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Neste trabalho foi aplicado um processo de adsorcdo para pré-concentracdo de cddmio complexado pelo
composto organico 1-(2-piridilazo)-2-naftol (PAN) em pH 11-12, sendo o adsorvente carvdo ativado
empregado como meio sélido empacotado em coluna. Foi realizada a carateriza¢do do material adsorvente
carvao, que apresentou ponto de carga zero na faixa de pH 8 e 10. Foi possivel avaliar também a presenca
de grupos funcionais como hidroxilas, carbonila, anéis aromaticos e alcoois. O modelo da isoterma de
Freundlich foi ajustado aos dados experimentais de equilibrio por estima¢do ndo linear utilizando um
programa computacional. A adsor¢do do complexo Cd(PAN), em coluna de carvdo ativado com
alimentagdo de 2 mg L™ de Cd?* apresentou como paradmetros da curva de ruptura o tempo (til e total de
6,20 e 25 minutos, respectivamente. A capacidade de adsorcdo de Cd?* em carvdo foi 0,6250 mg g*, e
altura Gtil da coluna foi de 1,24 cm. Foi otimizado um método para pré-concentragdo de Cd?* empregando
a espectrometria de absor¢do atdbmica com chama (FAAS). O fator de enriquecimento foi de 32 vezes. O
método de pré-concentragéo foi aplicado para a determinagio de Cd** em amostras de residuo laboratorial
e de 4gua torneira. O método de enriquecimento apresentou-se vidvel para o enriquecimento das amostras,

com um o tempo de preparacdo da amostra inferior a 15 minutos.
Palavras-chave: Adsorcéo, Pré-concentragdo, Cadmio.

In this work an adsorption process was applied to the preconcentration of cadmium complexed by organic
compound 1-(2-pyridylazo)-2-naphthol (PAN) in pH 11-12, the adsorbent activated carbon, being used as
solid medium packed in column . Characterization of the charcoal adsorbent material was carried out, with
a zero load point in the range of pH 8 and 10. It was also possible to evaluate the presence of functional
groups such as hydroxyl, carbonyl, aromatic rings and alcohols. The Freundlich isotherm model was fitted
to the equilibrium experimental data by nonlinear estimation using computational software. The adsorption
of the Cd (PAN), complex in activated carbon column with 2 mg L of Cd?* presented as parameters of the
breakdown curve the useful and total time of 6.20 and 25 minutes, respectively. The adsorption capacity of
Cd?* in coal was 0.6250 mg g, and useful column height was 1.24 cm. A method for preconcentration of
Cd?* was optimized using flame atomic absorption spectrometry (FAAS). The enrichment factor was 32
times. The preconcentration method was applied for the determination of Cd?* in samples of laboratory
residue and tap water. The enrichment method was feasible for the enrichment of the samples, with a sample

preparation time of less than 15 minutes.
Keywords: Adsorption, preconcentration, cadmium.

1. INTRODUCAO

A preocupagdo mundial com a preservagdo ambiental vem aumentando nas Ultimas décadas,
essa maior atencdo é fundamental, pois existe um crescimento da populacdo e do consumo de
bens industrializados. E necessério o surgimento e fortalecimento das politicas de preservacéo
ambiental, a fim de estabelecer um equilibrio, como também trabalhar uma educagéo ambiental.

A fonte da poluicdo ambiental est& centralizada nas atividades antropogénicas, a¢cdo humana,
que sdo desenvolvidas no cotidiano das cidades, como a emissdo de poluentes provenientes das
industrias, da agricultura, e do trafego de automotores, entretanto existe uma contribuicdo da
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poluicéo originada em processos que contemplam a acdo da natureza, como o intemperismo, a
erosdo de depositos naturais, a erup¢do vulcénica e emisséo de gases [1,2].

Dentre os diferentes tipos de poluentes, os metais toxicos apresentam grande ameaca, na
maioria dos estudos esses metais sdo encontrados em baixos niveis de concentra¢fes, porém o
seu efeito acumulativo e/ou a baixa taxa de eliminacdo pelo corpo humano agravam as
consequéncias [3].

