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RESUMO 

“DESENVOLVIMENTO DE METODOLOGIA ANALÍTICA PARA 
EXTRAÇÃO E PRÉ-CONCENTRAÇÃO DE Ag(I) UTILIZANDO A 
Moringa oleifera Lam.” 

Autora: Cleide Sandra Tavares Araújo 

Orientadora: Profa. Dra. Nivia Maria Melo Coelho 

Processos industriais tem sido historicamente um importante fator de 

degradação ambiental. A disposição inadequada de resíduos industriais contendo 

metais tóxicos em fontes de águas representa um grande problema, que concerne 

não somente à biota, mas também para humanos. Neste trabalho, foi avaliada a 

capacidade adsortiva das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. como um 

material alternativo para remoção e pré-concentração de íons Ag(I) em águas.  

No primeiro capítulo foi avaliada a capacidade das sementes de moringa 

para remoção de íons Ag(I) em sistemas aquosos contaminados por este íon 

metálico. Antes da otimização dos parâmetros foram realizados testes 

preliminares com a moringa envolvendo a casca da semente, polpa da semente e a 

semente integral para avaliar a parte da semente que apresentava maior 

capacidade de remoção, e como espécie analítica de interesse, utilizou-se íons 

Ag(I). Os resultados mostram maior eficiência usando as sementes integrais. Os 

parâmetros de otimização avaliados para o adsorvente nos ensaios de remoção 

foram: granulometria, pH e tempo de agitação, volume de solução, concentração e 

massa do adsorvente. A quantificação do teor de prata, antes e após o tratamento, 

foi realizada por Espectrometria de Absorção Atômica por Chama (FAAS). As 

condições otimizadas foram: Granulometria � 500 µm; pH = 6,5; Tempo de 

Agitação = 20 minutos; Massa = 2,0 g; concentração de Ag(I) = 25 mg L-1 e 

volume = 100 mL. Observou-se uma remoção de íons Ag(I) de 98% quando se 

utiliza a Moringa oleifera Lam. como adsorvente. A metodologia proposta foi 

aplicada para o tratamento das seguintes amostras: resíduo de aulas práticas de 

Química Analítica e de análise de DQO, gerados nesta Instituição de Ensino; de 

material fotorrevelador e resíduo de material gráfico, ambos obtidos em indústrias 

locais. Os valores obtidos para a remoção de Ag(I) foram de 92%, 82% e 91% 

respectivamente, utilizando as sementes trituradas de moringa como adsorvente, 

sendo que para o resíduo do material gráfico não foi detectado a presença do 
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metal de interesse. Foi estudada a possível interferência de outros metais nesta

análise, a saber: Cd(II), Co(II), Cu(II) e Pb(II). O valor da capacidade máxima 

adsortiva (CMA) de íons Ag(I) pelo adsorvente 25,56 mg g-1 de semente de 

moringa seca, foi obtido com a construção da isoterma de adsorção, 

determinando-se graficamente a quantidade máxima (mg) do adsorvato que pode 

ser adsorvido numa dada massa de adsorvente (g). Técnicas de caracterização 

incluindo espectrometria por infravermelho, difração de raios-X, análise 

termogravimétrica e microscopia eletrônica de varredura foram utilizadas na 

avaliação físico-química das sementes trituradas de moringa.  

No segundo capítulo foi apresentado um método de pré-concentração de 

íons Ag(I) utilizando análise em fluxo com o emprego de sementes trituradas de 

Moringa oleifera Lam., como material adsorvente. O sistema de pré-concentração 

acoplado ao FAAS foi executado com o referido adsorvente percolando durante 4 

minutos solução de Ag(I) 0,01 mg L-1, na mini-coluna recheada com 35 mg  de 

sementes trituradas de moringa a uma vazão de 5,5 mL min-1. A eluição foi 

realizada com 100 �L de HNO3 0,5 mol L-1. Foi obtido um fator de pré-

concentração igual a 35; limite de detecção (LD) igual a 0,22 µg L-1 e limite de 

quantificação (LQ) igual a 0,73 µg L-1. A exatidão do método foi atestada com o 

uso de padrão certificado para águas APS-1071 (Alpha Resources 3090 Johnson 

RD, Stevensville, USA). 

Diante dos resultados obtidos, conclui-se que o material apresentou alta 

capacidade de remoção para íons Ag(I). O método desenvolvido mostrou-se 

satisfatório para a pré-concentração e determinação de íons prata em águas dada a 

sua simplicidade, eficiência, baixo custo e pouca influência dos contaminantes 

estudados. Avalia-se que a utilização da Moringa oleifera Lam. como material 

alternativo para a pré-concentração de prata é viável. 

Palavras-chave: Moringa oleifera, caracterização, FIA, pré-concentração, prata. 



xvii

ABSTRACT 

“DEVELOPMENT OF ANALYTICAL METHODOLOGY FOR 
EXTRACTION AND PRECONCENTRATION  OF Ag(I) USING THE 
Moringa oleifera Lam.” 

Autora: Cleide Sandra Tavares Araújo 

Orientadora: Profa. Dra. Nivia Maria Melo Coelho 

Industrial process have been historically an important factor of 

environmental degradation. The disposal of industrial wastes, mainly containing 

toxic metals, in water sources represents a problem of great concern not only in 

relation to biota in receiving environment but also to humans. In this work, the 

adsorptive capacity of the crushed seeds of Moringa oleifera Lam. was evaluated 

in order to quest alternative materials for removal and preconcentration of silver 

ions. 

The first chapter describes the results of removal of Ag(I) ions in 

contaminated aqueous systems utilizing moringa seeds. Preliminary tests were 

carried out using the seeds of moringa as: non-shelled, shelled seeds and husks 

were tested for their adsorption potential for ions Ag(I). The results showed 

greater efficiency for non-shelled seeds. The parameters evaluated were: particle 

size, pH and agitation time, concentration and volume of solution, adsorbent 

mass. Silver was quantified before and after treatment, by Flame Atomic 

Absorption Spectrometry. The optimum conditions were: particle size � 500 µm, 

pH = 6.5, agitation time = 20 minutes, adsorbente mass = 2.0 g, concentration of 

Ag(I) = 25 mg L-1 and volume = 100 mL. In these conditions, the removal of ions 

Ag(I) was 98%. The proposed methodology was applied to the treatment of the 

following samples: residue of experimental classes of Analytical Chemistry and 

analysis of chemical oxygen demand, generated at the university, and waste 

photographic material from local industries. The values obtained for the removal 

of Ag(I) were 92%, 82% and 91% respectively, using the non-shelled seeds of 

moringa as adsorbent.  Also, it was studied the possible interference of other 

metals in proposed method, namely Cd(II), Co(II), Cu(II) e Pb(II). The value of 

the maximum adsorptive capacity for ions Ag(I) was 25.56 mg g-1 obtained 

through of the adsorption isotherm. Characterization techniques, including 

infrared spectrometry, X-ray diffraction, thermogravimetric analysis and scanning 
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electron microscopy were used to assess physical and chemical proprieties of non-

shelled seeds of moringa. 

The second chapter was presented a method for preconcentration of  v ions 

using flow system and non-shelled seeds of Moringa oleifera Lam. as adsorbent 

material. The preconcentration system was coupled to FAAS. The following 

experimental conditions carried out: for 4 minutes leachate solution of Ag(I) 0.01 

mg L-1, about of ground seeds of moringa packaged in a mini-column flow of. The 

elution was performed with of HNO3 0.5 mol L-1. The concentration factor was 

35, resulting in detection limit of 0.22 µgL-1 e quantification limit of 0.73 µgL-1. 

Accuracy of the method was cheked by using certified reference material for 

water APS-1071 (Alpha Resources 3090 Johnson RD, Stevensville, USA). 

The proposed method has advantages such as low cost of sorbent, high 

efficiency and minimization of chemical sludge. The moringa is an alternative 

material for chemical remediation and is economically and environmentally 

friendly.  

Keywords: Moringa oleifera Lam., characterization, FIA, preconcentration, silver. 
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1. INTRODUÇÃO GERAL

O crescente aumento mundial das atividades industriais tem intensificado a 

poluição ambiental e a deterioração de ecossistemas, muitas vezes causados pelo 

próprio homem (LENARDÃO et al., 2003). Tal ingrediente aliado ao desmedido 

crescimento populacional, intensificam os problemas de ação antrópica, podendo 

ser facilmente observados através de alterações na qualidade do solo, ar e água 

(KUNZ et al., 2002). Neste contexto, a remoção de metais pesados de cursos de 

efluentes industriais se tornou uma das mais importantes aplicações no tratamento 

de águas residuárias. Como consequência, torna-se importante por parte dos 

Órgãos Governamentais discutirem ações para a redução de emissões e o controle 

da degradação de reservas ambientais através do desenvolvimento sustentável 

(DS). DS pode ser definido como o progresso industrial que atende às 

necessidades do presente sem comprometer a capacidade das futuras gerações 

satisfazerem às suas próprias necessidades (WORLD COMISSION ON 

ENVIRONMENT AND DEVELOPMENT, New York, 1987). No Brasil, em 1992 

foi criada a FBDS – “Fundação Brasileira para o Desenvolvimento Sustentável”

para implementar as Convenções e Tratados aprovados na ECO-92. É uma 

entidade que cria e estrutura projetos de desenvolvimento sustentável, graças a 

uma organização que concilia a fronteira do conhecimento com capacidade 

gerencial.

Por outro lado, a atividade química é frequentemente relacionada, direta ou 

indiretamente, à maioria dos chamados “desastres ambientais”, embora outras 

atividades humanas também exerçam papel importante na degradação e poluição 

ambientais. Uma das principais ações no sentido de minimizar o impacto 
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ambiental causado por atividades industriais que geram algum tipo de resíduo é o 

tratamento adequado do mesmo - a remediação, que, embora apresente baixa 

vantagem ambiental relativa se comparada com técnicas de redução na fonte, tem 

colaborado bastante para diminuir a contaminação do ambiente por muitas 

atividades industriais (CETESB, 2002). 

No início da década de 90, uma nova tendência na maneira como a questão 

dos resíduos químicos deve ser tratada tornou-se relevante para a comunidade 

científica. Esta nova visão do problema, com a proposição de novas e desafiadoras 

soluções, considera que, fundamentalmente, é preciso buscar uma alternativa que 

evite ou minimize a produção de resíduos, em detrimento da preocupação 

exclusiva com o tratamento do resíduo no fim da linha de produção (“end of 

pipe”). 

Este novo direcionamento na questão da redução do impacto da atividade 

química ao ambiente vem sendo chamado de “Green Chemistry”, ou “Química 

Verde”, “Química Limpa”, “Química Ambientalmente Benigna”, ou ainda, 

“Química Auto-sustentável”, e segundo a IUPAC, é “a invenção, 

desenvolvimento e aplicação de produtos e processos químicos para reduzir ou 

eliminar o uso e a geração de substâncias perigosas” (TUNDO et al., 2000). 

Apesar de não existir atualmente no Brasil uma política definida de incentivo ao 

desenvolvimento e implantação da química verde, um grande avanço foi obtido 

nos últimos anos com a iniciativa de algumas agências de fomento, que lançaram 

editais para o funcionamento de programas de gerenciamento e tratamento de 

resíduos.  

A criação de mecanismos de mercado que valorizam os recursos naturais 

tem sido uma prática de inovação cada vez mais utilizada entre as quais se destaca 
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os chamados “Créditos de Carbono”. Créditos de Carbono são certificados que 

autorizam o direito de poluir (KHALILI, 2003). O princípio é simples. As agências 

de proteção ambiental reguladoras emitem certificados, autorizando emissões de 

toneladas de dióxido de enxofre, monóxido de carbono e outros gases poluentes. 

Inicialmente, selecionam as indústrias que mais poluem no País e a partir daí são 

estabelecidas metas para a redução de suas emissões. As empresas recebem bônus, 

cotado em dólares, equivale a uma tonelada de poluentes. Quem não cumpre as 

metas de redução progressiva estabelecidas por lei, tem que comprar certificados 

das empresas mais bem sucedidas. O sistema tem a vantagem de permitir que cada 

empresa estabeleça seu próprio ritmo de adequação às leis ambientais. Estes 

certificados podem ser comercializados através das Bolsas de Valores e de 

Mercadorias, como por exemplo, do Clean Air de 1970 (emenda de 1990), e os 

contratos na bolsa estadunidense. Segundo Sérgio Besserman Vianna – Presidente 

do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatística (IBGE), entre 1999 a 2003, “O 

aquecimento global é uma realidade inegável. Se ele não for tratado pelo mercado 

financeiro, algum outro mecanismo terá de ser criado para fazê-lo”. 

Algumas instituições de ensino e pesquisa já têm programas bem 

estruturados para gerenciamento de seus resíduos químicos provenientes da 

pesquisa e do ensino destacando a Universidade Federal de São Carlos -UFSCar, 

que vem desenvolvendo oficialmente uma política ambiental desde 1993, quando 

foi criada a CEMA - Coordenadoria Especial para o Meio Ambiente, pela 

Resolução no. 201/93 do C.U. (Conselho Universitário), um órgão com a 

finalidade de coordenar ações e projetos voltados à redução dos impactos da ação 

do homem no meio ambiente. Outro exemplo bem sucedido que vale a pena citar 

é o Programa entre a Instituição de Pesquisa Universitária, o IMA/UFRJ e uma 
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empresa privada, a BAYER S. A., visando resolver eficientemente o problema de 

descarte dos resíduos tóxicos dos laboratórios de pesquisa e, com isso, contribuir 

para o esforço coletivo de preservação de meio ambiente (PACHECO; HEMAIS, 

2003). No atual cenário, onde vários segmentos da sociedade vêm cada vez mais 

se preocupando com a questão ambiental, as universidades não podem mais 

sustentar esta medida cômoda de simplesmente ignorar sua posição de geradora de 

resíduos, (JARDIM, 1998). O crescimento da área de química verde no meio 

acadêmico resulta na formação de profissionais que podem desenvolver 

metodologias científicas e tecnológicas com aspectos positivos para o planeta 

(HJERESEN et al., 2001). Entretanto, faz se necessária uma revisão na forma 

como é vista a questão dos resíduos químicos no Brasil. 

Atualmente os metais pesados estão entre os poluentes mais importantes 

tornando-se um grave problema de saúde pública. Águas residuais industriais e 

urbanas constantemente contêm íons metálicos (DEMIRBAS, 2008). A grande 

geração de efluentes líquidos com altos níveis de metais pesados tem gerado 

muita preocupação devido à sua elevada capacidade poluidora. O aumento da 

conscientização dos efeitos nocivos provocados pela liberação de metais tóxicos 

no ambiente aliado à implantação de leis ambientais mais severas tornou o 

gerenciamento ambiental uma questão fundamental para as indústrias.  

O tratamento inadequado destes resíduos contribui de forma marcante para 

o agravamento de problemas ambientais, notadamente nos grandes centros 

urbanos. Como evidência deste fato, destaca-se o destino final dos resíduos 

industriais que constitui tarefa potencialmente poluidora do meio ambiente: ar, 

solo, e principalmente águas superficiais e subsolo. Muitas indústrias como a 

galvanoplástica, metalúrgica, curtume, mineração, entre outras, produzem uma 
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grande quantidade de efluente contendo metais. Estes exercem papel 

preponderante na contaminação do ecossistema terrestre e do ambiente aquático 

natural. Se transportados para o ecossistema podem ser facilmente adsorvidos 

pelos organismos aquáticos e, consequentemente, entrar diretamente na cadeia 

alimentar humana causando incontáveis prejuízos à saúde. 

 A água é particularmente vulnerável à contaminação por vários descartes 

industriais, inclusive contendo metais pesados (SHARMA et al., 2006). É um dos 

recursos naturais mais utilizados sendo fundamental para a existência e 

manutenção da vida e, portanto, deve estar presente no ambiente em quantidade e 

qualidade apropriadas. A água é um componente essencial na linha de produção 

industrial, sendo usada em várias etapas como: processar, lavar e arrefecer o 

maquinário manufaturador (BRANDÃO, 2006). O monitoramento de espécies 

químicas consideradas poluentes é importante para o conhecimento dos 

mecanismos e processos que têm lugar no ecossistema, envolvendo o meio 

ambiente. Dentro deste contexto, é inquestionável o papel da química analítica em 

atuar na área de monitoramento de contaminantes fornecendo métodos analíticos 

que sejam eficientes, rápidos e precisos. Esta é uma parte crítica da ciência 

concernente à prevenção da poluição industrial no que tange à promoção da 

descontaminação de áreas arriscadas (VIJAYARAGHAVAN et al., 2009). Tal 

exigência torna-se relevante para um grande número de amostras, quando a 

espécie analítica de interesse se encontra a níveis muitos baixos de concentração 

no material de análise, o que geralmente implica no uso de métodos instrumentais 

de análise (COELHO, 1991). Devido à relevância toxicológica de metais, e das 

fontes potenciais de introdução destes no ambiente, tornam-se necessário, a busca 
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pelo desenvolvimento de metodologias simples e de baixo custo, que permitam 

removê-los do meio ambiente.  

Os extratores sólidos são comumente de origem sintética e são 

classificados como adsorventes polares e apolares resinas quelantes e resinas 

trocadoras de íons (SADEGHI; SHEIKHZADEH, 2009). Entretanto, alguns 

trabalhos têm evidenciado que certos adsorventes de origem natural, em especial 

os biossorventes (algas, fungos e bactérias), possuem características em potencial 

como concentradores alternativos (RAZMOVSKI; SCIBAN, 2008 & JOHNSON, 

1998 & ELMAHADI; GREENWAY, 1994; VIDOTTI; ROLLEMBERG, 2004 & 

CANUTO et al. 2007).  

Nos anos recentes, tem havido um foco no uso de tecnologias apropriadas 

e de baixo custo para o tratamento de efluentes em países em desenvolvimento. A 

cada momento mais a necessidade deste estudo de processos para remoção de 

metais pesados de efluentes vêm se destacando com relevância para a 

minimização de questões ambientais sérias, devido principalmente à alta 

periculosidade destas substâncias.  

A importação de substâncias químicas para o tratamento de águas e de 

outros materiais contribui de forma significativa para o aumento dos custos 

associados com o tratamento de efluentes (AGUIAR, et al, 2002 & DEMIRBAS, 

2008) . Embora o emprego de ações preventivas, como a adoção de diversos 

métodos para a remoção dos metais pesados de efluentes líquidos, a precipitação 

química é o método prevalecente. Entretanto, algumas limitações do processo 

podem ser apontadas, tais como custo, operação laboriosa, falta de seletividade do 

processo de precipitação e baixa eficiência na remediação de soluções diluídas. 

Para estes tipos de aplicações, os métodos mais recomendados são membranas 
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filtrantes, troca iônica e adsorção em carvão ativado. Esses processos são, porém, 

economicamente inviáveis para o tratamento de efluentes, principalmente em 

países em desenvolvimento, devido aos elevados custos de operação e 

implantação (BABEL; KURNIAWAN, 2003a). Diante do exposto, o uso de 

materiais não convencionais de baixo custo como os resíduos agroindustriais 

(DEMIRBAS, 2008); resíduo de bioreator, casca de banana, quitosana, bagaço de 

cana-de-açúcar, serragem de madeira, fibra de coco, casca de laranja dentre outros 

(NAMASIVAYAM et al., 2001), tem sido experimentados por muitos 

pesquisadores. 

O tratamento através da adsorção é uma das alternativas promissoras que 

existem para a remoção de metais em solução, especialmente quando se usa 

adsorventes naturais de baixo custo, como de rejeitos da indústria e da agricultura, 

materiais argilosos e biomassa. O termo biomassa (grego: bio = vida) remete à 

matéria de origem animal ou vegetal como resíduos agrícolas, industriais, 

alimentares, de papel, plantas aquáticas, alimentares, enfim materiais orgânicos 

em geral (DEMIRBAS, 2000). Embora, o uso destes materiais não seja ainda 

comum, em geral, apresentam boa capacidade de adsorção. Inúmeros estudos têm 

objetivado a busca de um material adsorvente que seja de baixo custo e que tenha 

boa eficiência para remover metais como a prata em meio aquoso (LAUS et al., 

2006). 

Neste contexto, os materiais lignocelulósicos, se enquadram nos critérios 

para produção de adsorventes de baixo custo (TARLEY, 2004). Em países menos 

desenvolvidos, nos quais a utilização de carvão ativado é dificultada pelos altos 

custos, tem sido dada muita ênfase à preparação de outros adsorventes disponíveis 

para o emprego em tratamentos de efluentes líquidos industriais. Esses materiais 
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podem ser utilizados em substituição aos materiais comerciais com vantagens 

econômicas para a produção de adsorventes. 

Dentre as biomassas que são empregadas encontram-se as plantas 

aquáticas, as fibras de algodão, a serragem de madeira, o bagaço de cana, o 

sabugo de milho, fibras da casca de coco, casca de arroz, entre outros. Estes 

materiais, tanto podem ser utilizados como suporte para novos adsorventes ou 

serem utilizados “in natura” como tal, representando assim uma grande redução 

de custos.  

Técnicas de remediação química de contaminantes nos corpos d’água são 

frequentemente propostas a fim de minimizar os impactos ambientais e os efeitos 

dos metais pesados em águas residuais (RUBIO, 2003). Dessa maneira, os 

adsorventes naturais constituem-se em uma excelente alternativa para a 

remediação química pela sua grande capacidade de adsorção, baixo custo e alta 

disponibilidade (SILVA; ASSIS, 2004).  

Com base nas observações efetuadas, o presente trabalho está alicerçado 

no estudo de novos materiais naturais alternativos que podem ser utilizados como 

sistemas extratores de íons metálicos considerados tóxicos em amostras reais, 

dando ênfase à prata. O trabalho contribui para o desenvolvimento de nova 

metodologia relacionado à química limpa, que pode ser aplicada na remoção de 

contaminantes inorgânicos dispersos no meio ambiente. Nesta abordagem, 

desenvolvimento de métodos de pré-concentração torna-se relevante em que pese 

os níveis permitidos de poluentes estabelecidos por agências governamentais tanto 

para descarte de efluentes ou amostras de água potável, ainda são muito baixos 

por conta do caráter tóxico dos poluentes. O adsorvente natural investigado foi a 

Moringa oleífera Lam.. 
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A Moringa oleífera Lam. (família Moringaceae) é uma planta originária 

da Índia, hoje se espalhou pelo mundo todo. No Brasil, a introdução da árvore 

inicialmente se limitou a ornamentação de parques públicos (KERR; SILVA, 

1999). A moringa possui a capacidade de flocular e coagular material particulado 

em águas naturais. GASSENSCHMIDT e colaboradores (1995) isolaram e 

purificaram os agentes ativos de coagulação da moringa e observaram que se trata 

de uma proteína. Os aminoácidos detectados majoritariamente foram o ácido 

glutâmico, a prolina, a metionina e a arginina, porém os mecanismos de 

coagulação são ainda desconhecidos. Muitos estudos (OLSEN, 1997 & JAHN; 

SAMIA, 1988 & MUYIBI; OKUOFU, 1995 & MUYIBI; EVISON, 1996 &

NDABIGENGESERE et al., 1995), tem sido desenvolvidos utilizando a moringa 

no tratamento de águas residuárias devido às suas propriedades de coagulação e 

floculação. 

O presente trabalho propõe avaliar as propriedades adsortivas da Moringa 

oleifera Lam. na presença de contaminantes metálicos com ênfase aos íons Ag(I), 

bem como a viabilidade de seu uso como material pré-concentrador deste íon, 

uma vez que esta abordagem ainda não foi reportada.  
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2. OBJETIVOS GERAIS 

� Caracterizar o adsorvente natural Moringa oleifera Lam. por técnicas 

espectroscópica e termogravimétrica, bem como avaliar o comportamento 

adsortivo da espécie Ag(I) neste material; 

� Desenvolver método de concentração de Ag(I) em sistemas de análises em 

fluxo empregando Moringa oleifera Lam. como adsorvente e FAAS como 

técnica de quantificação. 

3. ESTRUTURA DA TESE 

Em que pese a idéia geral desta Tese com o desenvolvimento de método 

de pré-concentração utilizando material alternativo, no caso Moringa oleifera Lam., 

optou-se por dividi-la em dois capítulos para a sua melhor compreensão dos 

resultados obtidos. O primeiro capítulo versa sobre os estudos associados com a 

moringa incluindo a caracterização físico-química, avaliação do desempenho 

adsortivo e aplicação deste material como adsorvente alternativo em ensaios de 

remoção de íons metálicos com ênfase na Ag(I), para a remediação química de 

águas residuais. No segundo capítulo são apresentados os resultados acerca dos 

sistemas de pré-concentração de Ag(I) em coluna recheada com sementes 

trituradas de Moringa oleifera Lam. 
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1. OBJETIVOS 

� Contribuir para a investigação e busca de materiais alternativos em 

potencial, para o uso em processos de remediação, objetivando o 

desenvolvimento de tecnologias limpas; 

� Avaliar o uso de adsorventes naturais no caso privilegiando a 

Moringa oleifera Lam.; 

� Empregar a Moringa oleifera Lam. como material adsorvente na 

remoção de Ag(I) e possíveis íons interferentes: Cd(II), Co(II), 

Cu(II) e Pb(II) e em resíduos de laboratório de ensino; 

� Estudar a capacidade máxima adsortiva da Moringa oleifera Lam. 

na remoção de íons Ag(I), através da construção de isoterma de 

adsorção; 

� Caracterizar as sementes de Moringa oleifera Lam. por 

espectroscopia no infravermelho, difratometria de raios-X, análise 

termogravimétrica e microscopia eletrônica de varredura;  

� Aplicar a metodologia de remoção proposta tratando os efluentes 

propostos: Resíduo das aulas de Química analítica II; Resíduo de 

análise de DQO; Resíduo de material fotorrevelador e Resíduo de 

material gráfico, obedecendo aos níveis permitidos para descarte 

conforme as normas da RESOLUÇÃO CONAMA Nº 357 de 

17/03/2005. 

�
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1 - Considerações Gerais

Embora sua importância seja indiscutível, a atividade industrial costuma 

ser responsabilizada, pelo fenômeno de contaminação ambiental. Assim, o estudo 

de novas alternativas para o tratamento dos inúmeros efluentes industriais 

atualmente produzidos, continua sendo uma das principais formas de minimizar o 

fenômeno de contaminação antropogênica, (PARSONS, et al. , 2005).      

“Green chemistry” ou “química verde”, ou “química limpa” é um novo 

direcionamento na questão da redução do impacto da atividade química ao 

ambiente (LENARDÃO et al., 2003). Este novo caminho a ser delineado pela 

química, sinaliza para a criação, o desenvolvimento e a aplicação de produtos e 

processos químicos que reduzam ou minimizem o uso e a geração de substâncias 

tóxicas (PRADO, 2003). Alguns eventos que vem se realizando ao longo dos anos 

em diversos países no mundo todo tais como: lançamento do programa – “Rotas 

Sintéticas Alternativas para a Prevenção da Poluição”- EPA/1991; “The 

Presidential Green Chemistry Challenge” (“PGCC”) (EPA, 2002; RAYAN, 1999), 

dentre outros, serviram para sedimentar o enorme potencial da química limpa. 

Esses fatos, somados ao número crescente de países que estão implantando 

políticas de incentivo a tecnologias verdes (LENARDÃO et al., 2003), à realização 

de dezenas de eventos anuais abordando a química auto-sustentável, além da 

tendência mundial em reduzir as emissões industriais, levam a crer que o Brasil 

não pode ficar atrás nesta corrida. 
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Dentro dos princípios da necessidade de um desenvolvimento sustentável, 

tem-se como regra que a química deve manter e melhorar a qualidade de vida. O 

grande desafio é a continuidade do desenvolvimento, diminuindo os danos 

causados ao meio ambiente. Tal fato requer uma nova conduta para o 

aprimoramento dos processos, com o objetivo fundamental da minimizar cada vez 

mais a geração de resíduos e efluentes tóxicos, bem como da menor produção de 

gases indesejáveis ao ambiente.  

Este conceito, que pode também ser atribuído à tecnologia limpa, já é 

relativamente comum em aplicações industriais, especialmente em países com 

indústria química bastante desenvolvida e que apresentam controle rigoroso na 

emissão de poluentes e vem, gradativamente, sendo incorporado ao meio 

acadêmico, no ensino e na pesquisa (COLLINS, 2001). A química verde tem a 

preocupação do desenvolvimento de tecnologias e processos incapazes de causar 

ou diminuir a emissão de poluentes. Idealmente, a aplicação dos princípios da 

química verde conduz à regulamentação afim de não causar a uma remediação 

desnecessária. Além dos benefícios ambientais, tal pensamento apresenta também 

um impacto econômico graças à diminuição de gastos com o armazenamento e 

tratamento de resíduos. 

