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Resumo:

Os hidroxidos duplos lamelares (HDLs) sao lamelas inorganicas compostas de
metais catibnicos intercalados com agua e anions na regiao interlamelar. Entretanto,
tem-se dificuldade do uso dos mesmos em processos continuos devido a baixa
resisténcia mecanica dessas particulas (MEILI et al., 2019). Desse modo, ha a
possibilidade de suporte em particulas maiores, facilitando o manuseio e utilizacdo
dos HDLs em processos continuos, como adsorcdo em leito fixo. Assim, o objetivo
do presente trabalho foi sintetizar os HLDs, suportad-los em um biossorvente de
casca de pinhdo e realizar analises qualitativas e quantitativas relacionadas a
capacidade de adsorcdo do composto. As amostras sintetizadas foram analisadas
por difratometria de raios X, em que n&do houve suporte das particulas de HDL no
biossorvente; ainda, foram realizados testes de remocg&o de corante anidnico
utilizando os materiais sintetizados como adsorventes, comprovando a inefetividade
desta metodologia de suporte de HDLs em casca de pinhao.

Introducgao

Exemplos de materiais com propriedades adsorventes, passiveis de serem
sintetizados, sdo os Hidroxidos Duplos Lamelares (ou HDLS), estruturas sintéticas,
formadas por camadas positivas de metais estabilizadas por anions interlamelares,
podendo ter diversas aplicacfes, uma delas como materiais adsorventes (WAN et
al., 2017). Uma vez que tais particulas apresentam baixa resisténcia fisica, surge a
dificuldade de execucdo de testes de adsorcdo em processos continuos. Como
alternativa, tem-se a possibilidade de suporte em particulas maiores, facilitando o
manuseio e utilizacdo dos HDLs nestes tipos de processos (WAN et al., 2017). Um
exemplo de suporte sdo os biossorventes, por serem sao considerados promissores
no uso de tratamentos de efluentes e no suporte de outros materiais adsorventes.
Um dos varios materiais que podem ser convertidos em um biossorvente é a casca
de pinhdo, como citado por VAGHETTI et al.(2008), sendo este viavel para ser
utilizado na adsorcao, seja ele in natura ou com tratamento quimico.

Materiais e métodos
Anéalise Granulométrica
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As peneiras selecionadas para o processo foram as de mesh 8, 10 14, 20, 28 e 35.
As peneiras foram pesadas individualmente. Ap0s o processamento, 0 pinh&o, que
foi adquirido em mercados locais da regido teve separada uma massa de 14,8 g,
gue foi colocada sob a peneira Tyler com Mesh 8 e o sistema, colocado para agitar.

Apés a agitacao foram aferidas as massas de todas as peneiras e determinou-se a
fracdo em massa em cada peneira.

Sintese dos HDLs e dos HDLs suportados

Foram realizados trés métodos de sintese de HDL isolados e suportados em pinhéo
in natura. O primeiro foi feito seguindo a metodologia apresentada por WAN et al.
(2017): coprecipitacdo de MgCl, e de AICI; em agua destilada, ajuste de pH com
NaOH, envelhecimento por 3 dias, e 0 obtido entéo, foi lavado com agua destilada e
seco em estufa a 80°C por 24 horas. O suporte utilizando a mesma metodologia foi
feito adicionando-se 10 g de biossorvente na etapa de copreciptacao.

O segundo método foi feito seguindo a metodologia sugerida por MEILI et al (2019):
MgCl, e AICI; foram dissolvidos em agua destilada, e o pH, ajustado com NaOH; o
obtido foi deixado envelhecendo por 2 horas, e o produto, apds filtracdo em papel
filtro, foi lavado com agua destilada e seco em estufa a 80°C por 24 horas. O suporte
foi feito adicionando-se 1g de biossorvente na etapa de agitacdo dos cations.

O terceiro método foi feito a partir da metodologia proposta por SHAN et al. (2014):,
foi preparada uma solucdo de Mg(NO3),.6H,0 e AI(NO3)3.9H,0, e uma solucao de
NaOH e Na,COj3; ambas foram gotejadas simultaneamente em um frasco com agua
destilada, mantendo o pH da solugéo formada sempre em 10 com a regulagem da
vazao da segunda solucao, o obtido foi, entéo, filtrado com papel filtro, lavado com
agua destilada e seco em estufa a 80°C. Para a metodologia do HDL suportado,
foram adicionados 2g de biossorvente na agua na qual as duas solucbes seriam
gotejadas.

Ainda, como forma de maximizar a possibilidade de se obter um material suportado
com sucesso, foi realizado um tratamento no pinh&o utilizando &cido nitrico a 1%,
adaptando a metodologia proposta por SILVA et al (2014). Desse modo repetiu-se a
terceira metodologia apresentada utilizando o pinh&o tratado para realizar o suporte.