Os estudos para avaliagdo da contaminacdo do meio, muita das vezes requer um
monitoramento mais efetivo do local, métodos de especia¢do adequado, pois na maioria dos casos,
0s nhiveis de concentracdo dos contaminantes encontram-se abaixo dos limites de deteccdo das
técnicas analiticas. Sendo necessdria, uma amostragem e extracdo adequada desses
contaminantes, uma quantificagdo por métodos analiticos que apresentam baixo limite de
deteccéo, elevada seletividade e baixo custo [4].

1.1 Metais traco

Alguns metais traco sdo agentes toxicos, causadores de inimeros efeitos adversos para a satde
humana. No Japdo, em 1960, aconteceu um surto de uma doenca originada da contaminagéo por
cadmio, a doenga 0ssea itai-itai [2].

Em 2013, existiu um alerta para a possivel contaminacdo por Cd presente na composi¢do das
bijuterias, que sdo importadas da China para o Brasil. Atualmente, as principais fontes de
liberacdo de Cd sdo os efluentes e emissbes das siderurgicas, a corrosdo de tubos galvanizados, a
fabricacdo de fertilizantes fosfatados, a reciclagem do Cd em sucata, a fabricacdo de pigmentos,
a impressdo na inddstria fotografica, o uso do lodo de esgoto na agricultura, ha também a
contribuicdo por ac¢do natural, como o intemperismo e a eroséo de depdsitos naturais de cadmio
[1,2,3].

O corpo humano nao utiliza o Cd em nenhuma das suas necessidades fisioldgicas, ou seja, este
metal é altamente toxico para a saude do homem, mesmo em niveis baixos de concentragdes,
geralmente a contaminacdo ocorre por via oral e seus efeitos toxicos sdo muito agressivos. Essas
complicagbes sd0 mais acentuadas para 0s rins, ocasionando o comprometimento de outros
0rgdos, a desmineralizagdo e danos aos 0ssos [1,2].

1.2 Legislacdes Ambientais

Para manter e alcancar uma seguranca ambiental frente aos contaminantes ambientais, 0s
paises e, até mesmo, o0s blocos econdmicos como o mercado comum do sul (Mercosul)
estabelecem diretrizes, tratados, protocolos e normas com o objetivo de atingir uma unificacéo
guanto aos limites maximos dos contaminantes. A legislacdo brasileira com o uso da Portaria n°
2914, de dezembro de 2011, estabelece o valor maximo permitido de Cd em &gua potavel (0,005
mg L1), esse mesmo limite também ¢é estabelecido pela agéncia de protecdo ambiental dos
Estados Unidos [5,6,7]. Quanto as &guas de descarte, a legislagdo brasileira com o uso da
Resolugdo - RDC n° 430, de 13 de maio de 2011, estabelece o valor maximo permitido de cddmio
de 0,2 mg L, regulamentado pelo Conselho Nacional de Meio Ambiente [8]. O Cd faz parte da
lista de substancias toxicas, elaborada pela agéncia de substancias tdxicas e registro de doencas
[9,10].

1.3 Pré-concentragéo

As técnicas de pré-concentracdo tém como finalidade o enriquecimento do analito nas
amostras, a adsor¢do em carvao ativo apresenta-se como uma alternativa possivel para aplicacéo
[11]. A complexagdo dos ions de metais € uma etapa fundamental para o enriquecimento do
analito nas amostras, pois os ions serdo isolados de maneira mais facil e eficiente [2,12].

Diferentes agentes ligantes sdo utilizados, o complexante 1-(2-piridilazo)-2-naftol, (PAN),
proporciona a complexacdo de alguns fons metalicos, entres eles o Cu?*, Ni?*, Zn?*, Co?*, Mn?* e
os fons de metais toxicos, como o Cd** e o Hg?*. O PAN reage de maneira muito sensivel e
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seletiva, como consequéncia dessa reacdo ha a formacéo de quelatos insolGveis no meio aquoso
[13].