Esta idéia, ética e politicamente adequada, representa a suposição de que 

processos químicos que geram problemas ambientais possam ser substituídos por 

alternativas menos poluentes ou não-poluentes. Tecnologia limpa, prevenção 

primária, redução na fonte, química ambientalmente benigna, química verde ou 

ainda “Green Chemistry”, o termo mais utilizado atualmente, foi adotado pela 

IUPAC, talvez por ser mais forte entre os demais, pois associa o desenvolvimento 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

18

na química com o objetivo cada vez mais buscado pelo homem moderno: o 

desenvolvimento auto-sustentável (FURTADO, 2001). 

Entre os diversos componentes do ecossistema, os corpos d’água têm 

merecido foco especial pela facilidade de contaminação desse meio. A crescente 

escassez de água no mundo moderno é fato irrefutável, devido à elevada demanda 

e à deterioração das fontes e áreas de mananciais. Diante da eminente escassez 

desse recurso de forma apropriada para o consumo humano, é fundamental que a 

sociedade, os governos, enfim, os diversos agentes sociais, políticos e econômicos 

se mobilizem no sentido de viabilizar soluções para os problemas de escassez de 

água para os diversos usos. Além disso, deve-se criar condições para minimizar os 

problemas de deterioração da qualidade das águas das Bacias Hidrográficas 

(MACHADO, 2003). 

A água é um dos recursos naturais da biosfera mais importantes e 

utilizados pelos organismos vivos, pois ela é um dos principais responsáveis pela 

manutenção da vida. Além de ser ingerida pelo ser humano em quantidade 

superior a todos os outros alimentos é imprescindível para a sua higiene. Ela é um 

recurso natural limitado, dotado de valor econômico. Está presente em todos os 

organismos vivos, fazendo parte de sua constituição. Além disso, apresenta uma 

série de funções de extremo valor, transporta diversos compostos nutritivos dentro 

do solo, ajuda a controlar a temperatura da atmosfera, abastece cidades, e é 

utilizada na irrigação de plantações. A água constitui a maior parte da superfície 

terrestre, sendo que três quartos desta área são cobertas pelos oceanos, rios, lagos, 

etc. Ela é classificada em superficial e subterrânea. Esta última encontra-se 

armazenada no subsolo, frequentemente de difícil acesso, em rochas chamadas de 

aqüíferos, perfazendo 97% de toda a água doce disponível em condições de ser 
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explorada, física e economicamente pelo homem. As águas superficiais estão 

distribuídas em bacias hidrográficas e representam apenas 3% das reservas de 

água doce. De toda água do planeta apenas 1% é constituída pelas águas doces 

superficiais, as dos rios, lagos, lagoas e as subterrâneas, que são chamados lençóis 

freáticos. O Brasil detém quase 15% da reserva hídrica do Planeta, com 

disponibilidade de 180.000 m3/s. Também possui os maiores recursos mundiais, 

tanto superficiais (Bacias Hidrográficas do Amazonas e Paraná); quanto os 

subterrâneos (Bacias do Paraná, Piauí, Maranhão), e o aqüífero Guarani 

(STIKKER, 1998). 

Entretanto, apesar da situação aparentemente favorável observa-se, no 

Brasil, uma enorme desigualdade regional na distribuição dos recursos hídricos 

como mostra a Figura I-01. Quando se comparam essas situações com a 

abundância de água da Bacia Amazônica, que correspondem às regiões Norte e 

Centro-Oeste, contrapondo-se a problemas de escassez no Nordeste e conflitos de 

uso nas regiões Sul e Sudeste, a situação se agrava (PAZ, et al., 2000). Ao se 

considerar, em lugar de disponibilidade absoluta de recursos hídricos renováveis, 

aquela relativa à população dele dependente, o Brasil deixa de ser o primeiro e 

passa ao vigésimo terceiro no mundo (PAZ, et al., 2000). 
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Figura I - 01 - Recursos hídricos no Brasil.  
Fonte: PAZ et al., Campina Grande, (2000) 

A água não é encontrada pura na natureza. Isso ocorre porque ela possui 

enorme capacidade de dissolver outras substâncias, principalmente sais minerais, 

gases e matéria orgânica.   Existem três tipos de água na natureza: doce, salobra 

(que apresenta elevado índice de sais) e salgada, encontrada nos mares e oceanos.  

A água própria para o consumo humano, não pode conter sais em grandes 

quantidades, mas sim em níveis ideais, e deve apresentar um aspecto limpo. Além 

disso, dentro dessa grande variedade de formas de vida, há organismos que 

dependem dela inclusive para completar seu ciclo biológico, como ocorre com os 

insetos. Enfim, a água é componente vital no sistema de sustentação da vida na 

Terra e por isso deve ser preservada. A sua poluição impede a sobrevivência de 

vários seres, causando também graves conseqüências ao homem. Dos 6 bilhões de 

habitantes no planeta, um sexto não tem acesso a água potável e 2,5 bilhões não 

têm esgoto tratado. O Brasil é o país com maior disponibilidade de água doce e 

pura do mundo, mas 40 milhões de pessoas não dispõem de água potável 

(CIETEC.info, 2005). Consequentemente estima-se que 60% das internações 

hospitalares estejam relacionadas às deficiências do saneamento básico, que 
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geram outras conseqüências de impacto extremamente negativo para a qualidade e 

a expectativa de vida da população.  

Estudos indicam que cerca de 90% dessas doenças se devem à ausência de 

água em qualidade satisfatória ou à sua qualidade imprópria para o consumo 

(AZEVEDO, 1999). Em muitas localidades brasileiras tem sido muito comum a 

distribuição de água que não atende ao padrão de potabilidade vigente no país. 

Além de problemas operacionais, a escolha inadequada da tecnologia adotada no 

projeto das Estações de Tratamento de Água (ETA) acarreta sérios prejuízos à 

qualidade da água produzida. 

De forma genérica, a poluição das águas decorre da adição de substâncias 

que, direta ou indiretamente, alterem as características físicas e químicas do corpo 

d’água de uma maneira tal, que prejudique a utilização das suas águas para fins 

benéficos. 

Normalmente, não é possível se obter uma solução totalmente clarificada 

apenas por meio do uso da decantação direta ou ainda pela combinação da 

coagulação/floculação e decantação. Assim sendo, faz-se necessário o uso da 

filtração na extensa maioria dos processos de tratamento de água. Ela consiste na 

remoção de partículas suspensas e coloidais e de microrganismos presentes na 

água. Em geral, a filtração é o processo final de remoção de impurezas realizado 

numa Estação de Tratamento de Água – ETA, portanto, principal responsável pela 

produção de água com qualidade condizente com o Padrão de Potabilidade, 

conforme RESOLUÇÃO CONAMA Nº 357, de 17 de março de 2005 (Res. 

CONAMA No 357, de 17/03/2005). Esta resolução dispõe sobre a classificação 

dos corpos de água e diretrizes ambientais para o seu enquadramento, bem como 

estabelece as condições e padrões de lançamento de efluentes, e dá outras 
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providências. A Tabela I-01 mostra alguns parâmetros das condições e padrões de 

lançamento de efluentes.  

Tabela I - 01 - Parâmetros das condições e padrões de lançamento de efluentes 
(teores máximos), de acordo com a RES. CONAMA Nº 357, de 17/03/05.

TABELA X – LANÇAMENTO DE EFLUENTES 

PADRÕES 

PARÂMETROS INORGÂNICOS VALOR MÁXIMO 

Arsênio total 0,5 mg L-1 As 

Bário total  5,0 mg L-1 Ba 

Boro total  5,0 mg L-1 B 

Cádmio total 0,2 mg L-1 Cd 

Chumbo total 0,5 mg L-1 Pb 

Cianeto total 0,2 mg L-1 CN 

Cobre dissolvido 1,0 mg L-1 Cu 

Cromo total 0,5 mg L-1 Cr 

Estanho total 4,0 mg L-1 Sn 

Ferro dissolvido 15,0 mg L-1 Fe 

Fluoreto total 10,0 mg L-1 F-

Manganês dissolvido 1,0 mg L-1 Mn 

Mercúrio total 0,01 mg L-1 Hg 

Níquel total 2,0 mg L-1 Ni 

Nitrogênio amoniacal total 20,0 mg L-1  N 

Prata total 0,1 mg L-1 Ag 

Selênio total 0,30 mg L-1 Se 

Sulfeto 1,0 mg L-1 S 

Zinco total 5,0 mg L-1 Zn 

PARÂMETROS ORGÂNICOS VALOR MÁXIMO 

Clorofórmio 1,0 mg L-1

Dicloroetano  1,0 mg L-1

Fenóis totais 0,5 mg L-1 C6H5OH 

Tetracloreto de carbono 1,0 mg L-1

Tricloroetano 1,0 mg L-1

* Fonte: RESOLUÇÃO CONAMA Nº 357, 17/03/2005.
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A água deve passar por um processo de desinfeção, para assegurar que 

esteja livre de microorganismos patogênicos. A cloração é o método de desinfeção 

mais utilizado na maioria dos países (OMS, 1996). Quantidades suficientes de 

cloro, na forma do gás cloro ou ainda de hipoclorito, são adicionadas à água 

visando destruir ou inativar os organismos alvo. A cloração é um método 

confiável, de baixo custo e simples para aplicação. Outras características 

importantes a serem verificadas são: cor, odor, turbidez, pH, dureza total e metais 

pesados. 

A turbidez das águas é devida à presença de partículas em suspensão em 

estado coloidal, as quais podem apresentar ampla faixa de tamanhos. A turbidez 

pode ser causada por uma grande variedade de materias, incluindo partículas de 

areia fina, argila e microorganismos. As partículas de menor tamanho e com baixa 

massa específica são mais difíceis de serem removidas nas ETA, por apresentarem 

menor sedimentação, (DI BERNARDO et al., 2002). Quanto menor a turbidez da 

água produzida nas ETA, mais eficiente será o processo de desinfecção. 

O processo não convencional de tratamento de águas não segue todas as 

etapas realizadas na ETA, por isso é chamado de simplificado, mas é de grande 

importância, pois, propicia uma adequada qualidade da água.  

As águas destinadas ao abastecimento público, antes do tratamento, 

geralmente, apresentam cor e turbidez elevadas que lhes conferem características 

de águas turvas e coloridas, devido à presença de determinadas substâncias ou 

misturas dispersas em seu meio, caracterizando impurezas.  

Muitos coagulantes são usados nos processos de tratamento de água, como 

coagulantes inorgânicos (sais de alumínio e ferro), polímeros orgânicos sintéticos 

e naturais. Os sais de alumínio são os coagulantes mais usados no tratamento de 
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água por serem de baixo custo e com capacidade comprovada como coagulante no 

tratamento de águas. 

Os coagulantes clássicos ou convencionais, tais como sulfato de alumínio, 

cloreto ferroso, cloreto férrico, além de outros, devido a grande eletropositividade 

dos elementos químicos que os compõem, quando são dissolvidos na água, 

geralmente, formam compostos gelatinosos, dotados de cargas positivas 

(coagulantes catiônicos). O mecanismo de formação dos flocos ocorre através da 

neutralização entre acidez do coagulante e a alcalinidade natural ou adicionada à 

água, que por atração eletrostática entre as cargas positivas resultantes da 

ionização do coagulante e as cargas negativas das partículas (impurezas) que estão 

dispersas na água, forma os flocos. Estes são maiores, mais pesados, dotados de 

ligações iônicas, que têm tendência de se precipitarem quando há uma diminuição 

de velocidade do fluxo da água (McCONNACHIE et al., 1999). Nas ETAs, esses 

fenômenos começam a ocorrer de maneira simultânea na mistura rápida, e se 

consolidam durante a mistura lenta (floculação). 

A coagulação convencional depende diretamente das características da 

água bruta e da quantidade de impureza que ela contém, conhecidas através da 

determinação de parâmetros como pH, alcalinidade, cor, turbidez, condutividade, 

força iônica, sólidos totais dissolvidos, etc.  

Nos últimos anos, têm sido desenvolvidos diversos compostos poliméricos 

contendo ferro e alumínio, constituindo um novo tipo de coagulante amplamente 

usado nos países do primeiro mundo. Estes são conhecidos como “polímeros 

inorgânicos” que atuam com muita eficiência no tratamento de águas de qualidade 

diversas, bem como a intensificação dos estudos dos coagulantes naturais para a 

melhoria da qualidade de águas (ORLANDO, et al. 2003). 
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A expressão metal pesado segundo MALAVOLTA (1994) se aplica aos 

elementos que tem peso específico maior que 5 g cm-3 ou que possuem número 

atômico maior que 20. Em concentrações elevadas são muito tóxicos à vida 

(GALVÃO, 2003). 

 Os metais pesados ocorrem no ambiente aquático sob diversas formas: em 

solução na forma iônica ou na forma de complexos orgânicos solúveis ou 

inorgânicos; formando partículas coloidais minerais ou orgânicas; ficando retidos 

no sedimento; ou incorporados à biota ocasionando incontáveis problemas 

ambientais, uma vez que não são degradados ou destruídos. As principais fontes 

de poluição por metais pesados são efluentes industriais, de mineração e das 

lavouras numa quantidade muito maior do que aquela que seria natural, causando 

grandes poluições, (AGUIAR et al., 2002).  

Acredita-se que os metais talvez sejam os agentes tóxicos mais conhecidos 

pelo homem. Há aproximadamente 2.000 anos a.C., grandes quantidades de 

chumbo eram obtidas de minérios, como subproduto da fusão da prata (MUNDO 

DOQUIMICO, 2007). 

Os metais pesados diferem de outros agentes tóxicos porque não são 

sintetizados nem destruídos pelo homem. A atividade industrial diminui 

significativamente a permanência desses metais nos minérios, bem como a 

produção de novos compostos, além de alterar a distribuição desses elementos no 

planeta. A presença de metais muitas vezes está associada à localização 

geográfica, seja na água ou no solo, e pode ser controlada, limitando o uso de 

produtos agrícolas e proibindo a produção de alimentos em solos contaminados 

com metais pesados. 
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 Todas as formas de vida são afetadas pela presença de íons metálicos 

dependendo da dose e da forma química. Os íons metálicos, embora sejam 

necessários para atividades de uma grande variedade de enzimas e para a 

manutenção estrutural de proteínas, são protegidos no interior das proteínas, pois 

desta forma, circundados e isolados, a célula está imune do efeito tóxico desses 

metais. Ao contrário quando livres ou fracamente ligado à superfície das 

proteínas, DNA, lipídeos ou outras biomoléculas, os íons metálicos são tóxicos 

mesmo quando encontrados em níveis muito baixos (DAL BOSCO et al., 2004). 

Vários metais são essenciais à vida como sódio, cálcio, potássio, manganês, ferro, 

cobre e zinco. Porém, mesmo sendo essencial, a ingestão excessiva desses metais 

pode ter efeitos tóxicos. Alguns desses metais exercem papel importante sobre o 

metabolismo normal dos organismos e a presença deles ou de seus compostos 

podem trazer desde ligeiras perturbações até sintomas definidos e graves 

intoxicações, porém, essa ação é dependente de sua concentração no meio 

ambiente, de sua toxicidade e da suscetibilidade de cada indivíduo. 

Em adição aos critérios de prevenção usados em saúde ocupacional e de 

monitorização ambiental, a biomonitorização tem sido utilizada como indicador 

biológico de exposição, e toda substância ou seu produto de biotransformação, ou 

qualquer alteração bioquímica observada nos fluídos biológicos, tecidos ou ar 

exalado, mostra a intensidade da exposição e/ou a intensidade dos seus efeitos. 

Dos 2,9 milhões de toneladas de resíduos industriais perigosos gerados 

anualmente no Brasil, somente 850 mil toneladas recebem tratamento adequado, 

conforme estimativa da Associação Brasileira de Empresas de Tratamento, 

Recuperação e Disposição de Resíduos Especiais (ABETRE). Os 72% restantes 
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são depositados indevidamente em lixões, sem qualquer tipo de tratamento, 

(FURTADO, 2003). 

2.2 - Prata

A prata é um elemento de ocorrência natural, que é muito empregado em 

indústrias de fotografia e imagem, bem como em eletro-eletrônicos de um modo 

geral.  O elemento químico puro, metálico, no estado natural apresenta-se como 

sólido branco e brilhante. Na tabela periódica dos elementos, pertence ao grupo 11 

dos metais de transição, e se enquadra na família do cobre e do ouro. Seu símbolo 

químico é Ag, deriva de argentum (prata, em latim); número atômico: 47; massa 

atômica: 107,8682u; ponto de fusão: 1234,93 K; ponto de ebulição: 2435,0 K e 

configuração eletrônica: [Kr]4d105s1 (ATKINS; JONES, 2004). Dúctil e maleável, 

de fácil manipulação química e mecânica, a prata é o metal de maior 

condutibilidade elétrica e calorífica. Na fabricação de dispositivos condutores, no 

entanto, a indústria dá preferência ao cobre, por ser mais econômico. A prata não 

oxida em contato com o ar, exceto quando ele contém gás sulfídrico, caso em que 

escurece. A prata nativa aflora em superfícies rochosas principalmente na 

argentita, bromargirita, cerargirita, proustita e galena.  

As primeiras civilizações provavelmente obtinham o metal por copelação, 

nome que se dá ao processo de fusões sucessivas em forno (copela) para separar a 

prata. Atualmente processa-se o metal por amalgamação, cianetação ou como 

subproduto da metalurgia do cobre e do chumbo. Nos últimos anos do século XX 

o México, Peru, Estados Unidos e Canadá eram os grandes produtores mundiais. 

Somente a Rússia, com suas reservas nos Urais e na Sibéria, produzia quantidades 
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comparáveis. O Brasil é importador de prata, sua produção provém do refino do 

ouro e das metalurgias de chumbo e zinco (TABELAPERIODICA, 2009). 

 A sua acentuada utilização implica na descarga desse metal para o 

ambiente, o que representa risco para organismos aquáticos e terrestres 

(PURCELL, 1998). Essa preocupação se justifica pelo seu reconhecido potencial 

tóxico quando despejada sem critérios no ambiente (GORSUCH; KLAIN, 1998 & 

LIMA et al., 1982).  

Vários trabalhos encontrados na literatura abordam os problemas 

ambientais causados pela prata em diversos rios no mundo, relatando 

contaminação de origem antropogênica em sedimentos, água e organismos 

aquáticos (GOBEIL, 1995 & YAMAZAKI et al., 1996 & RIEDEL et al., 1995 & 

RAMELLOW et al., 1989). 

Prata é simultaneamente indispensável e tóxica para muitos sistemas 

biológicos (BRAUNER; WOOD, 2003) e é liberada para o ambiente natural de 

fontes antropogênicas, incluindo mineração, manufatura de prata e indústria 

fotográfica (PURCEL, 1998). É um metal de importância comercial, valorizada 

pela sua resistência a corrosão e para a sua utilização em ligas, medicina e jóias. 

Devido às suas propriedades antibacterianas, seus compostos e ligas têm sido 

amplamente utilizados para desinfectar. Também é utilizado em dispositivos 

electrônicos, material fotográfico e espelhos (CHIBA et al., 1992). BOWEN 

(1966) sugeriu que a prata pode representar um risco potencial como poluente de 

água devido à falta de reciclagem de minas de prata. 

Além dos citados danos ambientais, o despejo de prata na forma de resíduo 

representa também um prejuízo financeiro, uma vez que esse metal possui 

significativo valor agregado. Deve-se ainda mencionar que a prata é um dos 
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metais com risco de escassez, recebendo inclusive atenção dos órgãos de 

comunicação (FELLENBERG, 1980 & SKINER, 1970). 

É importante salientar que as indústrias não são as únicas responsáveis 

pelo quadro atual de contaminação do ambiente por substâncias tóxicas. As 

universidades, escolas e institutos de pesquisa respondem por aproximadamente 

1% da produção de resíduos em países desenvolvidos como os Estados Unidos 

(ASHBROOK; REINHARDT, 1985). Considerando que estas instituições exercem 

papel fundamental quando avaliam os impactos ambientais provocados por outras 

unidades geradoras de resíduos, é necessário que tratem adequadamente seus 

rejeitos a fim de não verem mitigada sua credibilidade perante a sociedade e os 

órgãos públicos competentes (JARDIM, 1998 & KAUFMAN, 1990 & 

SCHNEIDER; WISKAMP, 1994). Procedimentos para a recuperação de prata em 

resíduos de laboratório e em chapas radiográficas, filmes e papéis fotográficos, 

são apresentados na literatura (OLIVEIRA et al., 1993 & SOBRAL; GRANATO, 

1984; AYATA; YILDIRAN, 2001; MARTINS; ABRÃO, 2000 & GOLTERMAN et 

al., 1978). Existem muitas razões para o interesse de recuperar prata de soluções 

efluentes da indústria de fotoprocessamento. A prata metálica é obtida de reservas 

minerais que são finitas, apresenta um relativo alto valor de mercado, quando 

comparada com outros metais, além do que a seu descarte em efluentes para o 

meio ambiente está bem estabelecida (limite de descarte em efluentes de 0,1 mg 

L-1), (BENDASSOLLINI, et al., 2003). As indústrias de fotoprocessamento usam 

compostos de prata como sendo os produtos fotossensíveis básicos que constituem 

a quase totalidade dos filmes e papéis fotográficos. Durante o processo de 

revelação desses materiais a prata é removida dos filmes e/ou papéis, sendo 

carregada para a solução fixadora, na forma de um complexo estável e solúvel de 
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tiossulfato de prata. Dentre as várias técnicas usadas para a remoção de prata 

destacam-se as que têm como base a eletrólise, as de deslocamento metálico 

(cementação), bem como algumas que empregam precipitação química. 

Adicionalmente, podem ser usadas tecnologias complementares, de troca iônica, 

para tratar soluções resultantes de processos da água de lavagem e/ou de soluções 

mais diluídas de fixadores. Essas tecnologias de polimento são recomendadas 

quando as restrições de descarte são mais exigentes ou, ainda, quando estão 

aliadas a uma tolerância maior no que tange aos custos operacionais e de capital 

(KODAK, 2007). 

O processo de recuperação de prata mais empregado nas operações de 

grande escala se baseia na eletrólise das soluções de fixador, permitindo a 

recuperação direta da prata sobre um catodo metálico, em geral, de aço inox. O 

processo exige que se faça um controle gradual da corrente elétrica aplicada ao 

processo, para minimizar a formação de sulfeto de prata no cátodo. É usual, ainda, 

adicionar alguns produtos químicos, os quais funcionam como aditivos, de modo 

a evitar a co-deposição de sulfeto de prata no cátodo. É reconhecido que quando 

conduzido adequadamente esse processo, dele poderá resultar numa recuperação 

de prata superior a 95% (EPA, 1991). Nos processos industriais de cementação, a 

redução de prata, de sua forma complexa de tiossulfato até a prata metálica, 

emprega em geral, sistemas que usam cartuchos preenchidos com ferro metálico, 

sob a forma de lã de aço. Nesse processo, a solução deverá ter um tempo de 

contato relativamente longo com a lã de aço para que a redução ocorra 

satisfatoriamente, além do que deverão ser tomadas medidas preventivas para que 

não ocorram entupimentos, causando a interrupção do processo.  
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2.3 - Remediação Química

Dentro dos princípios de um desenvolvimento sustentável, tem-se como 

regra que a química deve manter e melhorar a qualidade de vida. Um caminho 

viável seria desenvolver metodologias e processos para a descontaminação de 

rios, lagoas e mananciais. Vários processos são utilizados para remoção de metais, 

dentre os quais: precipitação química, troca iônica, adsorção em carbono ativado, 

biosorção, processo de separação através de membrana e extração com solvente 

(LIN, 2000 & TARLEY; ARRUDA, 2004ª & DZIWULSKA et al., 2004 & CAVE et 

al. 1999 &  DEMIRBAS, 2008).  

A descontaminação de sítios contaminados pode ser obtida por técnicas de 

remediação. Os processos de remediação de efluentes mais utilizados pela maioria 

das indústrias estão baseados em um pré-tratamento por sistemas físico-químicos 

como adsorção, coagulação e/ou precipitação (FREIRE; PEREIRA, 2005). 

Tecnologias avançadas tais como o uso de sistemas biológicos de 

tratamento para minimizar ou eliminar resíduos poluentes do ecossistema, são 

vistas como uma opção atrativa para a tecnologia de descontaminação. Uma vez 

que microrganismos presentes em águas e solos são capazes de degradar e 

mineralizar alguns poluentes, pode-se desenvolver remediação biológica ou 

biorremediação de sítios contaminados empregando-se microorganismos como 

bactérias, fungos e leveduras (LIU et al., 2008 & BAG et al., 2000 & GUPTA; 

RASTOGI, 2008).  

Materiais de origem biológica, como os biossorventes, possuem 

capacidade de adsorver íons metálicos em solução. Entre estes estão os 

microorganismos supracitados e vegetais (algas, gramíneas, plantas aquáticas), 

(SRINATH et al., 2002 & NAKAJIMA, 2002 & CHEN et al., 2000 & DÖNMEZ et 
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al., 1999). Partes ou tecidos específicos de vegetais (casca, bagaço, semente) 

também apresentam a capacidade de acumular metais (LEE et al., 1998 & PEJIC 

et al., 2009). 

O tratamento através da adsorção constitui em mais uma alternativa para a 

remoção de metais em solução especialmente quando se usam adsorventes 

naturais de baixo custo, como de rejeitos da indústria e da agricultura, materiais 

argilosos e biomassa.  

A definição de biomassa ainda não é unificada. Segundo VIANA e 

colaboradores (2004), biomassa é um termo utilizado para designar uma série de 

materiais orgânicos como árvores, plantas, resíduos agrícolas que podem ser 

queimados diretamente, ou transformados em outros combustíveis (exemplo o 

biodiesel, obtido a partir da mamona), podendo ser classificada em três tipos de 

acordo com a origem: Biomassa Florestal, Biomassa Agrícola e Biomassa 

Urbana. Já segundo a ANEEL – Agência Nacional de Energia Elétrica (2002), 

biomassa é toda matéria orgânica, de origem animal ou vegetal que, no processo 

de fotossíntese, captura a energia do sol e a transforma em energia química. De 

maneira geral, pode-se dizer que toda matéria viva existente, bem como os restos 

dessas substâncias, pós-morte, são denominados biomassa. 

2.4 - Adsorção 

A descoberta do fenômeno de adsorção se inicia com o conhecimento de 

que um sólido poroso é capaz de reter um gás condensável data segunda metade 

do século XVIII quando Scheele e Fontana registraram que carvão recém 
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calcinado é capaz de reter volumes expressivos de vários gases e que a eficiência 

do processo depende da área exposta e da porosidade do material (GUERASIMOV 

et al., 1977 & RUTHVEN, 1984). O fenômeno de adsorção é atualmente definido 

como o enriquecimento de um ou mais componentes em uma região interfacial 

devido a um não balanceamento de forças (GREGG; SING, 1982). Os principais 

elementos da adsorção são o fluido, a superfície (normalmente um sólido poroso) 

e os componentes retidos pela superfície. O adsorvente é o sólido no qual se dará 

o fenômeno de adsorção, o fluido em contato com o adsorvente é chamado de 

adsortivo e chama-se adsorbato, o analito retido pelo adsorvente (CURBELO, 

2002).  

A aplicação só foi desenvolvida bem mais tarde, na segunda guerra 

mundial, em máscaras de gases tóxicos, que usavam carvão ativo como 

adsorvente. Já as aplicações industriais da adsorção são relativamente recentes. Os 

primeiros processos industriais visavam a purificação de gás natural e água, por 

meio da remoção de H2S e mercaptanas no primeiro caso. No entanto, a aplicação 

da adsorção como um meio de separação de misturas em duas ou mais correntes, 

cada uma enriquecida em um componente desejável, foi por volta de 1950, sendo 

aplicada inicialmente na recuperação de hidrocarbonetos aromáticos. 

Com o desenvolvimento de novos sólidos, a tecnologia da adsorção 

continua se expandindo, com o surgimento de novos processos e o 

aperfeiçoamento de processos já existentes (BRANDÃO, 2006). Hoje são muitas 

as unidades de separação que utilizam esta técnica. Entre elas, pode-se salientar: 

• Separação de aromáticos, 

• Recuperação de hélio e etano do gás natural, 

• Remoção de CO2 e H2S e mercaptanas do gás natural, 
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• Separação de hidrocarbonetos insaturados, 

• Enriquecimento do oxigênio do ar, 

• Controle de poluentes (remoção de SO2, CO2 e  NOx), 

• Separação de produtos de química fina de fármacos, 

• Separação de frutose e glicose, 

• Aplicação em biosseparação. 

