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Resumo

A crescente poluicdo urbana intensifica a necessidade de reutilizacdo dos recursos naturais,
especialmente da &gua, essencial para véarias industrias. As aguas residuais industriais contém
diversos poluentes que precisam ser removidos para minimizar os impactos ambientais. Este trabalho
visou estudar a producédo e caracterizacdo da utilizacdo de um biossorvente produzido a partir de
biomassa para tratar efluentes contaminados com substancias toxicas em estudos futuros. A «-
Carragenina, um polissacarideo extraido da alga marinha Kappaphycus alvarezii, € um material
adequado para este fim devido as suas propriedades. Para isso, o biossorvente preparado foi
caracterizado por espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de Fourier, microscopia
eletrbnica de varredura e determinacdo do pH no ponto de carga zero. Essas técnicas permitiram
investigar desde a composicao elementar até a microestrutura do material. Os resultados mostraram
que k-Carragenina, que é amplamente utilizada na indudstria alimenticia, possui potencial para novas
aplicacbes devido as suas propriedades quimicas e fisicas.
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Introducéo

A agua é um recurso utilizado para o consumo humano, sendo indispensavel para a agricultura, a
agroindustria, a indUstria farmacéutica, industria téxtil e quase todas as indUstrias alimentares. As aguas
residuais das atividades industriais apresentam uma diversidade de poluentes, que devem ser
removidos de forma adequada, a fim de minimizar seu grande impacto ambiental. Dentre os principais
contaminantes presentes nas 4guas residuais, destacam-se os corantes que sdo poluentes organicos
de dificil remog¢é&o. Entende-se entdo a importancia da busca por um tratamento nas solu¢des aquosas
gue permita sua reutilizagdo e descarte seguro nos recursos hidricos (Kumar et al., 2022; Ribas e Silva,
2023).

Para atender a essa demanda, existem métodos de tratamento de aguas residuais, como troca
ibnica, processo de separacdo por membrana, fotocatalise heterogénea, eletroprecipitacao e processos
oxidativos avancados (POAs). No entanto, estes métodos apresentam desvantagens, como a remogao
incompleta do poluente, elevada geracédo de lodo e alto custo. Assim, estudos de adsorcéo para a
producéo de biossorventes e a sua caracterizacdo sédo considerados uma boa alternativa para remocgéo
de contaminantes presentes na agua. Na adsorgdo, ocorre uma transferéncia de fases, em que uma
substancia presente na fase liquida ou gasosa, chamada adsorvato, fica retida na superficie de um
sélido, chamado adsorvente (Guimaraes et al., 2021; Ribas e Silva, 2023).

Dentre as matérias-primas utilizadas para a producdo de adsorventes, a biomassa destaca-se por
ter origem em plantas, residuos agricolas e industriais, e biopolimeros, os quais sdo abundantes, de
baixo custo e baixo potencial poluente. Entre os biopolimeros, a k-Carragenina, que é um
polissacarideo sulfatado extraido de algas marinhas, como a Kappaphycus alvarezii, tem sido aplicada
para esta finalidade (Mahdavinia et al., 2013; Kumar et al., 2022).
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Os estudos realizados até o momento acerca do uso da x-Carragenina como adsorvente tém
mostrado resultados promissores. Mahdavinia et al. (2013), prepararam granulos de Carragenina para
verificar a adsorgdo com corante Violeta Cristal em agua, obtendo, através de testes de adsorcédo e
dados modelados, capacidade maxima de adsorcdo de 52 mg/g e 44 mg/g do corante em granulos
hidratados e secos, respectivamente. Kumar et al. (2022) investigou o biossorvente modificado por
ultrassom de poténcia altamente eficiente usando algas marinhas, com metodologia de superficie de
resposta (RSM) e rede neural artificial (RNA) aplicadas para modelar e otimizar a remocéo de corante
Azul de Metileno, e obteve capacidade maxima de adsorcdo, através do modelo isotérmico de
Langmuir, de 1.095,29 mg/g.

Dentro desta perspectiva, procurou-se sintetizar e caracterizar a x-Carragenina para futuramente
avaliar a capacidade de adsorcdo de substancias toxicas que sejam compativeis com as caracteristicas
encontradas no material.

