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MATERIAIS E METODOS

3.1.
Material Biossorvente

O p6 de casca de coco (Cocos nucifera) empregado como material
biossorvente foi fornecido pelo Laboratério de Bioprocessos da Embrapa
Agroindustria Tropical, localizado na cidade de Fortaleza, Cear4d. O material foi
obtido através da dilaceracdo, secagem, moagem, classificacdo, lavagem e
secagem da casca de coco de acordo com o fluxograma apresentado na Figura
8, a operacao de secagem apos a dilaceracdo e antes de a casca ser submetida
a moagem é realizada por quatro dias, visando a reducédo da umidade inicial de

85% para valores em torno de 15% a 20%[72].

Figura 8 - Fluxograma das etapas de obtencdo do p6 de casca de coco verde realizadas

pela EMBRAPA[72]
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Na Figura 9 é apresentado o material seco utilizado como biossorvente

neste trabalho.

Figura 9— P06 de casca de coco verde obtido segundo o fluxograma daFigura 8.

3.2.
Solucdes

Todos os sais para o preparo das solugbes padrdo foram pesados em
balanga analitica Digimed KN500, dissolvidos em agua destilada e deionizada e
guardados em frascos até sua utilizacdo. As solugbes para utilizacdo nos
ensaios de remocao foram preparadas por diluicdo da solu¢éo padréo em agua

destilada e deionizada no dia da sua utilizag&o.

3.2.1.
Solucéo de Arsénio

A solucao estoque de 100 ppm foi preparada a partir do reagente arseniato

de sédio, Na,HAsO ,7H,0, marca Sigma, com 99% pureza.

3.2.2.
Solucédo de Cadmio

Foi preparada uma solucéo de estoque de 1000 ppm de cadmio a partir do
reagente sulfato de cadmio CdSO, 8/3 H,O quimicamente puro, Riedel-dehaén.

Esta solugéo foi guardada em um frasco até utilizacao.
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3.2.3.
Solucéo de Cromo

Para as analises de Cr (lll), foi preparado um padrdo de 1000 ppm de
cromo, sendo utilizado o nitrato de cromo (lll) nonahidratado, Cr(NO3);.9H.0,
P.A. da Vetec. Para as analises de cromo (VI) foi preparado um padrdo de 1000
ppm a partir do 6xido de cromo (VI), CrO; com 99% de pureza da Merk. Ambas

as solucdes foram guardadas em frascos de vidro até utilizacao.

3.2.4.
Solucao de Niquel

Foi preparado um padrdo de 1000 ppm de niquel a partir de cloreto de
niquel NiCl,.6H,0, P.A. da Vetec. A solucao foi guardada até utilizacao.

3.2.5.
Solucéo de Zinco

Para as analises de zinco foi utilizado o cloreto de zinco ZnCl, P.A. da

Vetec, sendo preparada uma solucao padrao de 1000 ppm.

3.2.6.
Solugdes para o ajuste do pH

Para o ajuste do pH das solu¢fes foram utilizadas solu¢des 0,01N, 0,1N e
1N de NaOH e HCI. Estas solucdes de estoque foram preparadas a partir de
reagentes P.A.

3.3.
Experimentos de Biossorgéo

Todos os experimentos de biossorcdo foram realizados em batelada,
utilizando frascos Erlenmeyers de 500 mL. O sistema composto de 100 ml de
solucdo do metal e biomassa foi mantido sob agitacdo em Shaker a uma
velocidade de 175 rpm, por um periodo de 120 minutos a uma temperatura
conatante de 27°C. Apos este periodo foi realizada a separacdo da biomassa
carregada através de filtracdo. O filtrado foi levado para as analises de absorcdo
atdbmica e a biomassa carregada com o0s ions armazenada para uma
caracterizacado apés o0 processo de biossorcdo. A concentracdo de biomassa

empregada em todos os ensaios foi de 5 g/L.
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3.3.1.
Experimentos com Variagdo do pH

Nos experimentos com variacdo do pH, foi utilizado um medidor de pH
marca Analion modelo HI 0850. O pH foi ajustado com solu¢bes de NaOH e HCI
1N, 0,1N e 0,01N. Somente o pH inicial foi ajustado, ndo sendo feitas correcdes
ao longo do processo de remocado. O tamanho de particula empregado foi de
0,297 a 0,2 mm.

3.3.2.
Experimentos com Variacdo do Tamanho de Particula

Para estudar o efeito da variacdo do tamanho de particula do pé da casca
de coco foram feitos experimentos mantendo-se constante o pH da solucao, o
volume da solucéo, o tempo de agitacdo e a concentracao inicial da solugdo. O

tamanho de particula variou numa faixa de 0,044 mm a 0,297 mm.

3.3.3.
Isotermas de Adsorcgéo

Para a obtencdo das isotermas de adsorcdo, foram realizados
experimentos de biossor¢do a temperatura constante de 27°C. Para o cadmio foi
utilizada uma faixa de concentracéo de 15 a 2000 ppm, para o cromo (Ill) foram
utilizadas concentragfes iniciais na faixa de 20 a 1200 ppm, e para o caso do

cromo (VI) as concentragdes iniciais utilizadas foram na faixa de 20 a 90 ppm.

Os modelos avaliados foram os de Langmuir e Freundlich, de acordo com
as equagOes apresentadas nos itens 2.6.3 e 2.6.4.respectivamente. A faixa de

tamanho de particula utilizada foi de 0,297 a 0,20 mm.