Os procedimentos que envolvem os fenômenos adsortivos ainda se 

encontram em um estágio menos desenvolvido que a maioria dos outros processos 

de separação tais como destilação e extração. Tal evidência se justifica pela 

complexidade do fenômeno e pela escassez de dados experimentais completos que 

dificultam o desenvolvimento de novos modelos, bem como a avaliação daqueles 

apresentados na literatura. Esta complexidade pode ser atribuída a vários fatores, 

dentre eles a não uniformidade da maioria dos sólidos, os quais são 

freqüentemente heterogêneos, possuindo não só uma distribuição de tamanho de 

poros, mas também diferentes formas de poro, além de uma distribuição de 

energia dos sítios ativos. Não menos importantes são as interações 

intermoleculares entre as moléculas da fase sólida e da fase adsorvida, 

dependentes não só do sistema sólido-fluido, mas também da temperatura. A 

molécula adsorvida pode mostrar mobilidade na superfície ou ser quase imóvel, 

com contribuição apenas vibracional para a função de partição. A adsorção de 

uma molécula pode ser ainda independente das outras ou apresentar interações 

com a vizinhança, (ROMANIELO, 1999). 
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2.4.1 - Adsorção em Fase Líquida

A adsorção em fase líquida tem sido utilizada para a remoção de 

contaminantes, presentes em baixas concentrações, decorrentes de vários 

processos. Em algumas operações, o objetivo é a remoção de componentes 

específicos. Em outros casos, os contaminantes não são bem definidos e o 

objetivo é a melhoria de algumas propriedades decorrente do processo tais como 

cor, paladar, odor e estabilidade do armazenamento.

Algumas das aplicações específicas incluem a desidratação de líquidos 

orgânicos, descoloração e remoção de peróxidos de óleos vegetais, de gorduras e 

óleos animais, além da descoloração de xaropes de açúcar. Incluem também a 

remoção de contaminantes sulfurosos, fenólicos e hidrocarbonetos de efluentes 

aquosos, purificação de várias soluções aquosas de ácidos, álcalis, glicóis, sais, 

gelatina, vinagre, sucos de fruta, pectinas, glicóis e álcoois, remoção de rejeitos de 

proteínas, anilina, benzeno, fenol e cânfora da água, entre outros (RUTHVEN, 

1984). Embora a adsorção, como um processo de purificação, já venha sendo 

utilizada desde os primórdios de sua descoberta, a adsorção como uma operação 

unitária para a separação de componentes presentes em grandes quantidades em 

produtos com grande pureza é relativamente recente, iniciando por volta de 1970 e 

sendo impulsionada pela indústria petroquímica (RUTHVEN, 1984). 

2.4.2 - Adsorção e Região Interfacial

Adsorção é a acumulação de uma substância em uma interface, a qual 

pode ser: gás-sólido; gás-líquido; líquido-líquido; sólido-sólido; gás-líquido-
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sólido; líquido-líquido-sólido e líquido-sólido-sólido. A adsorção envolve a 

acumulação entre fases ou a concentração de substâncias em uma superfície ou 

interface de grande área específica e afinidade física entre a superfície do material 

adsorvente e o adsorvato (RUBIO, 2003 & ATKINS; JONES, 2004).  

Assim, o fenômeno da adsorção pode ser entendido como o 

enriquecimento de um ou mais componentes em uma região interfacial, que é a 

região de contato entre duas fases, sendo que pelo menos uma delas deve ser 

condensada, ou seja, não existe interface gás-gás, pois todos os gases são 

miscíveis em qualquer condição de composição ou temperatura. A Figura I-02 

apresenta uma situação geral de várias possibilidades de interface: 

• Gás-Sólido 

• Gás-Líquido 

• Líquido-Líquido 

• Sólido-Sólido 

• Gás-Líquido-Sólido 

• Líquido-Líquido-Sólido 

• Líquido-Sólido-Sólido 

Figura I - 02 - Representação esquemática das possibilidades de contato entre 
fases. 
Fonte: BRANDÃO, P. C., Uberlândia, (2006) 
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Uma característica da região interfacial é a variação gradativa das 

propriedades, quando estas são observadas a partir de um ponto no interior, de 

uma fase em direção ao interior de outra frase. 

Na região interfacial ocorre uma redução das forças de interação 

intermolecular devido ao desequilíbrio de forças, representado pelas setas, como 

pode ser observado na Figura I-03. 

Figura I - 03 - Representação do desequilíbrio de forças intermoleculares entre as         
moléculas na interface sólido-gás e no interior do sólido. 
Fonte: BRANDÃO, P. C., Uberlândia, (2006) 

 O desequilíbrio de forças na interface resulta em diversos fenômenos 

importantes, entre eles a adsorção. O componente presente no interior da fase é 

atraído para a superfície do sólido como uma forma de minimizar o desequilíbrio 

de forças dos átomos dos sólidos presentes na região interfacial.  

Devido às diferenças nas interações entre as moléculas presentes na 

interface ocorre a resistência ao aumento da área de contato entre as duas fases. 

Esta resistência é denominada tensão superficial, a qual representa a oposição ao 

aumento da superfície de contato. 

Independente da natureza das forças de coesão dos sólidos, elas produzem 

um campo de forças, em volta de cada íon, átomo ou molécula que compõem sua 
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estrutura. Este campo não desaparece abruptamente na superfície e é responsável 

pela interação do sólido (adsorvente) e da substância a ser atraída (adsorvato). 

Segundo as forças envolvidas, a adsorção pode ser dividida em duas 

categorias: 

• Adsorção Física  

• Adsorção Química  

De acordo com Prausnitz (1986), citado por ROMANIELO (1999), as 

forças que originam a adsorção física podem ser classificadas como: 

• Forças eletrostáticas entre partículas carregadas (íons) e entre dipolos 

permanente, quadrupolos e múltiplos superiores; 

• Forças de atração (também chamadas de forças de dispersão); 

• Forças de repulsão de curto alcance. 

Na adsorção química ocorre a transferência ou compartilhamento de 

elétrons entre o sólido e a molécula adsorvida; resultando na formação de um 

novo componente químico. Neste caso, as forças envolvidas são forças 

“químicas” específicas para a associação e formação de ligações químicas livres, 

para as quais a ligação de hidrogênio seja talvez o melhor exemplo.  

A Tabela I-02 apresenta as características básicas da adsorção física e da 

adsorção química (ROMANIELO, 1999).  
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Tabela I - 02 - Adsorção física versus quimiossorção. 
Característica Adsorção Física Adsorção Química 

Forças de Ligação Forças de Valência Primária 

(Forças Intramoleculares) 

Forças de Valência 

Secundária 

(Forças intermoleculares)

Calor de Adsorção Baixo (2 a 3 vezes menor 

que o calor de vaporização) 

Alto (2 a 3 vezes maior 

que o calor de 

vaporização) 

Especificidade Não específica Alto grau de 

especificidade 

Cobertura Mono ou multicamadas Usualmente 

monocamadas 

Dependência com a 

temperatura 

Complexa Decresce com o aumento 

da temperatura  

Reversibilidade Reversível Irreversível 

Principal Aplicação Sistemas de 

Separação/Determinação de 

área superficial e 

distribuição de tamanho de 

poro 

Catálise Heterogênea 

  * Fonte: ROMANIELO, L. L., Campinas, 1999. 

2.5 - Adsorventes  

A forma e intensidade da adsorção são fundamentalmente determinadas 

pelo sistema sólido-fluido, além das condições de operação, tais como 

temperatura e pressão.
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Assim, é de interesse entender um pouco sobre a estrutura do sólido, uma 

vez que esta é responsável pelas propriedades adsortivas do mesmo. Quando se 

discute as propriedades superficiais de sólidos com grande superfície específica é 

conveniente distinguir entre superfície interna e externa de um sólido. Segundo 

GREGG; SING (1982), a superfície externa pode ser tomada como aquela que 

inclui todas as proeminências e todas as rachaduras que são mais largas que 

profundas. Já a superfície interna, compreende as paredes de todas as rachaduras, 

poros e cavidades as quais são mais profundas que largas. Apesar desta 

arbitrariedade, a distinção entre superfícies interna e externa é útil e prática. Uma 

ampla variedade de sólidos porosos possui uma superfície interna com várias 

ordens de grandeza maior que a superfície externa, portanto com superfície total 

predominantemente interna. Por outro lado, partículas muito pequenas possuem 

grande superfície externa e pequena, ou até mesmo negligenciável, superfície 

interna. Quando a agregação destas partículas ocorre, então parte da superfície 

externa é convertida em superfície interna e um sistema poroso é formado. 

O tamanho dos poros determina a acessibilidade das moléculas de 

adsorvato ao interior do adsorvente, portanto, a distribuição de tamanho dos poros 

é uma importante propriedade na capacidade de adsorção do adsorvente (ULSON 

et al., 2003).  

Em relação à polaridade, os adsorventes podem ser classificados em: 

• Polares ou hidrofílicos 

• Apolares ou hidrofóbicos 

Em geral, os adsorventes hidrofílicos ou polares são empregados para 

adsorver substâncias mais polares que o fluido no qual estão contidas. Já os 
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adsorventes apolares ou hidrofóbicos são empregados para a remoção de espécies 

menos polares. 

2.5.1 - Sílica Gel  

A Sílica Gel é uma forma parcialmente desidratada do ácido silícico 

polimérico coloidal. A composição química pode ser expressa como SiO2.nH2O. 

O conteúdo de água, que está presente principalmente na forma de ligações 

químicas entre grupos hidroxil, é tipicamente 5%. 

Devido a certa polaridade da superfície, conferida pela presença de grupos 

hidroxil, a sílica gel adsorve álcoois, fenóis, aminas hidrocarbonetos insaturados 

em preferência a moléculas apolares. Embora a sílica seja utilizada em alguns 

processos para separação de aromáticos de parafinas e naftalenos, sua maior 

aplicação é como dessecante na remoção de água – sílica ativada. 

2.5.2- Alumina Ativada 

A alumina ativada é uma forma porosa de óxido de alumínio que apresenta 

boa resistência é obtida normalmente através da bauxita (Al2O3. 3H2O) ou de 

monohidratos pela desidratação e recristalização a elevadas temperaturas. 

A superfície é mais fortemente polar que a sílica gel e tem características 

ácidas e básicas, refletindo a natureza anfótera do metal. 

É comumente utilizada como um dessecante para correntes gasosas 

quentes. Entretanto, sua aplicação tem sido substituída por adsorventes cristalinos 

sintéticos, como as denominadas peneiras moleculares (Molecular Sieves), que 
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exibem uma maior capacidade adsortiva. Peneiras moleculares são materiais com 

estruturas cristalinas com tamanho de poro bem definido e da ordem de grandeza 

molecular. Por muito tempo os termos peneira molecular e zeólita foram 

sinônimos (CAVALCANTE Jr., 1998).  

2.5.3 - Carvão Ativado 

O carvão ativado é normalmente obtido por decomposição de matéria 

carbonácea, seguida por ativação com vapor d’água ou dióxido de carbono a 

elevada temperatura (700-1100 ºC). Apresentam geralmente pequena seletividade 

em processos de adsorção que envolve moléculas de tamanhos diferentes. Através 

de procedimentos especiais de ativação, torna-se possível preparar adsorventes 

carbonáceos com pequena distribuição do tamanho dos microporos e que se 

comportam, devido a este fator, como peneiras moleculares (RUTHVEN, 1991). 

O processo de ativação envolve essencialmente a remoção de produtos de 

carbonização formados durante a pirólise promovendo a abertura dos poros. 

Estruturalmente, o carvão ativo consiste de microcristais elementares de grafite, 

os quais estão aglomerados randomicamente, de modo que os espaços entre os 

cristais formam os microporos. Em processos especiais de ativação, é possível 

preparar carvões adsorventes com uma estreita distribuição de tamanho de 

microporos, os quais são denominados peneiras moleculares (Molecular Sieves). 

A superfície do carbono é essencialmente apolar, embora uma leve 

polaridade possa ser obtida a partir da oxidação da superfície. Como resultado, o 

carvão ativo classifica-se entre os adsorventes hidrofóbicos e organofílicos sendo 

amplamente utilizado para a adsorção de compostos orgânicos em processos de 
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descoloração de correntes, purificação de água, sistemas de recuperação de 

solventes, sistemas de purificação de ar entre outros (RUTHVEN, 1984). 

  A fim de diminuir a resistência à transferência de massa, os carvões 

ativados para adsorção em fase líquida geralmente possuem poros de maior 

diâmetro do que aqueles utilizados para a adsorção em fase gasosa. 

De maneira geral, os adsorventes podem ser classificados em função da 

sua estrutura porosa e também em relação à sua polaridade. Segundo GREGG; 

SING (1962) de acordo com o tamanho dos poros (dp), os sólidos podem ser 

classificados, como: 

• Microporosos: dp � 20Å 

• Mesoporosos: 20 Å< dp< 200 Å 

• Macroporosos: dp > 200 Å 

O tamanho dos poros determina a acessibilidade das moléculas de 

adsorvato ao interior do adsorvente, portanto, a distribuição de tamanho dos poros 

é uma importante propriedade na capacidade de adsorção de adsorvente (ULSON 

et al., 2003). 

Em relação à polaridade, os adsorventes podem ser classificados em: 

• Polares ou hidrofílicos 

• Apolares ou hidrofóbicos 

Em geral, os adsorventes hidrofílicos ou polares são empregados para 

absorver substâncias mais polares que o fluido no qual estão contidas. Já os 

adsorventes apolares ou hidrofóbicos são empregados para a remoção de espécies 

menos polares. 
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2.5.4 - Zeólitas  

Zeólitas são aluminosilicatos cristalinos porosos que possuem uma 

estrutura tridimensional. A estrutura das zeólitas consiste de um conjunto de SiO4

e A1O4 tetraédricos, unidos em várias arranjos regulares, por meio do 

compartilhamento de átomos de oxigênio formando um retículo cristalino aberto 

contendo poros de dimensão molecular, dentro dos quais moléculas podem 

penetrar. Sua fórmula geral é dada por: 

Mx/n[(AlO2)x (SiO2)y] . m H2O  

Onde, 

        M: cátion de metal alcalino ou alcalino terroso 

n: valência do cátion 

x e y: números inteiros 

x + y: número total de tetraedros na cela unitária da zeólita 

m: número de moléculas de água 

Uma vez que a estrutura do microporo é determinada pelo retículo 

cristalino, este é precisamente uniforme, sem distribuição de tamanho de poro. 

Este é o fato que distingue as zeólitas de outros adsorventes microporosos.

É conveniente pensar nas estruturas como construídas a partir de unidades 

formadoras secundárias, que são formadas por arranjos de SiO4 e AlO4

tetraédricos. 

Cada cátion de alumínio introduz uma carga negativa na estrutura que 

pode ser balanceada por um cátion permutável (Ca2+, K+, Mg2+, Li+, Na+, etc). Os 
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cátions permutáveis estão localizados em sítios preferenciais dentro da estrutura e 

têm um importante papel nas determinações das propriedades adsortivas.  A troca 

destes cátions pode ser feita por troca iônica e é um modo útil e muito utilizado 

para modificação das propriedades adsortivas. 

A razão Si/Al em uma zeólita nunca é inferior a 1. No entanto, não há 

limite superior e a análoga sílica pura de estrutura zeolítica tem sido preparada. 

As propriedades adsortivas mostram uma transição entre aquelas 

apresentadas por zeólitas ricas em alumínio, as quais têm grande afinidade por 

moléculas de água e outras moléculas polares, e a sílica microporosa como as 

silicalites, as quais são essencialmente hidrofóbicas e adsorve n-parafinas em 

preferência a água. 

A transição entre o comportamento hidrofílico e hidrofóbico ocorre 

normalmente para a razão Si/Al entre 8 e 10. Portanto, pela escolha da estrutura 

secundária, da razão Si/Al e da forma catiônica, adsorventes com grande diferença 

de propriedades adsortivas podem ser preparados. 

2.6 - Adsorventes Naturais 

Trabalhos envolvendo extração/pré-concentração de metais são realizados 

em sua grande maioria com emprego de adsorventes disponíveis comercialmente. 

Entretanto, outros materiais denominados de “adsorventes naturais” vêm sendo 

empregados com êxito em processos adsortivos de metais (GODLEWSKA-

ZYLKIEWICZ, 2001 & BAILEY et al., 1999 & DEMIRBAS, 2000  & VEGLIO, 

1997). O termo “adsorvente natural” é designado a qualquer material que não seja 
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produzido sinteticamente e que apresente propriedades adsortivas de espécies 

químicas de origem inorgânica e orgânica. Além disso, os adsorventes naturais 

são considerados materiais de fácil aquisição, baixo custo e, em alguns casos, são 

tidos como subprodutos de processos industriais. Outro fator preponderante é que 

se enquadram dentro do atual conceito de “Química Limpa”, pois frequentemente 

não requerem agentes complexantes na etapa de concentração, bem como de 

solventes orgânicos nas etapas de eluição, uma vez que comumente são usados 

ácidos minerais diluídos (MADRID, 1998). Para o melhor entendimento das 

propriedades dos adsorventes naturais, estes foram divididos entre as seguintes 

categorias: biossorventes, adsorventes minerais e adsorventes celulósicos e 

húmicos. 

2.6.1 - Biossorventes 

Dentre vários processos utilizados na biorremediação de efluentes, um dos 

mais promissores é a biossorção que envolve a utilização de microrganismos na 

remoção de metais pesados, tornando-se uma alternativa viável por apresentar 

baixos custos de operação e alta eficiência na desintoxicação de efluentes. 

Os biossorventes (algas, fungos, leveduras, bactérias entre outros) são 

considerados uma importante classe dentre os adsorventes naturais, pois possuem 

diferentemente das resinas sintéticas, várias sítios de ligação incluindo os grupos 

aminas, carboxilas, hidroxilas, fosfatos e fenólicos entre outros, o que confere 

maior capacidade adsortiva que as referidas resinas. Em geral, os biossorventes 

são menos susceptíveis a interferências, tornando-os mais seletivos do que as 

resinas de troca iônica (BAG et al., 1998 & CANUTO et al., 2007). 
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Os mecanismos de interação entre as espécies metálicas e os 

biossorventes, são divididos em duas categorias, dependendo da atividade 

metabólica manifestada pelo biossorvente. A primeira categoria compreende 

apenas uma rápida interação das espécies metálicas com a superfície do 

biossorvente. Este processo, também conhecido como interação passiva, ocorre 

tanto nos biossorventes sem atividade metabólica quando nos biossorventes vivos 

sendo que os principais mecanismos envolvidos compreendem a troca iônica e a 

complexação. Na segunda categoria, as espécies metálicas inicialmente exercem 

uma rápida interação superficial com o biossorvente vivo. Posteriormente, é 

estabelecido um processo mais lento e complexo, iniciado pela ligação das 

espécies metálicas com a membrana celular, seguido do transporte por meio desta 

e, por fim, resultando em reações intracelulares como metilação, redução e 

oxidação. A partir destas considerações, constata-se que os organismos vivos são 

pouco indicados em processos de adsorção, uma vez que o caráter tóxico inerente 

aos metais, pode alterar o metabolismo do organismo destes e, consequentemente, 

depreciar sua eficácia de retenção (MADRID; CAMARA, 1997). Na Figura I-04, 

encontram-se as duas categorias envolvidas na interação de metais com os 

biossorventes. 

Figura I - 04 - Mecanismos envolvidos nos processos de interação de metais com 
biossorventes. 
Fonte: MADRID; CAMARA, Madri (1997). 

����������

��������
�����
��� �	�	��!�
����"�� �#$�%&'��

#�����

���$���

#��%#&'&��

(��'�)�����

�������

*�'+���'�#���

,��,�#���

��������
� � 
� �#$�%&'��(�)%�*($$��+,�-./,*��

�0�-�����./
�������!�����"�������
���-�#����0
�������� 1��	�����!�����
���-�'��./
�2������./
3���	�./
�
��
4�	�./
�



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

48

2.6.2 - Adsorventes Minerais 

Os adsorventes minerais compreendem basicamente as zeólitas descritas 

na seção 2.5.4, e as argilas, além de subprodutos industriais, tais como a lama 

vermelha proveniente da indústria de alumínio. As zeólitas constituem uma 

grande família de alumínio-silicatos perfazendo cerca de 40 tipos espécies 

(BABEL; KURNIAWAN, 2003b). As argilas são matérias com características 

similares às das zeólitas, sendo importantes nos solos. De uma maneira geral, o 

termo argila significa um material natural de estrutura terrosa e de baixa 

granulometria, que desenvolve plasticidade quando misturado com água. As 

estruturas das argilas são compostas basicamente por camadas tetraédricas de 

silícios e octaédricas de alumínio (AGUIAR et al., 2002). Estudos relacionados 

com a adsorção de Cr (VI) têm evidenciado a eficácia destes materiais na remoção 

de espécies metálicas (SHARMA, 2003).

No tocante à utilização de subprodutos de processos industriais, a lama 

vermelha vem sendo eficientemente aplicada, na adsorção de espécies metálicas. 

É composta por diferentes tipos de óxidos incluindo a SiO2, Al2O3, Fe2O3, TiO2, 

Ca2O, MgO, Na2O e K2O. Devido à sua composição e textura, a lama vermelha 

exibe elevada capacidade adsortiva. Apesar de ser considerado um resíduo, a 

aplicação deste material em estudos adsortivos de metais tem sido menos 

pronunciada que as zeólitas. As poucas aplicações apontam a eficácia da lama 

vermelha na remoção de corantes (MOTA et al, 2008) e de metais como: Cd (II), 

Cu (II) e Pb (II), Ni (II), e Zn (II) em efluentes aquosos (APAK et al., 1998 & 

LOPEZ et al., 1998 & GENÇ-FUHRMAN et al., 2003 &  GENÇ-FUHRMAN et 

al., 2005 &  WANG et al., 2005). 
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2.6.3 - Adsorventes Lignocelulósicos e Húmicos

Adsorventes lignocelulósicos são, em geral, subprodutos agroindustriais 

tais como, resíduos da maça, sabugo de milho, cascas de soja, coco e amendoim 

entre outros, sendo constituídos basicamente por celulose, hemicelulose e lignina. 

A lignina possui a capacidade de remover íons de metais pesados 

(DOBROVOL’SKII, 2006). Subprodutos agrícolas possuem lignina e celulose 

como principais constituintes, sendo que os grupos funcionais presentes nestas 

macromoléculas possuem a habilidade de adsorver íons metálicos através de troca 

iônica ou complexação (PAGNANELLI  et al., 2003). As Figuras I-05a e I-05b 

mostram as estruturas das macromoléculas e os grupos funcionais presentes.  O 

mecanismo responsável pela retenção dos metais é atribuído aos processos de 

troca iônica ou de complexação, que ocorrem na superfície do material por meio 

da interação dos metais com os grupos funcionais presentes. Uma interessante 

característica atribuída a estes materiais refere-se ao alto teor abrasivo e à relativa 

resistência química, permitindo que os mesmos sejam submetidos a diferentes 

tratamentos químicos a fim de elevar a sua afinidade e/ou especificidade por íons 

metálicos. Os tratamentos químicos têm sido comumente realizados com o 

emprego de soluções alcalinas ou com ácido fosfórico e cítrico (MARSHALL; 

JHONS, 1996 & MARSHALL et al., 1999 & SENTHILKUMAAR et al., 2000). 

TARLEY; ARRUDA (2004a) realizou um estudo com a casca do arroz, envolvendo 

sua caracterização por técnicas espectroscópicas. Em outro trabalho, os autores 

constataram que o adsorvente estudado apresenta potencial como material pré-

concentrador para Cd(II) e Pb(II), (TARLEY  et al., 2004b). 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

50

No que se refere aos adsorventes húmicos, em especial o vermicomposto, 

a literatura relata que a aplicação destes materiais na adsorção de metais tem sido 

menos pronunciada que os adsorventes lignocelulósicos, apesar dos mesmos 

apresentarem elevada capacidade adsortiva. O vermicomposto é produzido pela 

degradação biológica da matéria orgânica oriunda de resíduos agrícolas, 

industriais e urbanos por minhocas, sendo que as mais comuns a Eisenia foetida 

ou Lumbricus rubellus, (ALVES  et al., 2008).  
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Figura I - 05 - Estrutura da celulose (a) e lignina (b). 
Fonte: PEREIRA, M. G., Campinas, (2003). 

(a) 

(b) 
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2.7 - Características dos Adsorventes Naturais  

Apesar das propriedades favoráveis dos adsorventes naturais em atuarem 

como extratores sólidos são inexpressivos o número de aplicações destes materiais  

em sistemas de pré-concentração acoplados a técnicas de Espectrometria de 

Emissão e Absorção Atômica. Neste contexto, a grande maioria dos estudos 

reportados na literatura relacionados à pré-concentração de Ag(I) diz respeito ao 

uso de adsorventes de origem sintética (DADFARNIA et al., 2004 & EKINCI; 

KOKLU  2000 &  ZHANG et al., 2002) entre outros. 

A utilização dos adsorventes naturais como materiais alternativos na 

remoção de íons metálicos em baixas concentrações, tem sido bastante atrativa em 

detrimento às técnicas convencionais. As principais vantagens são atribuídas ao 

baixo custo, alta eficiência, diminuição do uso de produtos sintéticos,  podem ser 

utilizados ”in natura” dispensando qualquer tratamento prévio e ainda possibilita 

a recuperação do metal (AHALYA et al., 2003). Técnicas consolidadas tais como 

precipitação química, membrana de filtração, eletrólise, troca iônica, co-

precipitação dentre outras são utilizadas para a remoção de metais pesados em 

águas residuais. Porém elas são adequadas quando estes se encontram a altas 

concentrações; a baixas concentrações, estas técnicas falham (DEMIRBAS, 2008). 

Vários resíduos agroindustriais entre eles resíduos de café (ORHAN; 

BUYUKGUNGOR, 1993); casca de amendoim (JOHNSON et al., 2002 & 

HASHEM et al., 2005); casca de coco (BABARINDE, 2002); caroço de milho 

(VAUGHAN et al., 2001); caule de girassol (HASHEM et al., 2006); folhas de 

milho (AHALYA et al., 2003); cascas de laranja e banana (ANNADURAI et al., 

2002); casca de maçã (MARANON; SASTRE, 1991); cascas de arroz (TARLEY et 
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al., 2004b) dentre  outros tais como lã, azeite, agulhas de pinho, cascas de 

amêndoas, folhas de cactos, carvão (DAKIKY et al., 2002), foram investigados. 

Em que pese os biossorventes, o fenômeno da biossorção pode ser dividido 

em duas categorias dependendo se células vivas ou mortas são utilizadas. No caso 

de células mortas, ocorrem preferencialmente processos adsortivos na membrana 

celular, ao passo que em microorganismos vivos são observados fenômenos 

adsortivos em função da atividade biológica (BECEIRO-GONZALES et al., 2000). 

A retenção de cátions metálicos na membrana celular é devida à presença de 

ligantes, incluindo os grupos amina, hidroxilas, carboxilas, fosfatos e sulfidrilas 

(CANIZARES-VILLANUEVA, 2000 & GODLEWSKA-ZYLKIEWICZ, 2001 & 

DEMIRBAS, 2008). Na Figura I-06, são apresentadas as características dos 

biossorventes contemplando os diferentes tipos de materiais, bem como o uso 

analítico e vantagens dos biossorventes (MADRID; CAMARA, 1997). 

      

Figura I - 06 - Esquema geral dos tipos, procedimentos, uso analítico e vantagens 
dos biossorventes. 
Fonte: MADRID; CAMARA, Madri (1997) 
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2.8 - Isotermas de Adsorção

De maneira geral, o equilíbrio envolvendo uma fase fluida (constituída de 

apenas um componente puro) e a fase adsorvida é dependente da temperatura, da 

pressão, e do sistema sólido fluido. No entanto, como a fase líquida pode, em 

geral, ser considerada independente da pressão, a forma de representação das 

isotermas de equilíbrio varia de acordo com o estado da fase fluida (liquida ou 

gasosa). Assim, é interessante subdividir as isotermas em Isotermas de Gases e 

Isotermas de Líquidos. 

As isotermas para líquidos, em geral, apresentam uma relação entre a 

quantidade da espécie adsorvida no sólido e sua concentração no fluido, a uma 

dada condição de temperatura especificada. 

2.9 - Isotermas de Adsorção de Líquidos  

As isotermas de líquidos não são expressas em função da pressão, uma vez 

que os líquidos podem ser considerados incompressíveis para fins práticos. Assim, 

as isotermas de adsorção de líquidos geralmente apresentam uma relação entre a 

quantidade da espécie adsorvida no sólido e sua concentração no fluido, a uma 

dada temperatura (SENTHILKUMAAR et al., 2000). Normalmente, as isotermas 

de adsorção em líquidos representam a quantidade adsorvida de uma dada espécie 

(x) por unidade de massa do adsorvente em função da concentração da espécie na 

fase líquida em equilíbrio com a fase adsorvida, a uma dada temperatura, para um 

dado sistema sólido-fluido:
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X = ƒ (Ceq ) T,adsorvente, adsorvato

onde,   

Ceq  é a concentração da espécie analítica no equilíbrio. 

GREGG; SING (1962) examinaram a forma de um grande número de 

dados experimentais de isotermas em fase líquida e dividiram-nas em quatro tipos 

principais, “S, L, H e C”, com subdivisões em cada tipo. A Figura I-07 apresenta a 

classificação proposta por GILES e colaboradores (1960). Os principais tipos são 

caracterizados pela curvatura da isoterma na região de diluição da fase líquida. 

Figura I - 07 - Classificação das isotermas de adsorção. 
Fonte: GILES,  et al. (1960).
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O tipo S é côncava ao eixo da concentração seguida frequentemente por 

um ponto de inflexão aparentando a forma de um “S”, e o tipo L ou de Langmuir  

concavidade para baixo, é mais comum e representa adsorção em monocamadas. 