Metodologia

Para sintese do material biossorvente de x-Carragenina, realizou-se um procedimento adaptado
dos estudos de Madkhali et al. (2024) e de Mahdavinia et al. (2013), baseado por testes preliminares
de sintese. Assim, preparou-se uma solucao de cloreto de potéssio (KCl) a 1 mol L't e uma solucéo de
k-Carragenina. Com auxilio de uma pipeta de vidro, a solugcéo de carragenina foi gotejada na solucao
de KCI, para que se formassem granulos. De acordo com Komisarska et al. (2024), a Kappa-
carragenina forma géis firmes na presenca de ions de potassio, por esse motivo utilizou-se cloreto de
potassio na sintese. Deste modo, a solu¢gao com os granulos permaneceu em repouso, foi filtrada e os
granulos foram coletados. Em seguida, ocorreu a secagem e a pesagem do material.

As caracteristicas do material produzido foram analisadas por espectroscopia na regido do
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), pelo método de Reflectancia Total Atenuada (ATR),
através de um equipamento Bruker Tensor 27, em intervalo de 4000 a 600 cm-1, com acumulo de 32
varreduras espectrais e resolucéo de 4 cm-1,

Com o objetivo de observar as caracteristicas texturais do material biossorvente, uma amostra do
material foi analisada através de imagens obtidas em um Microscépio Eletrénico de Varredura JSM-
IT200 com tensdo de 10 kV, utilizando um tratamento preliminar de metalizar com ouro a amostra, 0
que permitiu conhecer os aspectos morfologicos. O revestimento da amostra com ouro teve como
objetivo aumentar a condutividade da mesma para melhorar a qualidade da analise.

O estudo do pH no Ponto de Carga Zero foi conduzido baseado por metodologia adaptada de
Regalbuto e Robles (2004), onde foram preparadas 10 soluc¢des utilizando solucéo de cloreto de sédio
(NaCl) 0,1 mol L para controlar a for¢ca idnica do meio e o pH ajustado em pHmetro para valores de
2,0 a 12,0 com solugdes de hidréxido de sédio (NaOH) 0,1 mol L e acido cloridrico (HCI) 0,1 mol L.
Em cada solucdo se adicionou 0,1000 gramas do material adsorvente preparado, e estas foram
colocadas em repouso por 24 horas. Apoés, realizou-se a separa¢édo do material da solu¢gdo e uma nova
afericdo do pH das solucdes foi realizada. Em seguida, obteve-se um grafico de ApH versus pH final,
onde se determinou o pHecz.

Resultados

O procedimento de sintese realizado resultou em granulos arredondados e rigidos, com uma
coloracd@o levemente amarelada, que se sedimentaram apds um periodo de repouso na solugdo de
cloreto de potassio. Apés o processo de filtragdo, secagem e pesagem, os granulos reduziram de
volume e totalizaram um peso de 1,592 g.

Os espectros de FTIR-ATR foram obtidos a temperatura ambiente em intervalo de 4000 a 600 cm-
1, como mencionado na secdo metodolégica. A Figura 1 mostra o espectro de FTIR do material
biossorvente de carragenina produzido.
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Figura 1 — Espectro FTIR do biossorvente de k-carragenina.
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Fonte: Producéo do(a) proprio(a) autor(a).

O revestimento da amostra com ouro teve como objetivo aumentar a condutividade da mesma para
melhorar a qualidade da andlise no Microscopio Eletrénico de Varredura. As propriedades morfoldgicas
da superficie do biossorvente de k-carragenina podem ser vistas pelas micrografias de MEV (Figura 2),

que mostram cavidades e pouca porosidade em sua estrutura, ainda possibilitando a usabilidade do
produto para fins de adsorcéo.

Figura 2 — Micrografias de MEV do biossorvente de k-carragenina, em magnificagfes de (a) x500 e (b)
x1500.

Fonte: Producgéo do(a) proprio(a) autor(a).

Na Figura 3, observa-se a variagcdo do pH em funcdo do pH inicial, permitindo a identificacdo do
pHpcz como o ponto onde ApH = 0.

Figura 3 — Ponto de Carga Zero (pHPCZ) do biossorvente de k-carragenina.
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Discusséo

De acordo com os estudos descritos na literatura (Komisarska et al., 2024) a k-carragenina formou
géis consistentes na presenca de ions de potassio. As carrageninas sao um grupo de polissacarideos
complexos que possuem diferentes tipos e estruturas dependendo da espécie. Consistem em um
polimero composto de unidades de dissacarideos repetidas, sulfatos e residuos de galactose, que
influenciam sua funcionalidade. Porém, a estrutura exata pode variar dependendo do seu tipo (kappa,
iota ou lambda) e do grau de sulfata¢éo (Lin et al., 2022).