1.4 Processo de Adsorcao

A adsorgdo é um processo fisico-quimico de interagdo superficial entre 0 meio adsorvente e 0
adsorvato, no qual uma mistura multicomponente de fluido (gas ou liquido), adsorvato, é atraida
para a superficie de um adsorvente sélido, formando ligagdes através de interagdes fisicas ou
guimicas, sendo que as moléculas adsorvidas se encontram retidas na superficie do adsorvente
[14].

O carvao ativado € muito utilizado como adsorvente e apresenta notavel destaque para essa
aplicacdo, uma vez que, suas caracteristicas como porosidade, area superficial, grupos funcionais,
estabilidade térmica, baixa reatividade com acidos e bases, possibilita uma maior capacidade de
adsorcdo e versatilidade na remocdo de poluentes orgénicos e inorganicos, estejam eles
dissolvidos em meio aquoso ou gasoso [14].

1.5 Equilibrio de Adsorcdo

Nos estudos do processo de adsor¢éo € essencial estabelecer o modelo de isoterma de adsorgdo
mais adequado. A curva de uma isoterma de adsorcdo descreve o fendmeno que regula a
mobilidade de uma substancia em relacdo ao meio poroso. A condicdo de equilibrio do processo
é alcancada, quando as concentrac6es de adsorvato na superficie do adsorvente e na solugdo atinge
o0 equilibrio dindmico. A Equacdo 1 representa a quantidade de adsorvato no adsorvente em
equilibrio [14].

QEq
_ V(CO - CEq)

(€Y
Mads

em que: Qgqé a quantidade adsorvida por unidade de massa do adsorvente em equilibrio (mg g

1), Coé a concentracdo inicial da solugdo de adsorvato (mg L), Cgq é a concentragédo de adsorvato

na solucdo no equilibrio (mg L™?), V é o volume da solugdo (L) e m é a massa seca de adsorvente

©

1.6 Isoterma de Langmuir

O modelo da isoterma de Langmuir tem sua origem no estudo de adsor¢do gas e solido. Esta
isoterma € um modelo empirico, em que assume 0s seguintes pressupostos: a adsor¢éo ocorre em
monocamadas, somente acontece a adsorcdo em um ndmero fixo de locais definidos, e esses
locais sdo idénticos e equivalentes, nos quais ndo ha interacdo lateral nem estérica entre as
moléculas adsorvidas, as quais estdo situadas proxima ou ao lado das outras. Este modelo
caracteriza um processo de adsor¢do homogéneo, pois cada molécula possui entalpia e energia
constante, ou seja, ndo existe diferenca de afinidade entre os sitios ativos e o0 adsorvato. A Equacao
2 representa o modelo de Langmuir [14].

_ QMax- b. CEq 2
O =Ty pcr )
em que, Qwax € a concentragdo maxima do adsorvato adsorvido no material sélido (mg.g?),eb é
a constante de equilibrio de adsorcdo de Langmuir (L.mg?), os significados fisicos para as
constantes desse modelo sdo: b representa a razdo entre a taxa de adsor¢do e a taxa de dessorc¢ao,
ou seja, elevados valores de b é um indicativo de forte afinidade do adsorvato pelos sitios ativos
do adsorvente, Qwmax representa a quantidade de sitios ativos disponiveis no material adsorvente.
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1.7 Isoterma de Freundlich

A isoterma de Freundlich é uma relagdo, que descreve o processo de adsor¢do ndo ideal e
reversivel, onde ndo hé a restricdo de formacgéo da monocamada. O modelo possibilita os estudos
de adsorcdao em camadas mdltiplas, nas quais existe uma distribuicdo ndo uniforme do calor de
adsorcdo e da afinidade sobre a superficie heterogénea.

O modelo de Freundlich é muito aplicado em sistemas heterogéneos com destaque para
adsorcdo de compostos organicos ou espécies de alta afinidade com o carvao ativado. A Equacéo
3 representa 0 modelo de Freundlich [14].