A isoterma H ou “high affinity” (alta afinidade) representam adsorções 

extremamente fortes em faixas de baixas concentrações; é de grande inclinação 

nestas regiões, implicando forte adsorção preferencial do soluto. O tipo C, ou 

“Constant partition” (partição constante) é completamente retilíneo, como a 

extensão de lei de Henry na adsorção em fase gasosa. É comum em adsorvente 

microporoso, possui inicialmente uma porção linear, indicando partição constante 

do soluto entre a solução e a superfície do adsorvente. As linhas de 2 a 5 da Figura 

I-13 mostram os subgrupos dos principais tipos. 

Várias são as formas em que as isotermas de adsorção podem se 

apresentar, cada uma fornecendo informações importantes sobre o mecanismo de 

adsorção, natureza das forças entre o adsorvente e o soluto, além de informações 

referentes à natureza do sólido, (homogêneo-heterogêneo). Informações como a 

quantidade máxima adsorvida de uma dada espécie em uma dada condição de 

temperatura são obtidas pelo equilíbrio de fases e são de grande importância no 

desenvolvimento e otimização de processos adsortivos. A partir da determinação 

experimental das isotermas de adsorção, parâmetros de projeto tais como a 

capacidade adsortiva do sistema estudado em função das condições experimentais, 

podem ser obtidos por meio da correlação dos dados experimentais por modelos 

adequados. 

Independentemente da fase (líquida ou gasosa) em contato com o 

adsorvente, os modelos de adsorção podem ser divididos em relação à topografia 

do sólido: homogênea ou heterogênea. Os modelos homogêneos consideram o 
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sólido constituído de sítios de mesma energia adsortiva. Já os modelos 

heterogêneos consideram que o sólido é constituído por dois ou mais tipos 

distintos de sítios ativos, com diferentes energias adsortivas. 

Devido a constatação predominante da não homogeneidade da grande 

parte dos sólidos utilizados na adsorção e também da ineficiência dos modelos 

para sólidos homogêneos em descrever o comportamento de grande parte de 

sistemas fortemente não ideais, é notadamente crescente o estudo e aumento dos 

modelos baseado na heterogeneidade da energia dos sítios ativos (ROMANIELO, 

1999). No processo de adsorção em superfícies heterogêneas, a topografia dos 

sítios de adsorção na superfície do sólido exerce um importante papel. 

Dentre os modelos de isotermas mais utilizadas na modelagem da adsorção 

líquida destacam-se as isotermas de Langmuir, Freundlich e Langmuir-

Freundlich. O modelo em monocamadas de Langmuir e o modelo multicamadas 

de Freundlich, particularmente para a biossorção em fase líquida, são os mais 

utilizados. 

Isoterma de Langmüir

A isoterma de Langmuir é um dos modelos mais simples para 

representação de isotermas de adsorção, e corresponde a um tipo de adsorção em 

monocamada altamente idealizada. As considerações básicas do modelo de 

Langmüir são: 

• A superfície do sólido é constituída por um número finito de sítios de 

adsorção nos quais as moléculas se adsorvem; 

• Cada sítio tem a capacidade de adsorver apenas uma molécula; 

• Todos os sítios possuem a mesma energia adsortiva; 
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• Não existem interações entre moléculas adsorvidas em sítios vizinhos. 

A partir dessas considerações a isoterma de Langmuir pode ser deduzida 

matematicamente pela termodinâmica estatística. A isoterma, aplicada à adsorção 

de líquidos tem a seguinte fórmula geral: 

Qe = bQmaxCe / 1 + bCe

Onde; 

Qe = a quantidade da espécie analítica adsorvida no equilíbrio; 

Ce =  a concentração da espécie analítica no equilíbrio; 

Qe = a quantidade da espécie analítica adsorvida no equilíbrio; 

Qmáx = parâmetro de Langmuir relacionado com a capacidade máxima de 

adsorção; 

b = parâmetro de Langmuir relacionado com as forças de interação adsorvente-

adsorvato. 

Sendo Ce a concentração no equilíbrio e Qe a quantidade adsorvida no 

equilíbrio por unidade de massa do adsorvente. Os dois parâmetros da isoterma de 

Langmuir b e Qmáx refletem convenientemente a natureza do material adsorvente 

e podem ser usados para comparar o desempenho da biossorção. O parâmetro de 

Langmüir Qmáx está relacionado com a capacidade máxima de adsorção e b com 

as forças de interação adsorvente-adsorvato.  
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2.10 - A Moringa

A Moringa oleifera Lamarck, a espécie mais divulgada da família das 

Moringaceae, foi classificada pelo pesquisador francês Jean Baptiste Antonine 

Pierre de Monet de Lamarck (1744 - 1829). Na relação Filotaxonômica, a 

Moringa oleifera Lam. é classificada taxonomicamente da seguinte forma: Reino: 

Plantae; Divisão: Magnoliophyta; Classe: Magnoliopsida; Subclasse: Dilleniidae; 

Ordem: Capparidales; Família: Moringaceae; Gênero: Moringa; Espécie: Moringa 

oleifera Lam. (CYSNE, 2006). 

É uma planta originária das regiões montanhosas do Himalaya e noroeste 

da Índia, mas já se espalhou por todo mundo, principalmente nos países tropicais 

(PEZZAROSSI, 2004). Foi introduzida em todas as regiões tropicais, semi-áridas e 

úmidas do mundo, sendo a Moringa oleifera Lam. atualmente, a espécie mais 

conhecida do gênero Moringa e a mais largamente distribuída (MORTON, 1991), 

sendo que na América Central, a sua introdução aconteceu pelo Haiti. Apesar de a 

literatura citar que existem entre 10 e 14 espécies, até o momento só conseguiu-se 

encontrar a citação de 11: M. oleifera Lamarck da Índia; M. stenopetala do Kênia; 

M. Peregrina do Egito; M. longituba da Somália; M. drouhardii jumelle de 

Mandagascar; M. ovalipoliada, M. ovalifoliolata, M. concanenssis, M. rivae, M. 

ruspoliana e M. hildebrandii da Namíbia (KERR; SILVA, 1999). 

A Moringa oleifera Lam. é reconhecida com diferentes nomes comuns. Na 

Guatemala é chamada “Paraíso Branco”, nas Honduras “Morunga”, nos Estados 

Unidos “Drumstick Tree” ou “Horseradish Tree”, na França “Árvore do Bem”, na 

Índia, “Sajna” e muitos outros (PEZZAROSSI, 2004).  

A introdução da Moringa no Brasil ainda não é de todo conhecida. Sabe-se 

que a primeira espécie que aqui chegou foi a Moringa oleifera Lam., importada 
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talvez das Filipinas, pelo Ministério da Agricultura/Secretaria de Agricultura do 

Estado do Maranhão, por volta de 1950. Mas devido ao desconhecimento de sua 

utilidade culinária e à sua beleza natural, a árvore, inicialmente, limitou-se a 

ornamentação nos parques públicos (KERR; SILVA, 1999). A sua reintrodução, 

reconhecida como a introdução científica, ocorreu em 1982, quando a 

Universidade do Maranhão, por intermédio do Prof. Dr. Warwick Estevam Keer, 

recebeu 40 sementes de Moringa oleifera Lam. do Dr.Martin L. Price, Diretor do 

ECHO – “Educational Concerns for Hanger Organization”, Flórida – USA

(AMAYA et al., 1992). A literatura reporta que a propagação destas sementes 

resultou em 25000 árvores plantadas por estudantes em 9000 casas de operários 

no estado do Maranhão (MORTON, 1991). 

A Moringa stenopetala também foi introduzida no Brasil pelo Prof. Dr. 

Warwick Estevam Keer em 1988, no Campus da Universidade Federal de 

Uberlândia. Entretando, devido à menor quantidade de vitamina A contidas nas 

folhas desta planta, e raízes com mais de 15 metros de alcance, optou-se pela 

distribuição da Moringa oleifera Lam. (AMAYA  et al., 1992).  

Na região do Nordeste Brasileiro, a Moringa oleifera Lam. é conhecida 

como “Lírio Branco”. Outro nome popular dessa planta no Brasil é “Quiabo de 

Quina” (OKUDA et al., 2001a). Em algumas partes do oeste da África, é 

conhecida como “a melhor amiga da mãe” como uma indicação de que a 

população local conhece muito bem todo seu valor. A planta produz uma 

diversidade de produtos valiosos dos quais as comunidades locais fazem uso por 

centenas de anos. Tornou-se bastante conhecida devido ao seu potencial 

nutricional. A Figura I-08 mostra a equivalência de 1,0 g de folhas de moringa na 
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alimentação humana quando comparada com outros alimentos normalmente 

consumidos numa dieta alimentar (PEZZAROSSI, 2004).                                                                    

Figura I - 08 - Equivalência da ingestão de 1,0 gramas de folhas de M. oleifera
Lam. comparada com outros alimentos. 
Fonte: PEZZAROSSI, Guatemala (2004). 

Esta espécie de Moringa oleifera Lam., cresce rápido e pode frutificar no 

seu primeiro ano de vida. A sua propagação pode ser feita através de sementes, 

mudas ou estacas. É uma planta de múltiplos usos. Na alimentação humana, as 

folhas são aproveitadas como verduras cruas e as vagens verdes como verduras 

cozidas, as sementes maduras podem ser torradas para fabricação de farinha. As 

sementes também produzem um excelente óleo que pode ser usado na 

alimentação, e para fazer sabão e cosméticos. Suas flores são muito procuradas 

pelas abelhas. 

As folhas da Moringa oleifera Lam. são alternadas, bi ou tripinuladas; 

possuem de 20 a 50 cm de comprimento, acinzentadas por baixo quando jovens; 

folíolos com 1 a 2 cm de comprimento; a folhagem sempre verde em climas com 
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chuvas bem distribuídas, ou deciduosa em clima com período seco longo, é 

atrativa e graciosamente rendilhada (MORTON, 1991). 

As flores são fragrantes, bissexuais, oblíquas, pedunculadas, axilares, 

panículas com muitas flores, pubescência densa abaixo do ápice, 0,7 a 1,0 cm de 

comprimento (RAMACHANDRAN et al., 1980). Elas são brancas ou beges, 

pintadas de amarelo na base. 

As cápsulas são pedunculares, lineares, acuminadas, obtusamente 

trangulares, nono-nervadas, usualmente com 20 a 45 cm de comprimento, 

podendo chegar a 120 cm; as sementes são numerosas, castanhas globulares, 

quase 1,0 cm de diâmetro, trialadas. Possuem “asas” na base e no ápice, 2 a 2,5 

cm de comprimento, 0,4 a 0,7 cm de largura, escariosas (BROWN, 1950). 

A raiz é tuberosa, cortiça, casca esbranquiçada e macia (MORTON, 1991). 

A planta madura pode ter um tronco de 25,0 cm de diâmetro mas pode 

chegar a até 40,0 cm de espessura; ele possui cortiça, casca esbranquiçada, macia, 

madeira esponjosa, galhos delgados, abertos, inclinados e frágeis. A maioria das 

árvores são pequenas, porém algumas pode atingir 10,0 m de altura ou raramente 

15,0 m (MARTIN; RUBERTE, 1975). Se não for podada, a copa é ramificada e 

espalha-se. A planta é fortemente exigente em luz e “forma-se” extremamente 

bem. 

A propagação da semente não apresenta dificuldades qualquer que seja o 

método escolhido: plantio direto, produção de mudas a partir de sementes ou de 

estacas. Segundo vários autores (KERR; SILVA, 1999; OKUDA et al., 2001a & 

MORTON, 1991 & RAMACHANDRAN et al., 1980), a melhor taxa de germinação 

da moringa obtém-se depois de deixar a semente 24 horas na água à temperatura 

ambiente. Os resultados mostraram uma taxa de germinação da ordem de 90% 
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com sementes de até nove meses. Nas regiões semi-áridas, a M. oleifera Lam. 

frutifica a partir do segundo ano (RAMACHANDRAN et al., 1980). 

A floração acontece geralmente no final da estação úmida, a perda das 

folhas ocorre no início do período seco. As observações de vários autores 

mostraram que freqüentemente existem vários estados fenológicos ao mesmo 

tempo numa árvore: folhas, flores e frutos maduros.

O comprimento das vagens da Moringa  oleifera Lam. é variável e pode 

ser classificado em três grupos: vagens curtas (de 15,0 a 25,0 cm), vagens médias 

(25,0 a 40,0 cm) e vagens longas (de 50,0 a 90,0 cm). A produção de vagens é de 

300 a 1600 vagens por árvore. O número de semente por vagens é de 10 e 20. 

O nível da produção anual Moringa oleifera Lam. pode ser dividido em 

três: baixo (2 a 2000 sementes/planta), médio (6 a 8000 sementes/planta) e 

elevado (20 a 24000 sementes/planta). 

A Figura I-09 mostra uma árvore de moringa da espécie Moringa oleifera 

Lam. que também pode ser usada como planta ornamental. As Figuras I-10, I-11 e 

I-12 mostram respectivamente as vagens, semente e folhas desta mesma espécie 

de moringa. 
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Figura I - 09 - Árvore de moringa da espécie Moringa oleifera Lam..
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).
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                                   Figura I - 10 - Vagens verdes de M. oleifera Lam. 

  Figura I - 11 - Vagens e sementes de M. oleifera Lam. 

Figura 10 – Folhas de moringa. 

 Figura I - 12 - Folhas de M. oleifera Lam.
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No Sudão e em outros países da África, as mulheres tradicionalmente 

usam sementes da Moringa oleifera Lam. quebradas (pisadas) na clarificação de 

águas turvas. A eficiência desse processo vem sendo confirmada em laboratório e 

em projetos de pesquisa. O procedimento consiste em colocar uma determinada 

quantidade de água bruta num recipiente, geralmente de 10 a 20 litros, e adicionar 

a ela, a polpa de uma a três sementes maceradas de moringa (dependendo da 

qualidade da água bruta), para cada litro de água que se deseja clarificar. Deixa-se 

em repouso por duas horas, e através de um sifão, retira-se o sobrenadante e 

descarta-se o precipitado. Usa-se essa água clarificada, denominada de 

sobrenadante para beber ou lavar louça, pelo resto do dia e até a noite. No dia 

seguinte recomeça-se o processo. 

Vários estudos demonstram a não existência de toxicidade para humanos e 

animais e a presença de propriedades coagulantes e bactericidas nas sementes da 

moringa, (JAHN; SAMIA, 1988). Outro aspecto positivo no uso das sementes de 

Moringa oleifera Lam. é que o pH e o gosto da água não se modificam, o que 

torna a mesma palatável (AMARAL et al., 2006). 

Estudo sobre monitoramento de coagulação e redução bacteriana com as 

sementes de moringa nas águas turvas do Rio Nilo no Sudão, notificaram uma 

redução de 80 a 95% nos índices de turbidez e de 90 a 99,9% nos parâmetros 

bacterianos (MADSEN et al., 1987). Pesquisa do efeito inibitório do extrato de 

semente de Moringa oleifera Lam. sobre microrganismos, usando discos 

impregnados com o extrato, pelo método de difusão, verificou que o mesmo foi 

ativo na inibição de Pseudomonas aeruginosa e Staphylococcus aureus

(CACERES et al., 1991). 
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A capacidade de coagular e flocular colóides em águas naturais que 

apresentam cor e turbidez se atribuem a uma proteína encontrada na semente da 

moringa. Coagulação é o processo de neutralização das cargas negativas das 

partículas, o que possibilita que as mesmas se aproximem umas das outras, 

promovendo sua aglomeração, formando, com isso, partículas maiores, que, por 

sua vez, apresentam maior velocidade de sedimentação (AL-MALACK et al, 

1999). GASSEN e colaboradores (1990) isolaram e purificaram os agentes ativos 

de coagulação da moringa e observaram que se trata de uma proteína de massa 

molecular de 6.500 Daltons. Os aminoácidos detectados foram majoritariamente o 

ácido glutâmico, a prolina, a metionina e a arginina. Mas o mecanismo de 

coagulação pelos polipeptídicos é ainda desconhecido. A Tabela I- 03 mostra a 

percentagem de proteínas, lipídios e carboidratos nas sementes de Moringa 

oleifera Lam. com casca e sem casca. As sementes de moringa com casca contêm 

cerca de 10% a mais de proteínas que as sementes sem casca. Neste estudo as 

sementes foram trituradas em liquidificador de uso doméstico e solventes 

adequados nas diferentes etapas de extração (NDABIGENGESERE et al., 1995). 

Tabela I - 03 - Percentagem (massa) de proteínas, lipídeos e carboidratos nas 
sementes da moringa.* 

Preparo da semente Proteínas (%) Lipídeos (%) Carboidratos (%) 

- Pó  36,7 34,6 5,0 

- Solução 0,9 0,8 - 

C
O

M
 C

A
SC

A
 

- Resíduo 29,3 50,3 1,3 

- Pó  27,1 21,1 5,5 

- Solução 0,3 0,4 - 

SE
M

 C
A

SC
A

 

- Resíduo 26,4 27,3 - 

*Fonte: NDABIGENGESERE, A.et al. Wat. Res.  29, 703-710, 1995. 
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Em outro estudo GUEYRARD e colaboradores (2000) observaram que há 

mais evidência de que o responsável pela ação coagulante da moringa seja um 

composto amídico. As sementes de moringa contêm entre 8 e 10% de 

glucosinolatos, que são uma classe homogênea de combinações de tiosacarídeos 

naturais. Estes podem ser hidrolisados através da mirosinase (glucohidrolase de 

tioglucosida) e produzir D-glicose, particularmente isotiocianatos. A Figura I-13 

mostra a estrutura do glucosinolato (SILVA; MATOS, 2008). 

Figura I -13: Estrutura de glucosinolato presente na semente de M. oleifera Lam.. 
Fonte: GUEYRARD et al, Londres, (2000). 

A literatura descreve vários trabalhos com respeito à aplicação de 

sementes de moringa para o tratamento de águas (NDABIGENGESERE et al., 

1995). Deve ser observado, porém, que o uso de sementes no tratamento de águas, 

assim como o de outros coagulantes naturais e químicos, não produz água 

purificada. A Tabela I-04 mostra algumas características de extratos aquosos de 

sementes de M. oleifera Lam. (NDABIGENGESERE; NARASIAH, 1998).   
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Tabela I - 04 - Características de extratos aquosos de sementes de M. oleifera
Lam.*
PARÂMETRO COM A CASCA SEM A CASCA 

PH 6,4 5,8 

Condutividade (�Siemens) 1500 1700 

Alcalinidade (mg L-1 CaCO3)  246 60 

Ca2+ (mg L-1) 14,5 15,2 

Mg2+ (mg L-1) 47,9 30,6 

Na+ (mg L-1) 13,4 24,4 

K+  (mg L-1) 42,9 63,6 

Fe3+  (mg L-1) 3,0 5,0 

Cl-  (mg L-1)  19,0 11,0 

SO4
2-  (mg L-1) 9,0 8,0 

NO3
- (mg L-1) 110,0 140,0 

PO4
3- (mg L-1) 208,0 187,0 

    * Fonte: NDABIGENGESERE, A.; NARASIAH, S.; Wat. Res., 32, 781-791, 1998. 

GHEBREMICHAEL e colaboradores (2005) descreveram que os 

cotilédones da Moringa oleifera Lam. contêm uma substância antimicrobiana 

aumentando o efeito do tratamento biológico da água.  

Estudos realizados por inúmeros pesquisadores utilizando as sementes de 

Moringa oleifera Lam. para a remoção de metais em efluentes aquosos são

reportados.  SHARMA e colaboradores (2006) avaliaram a remoção de Cd(II); 

KUMARI  et al., (2005) observaram as propriedades  de sorção do pó de sementes 

trituradas de  Moringa oleifera  para a remoção de As (III) e As (V) a partir de 

soluções aquosas; MATAKA  et al., (2006) apresentaram os primeiros relatos 

sobre a utilização da uma espécie de moringa de origem africana, a Moringa 

stenopetala para desintoxicação e conduziu investigação preliminar do interação 

do íon Pb(II) com os grupos funcionais presentes na M. oleifera e M. stenopetala;

BHATTI et al., (2007) investigaram a remoção de Zn (II) a partir solução aquosa 
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deste íon em usando Moringa oleifera quimicamente pura; SHARMA et al., (2007) 

realizaram estudo comparativo da biossorção de Cd(II), Cr(III) e Ni(II) utilizando 

sementes trituradas de Moringa oleifera; GUPTA et al., (2007) estudaram o uso 

das sementes trituradas de moringa na remoção de arsênio. 

3. PARTE EXPERIMENTAL 

3.1 - Padrões, reagentes e amostras  

Todas as soluções foram preparadas com reagentes químicos de grau 

analítico Carlo Erba, e água deionizada, proveniente de um sistema de purificação 

de água Milli-Q® da GEHAKA, (São Paulo, Brasil) foi utilizada em todos os 

experimentos. As soluções de referência utilizadas no Espectrometro de Absorção 

Atômica por Chama foram preparadas por meio de diluições sucessivas (diárias) 

de soluções estoque 1000 mg L-1 dos metais de trabalho: Ag(I), Cd(II), Co(II), 

Cu(II) e Pb(II) utilizando balões e pipetas devidamente calibrados. Durante os 

estudos da capacidade de remoção de íons Ag(I) pelas sementes de moringa os 

quais compreendem a otimização das variáveis como: pH; tempo de agitação, 

massa do adsorvente, tamanho da partícula, concentração e volume da solução 

bem como  para a construção das isotermas, as soluções de trabalho foram 

preparadas diariamente a partir de soluções estoque de Ag(I) 1000 mg L-1. 

O pH das soluções foi ajustado com soluções de NaOH (Vetec, Rio de 

Janeiro, Brasil) e HNO3 (Nuclear, São Paulo, SP), ambas 0,5 mol/L. As soluções 
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estoque de Ag(I), Pb(II), Cd(II), Cu(II) e Co(II), concentração 1000 mg L-1 ( Carlo 

Erba, Val de Reuil, França) 

As sementes de Moringa oleífera Lam. utilizadas neste trabalho, foram 

coletadas na cidade de Uberlândia – MG. As vagens maduras foram colhidas e 

transportadas ao laboratório de pesquisa onde as sementes foram separadas e 

trituradas em liquidificador doméstico e peneiradas até a obtenção de partículas 

com diâmetro � 500 µm As mesmas foram utilizadas sem qualquer tratamento 

prévio. 

3.2 - Instrumentação 

- Agitador magnético - modelo 0110 (Evlab, Londrina-PR, Brasil) 

- Balança Analítica - Analytical Standard - Modelo Ohauss (OHAUS, Florham 

Park, USA) 

- Espectrometro de Absorção Atômica com Chama - Modelo  SpectrAA-220 

(Varian®, Victoria, Austrália)  

- Espectrometro de Infravermelho - Modelo R. Prestige - 21 (Shimadzu, Tóquio, 

Japão) 

- Difratômetro de raio-X Shimadzu  - Modelo XRD 600 (Shimadzu, Tóquio, 

Japão) 

- Analisador Termogravimétrico, TA Instruments - Modelo TGA 2950 (TA 

Instruments, New Castle, EUA) 

- Microscópio Eletrônico de Varredura - Modelo JMT-300 (JEOL, Tóquio, Japão) 

- pHmetro digital – Modelo PG1800 - AS-200 (GEHAKA, São Paulo, Brasil)  
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- Liquidificador doméstico - Modelo (Black & Decker do Brasil Ltda, Uberaba, 

Brasil). 

- Peneiras TYLER (Bertel - Ind. Metalalúrgica Ltda , Caieiras-SP, Brasil) 

- Sistema purificador/deionizador de água (GEHAKA, São Paulo, Brasil) 

- GPS – Modelo GPS 72 (GARMIN, Taiwan, República da China) 

- Vidraria 

3.3 - Metodologia Analítica 

3.3.1 - Caracterização das sementes de Moringa oleifera Lam.

As sementes de Moringa oleifera Lam. foram obtidas de árvores 

cultivadas na cidade de Uberlândia-MG, Bairro Taiamam, Rua Iracema O. Godoy, 

83, sendo as coordenadas meridionais: Altitude 850,0 m; LS 18o 53` 974``; WO 

48º 19` 390`` (Datum: SAD 96, Banda: 22K), no período de fevereiro a setembro 

de 2007. Foram realizadas três coletas em períodos alternados a cada três meses, 

sendo que em média se obtinha em torno de 300 g de sementes debulhadas. Estas 

eram utilizadas “in natura”, sem qualquer tratamento prévio, durante os 

experimentos.  

As sementes integrais (polpa e casca) de moringa “in natura” foram 

caracterizadas por algumas técnicas, utilizando amostras com diâmetro de 

partículas � 500 µm.  Espectrofotômetro de Infravermelho Perkin-Elmer FT-IR 

1605 foi utilizado para identificar os grupos funcionais presentes nas sementes. 

Para o experimento a amostra foi misturada junto com KBr numa proporção de 
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1:100 (m/m) para a produção de uma pastilha por prensagem. A faixa espectral 

variou de 4000 a 500 cm-1. Através desta técnica foram avaliadas as sementes 

trituradas de moringa “in natura” e após os ensaios de remoção quando o 

adsorvente foi coletado em papel de filtro e seco à temperatura ambiente. Este 

procedimento foi realizado com a finalidade de observar possíveis alterações nos 

grupos funcionais envolvidos nos processos adsortivos.

Os difratogramas de raios-X foram obtidos usando um Difratômetro de 

Raios-X Shimadzu XRD 6000. As amostras foram expostas para raio-X (� = 

1,54060 �) com o ângulo 2� variando entre 5o e 50o. A voltagem e a corrente 

aplicadas foram 40 kV e 30 mA, respectivamente.  

A análise térmica das sementes foi realizada em um Analisador 

Termogravimétrico, TA Instruments TGA 2950. Aproximadamente 10 mg das 

sementes foram aquecidas até 950 oC em atmosfera inerte a uma taxa de 

temperatura de 20 oC min-1.  

As características morfológicas das sementes trituradas de moringa foram 

obtidas usando um Microscópio Eletrônico de Varredura JEOL JMT-300. A 

amostra foi recoberta com uma fina camada de ouro, e uma voltagem de 20 kV foi 

aplicada. 

3.3.2 - Avaliação preliminar da capacidade de remoção da M. oleifera Lam.

               Antes do início dos estudos de otimização dos parâmetros, alguns testes 

preliminares foram realizados envolvendo o uso de sementes de moringa para 

remoção de metais em águas. Como analito utilizou-se a íons Ag(I). 
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Na primeira avaliação, as sementes trituradas e peneiradas foram 

separadas em dois lotes, sem e com aquecimento prévio a 65 oC por 24 horas em 

estufa. Este procedimento teve a finalidade de avaliar capacidade de remoção de 

íons Ag(I) pelo adsorvente em cada situação. A 25,0 mL de solução padrão 5,0 

mg L-1 de Ag(I) foi adicionado 1,0 mg adsorvente. Posteriormente, a mistura foi 

agitada por 5 minutos, filtrada em papel de filtro (Quanty - porosidade 40 �m) e o 

teor de Ag(I) no sobrenadante quantificado por FAAS. O procedimento foi 

repetido do para os ensaios contendo 5,0; 10,0; 25,0; 75,0; 100,0; 125,0 e 150,0 

mg do adsorvente sem e com aquecimento separadamente e os ensaios realizados 

em triplicata. 

A metodologia descrita também foi aplicada para o estudo das partes das 

sementes separadamente, a fim de avaliar possíveis variações na capacidade de 

remoção do íon de interesse entre as partes, no caso, Ag(I). De acordo com a 

Figura I-14, as partes foram assim divididas: a casca da semente (C), utilizando 

apenas a película escura que envolve a amêndoa; a polpa da semente (P), apenas a 

amêndoa era utilizada; e a semente integral (SI), contendo polpa e casca, ou seja, a 

semente inteira. Neste caso, utilizou-se uma solução padrão de 5,0 mg L-1 de 

Ag(I) e o teor de prata foi quantificado antes e após o tratamento com as partes 

das sementes de moringa. As massas e o tempo de agitação foram aqueles 

utilizados no primeiro ensaio. As partes das sementes foram trituradas e 

peneiradas separadamente e os ensaios realizados em triplicata.  
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Figura I - 14 - Partes das sementes de Moringa oleifera Lam.: casca (C), polpa                         
(P) e semente integral (SI). 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

3.3.3 – Quantificação de íons metálicos 

A quantificação dos íons metálicos foi realizada no Espectrômetro de 

Absorção Atômica (Varian, SpectrAA-220). A Tabela I-05 mostra as condições 

experimentais utilizadas durante o experimento. 

$,�

)�

*�
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Tabela I - 05 - Condições do FAAS durante as leituras das amostras.  

*Fonte: FLAME ATOMIC ABSORP. SPECTROM. - Manual de Instrução, Varian®, 1989. 

