana. Isto indica a interacdo entre as
aminas e as hidroxilas da esponja de quitosana com os ions de Cr (VI).

Figura 2 — Espectro de infravermelho da esponja de quitosana: (a) antes da adsorcao; (b)
apos a adsorgao.
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Andlise de DSC: Conforme mostra a Figura 3, um pico endotérmico por volta de 100 °C
foi observado em ambas as curvas. Estes picos sdo atribuidos a evaporacdo da agua residual.
Além disso, um pico exotérmico por volta de 275 °C foi observado apenas na curva referente
a esponja antes da adsor¢do, o qual pode ser devido a degradacdo da cadeia polimérica da
quitosana (Rodrigues et al., 2009). Entretanto na curva relativa a esponja, apds a adsorgao,
este mesmo pico ndo ocorre. Esta diferenga no comportamento pode ser atribuida a presenga
dos ions de Cr (VI) na amostra, os quais podem ter alterado as interagdes existentes na
esponja pura, inibindo sua degradacao.

Figura 3 — Curvas de DSC da esponja de quitosana antes e apos a adsor¢ao.

g 2.00r

k<)

@ 1.00-

o

[}

Rl

o

*

= 0.00-

L

S

c -1.00r

[T

\L — Esponja de quitosana

-2.00r Esponja de quitosana com Cr(Vl)

100.00 200.00 300.00 400.00
Temperatura (°C)

4. CONCLUSAO
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Neste trabalho, verificou-se a influéncia do pH na adsor¢do de ions de Cr (VI) por
esponja de quitosana e foram elucidadas as interagdes esponja-ions de Cr (VI). Na faixa de
pH estudada, a capacidade de adsor¢ao (q) apresentou seu maximo em pH 6, com valor de
213,4 mg/g. Através da andlise de FT-IR foi verificada a preferéncia dos ions de Cr (VI) pelos
grupamentos amina ¢ hidroxila presentes na esponja de quitosana. A analise de DSC indicou
que a presenga de ions Cr (VI) adsorvidos, inibe as alteragdes estruturais da esponja de
quitosana ocorridas antes da adsorg¢ao.
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