QEq = kf- CEqn 3)

em que, K e n sdo as constantes empiricas relacionadas ao sistema adsorvente e soluto do modelo
de Freundlich. Os significados fisicos para as constantes desse modelo sdo: n representa a
intensidade do processo de adsor¢do ou heterogeneidade da superficie. Considerando n < 1 para
uma quimiossorcao, e valores de n > 1 uma fisissor¢do, o significado fisico de Kr é uma medida
aproximada da capacidade de adsor¢do do adsorvente, em que, quanto maior o valor de K maior
a sua capacidade de adsorcdo, entretanto o modelo de Freundlich é limitado para baixas
concentracOes [14].

1.8 Adsorcéo em Leito Fixo

A adsorc¢do de poluentes toxicos em colunas de leito fixo, depende das caracteristicas fisicas
e quimicas do material adsorvente e, também, das caracteristicas do processo com aplicagdo na
pré-concentracdo e determinacdo de poluentes ambientais [11,15]

Para a utilizagdo de uma coluna é necessario que a mesma apresente um bom desempenho, ou
resultados satisfatorios. O seu desempenho é avaliado comumente com os estudos de curva de
ruptura ou curva de breakthrough, em que é possivel predizer o ponto de saturagdo da coluna de
adsorcdo mediante as condi¢des de alimentagdo. A curva de ruptura € uma relagdo entre a razdo
da concentracdo de saida (Cs) pela concentragdo da alimentagéo (Ce), e 0 tempo, como é mostrado
na Figura 1 [16].

Cs/Ce

Ponto de'Quebra

:
!
!
!
!
:
i
t, t, t; t, 1

Figura 1: Curva de Ruptura em coluna de Leito Fixo
Fonte: Adaptada de Geankoplis ( 2003)

Experimentalmente € f4cil a obtencéo da curva de ruptura. A partir da passagem da solucéo de
adsorvato pela coluna empacotada com o material adsorvente, e 0 monitoramento da concentracao
na saida da coluna. A razdo Cs/C. em funcdo do tempo representa uma curva tipica de ruptura da
coluna de leito fixo [16].

Com a obtenc¢&o da curva de ruptura no ponto de equilibrio é possivel determinar os seguintes
pardmetros encontrados na Tabela 1 [17,18,19].

Na Tabela 1 encontram-se os parametros da coluna de adsor¢do, que sdo representados pelas
Equacdes (4), (5), (6) e (7). O tempo total e o Gtil do processo de adsor¢éo em coluna de leito fixo
é dado em segundos (s), o tempo total é definido como proporcional a capacidade de méaxima de
adsorcédo da coluna, entretanto o tempo util é definido como o instante percorrido até o ponto de
ruptura (t», C), em que t, e Cp representam o tempo e a concentracdo em mg.L* no ponto de
quebra, respectivamente. Ce € a concentracéo de adsorvente na alimentacéo [19].
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Tabela 1: Determinacdo dos parametros da coluna de leito fixo

Parametros da coluna de adsorcéo Equacao
Tempo total teo c
te=| (1- —S> dt 4
= (1-¢ )
0
Tempo (til tb c
t =f(1——b)dt (5)
u Ce
0
Altura atil bty
Hy,=—H (6)
te
Capacidade de Saturacgio Ce.Q
P ¢ Qsq = -1, %
m ads

A altura total e a altura Util representam a altura total de empacotamento da coluna com o
material adsorvente em cm, e a altura utilizada até o ponto de ruptura do leito em cm,
respectivamente. A capacidade de adsorcdo por massa de material adsorvente em mg.g? é
representada pela Equagdo 7, Q é a vazdo volumétrica da alimentagdo em mL.min™ e mygs € a
massa de adsorvente em g [19].

Na adsorc¢do existe a transferéncia de massa da fase fluida para a fase solida, o inverso desse
processo de transferéncia de massa é a dessorcao, pois ela tem como finalidade a regeneracao do
material adsorvente, mas também a recuperagdo do adsorvato, além disso o adsorvato pode ser
uma substancia tdxica, e necessitar de um encaminhamento e condicionamento mais adequado
ocupando um menor volume. O adsorvato também pode ser um analito, ou um produto e sera
necessario dar continuidade em outros procedimentos como na determinacdo analitica, e
purificagdo, uma vez que uma etapa de separacao ja foi realizada [16].