3.3.4 - Parâmetros físico-químicos avaliados

Para avaliar a eficiência da remoção de metais Pb(II), Cd(II), Cu(II) e 

Co(II), com ênfase na Ag(I) em água tratada com a semente integral (SI) da 

Moringa oleifera Lam., os seguintes parâmetros foram analisados: pH, tempo de 

agitação, massa, granulometria e volume da solução pelo método univariado. 

As medidas de pH foram feitas utilizando um potenciômetro contendo 

eletrodo de vidro, previamente calibrado com solução tampão de pH 4,0; 7,0 e 

10,0. Para os estudos de granulometria, as sementes foram trituradas em 

liquidificador de uso doméstico, da marca Black & Decker, e, então, o pó de 

semente foi passado numa peneira da série TYLER com malhas que variaram de 

500 a 75 µm.  

Elemen
tos 

Comprimento 
de onda �(nm)

Fenda 
(nm) 

Faixa 
ótima de 
trabalho 
(�gmL-1)

Tipo de  
Chama 

(oxidante) 

Fluxo dos 
gases 

Corrente 
da 

Lâmpada 
(mA) 

Ag 338,3 0,1 0,06-10 Ar-acetileno
13,5 Lmin-1/ 

2,0 Lmin-1
4,0 

Pb 217,0 1,0 0,1-30 Ar-acetileno
13,5 Lmin-1/ 

2,0 Lmin-1
5,0 

Cu 324,7 0,5 0,03-10 Ar-acetileno
13,5 Lmin-1/ 

2,0 Lmin-1
4,0 

Cd 228,8 0,5 0,02 - 3 Ar-acetileno
13,5 Lmin-1/ 

2,0 Lmin-1
4,0 

Co 240,7 0,2 0,05-15 Ar-acetileno
13,5 Lmin-1/ 

2,0 Lmin-1
7,0 
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3.3.5 - Estudo das variáveis na capacidade de remoção 

A otimização foi feita através do método univariado. Foi fixado um fator 

por vez, e os demais fatores estudados foram variados até que fosse obtido o 

melhor resultado. Em seguida, outro fator foi submetido a variações sucessivas até 

que todos os fatores em questão estivessem ajustados para obter a melhor 

condição analítica.

A avaliação dos resultados foi feita tendo como referência o aumento da 

quantidade de íons Ag(I) (adsorbato) adsorvida, em uma determinada massa de 

adsorvente no equilíbrio (Qe). 

3.3.5.a - Efeito da variação do tempo de adsorção e pH

Para a avaliação da influência do pH e do tempo de agitação na capacidade 

de adsorção das sementes de moringa por íons Ag(I), 4,0 g dos materiais de 

granulometria � 500 µm foram agitados em agitador mecânico em sistema aberto 

à temperatura ambiente com 50,0 mL de solução de Ag(I) na concentração de 25,0 

mg L-1 . Os valores de pH estudados foram: 2 ,4, 6, e 8 e tempos de agitação: 5, 

20, 35 e 50 minutos. 

3.3.5.b - Efeito da variação da massa do adsorvente

Para este estudo variou-se a massa de moringa entre 0,1g e 4,0 g. As 

condições experimentais utilizadas para o estudo foram: granulometria 500 µm; 
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volume 50,0 mL; tempo de agitação 20 minutos; pH 6,5 e concentração da 

solução de íons Ag(I) igual a 25 mg L-1. 

3.3.5.c - Efeito da variação do tamanho da partícula 

Para analisar o efeito da granulometria na remoção de íons Ag(I), foram 

realizados ensaios com diferentes tamanhos de partícula. As sementes trituradas 

de Moringa oleifera Lam. foram permeadas através de peneiras para a obtenção 

três faixas granolumétricas a saber: � 500 µm; � 180 µm e � 75 µm. Os valores de 

massa 2,0g; tempo de agitação 20 minutos e pH 6,5 foram aqueles definidos nos 

estudos anteriores.

3.3.5.d – Efeito da variação da concentração do metal 

O efeito da variação da concentração de Ag(I), na capacidade de adsorção 

de Ag(I) pelas sementes de moringa foi estudado, variando-se a concentração do 

metal de interesse na faixa entre 10 e 100 mg L-1. Neste ensaio, valores de massa 

2,0 g; tempo de agitação 20 minutos; pH 6,5 e granulometria � 500 µm foram 

aqueles definidos nos estudos anteriores .

3.3.5.e – Efeito da variação do volume da solução 

A quantidade de íons Ag(I) (adsorbato) adsorvida, em uma determinada 

massa de adsorvente, foi observada em condições experimentais similares às 

anteriores em diferentes volumes que variaram de 50 a 200 mL de solução, sendo, 
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portanto, pH 6,5; e tempo de agitação 20 minutos, granulometria � 500 µm e 

massa 2,0 g.

3.3.6 - Capacidade máxima de adsorção da Moringa oleifera Lam. 

Com o intuito de se obter a capacidade máxima adsortiva (CMA) do 

adsorvente natural em estudo pela espécie Ag(I), foram construídas isotermas de 

adsorção. Este procedimento permitiu verificar graficamente a quantidade máxima 

(em gramas) do adsorvato que pode ser adsorvida numa dada massa de 

adsorvente.

Nestes experimentos, 50 mg de cada material adsorvente dispostos em 

frascos de polietileno abertos à temperatura ambiente, foram agitados com 50 mL 

de soluções de íons Ag(I) em concentrações crescentes 5 a 100 mgL-1. 

Posteriormente, o sobrenadante foi analisado por FAAS e quando necessário 

volumes adequados de sobrenadante foram diluídos com água deionisada na 

proporção de 1:50. Os valores de pH 6,5 e tempo de agitação 20 minutos foram 

utilizados para a construção das isotermas. 

As isotermas foram obtidas lançando-se no eixo da abscissa a concentração 

do sobrenadante, ou seja, a concentração de equilíbrio do adsorvato e no eixo da 

ordenada a quantidade do metal adsorvido (mg) pela massa (g) do adsorvente. A 

massa do metal adsorvido foi calculada subtraindo-se a concentração da solução 

de trabalho inicial (Co) e da solução de equilíbrio (Ce) após a agitação e 

multiplicando-se o valor obtido pelo volume de solução (0,05L). O tratamento 

matemático dos dados foi realizado utilizando o software Statística, e os 

resultados experimentais foram ajustados ao modelo através de regressão não 

linear.
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3.3.7 - Competição entre os íons metálicos pelos sítios de adsorção 

A competição entre os íons metálicos Ag(I), Pb(II), Cd(II), Cu(II) e Co(II) 

pelos sítios de adsorção foi avaliada analisando a remoção dos íons Ag(I) quando 

este estava competindo com os referidos metais na mesma concentração e em 

concentrações diferenciadas, uma vez que este é o metal de interesse neste 

trabalho. Para isto, prepararam-se cinco (05) soluções, sendo a solução Matriz 

(M) tomada como a referência, na qual todas as espécies apresentavam os mesmos 

valores de concentração em mg L-1. Avaliou-se também a interferência destes 

metais na determinação de íons Ag(I), quando esses se encontram em maior e 

menor concentração em relação ao metal de interesse. Na Tabela I-06 mostra as 

concentrações das soluções de trabalho. As soluções A e B apresentam as 

concentrações dos íons Ag(I) maiores que a concentração dos íons concomitantes, 

enquanto que nas soluções C e D a concentração do íon Ag(I) era menor que a dos 

concomitantes.   

Tabela I - 06 - Valores de concentração da solução mista.    
Ag(I) Pb(II) Cu(II) Cd(II) Co(II) 

Sol./íons mg L-1

Solução A 25  5  5  5  5  

Solução B 50  5  5  5  5  

Sol. Matriz(M) 5  5  5  5  5  

Solução C 5  25  25  25  25 

Solução D 5  50  50  50  50  
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3.3.8 - Avaliação da remoção de íons Ag(I) em altas concentrações deste íon 

Diante do conhecimento dos roteiros de aulas práticas de Química 

Analítica II, sabe-se que há elevada concentração de íons Ag(I), provenientes de 

vários reagentes utilizados, por exemplo, o nitrato de prata.

Para avaliar a variação na capacidade de remoção pelo adsorvente do íon 

de interesse a concentrações elevadas, preparou-se 6 soluções cujas concentrações 

variaram de 10 a 350 mg L-1 da espécie de interesse, nas condições ótimas 

previamente determinadas. A 50,0 mL de cada solução adicionou-se 2,0 g. do 

adsorvente. A mistura foi agitada durante 20 minutos a um pH igual a 6,5. Após a 

agitação, o extrato foi filtrado em papel de filtro Quanty – porosidade 25µm e o 

sobrenadante analisado. 

Foi construída uma curva de calibração padrão cujas concentrações 

variaram de 0,5 a 20,0 mg L-1, e sempre que necessário efetuadas seguidas 

diluições afim de adaptar a faixa de trabalho. 

Todas as soluções foram tratadas empregando como material adsorvente as 

sementes trituradas de Moringa oleifera Lam., e os ensaios realizados em 

triplicata. O analito foi quantificado antes e após o tratamento por FAAS. 

3.3.9 - Estudo da variação do pH durante a agitação do sistema

Este estudo foi realizado com o objetivo de avaliar o efeito da variação do 

pH, durante o período de agitação na presença do adsorvente em estudo com a 

solução contendo íons Ag(I). O experimento foi realizado em sistema aberto 

utilizando béquer de polietileno, onde 50,0 mL de solução 25,0 mg L-1 e pH igual 
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a 6,5 foi agitada com 2,0 g de adsorvente. O sistema semelhante ao utilizado 

durante a avaliação da capacidade de remoção das sementes de moringa, foi 

montado e o pH foi monitorado durante 50 minutos de agitação em intervalos 

correspondentes aos valores utilizados durante o estudo da influência da variação 

do tempo e do pH nos ensaios de otimização do sistema. O ensaio foi realizado 

em dois sistemas, o primeiro para a solução contendo íons Ag(I) e o segundo 

somente água deionizada.  

3.4 - Amostras 

Os efluentes tratados neste estudo foram: resíduo obtido nas aulas de 

Química Analítica do Laboratório de Ensino do Instituto de Química da 

Universidade Federal de Uberlândia; de ensaios de DQO realizados nesta 

Instituição; solução fotorreveladora de filmes fotográficos e resíduo de material 

gráfico, obtidos no comércio local. Diante da possível existência de material 

particulado nas amostras, inicialmente as mesmas foram filtradas em papel de 

filtro quantitativo - Quanty – porosidade 25 �m e o pH ajustado para 6,5, 

utilizando solução de NaOH 0,5 mol L-1. Em seguida, o teor de Ag(I) foi 

analisado e quantificado por FAAS em cada resíduo. Após a quantificação do 

metal do interesse, estes efluentes foram submetidos individualmente ao 

tratamento com as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. sob as condições 

ótimas: pH 6,5; tempo de agitação 20 minutos; massa igual a 2,0 g; tamanho da 

partícula � 500 µm e volume 100 mL. Posteriormente, com sobrenadante 

previamente filtrado, foi realizada uma nova quantificação de íons Ag(I) para 

avaliar a capacidade de remoção dos mesmos pelo adsorvente em estudo.
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 - Caracterização das sementes de moringa�

As análises empregadas para a caracterização do material foram realizadas 

em parceria na Universidade Estadual de Campinas – UNICAMP, e em todos os 

ensaios foram utilizadas sementes integrais (SI) “in natura” a uma granulometria 

� 500 µm. 

 A espectroscopia na região do infravermelho é uma técnica de importância 

na análise orgânica qualitativa, sendo amplamente utilizada nas áreas de produtos 

naturais, síntese e transformações orgânicas, por ser uma importante ferramenta 

na elucidação dos grupos funcionais que podem estar presentes nas substâncias 

(LOPES, 2004). 

A granulometria do adsorvente estudado foi � 500 µm semelhante ao 

utilizado nos ensaios supracitados deste trabalho. O objetivo da utilização deste 

procedimento foi o de avaliar através desta técnica, os principais grupos 

funcionais presentes no material, e de verificar a possível modificação nas bandas 

do espectro após a adsorção do metal no material analisado, principalmente no 

que tange à disponibilidade dos principais grupos presentes nas sementes de 

moringa envolvidos nos fenômenos adsortivos. Os espectros obtidos indicam que 

as bandas entre 1000 cm-1 e 3450 cm-1 praticamente não houve variação para os 

dois materiais, indicando a presença destes grupos como: hidroxilas, carboxilas, 

carbonilas, aminas, mesmo após os procedimentos de remoção, sinalizando para a 

disponibilidade destes uma vez que estão presentes nos principais constituintes 

das sementes (HJERESEN et al., 2001). A banda larga centrada em 3420 cm-1
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pode ser atribuída ao estiramento da ligação O-H presente nas proteínas, ácidos 

graxos, carboidratos e nas unidades da lignina. Devido ao elevado conteúdo de 

proteína presente na semente existe também uma contribuição nesta região devido 

ao estiramento da ligação N-H de amidas (STUART, 2004). Os picos que 

aparecem em 2923 cm-1 e 2852 cm-1 correspondem respectivamente ao 

estiramento assimétrico e simétrico da ligação C-H do grupo CH2. Devido à 

elevada intensidade destas bandas é possível atribuí-las predominantemente ao 

componente lipídico da semente que está presente em elevada proporção 

semelhante à proporção de proteína (BRITO et al., 2006). A avaliação do espectro 

de infravermelho corrobora a avaliação química quanto à presença de elevadas 

proporções dos componentes protéicos e lipídicos na semente e permite concluir 

que as propriedades de remoção de íons Ag(I) observadas estão relacionadas aos 

grupos funcionais principalmente das proteínas e ácidos graxos presentes.  Na 

região de 1800 a 1500 cm-1 se observam um conjunto de bandas sobrepostas entre 

1750 e 1630 cm-1 este conjunto pode ser atribuído ao estiramento da ligação C=O. 

Devido à natureza heterogênea da semente, o grupo carbonila pode estar ligado a 

vizinhanças diferentes fazendo parte dos ácidos graxos da porção lipídica e das 

amidas da porção protéica. A carbonila que aparece devido ao componente 

lipídico, aparece em 1740 e 1715 cm-1 que podem ser observados no espectro de 

infravermelho como pequenos picos ou ombros fazendo parte da banda principal 

que aparece em 1658 cm-1 sendo atribuída a carbonila de amidas presentes na 

porção protéica. O pico observado em 1587 cm-1 pode ser atribuído ao estiramento 

da ligação C-N e também a deformação da ligação N-H presentes nas proteínas da 

semente de moringa. Para o espectro das sementes moringa após processo de 

remoção de íons Ag(I) não se observa modificações significativas na região entre 
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1000 cm-1 e 3450 cm-1. Foram observadas poucas modificações no perfil do 

espectro na região entre 500 cm-1 e 1000 cm-1. A principal modificação no 

espectro das sementes de moringa após ensaio de remoção de íons Ag(I) foi o 

desaparecimento de uma banda em 795 cm-1 que existe no espectro da moringa 

“in natura” e não aparece na no material que foi misturado com a solução que 

continha os íons Ag(I). A literatura reporta que as sementes de Moringa oleifera

Lam. apresenta na sua composição 29,36% em massa de proteínas (ANWAR; 

RASHID, 2007).  A modificação na banda em 795 cm-1 possivelmente se deve à 

interação entre o metal Ag(I) com componente protéico, que altera o padrão do 

espectro nesta região, uma vez que vários sítios de adsorção relativos a estrutura 

das amidas que constituem os aminoácidos  presentes na estrutura das proteínas 

aparecem nesta região (STUART, 2004). A Figura I-15 apresenta os espectros de 

infravermelho das sementes de moringa, após o contato com os íons Ag(I) após 

ensaio de remoção e “in natura” sobrepostos. 

Figura I - 15 - Espectro do infravermelho para as sementes trituradas de Moringa 
oleifera Lam. após os ensaios de remoção e “in natura” . 
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A análise termogravimétrica de uma amostra gera como resultado uma 

curva de decomposição térmica que fornece os percentuais dos fragmentos de 

massa perdidos em função da temperatura (FIFIELD et al., 2000). A partir da 

curva referente à análise termogravimétrica (TG) e sua derivação, constata-se que 

entre 25oC e 520oC, tem-se uma perda de massa em torno de 80%, decorrente da 

eliminação da água adsorvida sobre as partículas de sementes trituradas, 

decomposição da matéria orgânica e de substâncias voláteis presentes. A curva 

que representa a perda de massa global durante a pirólise dos materiais presentes 

na SI de Moringa oleifera Lam., pôde ser dividida de forma marcante em três 

etapas relativas aos eventos térmicos mais significativos no decorrer desta análise, 

e que estão relacionados com os diferentes componentes que constituem a SI. 

Entre 30oC e 128oC aproximadamente, ocorre perda de massa da ordem de 8%, 

associada com a perda de umidade, similar ao valor de 8,9% encontrado por 

ANWAR; RASHID (2007). O segundo evento, notificado entre as temperaturas 

128oC e 268oC, aproximadamente, com perda de massa da ordem de 32% se deve 

provavelmente à decomposição de matéria orgânica que constituem a fração 

protéica e carboidratos presentes na SI. O terceiro evento é observado na faixa de 

temperatura entre 268oC e 541oC e sinaliza para a decomposição do componente 

mais abundante na SI, os óleos de ácidos graxos, como o ácido oléico que possui 

ponto de ebulição igual a 360oC. Um aspecto marcante da curva é que ao final do 

ensaio em torno de 950 oC, ainda apresenta um resíduo em torno de 14,6% que é 

formado por cinzas que provavelmente apresenta sílica em sua composição, 

conforme citatado na literatura (ANWAR et al., 2007). As Figuras I-16a e I-16b 

mostram os resultados obtidos desta análise. 
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Figura I - 16 - Análise termogravimétrica das sementes trituradas “in natura” 
 de Moringa oleifera Lam. 

Durante os estudos para caracterização das sementes de Moringa oleifera

Lam. foi utilizanda a técnica de Difratometria de Raios-X.   

Dentre as várias técnicas de caracterização de materiais, a técnica de difração de 

raios X é indicada na avaliação da presença de fases cristalinas presentes em 

materiais naturais. Isto é possível porque na maior parte dos sólidos (cristais), os 

átomos se ordenam em planos cristalinos separados entre si por distâncias da 
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ocorre segundo a Lei de Bragg (SUN, 2004). Dentre as vantagens da técnica, 
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obtidos (pois o perfil de difração obtido é característico para cada fase cristalina), 
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materiais em amorfos, semicristalinos e cristalinos. 
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Na Figura I-17 observa-se o padrão de raios-X para as sementes 

trituradas de moringa (SI). Diante da elevada quantidade de óleos e proteínas 

presentes na composição do material, cerca de 69%’, da massa total 

(ABDULKARIM et al., 2005 & ANWAR; RASHID, 2007), o padrão de raios-X 

apresenta sinais mal resolvidos, com predominância de um aspecto amorfo. Tal 

explicação se fundamenta, uma vez que se utilizam SI (polpa e casca), ou seja, 

constituindo uma matriz complexa tendo em sua constituição uma grande variação 

de substâncias como: proteínas, estruturas lipídicas, em menor quantidade 

carboidratos, cinzas, etc., contribuindo assim para o aspecto observado no padrão 

de raios-x em estudo. É possível separar um pico largo em cerca de 2� igual a 10o. 

A presença deste pico provavelmente está associada à difração do constituinte 

protéico envolta aos outros componentes que apresentam um padrão mais amorfo 

(FIFIELD et al., 2000). 

Figura I - 17 - Difratograma de raios-X das sementes trituradas “in natura” de 
Moringa oleifera Lam. 
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A morfologia do material foi avaliada por Microscopia Eletrônica de 

Varredura utilizando um microscópio eletrônico de varredura JEOL JMT -300. As 

amostras foram recobertas com uma fina camada de ouro e uma voltagem de 

aceleração de 20 kV foi aplicada. 

Esta técnica é utilizada em várias áreas do conhecimento, incluindo a 

caracterização de materiais naturais, tornando-se cada vez mais freqüente 

fornecendo informações sobre a morfologia do material de interesse (PEREIRA., 

2003). A imagem eletrônica de varredura é formada pela incidência de um feixe 

de elétrons na amostra, sob condições de vácuo. A mesma representa em tons de 

cinza o mapeamento e a contagem de elétrons secundários (SE – Secondary 

Electrons) e retroespalhados (BSE – Backscattering Electrons) emitidos pelo 

material analisado (SUN, 2004). 

Após analisar os resultados obtidos da microscopia eletrônica de 

varredura no tocante à Moringa oleifera Lam., apesar de não ter sofrido nenhuma 

modificação química, constata-se pelas Figuras I-18a e I-18b em diferentes 

valores de ampliação, que o material apresenta uma matriz com distribuição 

heterogênea relativamente porosa. Tal característica se justifica por se tratar da 

semente integral totalizando uma grande diversidade de componentes que 

constituem a biomassa em estudo. É visível a presença de algumas deformações 

na superfície do tecido vegetal, contendo espaços disponíveis, cuja característica 

possibilita inferir que o adsorvente possui condições favoráveis para a adsorção de 

espécies metálicas nos interstícios. 
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                  (a)                                                                     (b) 

Figura I - 18 - Micrografia eletrônica de varredura das sementes trituradas de 
Moringa oleifera Lam. “in natura” com ampliações de 1000X (a) e de 300X (b). 

4.2 - Estudos de remoção 

4.2.1 - Avaliação preliminar da capacidade de remoção das sementes de M. 

oleifera Lam.

Antes de realizar os estudos de otimização e posterior tratamento da 

solução sintética contendo íons Ag(I) para avaliação da capacidade de remoção 

utilizando as sementes de Moringa oleifera Lam., foi feito um estudo preliminar 

para identificar as partes das sementes que apresentam maior eficiência na 

capacidade de remoção. Foram realizados estudos individuais utilizando-se a 

casca da semente (C), polpa da semente (P); polpa e casca juntas – semente 

integral (SI).  

Estudo da influência da secagem das sementes em estufa por 24 horas a 

uma temperatura de 65°C em comparação com amostra sem este tratamento foi 

realizado conforme descrito na seção 4.3.2. 
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A Figura I-19 mostra os resultados obtidos, em porcentagem de remção de 

íons Ag(I), utilizando diferentes massas da polpa da semente sem e com 

aquecimento a 65o C por 24 horas. De acordo com os resultados, as sementes sem 

o tratamento térmico apresentaram melhor porcentagem de remoção do íon de 

interesse tornando esta uma etapa desnecessária. 

Figura I - 19 - Porcentagem de remoção de íons Ag(I) utilizando sementes 
trituradas de moringa:, -�- sem aquecimento; -•- com aquecimento pH = 6,5; tagit.

= 5 min.; V = 25,0 mL e [Ag(I)] = 5 mg L-1. 

Foram realizados ensaios de remoção de íons Ag(I) para cada uma das 

partes da semente isoladamente, utilizando 1,0; 5,0; 10,0; 25,0; 75,0; 100,0; 125,0 

e 150,0 mg de cada parte do material adsortivo separadamente. Os ensaios foram 

realizados em triplicata Os resultados mostraram uma redução significativa de 

íons Ag(I), quando se utiliza quaisquer partes das sementes, com pouca diferença 

nos valores das porcentagens de remoção entre cada uma delas. Entretanto, a 

semente integral (SI), ou seja, polpa e casca juntas foi selecionada para a 

realização dos ensaios pela praticidade de manuseio e por apresentar 

consideráveis porcentagens de remoção de íons Ag(I) em torno de 96%. 

Observou-se também uma redução significativa de íons Ag(I) utilizando a casca 
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(C) e a polpa (P) da semente. A literatura reporta que as sementes de Moringa 

oleifera Lam. apresenta nas partes que a constitui, substâncias contendo sítios 

adsortivos. GASSEN e colaboradores (1990) isolaram e purificaram os agentes de 

coagulação da moringa e observaram que se trata de uma proteína. Os 

aminoácidos detectados foram majoritariamente o ácido glutâmico, a prolina, a 

metionina e arginina. Mas o mecanismo de coagulação pelos polipeptídeos é ainda 

desconhecido. De acordo com NDABIGENGESERE e colaboradores (1995), as 

sementes de moringa com a casca e sem a casca contém, cerca de 37 e 27% de 

proteínas, respectivamente. A Figura I-20 mostra os resultados obtidos utilizando 

várias massas das diferentes partes das sementes de moringa pela porcentagem da 

remoção de íons Ag(I) representada pelo Qe (quantidade de metal adsorvida em 

miligrama no adsorvente, por unidade de massa do adsorvente em grama), em 

função da massa de polpa, casca e de sementes integrais. As condições 

experimentais utilizadas nos resultados apresentados abaixo foram: pH = 6,5; 

tempo de agitação 5 minutos; volume 25,0 mL e concentração da solução igual a 5 

mg L-1 de Ag(I).   

Figura I - 20 - Capacidade de remoção de íons Ag(I) das diferentes partes das 
sementes Moringa oleifera Lam.; polpa (�);casca (�) e semente integral (�);  tagit 

= 5 minutos; V= 25,0 mL; [Ag(I)] = 5,0 mg L-1. 
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4.2.2 - Estudo das variáveis na capacidade de remoção

4.2.2.a - Efeito da variação do tamanho da partícula 

Foi realizado um estudo do efeito da variação da granulometria na remoção 

de íons Ag(I). Durante este estudo foi avaliado o comportamento adsortivo do íon 

Ag(I) em três diferentes  tamanhos da partícula (� 500 µm, � 180 µm e � 75 µm) 

de sementes trituradas Moringa oleifera Lam.. A diminuição do tamanho do grão 

exibiu um efeito favorável sobre a sorção do metal possivelmente devido ao 

aumento da superfície de contato, sugerindo um aumento dos sítios reativos e, 

consequentemente, favorecendo a adsorção do íon pelo adsorvente (FILGUEIRAS 

et al., 2000). 

Tendo em vista que a variação nos valores de Qe (mg g-1) foram 

relativamente pequenos dentro da faixa estudada, optou-se pela utilização do 

tamanho da partícula de � 500 µm, pela facilidade de obtenção e manuseio dos 

materiais adsorventes que foram triturados em liquidificador de uso doméstico.  

Além disso, utilizando partículas muito pequenas do adsorvente, a solução 

apresenta uma etapa de filtração lenta com aspecto gelatinoso produzindo um 

filtrado de cor turva indicando presença de material particulado. Os valores de Qe

foram similares, ou seja, 0,289 mg g-1 e 0,301 mg g -1 para partícula de tamanho �

500 µm e � 75 µm, que corresponde valores extremos respectivamente, sendo 

portanto coerente a escolha do tamanho da partícula supracitada. As condições de 

trabalho para este ensaio foram: volume da solução 50,0 ml; pH 6,5; e tempo de 

agitação 20 minutos, concentração da solução 25 mg L-1 e massa 2,0 g. A Figura 

I-21 mostra os resultados obtidos de adsorção do íon Ag(I) para este estudo. 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

94

Figura I - 21 - Efeito da variação do tamanho da partícula em função da adsorção 
de íons Ag(I) utilizando moringa como adsorvente. Condições: VSol. = 50,0 mL; 
pH = 6,5; [Ag(I)] = 25 mg L-1 e tagit = 20 minutos e m = 2,0 g. 

4.2.2.b - Efeito da variação do pH  

O efeito do pH sobre a adsorção de íons Ag(I) foi estudado no intervalo de 

2,0 a 8,0. Valores ótimos dos Qe foram obtidos no pH 4,0 e acima deste valor 

praticamente não houve variação na quantidade de metal adsorvido por unidade de 

massa do adsorvente. A literatura mostra que a mistura aquosa das sementes de 

Moringa oleifera Lam. tem vários grupos funcionais, principalmente aminoácidos 

(BHATTI et al., 2007). Estes grupos têm capacidade de interagir com íons 

metálicos, que dependem do pH do meio. Daí a adsorção de Ag(I) ser atribuído à 

disponibilidade carboxila de aminoácidos e a interações destes com os íons 

metálicos em pH 4,0 a 8,0 de acordo com os resultados obtidos.  