Caracterizacdes e Testes

Foram caracterizados os HDLs suportados em biossorvente; os HDLs isolados e o
biossorvente isolado.

As analises de Difratometria de raios X em alto angulo foram realizadas no LATI -
DEQ UEM utilizando um difratbmetro da marca Shimadzu, modelo XRD6000, com
tubo de cobre e filtro de niquel, radiacao CuKa, velocidade de varredura de 1° 26
min-1 de 5 a 80° 26, 40 kV e 30 mA.

Foram realizados testes de adsorcdo em triplicata de todos o0s compostos
sintetizados, utilizando o corante reativo BF 5G. Aproximadamente 0,1g de cada
adsorvente foi pesado e colocado em um volume de 50ml de solucdo de corante de
concentracdo 53,58 mg/L. As solucbes foram deixadas em agitacdo por 24 e 48
horas em um Shaker Marconi MA-420 na velocidade de 150 rpm, a 25 °C, e no final
de cada um desses periodos foi medida a concentracdo de corante na mistura
utilizando um Espectofotometro Genesys 10 uv Scaning, Marca Thermo Scientific.

Resultados e Discussao
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A partir da analise granulométrica feita, obteve-se 0s seguintes resultados
apresentados no histograma representado pela Figura 1, plotado a fim de mostrar
em quais peneiras havia maior concentracao do produto.
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Figura 1: Histograma de distribuicdo da fracdo massica de casca de pinhdo em cada peneira. (Fonte:
Elaborado pelo Autor).

Foi possivel notar a alta concentracdo de massa nas primeiras peneiras, 0 que
comprova a dificuldade de se obter granulometrias mais baixas a partir de métodos
de processamento comuns. A fim de possibilitar testes futuros em leito fixo, foram
selecionados os produtos das peneiras 10, 14 e 20 - com 0s respectivos diametros
médios de particulas de 1,651mm; 1,168mm e 0,833mm - uma vez que estes
didmetros ndo ofereciam riscos de empacotamento do leito.

A partir da sintese dos HDLs, foi feita a andlise de DRX de todas as amostras,
conforme mostrado na Figura 2 a seguir:
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Figura 2: Comparacéo dos DRX dos HDLs isolados, casca de pinhao in natura e tratada com acido
nitrico, e HDLs suportados. (Fonte: Elaborado pelo autor).

Uma vez feito o DRX, observou-se a semelhanca entre as curvas dos HDLs
suportados com a curva do pinhdo in natura, fato que indica que nao foi possivel
suportar o HDL no biossorvente em nenhuma das metodologias utilizadas. A partir
dos testes de DRX foi possivel afirmar que o material sintetizado € caracterizado
como uma Hydrotalcita composta por magnésio, aluminio, carbonato, agua e
hidréxidos, no caso do HDL 3, e como um hidréxido hidratado de magnésio e
aluminio, caso dos HDLs 1 e 2.
A féormula molecular do composto obtido no caso dos HDLs 1 e 2 foram as
seguintes:

MgcAl,(OH)qg.4,5H,0 (Equacgéo 1)

E no caso do HDL 3, foi:

MgeAl,CO5(0H)44. 4H,0
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Ainda fez-se testes de adsorcéo em triplicata a fim de comparar as amostras obtidas.
Desse modo, obteve-se 0 seguinte diagrama de adsor¢ao, representado pela Figura
3:
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Figura 3: Diagrama de adsorcéao feito em 24 e 48 horas, para as amostras de HDL isoladas,
suportadas, de pinh&o in natura e tratado.

A Figura 3 reafirma novamente os indicios de que o suporte do HDL no biossorvente
nao foi possivel de ser feito. No entanto, foi observado o alto poder de adsor¢éo do
HDL isolado, uma vez que todas as amostras atingiram em média uma capacidade
de adsorcdo de 24,93 miligrama de corante por grama de adsorvente; sendo este,
um valor alto e promissor, segundo a literatura.

Conclustes

Ao final do trabalho, ndo foi possivel realizar o objetivo de suportar o HDL no
biossorvente escolhido, mesmo que feitos varios experimentos e modificacdes nas
metodologias apresentadas na literatura. No entanto, foi comprovado o sucesso das
sinteses dos HDLs isolados, uma vez que todas as metodologias levaram a um
produto final identificado como Hidroxido Duplo Lamelar, pelos testes de DRX; e o
processo de adsorcdo foi um sucesso utilizando o hidroxido, sendo possivel remover
uma grande quantidade do corante escolhido para os experimentos.
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