A «-carragenina utilizada nessa pesquisa é composta de ésteres sulfatados, copolimeros de
galactose e 3,6-anidrogalactose, ligadas por ligagbes B-(1—3)- ou B-(1—4)-glicosidicas (Brasil, 2019).
Na Figura 1, observou-se a presenca de bandas de absor¢éo caracteristicas dos ésteres sulfatos em
1229 cm!, além de bandas atribuidas as ligacdes glicosidicas e vibracdes de alongamento do anel de
piranose (comum a todos os polissacarideos) em 1035 cm e 1159 cm-. Nas regi6es de 927 cm! do
espectro foram identificados os grupos de 3,6-anidrogalactose, e em 847 cm-! a posicdo do sulfato no
carbono 4 do anel da galactose. O grau de sulfatacédo é determinado com base nos residuos de carbono
4 e 6 na composi¢do da 3,6-anidrogalactose, 0 que comprovou as caracteristicas proprias da «-
carragenina (Gomez-Ordofiez e Rupéres, 2011; Komisarska et al., 2024; Sen e Erboz, 2010; Webber
et al., 2012). Isto possibilitou a conclusédo da existéncia da maioria dos grupos funcionais proprios da
molécula do polissacarideo mesmo apdés a sintese de preparacao do material biossorvente.

A literatura recente mostra, através de analises morfolégicas, a x-carragenina como um bom
candidato para o tratamento de 4guas residuais (Kumar et al., 2022; Madkhali et al., 2024; Liew et al.,
2017; Rege et al., 2018). Além disso, a reticulacdo dos granulos com ions potassio (K*) exibiu uma
superficie de rede parcialmente polimérica em concordancia com o estudo de Mizushima et al. (2021).

O estudo do Ponto de Carga Zero foi fundamental para avaliar em quais faixas de pH uma
substancia melhor se adsorve ao material de acordo com o pH da solucdo. O pHecz encontrado foi 8,46
conforme apresentado na Figura 3, nesse ponto a superficie do adsorvente possui carga liquida nula,
ou seja, as cargas negativas sao iguais as positivas. Quando o pH da solucdo do adsorvato for maior
que 8,46, a superficie do material tem carga liquida negativa, e quando for menor, o adsorvente tera
superficie com carga positiva (Pereira et al., 2021; Hassan et al., 2023).

A alteracdo no pH da solugcdo modifica o grau de ionizagéo do corante e pode modificar a carga nos
sitios ativos da superficie do adsorvente. Como exemplo de substancia téxica a ser adsorvida, o corante
azul de metileno em solucdo aquosa, pode estar presente em forma catiénica ao se utilizar um pH
acima do valor do pHpcz do material. Esta molécula encontra-se mais dissociada, sendo mais favoraveis
as atracoes eletrostaticas com as espécies que compdem o biossorvente, devido a formacao da carga
liquida negativa na superficie do material (Guimarées et al., 2021).
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Conclusao

Este trabalho trata-se de uma pesquisa de sintese e caracterizacdo do biossorvente produzido a
partir do biopolimero k-carragenina, para que através do estudo das caracteristicas do material o
mesmo possa ser avaliado futuramente em experimentos de adsorcao de substancias tdxicas, como o
corante azul de metileno, poluente encontrado em efluentes e residuo industrial.

Concluiu-se que o material apresenta boas caracteristicas para o estudo da sua capacidade de
adsorcao, como a presenca de grupos funcionais e porosidade superficial. O aparecimento dos grupos
de 3,6-anidrogalactose na regido 927 cm! e da posicao do sulfato no carbono 4 do anel da galactose
em 847 cm, possibilitou identificar a Carragenina como o tipo Kappa pelo grau de sulfatacéo da
mesma. Isso constatou maiores possibilidades de interagdo no material, o que favorece a adsorcao
com substancias contaminantes. O estudo do pH no Ponto de Carga Zero, permitiu inferir sobre
natureza de superficie do material que desempenha um papel crucial em suas propriedades de
adsorcao.
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