SHARMA e colaboradores (2006) estudaram a influência do pH de 

adsorção de Cd(II) pelas sementes de moringa e os dados experimentais 

apontaram para um pH ótimo igual a 6,5 que está ligado ao mecanismo que 

envolve a interação entre o metal e a biomassa das sementes trituradas da Moringa 

0 100 200 300 400 500
0,25

0,26

0,27

0,28

0,29

0,30

6
��2
�
��
�-�

=

Tamanho da partícula (µm)�



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

95

oleífera Lam., o que justifica a opção em trabalhar com este valor neste estudo. A 

maioria dos grupos aminoácidos presentes nas sementes tem pontos isoeletrônicos 

entre pH 4,0 e 8,0 (SHARMA et al., 2006) . Nesta faixa de pH, mais de 90% das 

moléculas de aminoácidos estão no estado ionizado. A biosorção do cádmio pode 

ser atribuída à disponibilidade de ligações do grupo carboxil de aminoácidos por 

interação com íons Cd(II) em pH 4,5 a 6,5. O metal e a semente triturada 

aparecem ligados por um processo de troca iônica envolvendo atração 

eletrostática entre grupos carregados negativamente dos aminoácidos e os cátions 

metálicos. Este e demais ensaios de otimização foram realizados em triplicata para 

solução contendo íons Ag(I) 25 mg L-1, com posterior tratamento matemático dos 

dados. Os desvios foram calculados para cada ponto estudado em todas as 

variáveis e os valores obtidos, usados na construção da barra de erros nas 

respectivas porcentagens de remoção. O pH ótimo de trabalho escolhido foi 6,5 

onde se observou bons valores remoção com as sementes de moringa, além do que 

é interessante trabalhar nesta faixa, para que ao final do tratamento o pH do 

efluente tratado já esteja entre os valores mínimos e máximos (5,0 a 9,0) para a 

emissão de efluentes permitidos pela resolução Nº 357 de 17/03/2005. Os 

resultados obtidos neste estudo são mostra na Figura I-22. As condições 

experimentais utilizadas para o estudo foram: massa do adsorvente 4,0 g; 

granulometria � 500 µm; volume 50,0 mL e a concentração da solução igual a 25 

mg L-1. Os resultados apontam que não são observadas alterações significativas na 

faixa estudada. 
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Figura I - 22 - Efeito da variação do pH em função da adsorção de Ag(I) 
utilizando moringa como adsorvente. Condições: G � 500 µm; tagit = 20 minutos; 
massa = 4,0 g.; Vsol. = 50,0 mL; [Ag(I)] = 25,0 mg L-1. 

4.2.2.c – Efeito da variação do tempo de adsorção  

O efeito do tempo de contato na adsorção de Ag(I) foi estudado na faixa de 

5 a 50 min como mostra a Figura I-23. A quantidade de íons Ag(I) retida pelo 

material adsorvente aumentou consideravelmente até 35 entretanto, entre 20 e 35 

minutos não houve variação significativa entre nas quantidades de íons adsorvidos 

por grama de biomassa utilizada. Assim, quaisquer valores de tempos de agitação 

nesta faixa poderiam ser utilizados no procedimento. O tempo de 20 minutos foi 

escolhido devido a bons resultados apresentados na adsorção (Qe, 0,302 mg g-1), 

neste intervalo estudado, e ainda proporciona rapidez e agilidade nas práticas de 

análise de laboratório. Valores inferiores a 20 minutos não são recomendados a 

fim de garantir a eficiência do processo, que no equilíbrio corresponde à 

capacidade máxima adsorvida, para as variáveis específicas. 
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Figura I - 23 - Efeito da variação do tempo de adsorção em função da adsorção 
de íons Ag(I) utilizando moringa como adsorvente. Condições: m = 4,0 g; G �
500 µm; V = 50,0 mL; [Ag(I)] = 25 mg L-1; pH = 6,5. 

4.2.2.d - Efeito da variação da massa do adsorvente

Para a mesma concentração de íons Ag(I), ou seja, 25 mg L-1, foi realizado 

o estudo de adsorção em função da variação da massa de sementes trituradas de 

moringa. Os resultados sinalizam para um aumento na remoção dos íons de 

interesse, à medida que aumenta a massa de moringa, ou seja, observa-se que a 

relação massa de adsorvato (mg) pela massa de adsorvente (g) também aumenta 

bastante até 2,0 g, indicando que aos íons Ag(I) foram removidos da solução. Para 

quantidades superiores de adsorvente o valor de Qe permaneceu constante, 

indicando a possibilidade de equilíbrio no sistema. As quantidades de massa 

usadas para o estudo variaram de 0,1g a 4,0g. A Figura I-24 mostra que a 

quantidade de metal adsorvida por unidade de massa do adsorvente aumenta 

bruscamente até 1,0 g. As condições experimentais utilizadas para o estudo foram: 

granulometria � 500 µm; volume 50,0 mL; tempo de agitação 20 minutos; pH 6,5 
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e concentração dos íons Ag(I) da solução igual a 25 mg L-1.  A Figura I-24 mostra 

que a quantidade de metal adsorvida por unidade de massa do adsorvente aumenta 

bruscamente até 1,0 g. 

Diante dos resultados obtidos a massa considerada ótima foi 2,0g para o 

adsorvente de interesse, uma vez que não houve alteração significativa nos valores 

de Qe em valores de massa superiores a esta, utilizando ainda menores 

quantidades de adsorvente, garantindo assim o baixo custo do procedimento e 

redução da influência no impacto ambiental. 

Figura I - 24 - Efeito da variação da massa em função da adsorção de íons Ag(I) 
utilizando moringa como adsorvente. Condições: G � 500 µm; V = 50,0 mL; pH = 
6,5; [Ag(I)] = 25 mg L-1 e tagit = 20 minutos. 

4.2.2.e - Efeito da variação da concentração do metal 

O potencial de remoção das sementes de Moringa oleifera Lam. em função 

da concentração de íons Ag(I) foi estudado em uma faixa de 10 a 100 mg L-1 e 

manteve constante as seguintes condições experimentais: tamanho da partícula 

500 µm; pH de 6,5; tempo de extração de 20 minutos; massa de adsorvente de 2,0 
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g e volume da solução de 50,0 mL. De acordo com a Figura I-25  a quantidade do 

metal de interesse adsorvido por unidade de massa de adsorvente aumentou com o 

aumento da concentração de íons Ag(I) e, consequentemente aumenta os valores 

de Qe (mg g-1). Foi observado que o equilíbrio não foi alcançado, o que possibilita 

inferir que estas condições são favoráveis para a remoção de íons Ag(I). A 

concentração eleita como ótima foi definida como sendo 25 mg L-1 para as 

condições estudadas, garantindo-se assim a existência de sítios de adsorção no 

adsorvente, conforme resultados apresentados na  Figura I-25.  

Figura I - 25 - Efeito da variação da concentração da solução em função da 
adsorção de íons Ag(I) utilizando sementes de moringa como adsorvente. 
Condições: G � 500 µm; V = 50,0 mL; pH = 6,5; tagit = 20 minutos e m = 2,0 g. 

4.2.2.f - Efeito da variação do volume da solução 

A Figura I-26 está representado o comportamento de adsorção de íons Ag(I) 

sobre o adsorvente em estudo pela variação do volume realizados na faixa de 50 a 

200 mL de solução 25 mg L-1, sob condições experimentais: tamanho de partícula 

de 500 µm, pH de 6,5, tempo de extração 20 minutos, a massa de Moringa 
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oleifera Lam. de 2,0 g. A relação entre o volume da solução de trabalho pela 

quantidade de metal adsorvida por unidade de massa  do adsorvente (Qe) 

aumentou. Também se observou que o equilíbrio não foi ainda atingido mostrando 

disponibilidade para remover Ag(I) nestas condições. No estudo da variação das 

porcentagens de remoção de íons Ag(I) pela biomassa, em função da variação do 

volume foi observada a mesma tendência, ou seja, houve um aumento na 

capacidade de remoção até um volume de 100 mL, apresentando pouca variação 

para volumes maiores que este dentro da faixa estudada. O volume de 100 mL foi 

selecionado, respeitando-se as condições ótimas definidas, obténdo uma 

porcentagem de remoção de íons Ag(I) de 98% quando se utiliza como adsorvente 

a Moringa oleifera Lam..

Figura I - 26 - Efeito da variação do volume da solução em função da adsorção 
de íons Ag(I) utilizando moringa como adsorvente. Condições: G � 500 µm; pH = 
6,5; [Ag(I)] = 25 mg L-1 e  tagit = 20 minutos e m = 2,0 g. 
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4.2.3 - Capacidade máxima de adsorção da Moringa oleifera Lam.

A capacidade máxima adsortiva (CMA) das sementes de Moringa oleífera 

Lam.  para a espécie Ag(I) foi estimada através da construção da isoterma de 

adsorção. Este procedimento permitiu verificar graficamente a quantidade máxima 

(em miligramas) do adsorvato que pode ser adsorvida numa dada massa (em 

gramas) de adsorvente. 

 Neste ensaio, 50 mg de sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. foi 

agitada durante 20 minutos com 50 mL de soluções de íons Ag(I) em 

concentrações crescentes 5 a 100 mg L-1. Os valores de pH e tempo de agitação 

utilizados para a construção das isotermas, são aqueles definidos durante a 

otimização do sistema. Durante a realização de todo o procedimento, após a 

agitação, o sobrenadante foi analisado por FAAS e, quando necessário, volumes 

adequados do sobrenadante foram diluídos com água deionizada na proporção de 

1:50. 

A isoterma foi obtida lançando-se no eixo da abscissa a concentração do 

sobrenadante, ou seja, a concentração de equilíbio do adsorvato - Ce (mg L-1), e 

no eixo da ordenada a quantidade do metal adsorvido (mg) pela massa do 

adsorvente - Qe (mg g-1), assim determinados: 

Qe = ([Si] – [Sf]) x Vs

Ce = [Sf] 

Onde; 

 [Si] e [Sf] = as concentrações em mg L-1, inicial e de equilíbrio respectivamente; 

 Vs = o volume da solução.  
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A massa do metal adsorvido foi calculada subtraindo-se o valor da 

concentração da solução de trabalho antes e após o procedimento de remoção e 

multiplicando-se o valor obtido pelo volume de solução (0,05 L). 

Foram realizadas simulações envolvendo a forma da equação de Langmuir 

a ser utilizada (não linear e linearizada), bem como a função objetivo. Foram 

realizadas duas funções objetivo para cada forma de apresentação da isoterma: 

Função 1: Mínimos quadrados dos erros absolutos 

( )�
=

−=
Np

i

calc QadsQadsF
1

exp1
2

Função 2: Mínimos quadrados dos erros relativos 
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Observou-se que tanto a forma da isoterma (linear ou não linearizada) 

quanto da função objetivo apresentam grande influência nos parâmetros estimados 

como mostra a Tabela I-07, a qual apresenta os valores os respectivos valores 

estimados para cada função objetivo e também os erros relativos mínimos, 

máximos e médios. 
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Tabela I-07- Valores dos parâmetros estimados para cada função objetivo. 
FORMA DA ISOTERMA 

FUNÇÃO 
Não linear 

e

emáx
ads

Cb

CbQ
Q

×+

××
=

1

Linearizada 

emáxmáxads CQbQQ

1111
×

×
+=

OBJETIVO 1 

b = 0,17 

Qmáx = 23,88 mg g-1

E = 48,7%(máx.) e 4,7%(mín.) 

DMR = 22,4% 

b = 0,08 

Qmáx = 34,39 mg g-1

E = 36,4%(máx.) e 4,5%(mín.) 

DMR = 19,3% 

OBJETIVO 2 

b = 0,12 

Qmáx = 25,56 mg g-1

E = 27,8%(máx.) e 1,9%(mín.) 

DMR = 15,1% 

b = 0,12 

Qmáx = 28,19 mg g-1

E = 28,9%(máx.) e 9,4%(mín.) 

DMR = 19,0% 

DMR = Desvio médio relativo   

( )

%100exp

exp

×

−

� Np
Valor

ValorValorcalc

A Tabela I-08 mostra os valores de Ce, Qe e Qads dos mínimos quadrados 

dos erros relativos calculados na construção da isoterma de adsorção quando se 

utiliza as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. como adsorvente. 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

104

Tabela I - 08 - Valores de Ce, Qe e mínimos quadrados dos erros relativos para a 
construção da isoterma de adsorção quando se utiliza a Moringa oleifera Lam. 
como adsorvente.  
Ce (médio) Qe (médio) Qads (Mínimos quadrados dos erros relativos)

1,47 3,53 3,80 

1,99 5,00 4,90 

2,50 5,50 5,84 

4,21 6,79 8,51 

3,86 11,14 8,03 

5,82 14,18 10,45 

10,50 19,50 14,19 

30,91 19,09 20,09 

68,94 21,05 22,78 

O resultado experimental apresentou bom ajuste ao modelo de isoterma de 

Langmuir o que pode ser observado graficamente. Optou-se pela forma não linear 

da isoterma com o uso da Função Objetivo 2 para estimar os parâmetros, pois esta 

é a forma que apresenta menor erro relativo médio. Considerando as bases 

teóricas em que se estabelece o modelo de Langmuir, a boa correlação dos dados 

indica que o processo ocorre por cobertura da monocamada superficial do 

adsorvente de forma homogênea e sem interação lateral. O platô observado na 

curva da isoterma corresponde a uma camada completa, configurando o tipo L, 

classe 2 segundo a classificação de GILES e colaboradores (1960). Esse tipo de 

comportamento é esperado na quimissorção e se refere às isotermas do tipo 

Langmuir. O processo provavelmente é de adsorção química, basicamente troca 

iônica e complexação (NDABIGENGESERE, 1995) e podem estar relacionados à 

ligação dos íons Ag(I) a grupos iônicos presentes como ácidos e aminoácidos 
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presentes na constituição das proteínas da semente de moringa. A Figura I-27 

apresenta a curva de isoterma de adsorção de íons Ag(I) em sementes integrais 

trituradas de moringa. 

Figura I - 27 - Isoterma de adsorção de íons Ag(I) em sementes de moringa. 
Condições: G � 500 µm; pH = 6,5; [Ag(I)] = 5 a 100 mg L-1 e tagit = 20 minutos e 
madsorv = 50,0 mg.

A capacidade máxima de adsorção dos íons Ag(I) obtida a partir da 

regressão não linear utilizando o software Statística dos dados experimentais em 

relação à equação de Langmuir foi de 25,56 mg de íons Ag(I) por g do adsorvente. 

O resultado obtido mostra que os íons Ag(I) podem ser eficientemente adsorvidos 

pelo material estudado. Além disto, é importante salientar dois aspectos: i) não se 

observou na literatura estudos referentes a adsorção de íons Ag(I) e ii) para outros 

íons como o caso do Zn(II) (BHATTI et al., 2007), se observa um bom 

desempenho o que corrobora a eficiência desta semente em tratamento de 

efluentes. Outro aspecto importante é a elevada capacidade de remoção de íons 

Ag(I) cerca de 92% para o efluente do laboratório de ensino avaliado. 
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Os parâmetros de Langmuir b (0,12 mg L-1) e Qmáx (25,56 mg g-1) refletem 

convenientemente a natureza do material adsorvente e são usados para comparar o 

desempenho da biossorção. O parâmetro Qmáx, está relacionado com a capacidade 

máxima de adsorção e b com as forças de interação ligada à energia livre de 

adsorção adsorvente-adsorvato. 

Para esse modelo os parâmetros encontrados para a adsorção de íons Ag(I)

em sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. foram: 

� Qmáx = 25,56 mg g-1. 

� b � 0,12� Constante de Langmuir 

Verifica-se ao longo da faixa de concentração estudada de íons Ag(I), que 

a saturação dos sítios adsortivos das sementes trituradas de Moringa oleifera

Lam., é atingida rapidamente, ou seja, acima da concentração de 10 mg L-1.  

4.2.4 – Influência de outros íons metálicos na capacidade de remoção de íons

Ag(I) pelas sementes de Moringa oleifera Lam. 

Durante o desenvolvimento de um novo método analítico se faz necessário 

avaliar o comportamento de possíveis interferentes no sistema. Este procedimento 

é comumente realizado com o intuito de se obter informações acerca da 

aplicabilidade do método para diferentes tipos de amostras. Uma vez otimizadas 

as condições operacionais para os estudos de remoção, passou-se para a etapa 

seguinte que constituiu no estudo do efeito de alguns íons que poderiam interferir 

na remoção de Ag(I) para o procedimento proposto. 
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Foi realizado um estudo do desempenho adsortivo de íons Ag(I) na 

presença de possíveis interferentes. Para tanto, soluções contendo íons Ag(I) e 

espécies interferentes foram preparadas em diferentes proporções, como mostra a 

Tabela I-06 da seção 4.3.7. As espécies estudadas foram: Pb(II), Co(II), Cu(II), e 

Cd(II). 

A influência dos concomitantes foi verificada através da comparação das 

porcentagens de remoção de uma solução contendo apenas íons Ag(I) com os 

resultados obtidos de remoção de Ag(I) naquelas que apresentavam os 

concomitantes nas proporções citadas anteriormente, ou seja, em maior e menor 

quantidade que o íon metálico de interesse. A porcentagem de remoção foi 

calculada com base no sinal analítico médio obtido antes e após o procedimento 

de remoção e os ensaios realizados em triplicata.  

Para este estudo, uma determinada espécie é considerada como interferente 

para a remoção de Ag(I) no procedimento proposto, quando a diferença entre os 

valores de remoção da solução contendo apenas íons Ag(I) e aquelas contendo os 

possíveis íons interferentes for superior a 10% (COELHO, 1995).  

Assim, o fator de interferência, FI, é definido por: 

FI = A`/A 

Onde A` é o valor da porcentagem de remoção relativa à solução de Ag(I) 

na presença do possível interferente, e A é a porcentagem de remoção relativa à 

solução de Ag(I) na ausência do possível interferente. 
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Quando FI = 1,00 significa que não há interferência, enquanto fatores 

maiores que 1,10 ou menores que 0,90 indicam um aumento ou um decréscimo do 

sinal analítico devido ao interferente.  

A Tabela I-09 mostra as respectivas proporções analito:concomitante, as 

porcentagens de remoção de íons Ag(I) e o fator de interferência determinado. 

Tabela I - 09 – Fatores de interferência dos íons concomitantes na remoção de 
Ag(I) quando se utiliza a Moringa oleifera Lam. como adsorvente. 

Proporção 

analito:concomitante 
% Remoção de Ag(I) 

Fator de Interferência 

(FI) 

1 : 0 99,32 1,00 

1 : 0,2 99,65 1,00 

1 : 0,1 98,61 0,99 

1 : 1 99,96 1,01 

1 : 5 99,97 1,01 

1 : 10 99,98 1,01 

De acordo com os resultados os íons Pb(II), Co(II), Cu(II), e Cd(II) não 

apresentam interferência para o procedimento proposto. 

4.2.5 - Avaliação da capacidade de remoção de íons Ag(I) a altas 

concentrações utilizando as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 

como adsorvente  

Este estudo possibilitou avaliar a capacidade de remoção de íons Ag(I) 

quando se utiliza as sementes de Moringa oleifera Lam. como adsorvente a uma 
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situação onde se observa alta concentração deste íon, uma vez que era do 

conhecimento a presença de alta concentração de íons Ag(I) na amostra a ser 

tratada devido a origem da mesma.  

As Figuras I-28 e I-29 mostram a curva de calibração para o íon Ag(I) e os 

resultados de remoção. Todos os ensaios foram realizados nas condições ótimas: 

pH = 6,5; tempo de agitação = 20 minutos; massa do adsorvente = 2,0g; volume 

da solução 100 mL; granulometria � 500 µm e concentração de Ag(I) = 25 mg L-1

definidas em estudos anteriores, e em triplicata. 

Observa-se, que na medida em que aumenta a concentração do íon 

metálico de interesse, a porcentagem de remoção do mesmo também aumenta, 

dentro da faixa estudada (Figura I-29). Tal observação corrabora com os 

resultados obtidos durante o estudo da influência da variação da massa do 

adsorvente em função da massa adsorvida.

Figura I - 28 – Curva de calibração para o íon Ag(I). 
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Figura I - 29 – Remoção de íons Ag(I) a altas concentrações, utilizando a 
Moringa oleifera Lam. como adsorvente. Condições: [Ag(I)] = 10 a 350 mg L-1 ; 
G � 500 µm; pH = 6,5 e tagit = 20 minutos; v = 50,0 mL e m = 2,0 g. 

4.2.6 – Avaliação da variação do pH durante a agitação do sistema  

Com a finalidade de avaliar possíveis variações nos valores de pH durante 

o tempo de agitação do sistema, realizou-se ensaios de monitoramento do pH 

durante este período em diferentes intervalos de tempos. A Figura I-30 mostra os 

resultados obtidos quando as 2,0g sementes trituradas de moringa foram agitadas 

nos instantes correspondentes aos estudos de remoção, nas condições ótimas. 

Utilizou-se um sistema contendo apenas água deionizada, e em outro solução 

contendo íons Ag(I) 25 mg L-1 a fim de observar pincipalmente se o 

comportamento do adsorvente frente às duas soluções apresentaria a mesma 

tendência no que tange à variação deste parâmetro. O pH em ambas foi ajustado 

para 6,5 no tempo igual a zero, início do procedimento. O tempo máximo avaliado 

foi de 50 minutos em concordância com os valores estudados na determinação das 
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melhores condições de trabalho sendo, portanto, o pH monitorado nos pontos: 5; 

10; 20; 35 e 50 minutos. Valores de tempos superiores a estes torna os 

procedimentos muito demorados e portanto, não são recomendados. Os resultados 

mostram que a variação nos valores de pH não é significativa. Dentro da faixa 

estudada, os valores de pH, tiveram variação máxima de uma unidade para ambas 

soluções. Estes resultados sugerem que o mesmo deve acontecer nos demais 

ensaios realizados durante o desenvolvimento desta pesquisa. 

Figura I - 30 – Estudo da variação de pH durante o período de agitação utilizando 
sementes de moringa. Condições: [Ag(I)] = 25 mg L-1 ; G � 500 µm; m = 2,0 g; 
tagit = 0; 5; 10; 20; 35 e 50 minutos; v = 50,0 mL. 

4.2.7 - Amostras 

Concluída toda otimização, a metodologia foi aplicada utilizando a 

Moringa oleifera Lam. como material adsorvente, para o tratamento dos resíduos 

citados na seção 3.4.  
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Devido a possível presença de material particulado as amostras foram 

previamente filtradas em papel de filtro Quanty – porosidade 25 �m. Os efluentes 

apresentavam alta acidez, em torno de 3,5 e para se adequar à faixa ótima de pH 

estudado anteriormente, o mesmo foi ajustado para 6,5 (utilizando solução de 

NaOH 0,5 mol L-1) antes de realizar o tratamento. As condições do FAAS para a 

determinação de concentrações dos metais são apresentadas na Tabela I-05.  

 Analito de interesse foi quantificado por FAAS antes e após o tratamento 

com as sementes trituradas de moringa. A Tabela I-10 mostra os resultados 

obtidos nos ensaios para a remoção de Ag(I) em amostras reais. Os valores de 

remoção obtidos foram satisfatórios confirmando o excelente potencial de 

remoção de íons Ag(I) pelas sementes de Moringa oleifera Lam.. A metodologia é 

simples de baixo custo, podendo, portanto ser utilizada em técnicas de 

remediação.   

Tabela I - 10 - Resultados dos estudos de remoção de íons Ag(I) nas amostras. 

Amostras 
Conc. inicial 

(mg L-1) 

Conc. final 

(mg L-1) % Rem. 

Resíduo das aulas de Química Analítica 339,0 27,1 92 

Resíduo de Análise de DQO 4267,0 768,1 82 

Resíduo de Material Fotorrevelador 5284,5 475,6 91 

Resíduo de Material Gráfico ND* - - 

*ND: Não detectável.

�

�

�
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5. CONCLUSÕES 

�

O papel da química no contexto de um desenvolvimento sustentável é a 

elaboração de métodos simples, ecologicamente seguros, que apresentem boa 

sensibilidade e baixo custo. Portanto, é do interesse comum elaborar modelos de 

uso e gestão capazes de compatibilizar as demandas crescentes de água e 

aumentar a sensibilidade para as questões ambientais. Assim, o uso de adsorventes 

naturais constitui uma alternativa viável no que tange ao tratamento de efluentes, 

devido às características favoráveis para a adsorção de íons metálicos, e também, 

por se tratar de um material natural abundante e de baixíssimo custo. O uso desses 

materiais evita o descarte inadequado e a contaminação do meio ambiente por 

íons metálicos. 

Ensaios de caracterização físico-química foram importantes para elucidar 

a composição química, bem como a morfologia do material adsorvente. A técnica 

FT-IR sinalizou para a presença do componente protéico em quantidade 

considerável e, conseqüentemente inferir que os mecanismos predominantemente 

envolvidos possivelmente ocorrem por meio de troca iônica e complexação. No 

que tange ao difratograma de raio-X, este revela uma matriz complexa e 

heterogênea em conformidade aos resultados observados na microscopia 

eletrônica de varredura mostrando uma estrutura superficial porosa que facilita a 

acomodação dos íons. 

Os resultados obtidos neste trabalho evidenciaram que as sementes trituradas 

de Moringa oleifera Lam. constituem uma alternativa em potencial para remoção 

de metais, uma vez que o procedimento proposto é simples, de baixo custo, 

trazendo melhoria da qualidade de águas e tratamento alternativos para efluentes. 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

114

O adsorvente estudado apresentou grande eficiência na capacidade de remoção de 

íons Ag(I), podendo assim ser utilizado no tratamento de resíduos que contenham 

este íon, o que é de interesse ambiental e econômico, no que tange ao valor 

agregado deste metal.  

Os estudos relacionados ao processo de adsorção pela Moringa oleifera, 

Lam. mostram que a granulometria do mesmo, não influencia significativamente a 

eficiência da remoção. Com relação ao pH, observa-se que dentro da faixa de pH 

avaliada entre 2,0 e 8,0 há pouca alteração na capacidade adsortiva do adsorvente. 

Para os parâmetros tempo de agitação e massa de adsorvente, na faixa estudada 

não houve variação significativa na porcentagem de remoção de íons Ag(I) sendo, 

portanto, considerada massa ótima igual a 2,0g e tempo de agitação 20 minutos. 

A isoterma de adsorção aplicada ao modelo de Langmuir foi útil na 

avaliação da capacidade máxima de adsorção de íons Ag(I) pelo adsorvente.  A 

relação massa de adsorvato (mg) pela massa do adsorvente (g) encontrada foi de 

25,56 mg g-1 sinalizando que a espécie Ag(I) apresenta interações favoráveis em 

se ligar aos sítios ativos do adsorvente.  

A presença de outros íons analisados Pb(II); Cu(II); Cd(II) e Co(II)  não 

provocaram decréscimos significativos nas porcentagens de remoção de íons 

Ag(I), quando comparados aos resultados obtidos para o tratamento de soluções 

sintéticas contendo apenas o íon Ag(I) no sistema, nas mesmas condições 

experimentais, onde foram observados consideráveis valores de porcentagens de 

remoção. 

O material pode ser utilizado como adsorvente para o tratamento de resíduos 

de laboratório que contenham este íon, o que poderá ser feito a partir do 

procedimento descrito neste trabalho como também, por meio de colunas 
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recheadas com sementes trituradas de moringa que funcionariam de modo 

semelhante às colunas de troca iônica. 
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PRÉ-CONCENTRAÇÃO DE Ag(I) UTILIZANDO 
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EMPREGANDO SISTEMA DE ANÁLISE POR 

INJEÇÃO EM FLUXO ACOPLADO A FAAS. 
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1. OBJETIVOS 

�

� Desenvolver procedimentos analíticos para a determinação de 

metais traço em matrizes aquosas por FAAS empregando 

sistemas de pré-concentração utilizando uma mini-coluna 

recheada com sementes trituradas de Moringa oleifera Lam.; 

� Investigar o comportamento das sementes trituradas de Moringa 

oleifera Lam. como possível adsorvente alternativo de íons Ag(I), 

visando o desenvolvimento de sistemas de pré-concentração em 

fluxo acoplado à FAAS; 

� Otimização das variáveis associadas aos métodos de pré-

concentração incluindo o tempo de pré-concentração, vazão de 

concentração, massa do adsorvente, concentração e volume do 

eluente; 

� Avaliação das figuras de mérito e aplicação da metodologia 

desenvolvida. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

�

2.1 - Sistema FIA�

O processo de análise química em fluxo foi proposto em 1975 por Jaromi 

Ruzicka. Inicialmente, o processo foi denominado análise por injeção em fluxo e 

identificado pela sigla FIA, do inglês “Flow Injection Analysis” (SANTOS Fa. et 

al., 1992 & SANTOS Fa. et al., 1993). Este processo pode ser dividido em quatro 

partes: propulsão dos fluidos, (bomba peristáltica), injeção da amostra (injetor), 

reação (linha analítica) e a detecção (detector). A FIA é uma técnica de 

importância considerável para efetuar análise em série e possibilita a 

implementação de praticamente todas as etapas envolvidas no processo de análise 

química como: amostragem, separações, diluições, pré-concentrações, adição de 

reagentes etc. (ROCHA et al., 2000).  Foi introduzida no Brasil em 1976, por 

pesquisadores do Centro de Energia Nuclear na Agricultura – CENA, Piracicaba, 

São Paulo (REIS  et al., 1989). A notável aceitabilidade deste processo de análise 

química deve-se à simplicidade de instrumentação e a versatilidade do módulo de 

análise, que permite a implementação de procedimentos analíticos automáticos e o 

uso de instrumentos de baixo custo. O sistema FIA consiste na introdução de uma 

amostra em um fluxo transportador, que pode receber reagentes na sua rota, e o 

sinal pode ser obtido através de diferentes tipos de detectores (MOREIRA et al., 

2007). O sistema permite que as condições reacionais sejam facilmente 

controladas e repetidas. Além disso, as reações químicas ocorrem em um sistema 
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fechado, reduzindo o risco de contaminação, perdas do analito e apresenta baixo 

consumo de amostras da ordem de microlitros (KRONKA  et al., 1997).  