Neste contexto, o presente trabalho tem como objetivo a aplicacdo de um método analitico
para a determinacdo do metal pesado cadmio, utilizando uma coluna de carvao ativo para a pré-
concentracdao de cadmio, e aplicar este método em matriz de contaminacéo, a fim de avaliar a
disponibilidade do metal.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Reagentes e Amostras

Os reagentes quimicos utilizados apresentam grau analitico. Como material adsorvente foi
utilizado carvao vegetal ativado, com faixa granulométrica de 20/40 mesh. As amostras de residuo
liguido e de &gua foram coletadas no Laboratério de Quimica Analitica Ambiental, do
Departamento de Quimica, na Universidade Federal de Sergipe.

2.2 Instrumentacao

Foram utilizados agitador magnético (Solab), incubadora de bancada (Cientec), balanca
analitica (Shimadzu AY 220), medidor de pH digital (Az), paquimetro (Messen), bomba
peristaltica (Gilson minipuls 3), espectrdmetro de infravermelho (Shimadzu IR Restrige 21),
espectrémetro de absorgédo atbmica com chama (Shimadzu AAS-7000) no comprimento de 228,2
nm e fenda de 0,8 nm.

2.3 Caracterizacdo do Material Adsorvente

A determinacdo do ponto de carga zero PCZ do adsorvente foi seguido o método de Boehm.
A determinacdo dos grupos funcionais foi feita por espectrometria de infravermelho com
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transformada de Fourier (FTIR, Shimadzu IR Restrige 21). O carvdo ativado caracterizado e
utilizado como adsorvente é 0 mesmo material, que é aplicado como adsorvente na bancada de
adsorcdo para sistema solido-liquido, no Laborat6rio de OperacGes Unitéarias do Departamento de
Engenharia Quimica, na Universidade Federal de Sergipe.

2.4 Montagem da Coluna de Leito Fixo

A minicoluna de leito fixo foi montada a partir de um tubo de polietileno, com o comprimento
de 9 cm, e didmetro interno de 4 mm. Foi feito um empacotamento com 399,4 mg de material

adsorvente, como mostra a Figura 2.
3 {

Figura 2: Coluna de adsorg¢éo com carvéo ativado
2.5 Isoterma de Adsorcao

O procedimento para a determinacéo da isoterma do processo de adsorcdo foi realizado em
triplicata. A adsor¢éo, em batelada, de 100 mL de solugéo de Cd (1), na faixa de concentracéo de
0,5 mgL* a5 mgL?, complexada por PAN, e usando 1,0 g de carvao vegetal ativado. Em pH
inicial do meio igual a 12, corrigido com NaOH (1 mol L), em temperatura de 25 °C, e agitacao
em 150 rpm. Houve a coleta de 6,0 mL do sobrenadante apds 22 horas de experimentos, o analito
foi determinado por espectrometria de absor¢do atbmica com chama.

2.6 Curva de Ruptura da Coluna de Leito Fixo

A curva de ruptura foi realizada a partir do procedimento experimental de adsorcéo na coluna
de leito até atingir a sua saturacdo. A saturacao foi atingida mediante a passagem da solugdo de
Cd?* (2 mg L) complexada por 1,76 mL de PAN (500 mg L), em coluna de carvdo, com pH
igual a 12 corrigido com NaOH (5 mol L*). A vazédo volumétrica da alimentagdo foi de 5 mL
min. Houve a coleta do efluente a cada 5 minutos, e o analito presente no efluente foi
determinado por FAAS.

2.7 Curvas de calibracdo e Amostras

Houve a preparacdo de curvas de calibracdo, uma curva baseada no experimento de pré-
concentragéo com a coluna de adsorcéo seguindo metodologia semelhante da saturacéo da coluna,
porém foram eluidas em fluxo oposto com 3,0 mL de HCI 1,0 mol L, e a outra curva sem o
procedimento de pré-concentracdo, a faixa crescente de concentracdo na curva foi de 10 a 200 pg
L de Cd?".