3.4.
Determinacdes Analiticas

3.4.1.
Determinacao das Concentra¢cdes dos Metais por
Espectrofotometria de Absorcéo Atdmica

Os teores de todas as espécies metalicas: arsénio, cromo, cadmio, niquel

e zinco, foram determinados por espectrofotometria de absorcéo atdmica.
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A absorc¢éo da luz por meio de atomos oferece uma ferramenta analitica
para as analises quantitativas e qualitativas. A espectrofotometria de absorcao
atdbmica baseia-se no principio que estabelece que os atomos livres em estado
estavel podem absorver a luz a um certo comprimento de onda. A absorgéo é
especifica a cada elemento e, nenhum outro elemento absorve este
comprimento de onda. A espectrofotometria de absorcdo atdmica € um método
de elemento Unico usado para a andlise de tracos de metal de amostras

bioldgicas, metallrgicas, farmacéuticas e atmosféricas.

O equipamento utilizado para as analises de espectrofotometria foi o
Atomic absorption spectrofotometer da Perkim Elmer modelo 3300. Os padrdes
utilizados para fazer as curvas de calibragdo e os comprimentos de onda de

cada metal sdo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 — Condic¢des operacionais do espectrofotdmetro.

Elemento Comprimento de onda (nm) Padrées (ppm)
Arsénio 193,7 2; 4; 6; 8.
Céadmio 228,8 15, 2; 6; 12.
Cromo 357,9 2, 4, 6; 8.
Niquel 232,0 2, 6, 7; 12.
Zinco 2139 1, 2; 3; 6.
3.4.2.

Determinacédo do Potencial Zeta

A determinacdo do potencial zeta, através do método de mobilidade
eletroforética consiste em medir, em meio liquido, a velocidade das particulas

carregadas quando se aplica um ca mpo elétrico externo.

Para medir a mobilidade das particulas utiliza -se como principio basico o
espalhamento de luz das particulas em resposta a um feixe de luz aplicado
através de uma fonte externa. O feixe de luz, gerado por um raio laser de um
determinado comprimento e intensidade, atravessa as paredes da célula e o
meio liquido onde se encontram as particulas. As particulas que se encontram
dentro da célula sdo iluminadas pelo feixe de luz incidente espalhando uma
determinada quantidade de luz proporcional ao seu movimento. A partir dos
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dados coletados, determinase a freqiiéncia de espalhamento, de onde, apés um

tratamento matematico obtém-se a mobilidade e o potencial zeta.

Para a determinacdo do potencial zeta se utilizou como eletrélito
indiferente o KCI, nas concentragdes de 10% M, 10° M e 10 M. O tamanho de
particula empregado foi de 0,074 a 0,044 mm e o equipamento utilizado foi o
Zeta Master da Malvern.

As medidas foram realizadas colocando-se 0,1 g da biomassa carregada
com cada espécie metalica em uma solucdo de KCI. Em seguida ajustou-se o pH
desta suspenséao para o valor desejado empregando-se HCI ou NaOH, conforme
necessario. As leituras foram geradas retirando-se 30 ml da suspensao e

introduzida no equipamento com auxilio de uma seringa.

3.5.
Caracterizacao por MEV e EDS

A caracterizagdo da biossor¢do dos atomos dos metais pesados no pé de
casca de coco foi realizada por microscopia eletrénica de varredura (MEV)
acoplada ao EDS. Este equipamento gera imagens em preto e branco, com
aumento de até 2x10° vezes da morfologia externa de uma amostra e da sua
composi¢do, nhas quais o contraste decorre basicamente das diferengas
topograficas apresentadas pela superficie da amostra. A imagem eletrénica é
formada pela incidéncia de um feixe de elétrons na amostra sob condi¢bes de
vacuo. A incidéncia do feixe de ektrons sobre a superficie da amostra promove
a emissao de elétrons secundarios retroespalhados e absorvidos assim como de

raios X caracteristicos.

Ao MEV pode ser acoplado um sistema EDS (Enegy Dispersive System) o
qual possibilita a determinacdo da composicao qualitativa e semi-quantitativa das
amostras a partir da emissao de raios X caracteristicos, sendo o limite de

deteccédo da ordem de 0,5%.

As amostras que ndo sao condutoras de corrente elétrica para serem
analisados no MEV/EDS devem ser previamente metalizadas. A metalizacéo

consiste na precipitacdo a vacuo de uma pelicula micrométrica de um material
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condutor (ouro ou carbono) sobre a superficie da amostra, possibilitando a

conducéo da corrente elétrica.

As amostras analisadas no MEV/EDS foram preparadas a partir de
concentracdes iniciais de 100 ppm para o cromo (VI) e de 1000 ppm para o
cromo (Ill) e para o cadmio. Foram escolhidas as concentracfes mais altas
empregadas nos experimentos de biossor¢do para facilitar a determinagdo dos
metais, uma vez que a sensibilidade da técnica é baixa. As amostras foram
submetidas ao processo de biossorcédo e, apos a filtracao, o pé de casca de coco
foi seco numa estufa a 50°C por 24 horas, sendo logo entdo metalizadas. As
andlises de MEV/EDS foram realizadas no microscopio eletrénico Digital Scaning
Microscope DSN 960 Zeiss.

3.6.
Experimentos para Determinar a Cinética do Processo

Para determinar a ordem do processo de biossor¢do, os experimentos
foram realizados no valor 6timo de pH, conforme determinado em experimentos
anteriores. Os seguintes tempos de biossorgéo foram avaliados: 5, 10, 15, 25, 50

e 120 minutos. Os dados obtidos foram aplicados de acordo com o item 2.8.
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