A técnica FIA é baseada na combinação da injeção da amostra, dispersão e 

detecção do analito de interesse. Os dois aspectos básicos do FIA são: 

manipulação reprodutível das zonas de amostra e reagentes através de tempo 

preciso, e cálculo quantitativo da concentração do analito sob condições de 

equlíbrio (SILVA, 2004). A amostra injetada é transportada ao detector, onde o 

sinal é continuamente registrado. No decorrer do processo a amostra sofre 

dispersão na solução carregadora, que atua como eluente da solução injetada 

resultando então gradientes de concentração gerando um sinal no sistema de 

detecção. A medida do sinal pode ser realizada como área de pico ou altura 

máxima de pico (ROCHA et al., 2000 & KORN et al., 1996). Um sistema FIA é 

constituído basicamente de um dispositivo para a propulsão dos fluidos (bomba 

peristáltica), um dispositivo para a introdução de alíquotas reprodutíveis da 

solução amostra no sistema de fluxo (injetores), e um sistema de detecção para 

medir o sinal analítico em função de sua concentração (ROCHA et al., 2000 & 

FARIA; PASQUINI, 1991). Os injetores, construídos em acrílico com formatos 

retangulares ou circulares, além de introduzir a amostra no percurso analítico, 

podem ser usados para comutar a posição de uma mini-coluna, nas etapas de 

adsorção do analito em sistemas de pré-concentração em fluxo.  

2.2 - Espectrometria de absorção atômica 

A espectrometria de absorção atômica (AAS) é hoje uma técnica 

largamente difundida e empregada para a determinação de elementos traço nas 
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mais diversas amostras. A técnica utiliza basicamente o princípio de que átomos 

livres (estado gasoso) gerados em um atomizador são capazes de absorver 

radiação de freqüência específica que é emitida por uma fonte espectral; a 

quantificação obedece desta forma, os princípios da lei de Beer (BORGES  et al., 

2005). Esta técnica apresenta três formas de medida de radiação: emissão, 

fluorescência e absorção atômica (LAJUNEN, 1992). A espectrometria de 

absorção atômica com geração de hidretos (HG-AAS) tem sido usada para a 

determinação de germânio, estanho, chumbo, arsênio e antimônio (SILVA, 2004). 

A espectrometria de absorção atômica com forno de grafite (GF-AAS) tem sido 

muito aplicada para a determinação de metais traço em amostras ambientais e 

biológicas, devido a sua alta sensibilidade (SILVA, 2004). Apesar da alta 

sensibilidade, as análises por GF-AAS são mais dispendiosas e um tempo de dois 

ou três minutos às vezes é requerido para a medida analítica, contra alguns 

segundos para a FAAS (PEREIRA; ARRUDA, 2003 & WELZ; SPERLING, 1999). 

A espectrometria de absorção atômica com chama é uma técnica muito utilizada 

devido a sua alta seletividade (MELO et al. , 2000). Também tem sido uma das 

técnicas mais aplicadas para a determinação de elementos inorgânicos em uma 

grande variedade de amostras devido sua disponibilidade na maioria dos 

laboratórios e alta velocidade analítica (TAO et al., 2003 & LEMOS; FERREIRA, 

2001). Entretanto a técnica apresenta algumas limitações em relação à 

sensibilidade do instrumento devido à eficiência de amostragem limitada onde 

apenas parte da amostra nebulizada alcança a chama e pelo tempo de residência 

curto do analito na chama. Esses fatores impõem à FAAS limites de quantificação 

na faixa de mg L-1 (PEREIRA, 2003).  
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O espectrofotômetro de absorção atômica é um equipamento que permite a 

análise quantitativa de elementos metálicos em soluções líquidas, gasosas e 

sólidas. Os componentes básicos de um espectrômetro incluem fonte de radiação, 

sistema de atomização, conjunto monocromador, detector e registrador. O 

esquema básico de um espectrômetro é mostrado pelo diagrama da Figura II - 01. 

Figura II - 01 - Esquema dos componentes básicos de um Espectrômetro de 
Absorção Atômica por Chama. 
Fonte: SILVA, Florianópolis (2004). 

A fonte de radiação emite um espectro de linhas finas características do 

analito. O feixe de luz emitido pela fonte é modulado. O sinal modulado passa 

através do vapor atômico presente no atomizador, e parte desta energia é 

absorvida pelo analito. O monocromador separa a linha analítica de outras 

radiações provenientes da fonte de radiação. A linha analítica isolada chega ao 

detector, e é convertida em sinal elétrico. O sinal modulado é amplificado por um 

amplificador seletivo, e finalmente registrado por um dispositivo de leitura 

(SILVA, 2004). 
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2.3 - Técnicas de pré-concentração 

Em análise de metais traço, um problema comum é encontrar uma técnica 

analítica que seja sensível suficiente para a detecção do analito. Se não há técnica 

disponível no laboratório e a quantidade de amostra não é limitada, uma 

alternativa seria aumentar a concentração do elemento de interesse através de um 

procedimento de pré-concentração. Isto é obtido pela transferência do analito de 

uma fase de grande volume para outra de volume muito menor (ANDERSON; 

CHAPMAN, 1991). As principais modalidades de pré-concentração de íons 

metálicos, para detecção por FAAS, GF-AAS, HG-AAS, ICP-OES e ICP-MS, 

enquadram-se nos seguintes grupos: eletrodeposição, co-precipitação, 

precipitação, extração líquido-líquido e, a extração líquido-sólido. A preferência 

desta última em relação aos demais procedimentos é mostrada na revisão de 

(PEREIRA, 2003), onde 60% dos trabalhos citados (entre 1996 e 2001) referem-se 

a esse tipo de pré-concentração, associados as seguintes características: 

simplicidade, baixo custo, reduzido consumo de solventes se comparado com 

métodos de extração líquido-líquido, elevada freqüência analítica e altos fatores 

de pré-concentração. Praticamente, a totalidade é efetuada usando sistemas de 

análise em fluxo. 

A pré-concentração eletroquímica é baseada nos princípios de eletrólise. 

Uma corrente elétrica passa através de uma cela eletroquímica contendo um 

sistema de eletrodos, onde ocorre a reação química. A cela eletroquímica 

apresenta duas configurações básicas, dois ou três eletrodos. Na primeira há um 

eletrodo de trabalho, onde a reação de interesse ocorre geralmente uma reação de 

redução, e também um eletrodo secundário responsável pelo fornecimento de 
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elétrons. Na segunda configuração, a cela é composta de dois eletrodos já 

mencionados e outro eletrodo de referência, sendo o mais comum Ag/AgCl. A 

presença deste eletrodo com potencial constante permite uma eletrodeposição 

seletiva. As principais vantagens dos sistemas de pré-concentração eletroquímica 

são baseadas na obtenção de ganho de sensibilidade, simplicidade e boa 

seletividade do sistema de análise. Porém, estes procedimentos apresentam 

limitações relacionadas ao controle de pH. Este controle é necessário porque em 

meio ácido, os íons hidrogênio são reduzidos a moléculas de hidrogênio na 

superfície do eletrodo de trabalho, quando este opera como catodo (SILVA, 2004). 

A pré-concentração por coprecipitação ou precipitação é uma técnica de 

separação muito antiga, usada em análise química clássica. Porém, sua 

importância na química analítica moderna tem diminuído devido ao 

desenvolvimento de métodos de separação mais versáteis e eficientes, tais como 

extração líquido-líquido e extração em fase sólida (SPE), que podem ser 

facilmente automatizados (FANG, 1993). 

A precipitação é caracterizada pela formação de um composto pouco 

solúvel. O procedimento de coprecipitação é comumente aplicado se a 

precipitação direta não pode separar a espécie de interesse, por causa de sua 

concentração muito baixa na solução amostra. O processo de coprecipitação pode 

estar associado com a adsorção do íon metálico na superfície de um determinado 

precipitado, ou a incorporação deste íon na estrutura do precipitado. As 

substâncias inorgânicas ou orgânicas podem ser consideradas como agentes 

coprecipitantes. As inorgânicas são compostos coloidais como Zr(OH)4, Fe(OH)3, 

Bi(OH)3, Ga(OH)3, e Ni(OH)2, que permitem a coprecipitação do analito. Os 
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agentes orgânicos mais usados são aqueles que formam quelatos com a espécie 

metálica de interesse. 

O pH é um parâmetro de grande importância nos procedimentos de 

precipitação e coprecipitação, pois a seletividade do precipitado, contendo o 

analito, é controlada pó meio da concentração de íons H+ na matriz aquosa. Após a 

etapa de pré-concentração, o precipitado é dissolvido com um volume pequeno de 

uma solução adequada, como ácido clorídrico, ácido nítrico, 4 - metil - 2 - 

pentanona e outros. Sistemas fora de linha são mais apropriados quando a 

coprecipitação é empregada, pois estes permitem que um volume maior de 

solução amostra seja manipulado. Porém, se o procedimento de precipitação é 

adotado, sistemas de pré-concentração em linha são mais convenientes, devido à 

pequena quantidade de precipitado obtido, que reduz a pressão nestes sistemas 

(FANG, 1993). 

A pré-concentração por extração líquido-líquido compreende a 

distribuição do metal entre duas fases de líquidos imiscíveis. Esta técnica é 

utilizada para a separação e pré-concentração de espécies inorgânicas e orgânicas. 

Uma das fases líquidas é geralmente uma solução aquosa e a outra um solvente 

orgânico. A formação de um quelato é freqüentemente requerida, se a extração 

líquido-líquido é aplicada para separar e pré-concentrar íons metálicos (PEREIRA; 

ARRUDA, 2003 & LAJUNEN, 1992). Na fase aquosa, o metal reage com um 

agente complexante ou quelante. O complexo metálico é transferido para a fase 

orgânica (MATOSO et al.,  2003). Os processos de extração líquido-líquido são 

classificados como convencionais e não convencionais. No primeiro caso, a 

extração ocorre com as duas fases em contato de dois líquidos imiscíveis. No 

procedimento não convencional, há duas possibilidades: 
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• Extração líquido-líquido por ponto nuvem, que consiste na separação das fases 

por variar a temperatura de um sistema monofásico. Diferentes surfactantes, 

hidrofílicos e hidrofóbicos, são empregados neste procedimento. As moléculas de 

surfactantes podem ser agregadas, formando estruturas micelares. Estes sistemas 

são capazes de associar-se com algumas espécies metálicas. A separação das fases 

é realizada com uma temperatura específica. Uma das fases contém um volume 

pequeno do surfactante em alta concentração, no qual o metal é concentrado 

usualmente na forma de complexo ou quelato. A outra fase possui o surfactante na 

concentração próxima do valor da concentração micelar crítica. Esta separação 

permite a obtenção de fatores de enriquecimento altos. O procedimento ponto 

nuvem oferece muitas vantagens quando comparado com o processo de extração 

líquido-líquido convencional, como baixo custo, consumo menor de reagentes não 

tóxicos, boa sensibilidade, etc. Além disso, reagentes quelantes podem ser 

utilizados, permitindo um aumento na seletividade. 

• Extração líquido-líquido por membranas líquidas, que se baseia na formação de 

um filme de solvente orgânico imobilizado sobre um suporte sólido hidrofóbico. 

Um sistema de membrana líquida é constituído de três fases, onde uma fase 

orgânica, imobilizada sobre um suporte hidrofóbico, é formada entre duas fases 

aquosas. Teflon® é bastante utilizado para a construção da membrana, sendo 

saturado com solvente orgânico. As espécies metálicas são transportadas através 

da membrana (com líquido hidrofóbico em seus poros) como quelatos neutros. As 

características mais importantes deste procedimento são alta seletividade, bons 

fatores de enriquecimento e produção de resíduos não tóxicos (FANG, 1993). 

A pré-concentração por extração por fase sólida, quando aplicada à 

espectrometria atômica, apresenta algumas vantagens tais como simplicidade, 
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maior freqüência analítica e fatores de enriquecimento altos. Este procedimento 

baseia-se na retenção de uma espécie metálica por um adsorvente adequado, e 

posterior dessorção do metal por um solvente orgânico ou inorgânico (MATOSO 

et al., 2003). A retenção dos íons metálicos pelo material adsorvente pode ocorrer 

de dois modos diferentes: 

• Um agente complexante reage com a espécie metálica de interesse na solução 

amostra. O complexo formado é então adsorvido pelo material sólido com 

características de adsorção; 

• O material sólido é modificado por um agente complexante adequado. O íon 

metálico é retido por este adsorvente quando em contato com o mesmo (MATOSO 

et al., 2003). Neste último caso, a transferência do metal presente na solução para 

a interface sólido-solução ocorre, principalmente, devido à formação de uma 

ligação química metal-molécula imobilizada. O processo de transferência do íon 

metálico da solução para a fase sólida pode ser representado segundo a equação 

abaixo: 

nSL + MZ+ + zX- 	 (SL)nMXz 

onde L representa um ligante neutro ancorado na matriz sólida (S). A equação 

indica que o cátion MZ+ adsorvido é acompanhado pelo seu contra-íon, e isto 

ocorre como se a espécie neutra MXz estivesse sendo transferida para a superfície 

sólida. Quando o ligante imobilizado L possui carga, o seu contra-íon pode sofrer 

reação de troca iônica, quando o sólido SL+X- for imerso em uma solução 

contendo o íon Y-1: 

SL+X- + Y- 	 SL+Y- + X- 
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Em solventes não aquosos, como os íons em solução estão normalmente 

associados, é possível ocorrer adsorção de ânions complexos ao invés de uma 

troca iônica, conforme mostra a equação a seguir (GUSHIKEM, 1991): 

nSL+X- + MZ+ + zX- 	 SL+Y- + X 

2.4 - Pré-concentração de metais em fase sólida empregando 

sistema FIA 

Técnicas como espectrofotometria de absorção molecular (UV-Vis), 

fluorescência de raios-X, espectrometria de absorção atômica em chama (FAAS), 

em forno de grafite (G-FAAS), de emissão com plasma acoplado indutivamente 

(ICP-OES) e, mais recentemente espectrometria de massa com fonte de plasma 

(ICP-MS) tem sido utilizadas na determinação de metais traço em amostras de 

interesse ambiental, clínico e alimentício (TARLEY, 2004). Destas, a técnica 

FAAS se destaca pelas suas características como simplicidade de operação, 

seletividade e os baixos custos de aquisição e manutenção. Entretanto, devido a 

baixos teores do analito nas amostras, faz-se necessário executar etapas de pré-

concentração a fim de viabilizar a análise pela técnica FAAS. 

Técnicas de pré-concentração têm sido freqüentemente aplicadas na 

determinação de metais a baixas concentrações em amostras de interesse 

ambiental. O descarte de efluente industriais contaminados por metais tóxicos nos 

rios e mares, aliados às leis ambientais cada vez mais rigorosas, estimularam as 

pesquisas nesta área (TARLEY; ARRUDA, 2003). Adsorção, cromatografia, 

coprecipitação, deposição eletrolítica, evaporação, extração, flotação, troca iônica, 
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etc., são bem conhecidos como métodos pré-concentradores em química analítica 

(RAHMAN et al., 2004). Atualmente, a determinação de metal traço tem sido 

realizada com pré-concentração em fase sólida em técnicas de separação, visando 

basicamente o enriquecimento desta com as espécies metálicas e/ou eliminação 

das mesmas na matriz (BARBOSA et al., 2007). Neste contexto, adsorventes 

sintéticos e naturais são frequentemente utilizados como materiais concentradores 

para a retenção de íons ou substância de interesse em diferentes matrizes. Dentre 

os sintéticos destacam-se: carvão ativado, sílica modificada (C18), resinas 

quelatantes incluindo Chelex-100 como materiais concentradores (TARLEY; 

ARRUDA, 2004b). Entretanto, adsorventes naturais são muito atrativos pela 

grande disponibilidade, baixo custo e reduzido ou inexistente impacto ambiental. 

Os derivados agrícolas têm sido investigados pela capacidade de adsorver íons 

metálicos devido a diferentes grupos funcionais presentes nas macromoléculas, 

como polissacarídeos, proteínas, lignina e outros. Um importante mecanismo para 

o acúmulo de íons metálicos é através de interações na superfície do substrato tais 

como complexação ou de troca iônica. Bagaço de cana, cascas de cebola, de arroz 

de amendoim, milho, têm sido utilizados (TARLEY et al., 2004a). Extração em 

fase sólida apresenta uma série de vantagens, incluindo alto fator de 

enriquecimento, facilidade de regeneração da fase sólida e, além disso, ele pode 

ser facilmente combinado com sistemas de injeção de fluxo (BARBOSA et al., 

2007).  

A pré-concentração em linha tornou-se um procedimento muito atrativo, 

pois os processos de separação tradicionais são geralmente tediosos e demorados, 

envolvendo várias etapas analíticas, que podem resultar em perda ou 

contaminação da amostra, particularmente em análise de traços (FANG, 1993). 
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Desde a sua proposta em 1975, a análise por injeção em fluxo teve um rápido 

desenvolvimento, demonstrado pelo grande número de aplicações desta técnica 

(ZAGATTO et al., 1983). Atualmente, a maioria das técnicas de separação em 

batelada vem sendo adaptadas a sistemas FIA. Os trabalhos pioneiros referentes 

ao acoplamento de sistemas de concentração em fluxo à FAAS foram realizados 

na década de 80 (RUZICKA; ARNDAL, 1989 & OLSEN et al., 1983). 

Após este período, um grande número de trabalhos utilizou uma variedade 

de adsorventes sintéticos a fim de melhorar o desempenho dos sistemas 

concentradores, tais como resinas poliméricas ou quelantes (BABU et al., 2007)

trocadores iônicos (YAMINI et al., 2004), sílica funcionalizada (MALTEZ et al., 

2008), alumina (SOUZA et al., 2008), espuma de poliuretano (LEMOS et al., 

2003).    

O uso das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. como material 

pré-concentrador para íons metálicos ainda não é descrito na literatura. Neste 

trabalho, sementes de Moringa oleifera Lam. foram utilizadas como material pré-

concentrador para íons Ag(I). A proposta apresentou-se bastante promissora, 

considerando ser um material de fácil aquisição, baixo custo e elevado fator de 

pré-concentração. A metodologia proposta está de acordo com o conceito de 

“Química Limpa” ou “Química Verde” ou “Química Ambientalmente Segura”, 

uma vez que o sistema de pré-concentração em fluxo, não requer uso de 

complexantes na etapa de pré-concentração bem como o emprego de solventes 

orgânicos na etapa de eluição. Além disso, os volumes usados são pequenos, da 

ordem de microlitros, diminuindo assim o impacto ambiental e o desperdício de 

reagentes de grau analíticoutilizados na análise diminuindo o custo. 
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3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1 - Instrumentação 

Um espectrofotômetro de absorção atômica Varian, SpectrAA-220 

(Victória, Austrália), equipado com corretor de fundo de deutério e lâmpada de 

prata de catodo oco da Varian, foi usado para detecção de prata. Os parâmetros 

operacionais do espectrofotômetro são mostrados na Tabela II-01. Uma bomba 

peristáltica Gilson® Minipuls 3 (Villiers Le Bel, França) equipada com 8 canais e 

tubos Tygon® de polietileno foram utilizados no sistema FIA. A Figura II - 02 

mostra o sistema FIA (a) e o sistema detecção utilizando espectrofotômetro de 

absorção atômica AAS-220 - Varian® (b).  

Figura II - 02 - Sistema FIA (a) e sistema de detecção (b). 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

Um injetor comutador de acrílico do tipo circular foi usado nas etapas de 

pré-concentração e eluição como mostra a Figura II- 03.  Uma balança analítica – 

Analytical Standard – OHAUS, Modelo Ohauss (Florham Park,USA); tubos de 

polietileno ISMATEC (diâmetro interno 2,20 mm x diâmetro externo 3,2 mm) e 

(a) (b) 
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peneiras TYLER Bertel - Ind. Metalalúrgica Ltda (Caieiras-SP, Brasil) foram  

empregados na preparação das sementes de moringa para a confecção da coluna 

pré-concentradora. A trituração das sementes foi realizada com um liquidificador 

doméstico Black & Decker do Brasil Ltda (Uberaba, Brasil). 

Figura II- 03 - Injetor circular usado no sistema FIA. 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

A Tabela II - 01 mostra as condições operacionais do FAAS quando 

acoplado ao sistema pré-concentrador na determinação dos íons Ag(I) nas 

amostras. 

Tabela II - 01 - Condições operacionais do FAAS para determinação de prata.. 
Parâmetro Condições Operacionais 


 328,1 nm 

Largura da fenda 0,1 nm 

Intensidade da lâmpada 4 mA 

Tipo de chama Ar/acetileno (oxidante) 

Fluxo dos gases 13,5 L min-1/2,0 L min-1

Medida de sinal Altura de pico 

�""@-�
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3.2 - Padrões, reagentes e amostras 

Todas as soluções foram preparadas utilizando água deionizada obtida 

por um sistema purificador/deionizador de água Gehaka (São Paulo, Brasil) e 

reagentes químicos de grau analítico. Os frascos plásticos para armazenamento 

das soluções e as vidrarias foram descontaminadas em banho de HNO3 10% v/v 

por 24 h. Posteriormente, o material foi lavado várias vezes com água deionizada 

e, em seguida, seco a temperatura ambiente. 

As soluções padrão de prata foram preparadas a partir de diluições 

adequadas de uma solução estoque 1000 mg L-1 Carlo Erba (Val de Reuil, 

França). A solução de ácido nítrico usado como eluente foi preparada pela 

diluição do ácido concentrado Nuclear (São Paulo, Brasil). 

  As sementes de Moringa oleifera Lam. utilizadas na confecção das 

colunas foram obtidas na cidade de Uberlândia, estado de Minas Gerais, Brasil. A 

amostra de água mineral utilizada foi adquirida no comércio local e a água de 

torneira coletada em frascos de polietileno devidamente limpos no Laboratório de 

Espectroscopia Aplicada do Instituto de Química da Universidade Federal de 

Uberlândia (Uberlândia, MG). A amostra de água certificada usada foi a APS-

1071 (Alpha Resources 3090 Johnson RD, Stevensville, USA). 

3.3 - Procedimento 

3.3.1 - Preparação da mini-coluna 

No presente trabalho as sementes integrais de Moringa oleifera Lam. 
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foram trituradas em liquidificador de uso doméstico sem tratamento prévio foram 

passadas por um conjunto de peneiras Tyler de diferentes granulometria para a 

classificação das partículas. A mini-coluna foi confeccionada utilizando tubos de 

polietileno ISMATEC (diâmetro interno 2,20 mm e diâmetro externo 3,2 mm), 

utilizando diferentes tamanhos de grãos e mesma massa de adsorvente: 425 µm �

G � 500 µm; 500 µm � G � 850 µm e 850 µm � G � 1400 µm. Quando se utiliza 

tamanhos de partículas inferiores a 850 µm, foi observado um entumescimento da 

coluna, impedindo a passagem do fluxo da solução e vazamentos nas conexões, 

sendo, portanto a faixa entre 850 µm e 1400 µm selecionada para a continuidade 

dos estudos. A fim de prevenir a perda do adsorvente pelos tubos do sistema em 

fluxo, adicionou pequenas quantidades lã de vidro nas extremidades da mini-

coluna. A Figura II- 04 mostra a coluna utilizada nos testes iniciais do sistema 

pré-concentrador. A quantidade de sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 

usada foi de aproximadamente 35,0 mg. 

Figura II- 04 - Mini-coluna utilizada no sistema FIA. 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

3.3.2 - Sistema pré-concentrador 

 Para o desenvolvimento dos sistemas de pré-concentração em fluxo, o 

módulo de análise foi composto de uma bomba peristáltica de oito canais 

Minipuls 3 - Gilson®, tubos Tygon® de polietileno para efetuar o bombeamento 

�;��	�



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

146

das soluções e um injetor proporcional feito em acrílico acoplado a um 

espectrofotômetro de absorção atômica utilizando chama ar/acetileno. O sistema 

FIA utilizado é mostrado na Figura II - 05 (a) e (b).  Na etapa de pré-

concentração, a solução amostra é bombeada através da mini-coluna a uma vazão 

de 4,5 mL min-1 durante 4 min. Ao mesmo tempo, a solução de eluente (HNO3 0,5 

mol L-1) enche a alça de eluição e a solução carregadora (água) flui através do 

sistema nebulizador do FAAS. Ao mudar a posição do injetor comutador para 

posição de eluição (Figura II-35b) o eluente é transportado até a mini-coluna 

através da solução carregadora, provocando o deslocamento dos íons Ag(I) 

adsorvidos no material. O eluato é bombeado diretamente para o FAAS.  A fim de 

prevenir a perda do adsorvente pelos tubos do sistema em fluxo, adicionou-se lã 

de vidro nas extremidades da mini-coluna. É importante realçar que a eluição é 

realizada em sentido oposto ao da pré-concentração, para minimizar a dispersão 

do analito através do eluente (TARLEY, 2004). Os sinais analíticos foram 

registrados como altura de pico dada pela absorbância máxima. 

(a) (b) 

Figura II - 05 - Diagrama esquemático do sistema em fluxo das etapas de pré-
concentração de Ag(I): (a) pré-concentração e (b): eluição, C: mini-coluna 
empacotada com sementes trituradas de moringa; L: alça do eluente.
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3.3.3 - Estudo das variáveis químicas do sistema de fluxo 

Para o desenvolvimento de novos métodos analíticos, bem como no 

melhoramento daqueles já estabelecidos, estudam-se as variáveis que exibem um 

efeito significativo e podem ser ajustadas para melhorar os resultados do método. 

No presente trabalho, o método de otimização utilizado é o univariado, ou 

seja, fixam-se todos os fatores que estão sendo pesquisados em um certo nível, 

menos um deles. Este último é, então, variado até que se encontre a melhor 

resposta, passando, então, esta condição a ser fixada e novo fator sofre variação, 

até que todos os fatores estejam adequados para dar a melhor resposta. 

Os resultados foram avaliados considerando como os parâmetros estudados 

influenciaram a sensibilidade e a reprodutibilidade do sinal analítico. 

O estudo das variáveis envolvidas no sistema FIA e na pré-concentração de 

prata foi feito para as variáveis que afetam diretamente a pré-concentração e 

eluição da prata. A avaliação dos resultados foi feita tendo como referência o 

aumento do sinal analítico. 

3.3.3.a - Efeito da variação do tempo de pré-concentração 

Para avaliar a eficiência da pré-concentração do sistema, foi realizado um 

estudo variando o tempo de pré-concentração da amostra na coluna. Uma mini-

coluna preenchida com aproximadamente 50,0 mg do adsorvente, solução de 

Ag(I) 0,01mg L-1, uma vazão de pré-concentração de 4,5 mL min-1, concentração 

e volume de ácido nítrico iguais a 0,5 mol L-1 e 150 µL, respectivamente  foram 

utilizados. O tempo de pré-concentração da amostra sofreu uma variação de 2 a 12 
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minutos. O pH da solução de Ag(I) 0,01 mg L-1 e nos demais estudos foi 

monitorado e mantido em 6,5 definido como ótimo em estudos anteriores. 

3.3.3.b - Efeito da variação da vazão de eluição 

Mantendo-se as demais variáveis constantes como citadas acima, a vazão do 

eluente, uma solução de HNO3 0,5 mol L-1, foi estudada na faixa de 2,5 a 6,5 mL 

min -1 afim de avaliar a melhor resposta analítica na faixa de interesse. 

3.3.3.c - Efeito da variação da concentração do ácido 

A concentração do eluente, no caso o ácido nítrico, foi estudada na faixa de 

0,25 mol L-1 a 2,0 mol L-1. Para avaliação deste parâmetro as demais variáveis se 

mantiveram constantes. 

3.3.3.d - Efeito da variação do volume do eluente 

Tubos de polietileno ISMATEC foram utilizados para confeccionar as alças, 

que conseqüentemente definem o volume de eluente a ser utilizado a cada injeção. 

Para este estudo, foram avaliados 5 tamanhos diferentes da alça de amostragem 

assim definidas: 50 µL, 100 µL, 150 µL, 200 µL e 250 µL. Para a determinação 

do volume de cada alça, utilizou-se água para o preenchimento das mesmas. 

Balança de precisão para a aferição das massas e alça de comprimento conhecido 
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foram utilizados. O valor de densidade da água usado foi aquele tabelado sob as  

condições de temperatura monitorada no instante do experimento. A alça foi 

preenchida com água no sistema em fluxo e a massa determinada. Em seguida por 

analogia direta foi construída as demais alças. A Figura II- 06 mostra as alças de 

amostragem utilizadas no sistema de fluxo. 

Figura II - 06 - Alças de amostragem utilizadas no sistema para a pré-
concentração de Ag(I). 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

3.3.3.e - Efeito da variação da massa do adsorvente

A mini-coluna influencia significativamente a eficiência dos sistemas de 

pré-concentração em linha. Portanto, o projeto ótimo de uma coluna para alcançar 

alta eficiência e baixo índice de consumo, depende de vários fatores que incluem 

volume e vazão da solução amostra, capacidade de retenção do analito pela fase 

sólida, tamanho das partículas e da massa do material adsorvente. 