A determinacdo de Cd?* nas amostras foram em triplicatas, em que de 50 mL da amostra
seguindo com o ajuste do pH do meio a cerca de 11-12 com NaOH 1,0 mol L, complexada com
0 agente PAN, apds complexacdo a amostra foi adsorvida em coluna de carvéo ativado, seguida
de eluicdo em fluxo oposto com 3,0 mL de HCI 1,0 mol L.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizacdo do ponto de carga zero (PCZ) e dos grupos funcionais presentes na superficie
do material adsorvente esta representada nas Figuras 3 e 4, respectivamente.
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Figura 3: Ponto de carga Zero (PCZ) Figura 4: Determinagéo dos grupos funcionais

O PCZ é uma avaliacdo oriunda do pH do meio e a influéncia dos grupos funcionais presentes
na superficie do material. Este estudo tem a finalidade de definir em que condicdo de pH a carga
total superficial é nula. Na Figura 3 € possivel observar que na faixa de pH inicial da solucéo (8<
pH pcz <10) é encontrada a regido de PCZ, funcionado como regido de tampao, entretanto para
valores de pH acima de 10 e abaixo de 6 sdo mais representativos para uma regiao de basicidade
e acidez, respectivamente.

No espectro de infravermelho, representado pela Figura 4, encontra-se as transmitancias do
carvao experimental (Carvao Exp.), sendo este caraterizado apds o processo de adsorcdo, e 0
carvdo puro (Carvdo Puro), que foi caracterizado entes do processo de adsorcdo. E possivel
observar a banda de 3400 cm, caracteristica do estiramento vibracional de grupo —OH, as
vibragBes em torno de 2929 cm* representam residuos do desaparecimento de ligaces C-H. Os
picos por volta de 1734 cm™ e 1652 cm™ representam a presenca de grupos carbonila C=0. A
presenca de picos em aproximadamente 1600 cm? até 1400 cm, sdo caracteristicos do
estiramento de ligagdes C-C e C=C dos anéis aromaticos ou anéis em lignina [20,21,22]. A banda
em torno de 1038 cm representa ligagdes C-O de alcoois. Prosseguindo com a andlise foi
possivel também observar modificacdo nos picos, e o desaparecimento da banda por volta de 1138
cm, sendo esta banda caracteristica das ligagdes C-O dos alcoois, evidenciando uma maior
interacdo com o complexo.
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Figura 5: Isoterma de Equilibrio Figura 6: Curva de ruptura da Coluna

A isoterma de equilibrio foi avaliada a partir da estimacgéo dos parametros de forma néo linear,
a fim de obter uma melhor definicdo para a isoterma do processo, e um modelo matematico que
se adeque aos dados experimentais. Dentre 0 modelo Langmuir e Freundlich, o modelo que
melhor representou os dados experimentais foi 0 modelo de Freundlich, ficando evidente quando
comparado o perfil da curva experimental com os dados do modelo matemaético. Para a estimagao
dos pardmetros de Freundlich K e n, foram utilizados algoritmos de estimacdo. Como resultado
da estimacdo ndo linear foi possivel definir os parametros empiricos, Kr igual a 60,80 mg.gten
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igual a 3,22. Com isso 0 modelo de Freundlich ficou definido como Qgq = 60,80.C7%, sendo a

funcéo objetivo erro quadrado 0,003402 mg? g, a Figura 5 representa o modelo de Freundlich.

A coluna de adsorcdo apresentou 0 comportamento de ruptura mostrado na Figura 6, em que
os pontos (PR) e (PS) representam o ponto de ruptura e o ponto de saturacdo da coluna,
respectivamente. O ponto de ruptura foi calculado considerando a concentragédo de saida da coluna
sendo igual a 5 % da concentracdo de alimentagéo da coluna, com isso o tempo de ruptura foi de
6,20 minutos, e 25 minutos o tempo de saturagdo da coluna de carvdo ativado como mostra a
Tabela 2 [19].

Tabela 2: Parametros da coluna de pré-concentragéo de cadmio
Co(mg L) Q (ML minY) ty(min) te(min) Hu(cm) Qeq(mgg?)
2,0 mg Lt de Cd?* 5 6,20 25 1,24 0,625

O método de enriquecimento do analito é mais instavel e menos ajustavel pela curva linear,
pois a montagem da curva pré-concentrada dependerd da complexacdo dos ions de Cd, da
adsorcéo e dessorcdo, e também da estabilidade da coluna. O valor do fator de pré-concentragdo
foi calculado pela razéo entre coeficiente angular da curva calibracdo sem pré-concentracdo (Abs
= 19,81[L pg*Cd?] + 0,58, r = 0,9325) dividido pelo coeficiente angular da curva com pré-
concentracdo (Abs = 0,62 [L pgCd?*], r =0,9991), sendo igual a 32 vezes.

Na Tabela 3 encontra a aplicagdo do método de pré-concentragdo do analito, através da anélise
de trés diferentes amostras e em triplicatas. Na amostra de agua da torneira ndo foi possivel
determinar a presenca de ions de cddmio pela técnica aplicada, entretanto, foi possivel determinar
a presenca de cadmio nas amostras de residuo do laboratério e de agua da torneira.

Tabela 3: Aplicacdo do método de pré-concentracdo de cadmio em amostras reais

Amostra Concentracéo de Cd?* (mg L)
Agua da torneira N.D.*
Residuo do laboratoério 0,161 + 0,002

* N&do Determinado

Na amostra de residuo do laboratério a concentracdo determinada foi de 0,161 + 0,002 mg L
! estando dentro do limite maximo permitido para o descarte direto em corpo receptor definido
pela Resolugdo n° 430 do COMANA.

4. CONCLUSAO

Neste trabalho foi realizado a aplicagdo de um método de pré-concentracdo, para a
determinagdo de Cd?* em amostras de agua. Para quantificar e qualificar, caracterizar, o0 método
de pré-concentracdo, que utiliza o processo de adsorcao em coluna de leito fixo, foi realizada a
caraterizacdo do material adsorvente, com a determinagdo dos grupos funcionais na superficie do
carvdo por FTIR e a determinacdo do ponto de carga zero, que estd compreendido dentro da faixa
de pH de 8 até 10.

Os estudos do equilibro de adsorcédo foram realizados em batelada, em que dados de equilibrio
foram melhores representados pelo modelo de isoterma de Freundlich ndo linearizada. A isoterma

ficou representada por Qgq = 60,80. Cégz, sendo a funcdo objetivo erro quadrado igual a
0,003402 mg? g2. Entretanto, o estudo do processo de adsorcdo em coluna de leito fixo foi
baseado na determinacdo da curva de ruptura, curva de breakthrough, e foram definidos os
seguintes parametros para esse estudo, Co=2 mg.L* de Cd?*, Q =5 mL min?, t,= 6,20 min, t;=
25 min, Hy = 1,24 cm e Qgq = 0,625 mg g%, em que a massa de 0,400 g do adsorvente apresentou
um bom tempo de saturacdo. A avaliagdo do método de pré-concentracdo de Cd determinou um
fator de enriquecimento de 32 vezes, quando comparado com uma determinacdo sem a pré-

concentracdo da amostra.
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Em fim, o método de pré-concentragdo que utilizou uma coluna de adsor¢do empacotada com
carvao ativado apresentou-se como uma metodologia viavel para o enriquecimento do metal
pesado Cd?*, em amostras de agua, e com possivel aplicagdo em uma rotina laboratorial de
quantificacdo, pois a coluna utiliza uma baixa quantidade de material adsorvente, 0,400 g, sendo
possivel a regeneracao do adsorvente da coluna por elui¢do do adsorvato, entretanto alguns ajustes
para evitar a formacdo de bolhas de ar no interior da coluna e um melhor controle da temperatura
do processo, reduzird os erros no método de pré-concentracao.
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