A mini-coluna foi preenchida manualmente sem intensa compactação a fim 

de viabilizar o trâmite do fluxo através da linha e evitar entumescimento e 

�;"@-�

�""@-�

�;"@-�

�""@-�

;"@-�



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

150

conseqüentes vazamentos. As massas variaram de 20,0 mg a 80,0 mg.  A Figura II 

- 07 mostra as colunas utilizadas no sistema de fluxo. 

Figura II - 07 - Mini-colunas usadas no sistema de a pré-concentração de Ag(I). 
Fonte: ARAÚJO, C. S. T., Uberlândia, (2008).

3.3.4 - Procedimentos para construir a curva de calibração sem pré-

concentração 

Para avaliar a eficiência do sistema pré-concentrador, pela determinação 

do fator de pré-concentração, foram construídas duas curvas de calibração, com e 

sem pré-concentração do analito. A curva contruída com etapas de pré-

concentração foi obtida, utilizando as variáveis otimizadas do sistema de pré-

concentração em linha. Para a construção da curva de calibração sem pré-

concentração, utilizou-se o sistema em fluxo, porém a mini-coluna foi substituída 

por um alça de amostragem vazia de polietileno com diâmetro e comprimento 

semelhantes à coluna empacotada acoplada ao injetor. A finalidade deste 
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procedimento foi a de reproduzir e aproximar ao máximo as condições trabalhadas 

na etapa de concentração atribuindo o valor encontrado para o fator de pré-

concentração apenas ao sistema pré-concentrador. A solução em linha era injetada 

diretamente no sistema nebulizador-queimador do FAAS. Todos os sinais foram 

registrados como altura de pico dada pela absorbância máxima e os sinais 

coletados em triplicata.  

3.3.5 - Avaliação do desempenho analítico

Neste item são descritos os testes de homogeneidade e estabilidade do 

adsorvente usado na metodologia proposta, assim como a avaliação da faixa 

linear, seletividade, precisão, exatidão, fatores de pré-concentração, limites de 

detecção e de quantificação. 

3.3.5.a - Homogeneidade e estabilidade das sementes de moringa 

Nos testes de homogeneidade cinco diferentes colunas foram montadas 

com o adsorvente utilizando tamanho de partículas com faixa granulometria entre 

850 µm � G � 1400 µm, aquela selecionada como ótima para o uso no sistema 

pré-concentrador e massa de semente triturada, 35,0 mg. Em cada coluna foram 

efetuados cinco ciclos de pré-concentração/eluição. O desvio padrão relativo 

(%DPR) entre as medidas de cada grupo de cinco colunas foi empregado como 

indicativo da homogeneidade. 
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Em relação à estabilidade, uma mesma coluna recheada com 35,0 mg de 

sementes trituradas de moringa com a granulometria supracitada, foi submetida a 

120 sucessivos ciclos de pré-concentração/eluição, respectivamente.  

3.3.5.b – Faixa linear, cálculo dos fatores de pré-concentração, limites de 

detecção (LD), de quantificação (LQ) e precisão 

A faixa linear da proposta desenvolvida foi avaliada no intervalo de 5 �g 

L-1 a 20 �g L-1 para Ag(I).  

O fator de pré-concentração foi estimado pela razão entre os coeficientes 

angulares das curvas com e sem pré-concentração (FERREIRA et al., 2003), sendo 

esta última construída pela injeção da solução através do sistema de fluxo em 

linha, apenas substituindo a mini-coluna de pré-concentração por uma alça vazia 

idêntica à anterior de mesmo tamanho e diâmetro.  

A precisão foi avaliada em termos da repetibilidade após 10 sucessivas 

análises de soluções de Ag(I) 10 �g L-1, enquanto que os LD e LQ foram 

estimados através das medidas de branco (n = 10), conforme descrito na literatura 

(ANALYTICAL METHODS COMMITTEE, 1987).   

3.3.5.c - Testes de exatidão 

A exatidão do método proposto para a Ag(I) foi verificada a partir da 

análise das amostras de águas mineral e da torneira fortificadas com solução 

padrão de Ag(I) e também pela análise do padrão certificado  de água APS 1071. 
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Este material foi diluído à concentração de 10 �g L-1 tendo o pH ajustado para 6,5 

atendendo as condições ótimas, com solução de NaOH 0,5 mol L-1 e submetidos a 

ciclos de pré-concentração/eluição para posterior determinação da concentração 

do analito de interesse a fim de realizar a comparação direta com o valor e desvios 

sugeridos pelo fabricante. Em todas as etapas do procedimento utilizaram-se 

vidrarias devidamente calibradas. 

3.3.5.d - Testes de seletividade 

A influência de outros íons que poderiam ser adsorvidos na mini-coluna 

foi investigada com a finalidade de identificar interferências em potencial. A 

seleção dos íons concomitantes a serem analisados foi realizada com base no 

rótulo das amostras de água mineral das marcas Bioleve e Gole e na avaliação de 

alguns metais pesados configurarem relevância ambiental. A solução contendo o 

íon metálico de interesse foi preparado a uma concentração de 10 µg mL-1. Foram 

preparadas soluções utilizando proporções analito:concomitante de 1:50 e 1:500 

para os metais pesados: Pb(II); Cu(II); Cr(III) e Cd(II) e de 1:10000 para os 

demais íons: Ca(II); Mg(II) e K(I). As análises foram realizadas em triplicata, 

usando as variáveis otimizadas do sistema em fluxo: tempo = 4 min; [HNO3] = 

0,5 mol L-1; Vazãopré-conc .= 5,5 mL min-1 ; Vel. = 100 µL e massaads. = 35 mg. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 - Estudo das variáveis químicas do sistema de fluxo 

Para o desenvolvimento do método proposto foi considerado 

inicialmente, como referência o trabalho de TARLEY, (2004), dada a semelhança 

quanto à origem do material adsorvente. No referido estudo, o autor investigou as 

potencialidades de materiais lignocelulósicos: casca de arroz e esponja vegetal, 

em atuarem como possíveis concentradores de Cd(II) e Pb(II) tendo a FAAS 

como técnica de quantificação. Os resultados obtidos sinalizaram para a existência 

de um vasto campo de pesquisa com respeito à ampliação de novos materiais 

naturais em propostas analíticas de concentração de metais para a melhoria de 

detectabilidade da FAAS. Neste aspecto, os materiais lignocelulósicos se 

enquadram como adsorventes alternativos em potencial, pois são resíduos 

agroindustriais, portanto de fácil aquisição, baixo custo e possuem propriedades 

adsortivas de espécies metálicas já comprovadas (TARLEY, 2004). Assim, no 

desenvolvimento desta metodologia, o ácido nítrico (eluente), bem como a sua 

faixa de concentração e a massa do adsorvente utilizada no trabalho supracitado, 

foram adotados como referência, dada a semelhança na origem e propriedades do 

material pré-concentrador. 

4.1.1 - Efeito da variação do tempo de pré-concentração 

Foram estudados os tempos de pré-concentração de 2 a 12 minutos. De 

acordo com a Figura II – 08, pode ser observado que houve aumento do sinal 
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analítico com o aumento do tempo de pré-concentração do analito, provavelmente 

ao aumento da concentração de íons Ag(I) no adsorvente. Entretanto, o tempo de 

4 minutos foi escolhido para ser trabalhado tendo em vista a presença do sinal 

evidente e por considerar que tempos de pré-concentração superiores a 4 minutos 

diminuem a freqüência analítica limitando a técnica. Além disso, aumenta 

significativamente o consumo de reagentes onerando o procedimento e sugerindo 

impactos ambientais.  

   

Figura II - 08 - Efeito da variação do tempo de pré-concentração no sistema. mc = 
50,0 mg; [Ag(I)] = 0,01 mg L-1 [HNO3] = 0,5 mol L-1; Vel. = 150 µL; Vazãopré-

conc.= 4,5 mL min-1. 

4.1.2 - Efeito da variação da vazão de eluição

No processo de eluição, o analito é extraído da fase sólida pela passagem de 

um eluente apropriado pela mini-coluna. A solução resultante, contendo o analito 

e o eluente, denominada de eluato, é deslocada até o detector, onde o sinal 

analítico é monitorado em linha. Eluentes fracos, que requerem períodos longos 
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de equilíbrio, não são recomendados nos sistemas pré-concentração em linha, pois 

estes procedimentos semi ou automatizados requerem um tempo de análise curto. 

Uma propriedade muito importante do eluente é não atacar o material adsorvente, 

que deverá manter as suas características de sorção inalteradas após, pelo menos, 

centenas de eluições. Ácidos e bases muito concentrados podem ser eluentes 

efetivos, sem danificar o material extrator. Porém, eles podem causar problemas 

em alguns detectores, como, por exemplo, corrosões no sistema de nebulização de 

um espectrômetro de absorção atômica com chama. Este efeito já é bem 

conhecido na técnica de FAAS (FANG, 1993). 

No presente trabalho foram estudadas as vazões no intervalo de 2,5 a 6,5 

mL min-1, utilizando uma solução de HNO3 0,5 mol L-1. A vazão do sistema FIA é 

uma importante variável a ser estudada, pois está diretamente relacionada com o 

sinal e a freqüência analítica. Em vazões muito baixas o sinal analítico tende a ser 

baixo devido a dispersão (diluição) do analito até o detector e a freqüência 

analítica também diminui já que o tempo de limpeza do sistema é maior. Quando 

se faz o uso de valores de vazões maiores tem-se um ganho na freqüência e 

também no sinal analítico já que diminui o efeito de diluição e também o tempo 

de limpeza. Entretanto, quando se faz o uso de sistemas em que ocorre uma 

dessorção como é o caso do sistema utilizado é preciso ter cuidado, pois o uso de 

vazões muito altas pode comprometer o sinal analítico uma vez que é necessário 

que o eluente tenha um tempo de contato suficiente para que a dessorção se 

processe de forma eficiente.  

Este fato pode ser observado na Figura II - 09, em que a vazão de 5,5 mL 

min-1 apresentou um sinal analítico maior que a vazão 6,0 mL min-1, sendo, 

portanto essa vazão escolhida para ser utilizado no sistema. 
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Figura II - 09 - Efeito da variação da vazão de pré-concentração no sistema. mc = 
50,0 mg; [Ag(I)] = 0,01 mg L-1;  [HNO3] = 0,5 mol L-1; Vel. = 150 µL; t = 4 min.. 

4.1.3 – Efeito da variação da concentração do eluente

A concentração do eluente HNO3 foi avaliada na faixa de 0,25 mol L-1 a 

2,0 mol L-1. Como pode ser observado pela Figura II - 10 o sinal máximo de Ag(I) 

Ag(I) ocorreu na concentração de 0,5 mol L-1 e a partir dessa concentração não 

houve uma variação significativa do sinal analítico descartando a necessidade do 

uso de valores de concentrações maiores; portanto, esta foi a concentração 

selecionada. Além disso, evita o uso desnecessário de reagente de grau analítico e 

o descarte de substâncias, tornando o procedimento ambientalmente mais seguro, 

além da possibilidade de diminuir o tempo de vida útil da coluna. Nenhum outro 

ácido foi avaliado uma vez que este atende as necessidades a que se propõe e é de 

fácil aquisição.
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Figura II - 10 - Efeito da variação da concentração do eluente. mc = 50,0 mg; 
[Ag(I)] = 0,01 mg L-1; t =  4 min.; Vel. = 150 µL; Vazãopré-conc.= 5,5 mL min-1. 

4.1.4 - Efeito da variação do volume do eluente

Para este estudo foram avaliados 5 tamanhos diferentes da alça de 

eluição comportando os volumes 50 µL, 100 µL, 150 µL, 200 µL e 250 µL. A 

Figura II - 11 indica que considerando as demais variáveis anteriormente 

definidas, à medida que aumenta o tamanho da alça, observa-se uma brusca queda 

no sinal analítico, possivelmente pela dispersão do analito na linha do 

nebulizador.  

Desta forma a alça, de 100 µL foi selecionada como ótima por apresentar 

boa resposta analítica, indicando que este volume de eluente é suficiente para 

promover a dessorção do metal de interesse, além de se adequar perfeitamente às 

dimensões do injetor. A alça menor de 50 µL, não se ajusta ao sistema, sofrendo 

tensão ao se adaptar às dimensões das placas de acrílico que constituem o injetor 

circular. 
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Figura II - 11 - Efeito da variação do volume do eluente. mc = 50,0 mg; t =  4 
min.; [Ag(I)] = 0,01 mg L-1; [HNO3] = 0,5 mol L-1 e Vazãopré-conc .= 5,5 mL min-1. 

4.1.5 - Estudo da variação da massa do adsorvente  

A influência da variação da massa de sementes trituradas de Moringa 

oleifera Lam. na confecção da mini-coluna foi estudada no intervalo de 20,0 a 

80,0 mg a um incremento de 15 unidades. Como mostra a Figura II - 12, valores 

de massa de até 50,0 mg praticamente não influem na eficiência do sistema de 

pré-concentração, mantendo praticamente constante os valores dos sinais 

analíticos obtidos. Para valores de massas superiores a 35 mg, observa-se um 

decréscimo na resposta analítica. Possivelmente a diminuição do sinal é devido ao 

fato de a coluna apresentar uma dimensão extensa (comprimento maior), tornando 

mais difícil a eluição do eluente, e consequentemente a dessorção dos íons Ag(I), 

sobremaneira considerando o pequeno volume de eluente usado. Deduz-se que 

boa parte dos íons metálicos de interesse não são conduzidos ao detector ficando 

retidos ao longo da coluna. 
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Figura II - 12 - Efeito da variação da massa do adsorvente na mini-coluna. t =  4 
min.; [Ag(I)] = 0,01 mg L-1; [HNO3] = 0,5 mol L-1; Vazãopré-conc .= 5,5 mL min-1 e 
Vel. = 100 µL. 

4.2 - Desempenho analítico do método 

4.2.1 - Homogeneidade e estabilidade 

O teste de homogeneidade da coluna pré-concentradora foi realizado com 

o objetivo de avaliar a precisão em termos da repetibilidade entre as diferentes 

alíquotas de sementes trituradas do adsorvente, extraídas de um mesmo lote. Este 

estudo torna-se relevante uma vez que as sementes trituradas apresentavam uma 

ampla faixa granolumétrica entre 850 µm e 1400 µm. Os resultados apresentados 

na Tabela II - 02 mostram que os sinais analíticos médios obtidos entre as 

diferentes colunas não apresentam diferenças significativas com intervalo de 

confiança de 95% (teste t). Portanto estes resultados apontam para a conclusão de 

que a heterogeneidade das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam., não 

influencia a concentração ou eluição do analito. Deve-se ainda ressaltar que as 
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pequenas diferenças de sinal são contornadas se uma mesma coluna for 

empregada em todas as etapas. 

Tabela II - 02 - Resultados dos testes de homogeneidade da coluna empacotada 
com sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 
Coluna Altura de pico (absorb. máxima) Média1 DPR (%) 

1 0,0062 0,0055 0,0057 0,0060 0,0059a 5,08 

2 0,0067 0,0064 0,0067 0,0061 0,0065a 4,66 

3 0,0065 0,0059 0,0062 0,0058 0,0061a 4,92 

4 0,0060 0,0063 0,0058 0,0064 0,0062a 4,84 

5 0,0061 0,0062 0,0058 0,0064 0,0061a 4,92 

1Média seguida pelas mesmas letras (a) indicam que não há diferença significativa entre os valores 
de acordo com o teste t com 95% de confiança. Sinais analíticos obtidos a partir de uma solução de 
Ag(I) 10 �g L-1. 

O teste de estabilidade está representado na Figura II - 13. Estes 

resultados indicam que as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. exibem 

boa estabilidade frente a sucessivos ciclos pré-concentração/eluição (100�L de 

HNO3 mol L-1). Estes resultados são um indicativo de que os sítios adsortivos 

permanecem inalterados nas condições especificadas de acidez e no número de 

injeções avaliadas. No tocante ao tempo de pré-concentração de 2 minutos 

adotados, para a execução do referido teste, deve-se ressaltar que este tempo foi 

utilizado em detrimento ao tempo de 4 minutos com base no fato de que a 

estabilidade depende das condições de eluição como o volume e a concentração 

do eluente e não do tempo de pré-concentração. Sendo assim, massa de Ag(I) pré-

concentrada em 2 minutos é suficiente para acompanhar possíveis decaimentos do 

sinal analítico devido à inativação dos sítios adsortivos e propicia a agilização do 

ensaio.   
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Figura II - 13 - Estabilidade das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 
frente a 120 ciclos de pré-concentração/eluição utilizando solução 20 �g L-1 de 
Ag(I).

4.2.2 - Faixa linear, cálculo dos fatores de pré-concentração, limites de 

detecção (LD), de quantificação (LQ) e precisão 

A faixa linear da metodologia proposta para a determinação de Ag(I) 

utilizando sementes de Moringa oleifera Lam. foi avaliada no intervalo de 

concentração entre  5 e 20 �g L-1 conforme indicado na Figura II-14. 

Figura II - 14 – Curva de calibração para a determinação de Ag(I) utilizando 
sementes de Moringa oleifera Lam. 
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Valores de concentrações acima de 20 �g L-1 não foram avaliadas. 

Entretanto, a faixa estudada é bastante adequada no que tange ao desenvolvimento 

do método destinado à análise de amostras contendo baixas concentrações de íons 

Ag(I). O fator de pré-concentração foi calculado pela razão entre o coeficiente 

angular da curva de calibração com e sem a etapa de pré-concentração 

(FERREIRA et al,. 2003 & TARLEY et al., 2004a).  As curvas obtidas foram: abs 

= 2,13698[Ag(I)] - 0,00349 (R = 0,99391), na faixa de 5 e 20 �g L-1 e abs = 

0,06124[Ag(I)] - 0,00159 (R = 0,99454) no intervalo de 0,02 a 1,0 mg L-1

respectivamente, conforme as Figuras II-15a e II-15b. O valor obtido para o fator 

de pré-concentração através do quociente (2,13698)/0,06124 foi de 34,89; 

aproximadamente 35. Como citado anteriormente, a curva sem a etapa de pré-

concentração foi construída com a chegada do analito no queimador através do 

sistema FIA, utilizando o mesmo injetor proporcional do sistema, apenas 

substituindo a mini-coluna por uma alça com volume idêntico ao empregado na 

etapa de eluição. Este procedimento teve a finalidade de reproduzir ao máximo as 

condições trabalhadas na etapa de concentração e atribuir o valor encontrado para 

o fator de pré-concentração apenas ao sistema pré-concentrador. Porém para efeito 

de avaliar o sistema pré-concentrador proposto, também foi realizado o cálculo do 

fator de pré-concentração com sinais obtidos em leitura pontual direta da curva 

sem a etapa de pré-concentração sendo que o valor obtido foi de 35,66 

aproximadamente 35. O resultado deste teste é um indicativo de que 

possivelmente todos os íons Ag(I) retidos na mini-coluna foram removidos e 

detectados no sistema e os efeitos de dispersão praticamente desprezíveis.  



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

164

Figura II - 15 - Curvas de calibração de Ag(I) com etapa de pré-concentração (a)
e sem a etapa de pré-concentração (b). 

O desempenho analítico do método proposto foi avaliado nas condições 

otimizadas: tpré-conc. = 4 min.; Massacol. = 35 mg; [HNO3] = 0,5 mol L-1; Vazãopré-

conc .= 5,5 mL min-1 e Vel. = 100 µL. As equações das retas mostradas na Figura II-

15 permitem, mediante leituras sucessivas de branco calcular os limites de 

detecção (LD) e quantificação (LQ) do método proposto. Estes parâmetros são 

relevantes para avaliar o desempenho de um método analítico para a determinação 

de espécies químicas a baixas concentrações. O limite de detecção definido como 

a menor quantidade do analito que um método pode detectar, foi calculado como 

3 vezes o desvio padrão obtido em 10 determinações do branco dividido pela 

inclinação da curva de calibração. O limite de quantificação expressa a real 

quantidade do analito na amostra com precisão e exatidão consideráveis. Foi 

determinado como 10 vezes o desvio padrão obtido em 10 determinações do 

branco dividido pela inclinação da curva de calibração, de acordo com a IUPAC 

(ANALYTICAL METHODS COMMITTEE, 1987). Um coeficiente de correlação 

satisfatório foi obtido (0,99391) pelos sinais analíticos experimentalmente 
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observados na faixa de 5 a 20 µg L-1. Quando comparado com o limite de 

quantificação do FAAS convencional para o analito de interesse (0,2 mg L-1 ), é 

observado aumento significativo na sensibilidade desta técnica após o 

acoplamento dos sistema pré-concentrador contendo o adsorvente natural, no caso 

as sementes trituradas de Moringa oleifera.  

A precisão do método foi avaliada após 10 determinações consecutivas 

para a solução de Ag(I) em solução 5 µg L-1, expressando o resultado em termos 

de desvio padrão relativo. O valor encontrado de DPR (3,8%), portanto menor que 

7%, indica adequada precisão para a metodologia desenvolvida para a 

determinação de Ag(I) (SILVA, 2004). 

Comparados aos sistemas em batelada (Tabela II- 04), os métodos de 

concentração em sistemas de análise em fluxo permitem reduzir 

consideravelmente os volumes de amostragem. Entretanto, esta análise não deve 

ser considerada isoladamente para inferir que os sistemas de pré-concentração em 

fluxo são mais vantajosos, pois em casos onde a quantidade de amostras não é um 

problema analítico, os sistemas em batelada podem exibir fatores de concentração 

elevados (TARLEY, 2004). 

Deste modo a eficiência de pré-concentração é definida, como o produto 

do fator de pré-concentração pela freqüência do número de amostras analisadas 

por minuto (TARLEY et al., 2004a).  

Um sistema pode exibir alto fator de pré-concentração, mas exigir um 

longo tempo de pré-concentração com duração de minutos ou horas para concluir 

esta etapa, consumindo excessivo volume de amostra. Neste contexto, o índice de 

consumo e a eficiência de pré-concentração são parâmetros relevantes no que 

tange à avaliação da eficiência do sistema pré-concentrador. O índice de consumo 
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define o volume da amostra, em mililitros necessário para obter uma unidade do 

fator de pré-concentração, sendo, portanto expresso pela razão entre o volume da 

amostra pré-concentrada e o fator de pré-concentração. Para este trabalho o índice 

de consumo encontrado foi de 0,63 mL. A eficiência de concentração é definida, 

como o produto do fator de concentração pela freqüência do número de amostras 

analisadas por minuto (TARLEY, 2004). O valor obtido mostra o fator de pré-

concentração encontrado pelo sistema em um minuto. Para o método proposto a

etapa de concentração consome 4 minutos e a de eluição 10 segundos, a 

freqüência de amostras analisadas por hora torna-se 14,4, enquanto que em um 

minuto tem-se 0,23. Com base nestes resultados o valor da eficiência de pré-

concentração em um minuto encontrado foi de 8,19. A Tabela II-03 mostra as 

figuras de mérito do sistema de pré-concentração de íons Ag(I) pela metodologia 

proposta. 

Tabela II - 03 - Figuras de mérito do método de pré-concentração de Ag(I) 

Parâmetro  Valor obtido 

Equação da curva  Abs = 2,13698 [Ag(I)] - 0,00349

Faixa Linear (µg L-1) 5 - 20 

Coeficiente de correlação  0,99391

Fator de pré-concentração* 35 

Limite de detecção (µg L-1) 0,22 

Limite de quantificação (µg L-1) 0,73 

DPR( %) de 5 µg L-1 (n = 7) 3,8 

Índice de consumo (mL) 0,63 

Eficiência de concentração (min.) 8,19 
        * razão entre o coeficiente angular da curva com e sem a etapa de pré-concentração  
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Apesar dos adsorventes naturais apresentarem potencialidades em 

atuarem como extratores sólidos são reduzidos o número de aplicações destes 

materiais em sistemas de pré-concentração acoplados a técnicas de Espectrometria 

de Absorção Atômica por Chama (TARLEY, 2004). Dentre os adsorventes naturais 

apenas os biossorventes vem sendo empregados com esta finalidade (MADRID; 

CAMARA, 1997). Estudos de pré-concentração de íons Ag(I) em que pese o uso 

da Moringa oleifera Lam. como material adsorvente e a FAAS como técnica de 

detecção, ainda não foram reportados na literatura. Neste contexto, a grande 

maioria das publicações relacionadas à pré-concentração de íons Ag(I) diz 

respeito a processo biossortivo caracterizado pela retenção das espécies iônicas 

por resinas quelantes e sílica modificada. A Tabela II-04 mostra alguns métodos 

desenvolvidos para a concentração de Ag(I) utilizando outros adsorventes. 
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Tabela II - 04 - Adsorventes empregados na concentração de Ag(I).

Adsorventes 

Método 

utilizado na 

concentração 

Metais Detecção Ref.a

SGM- 

Amidinotioreido 
FIA em linha Ag, Au, Pt FAAS 

GOSWAMI & 

SINGH, 2002 

SGM- 3-

aminopropiltrietoxis

silano 

Batelada/ 

coluna 

V, Mn, 

Ag, Pb 
GF AAS 

EKINCI & 

KOKLU, 2000

SGM- 2-

mercaptobenzotiazol FIA em linha Ag FAAS 
PU et al., 

1998 

SGM- 1,10-

fenantrolina 
Batelada Fe, Cu, Ag UV-VIS 

ZAPOROZHE

TS et al., 1998 

SGM- DMABR-SGb
Batelada/ 

Coluna 

Ag, Au, 

Pd 
AAS 

TERADA et 

al., 1980 

SGM- ATuSG- 

amidinothioureido FIA em linha 
Ag, Au, 

Pd 
FAAS 

ZHANG et al., 

2002 

Alumina- 

diethyldithiocarbam

ate (DDTC) 
FIA em linha 

Ag FAAS 
DADFARNIA 

et al., 2004 

SGM: Sílica gel modificada; aReferência; bp-dimetilaminobenzilidenorodanina 

4.2.3 - Testes de seletividade 

A influência de outros íons deve ser investigada durante o 

desenvolvimento de um método analítico com a finalidade de identificar 

interferências em potencial e avaliar a viabilidade e aplicabilidade do método para 

diferentes tipos de amostras. Para tanto, foram escolhidos dois grupos de possíveis 
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interferentes: o primeiro constituído pelos metais pesados Pb(II), Cu(II), Cr(III) e 

Cd(II) cujos níveis máximos permitidos pela Resol. CONAMA 357, 17/03/05 

estabelecidos para águas de classe I são: 10 �g L-1, 9 �g L-1, 50 �g L-1 e 1 �g L-1

respectivamente;  e o segundo pelos elementos Ca(II), Mg(II) e K(I) por estarem 

presentes em águas tratadas e mineral próprias para o consumo humano. A 

concentração de Ag(I) na solução individual usada como referencial de variação 

do sinal bem como nas soluções com a presença dos possíveis interferentes era de 

10 �g L-1. Para cada grupo as soluções foram preparadas com dois níveis de 

proporções distintas, a saber: 1:50 e 1:500 para o primeiro grupo e 1:10000 para o 

segundo grupo. As análises foram realizadas em triplicata, utilizando as variáveis 

otimizadas do sistema de fluxo e os sinais registrados como altura de pico. Os 

resultados obtidos dos sinais analíticos de Ag(I) em sementes de moringa na 

presença dos íons supracitados são apresentados na Tabela II-05.  

Tabela II - 05 - Efeito dos interferentes sobre o sinal analítico de Ag(I). 
Proporção 

Analito:Interferentes Ag(I) : interferente FI 

Ag(I): Pb(II), Cu(II), Cr(III), Cd(II) 1:50 
0,25 

Ag(I): Pb(II), Cu(II), Cr(III), Cd(II) 1:500 
0,43 

Ag(I): Ca(II), Mg(II), K(I) 1:10000 
0,28 

Ao avaliar uma metodologia, se faz necessário estudar o comportamento 

de possíveis interferentes no sistema. Este procedimento fornece informações de 



Tese de Doutorado                                                                                    C. S. Tavares Araújo 
_______________________________________________________________________________ 

170

como a presença destes íons podem provocar alterações na resposta analítica e 

consequentemente obter resultados aquém do esperado. Com base nas 

características das amostras a serem tratados, os possíveis interferentes a serem 

analisados foram divididos em dois grupos, ambos em altas proporções 

analito:interferente, a fim de simular uma condição extrema. O primeiro 

contemplando alguns metais pesados e o segundo, metais alcalinos presentes em 

tais amostras 

A Tabela II-05 mostra os valores de FI obtidos durante a avaliação da 

possível interferência dos íons propostos. Considerando a elevada proporção da 

concentração analito:interferente nos ensaios realizados, os resultados obtidos são 

considerados satisfatórios no método proposto para os tipos de amostras a que se 

propõe, onde estas espécies apresentam em níveis muito baixos de concentrações, 

principamente no caso dos metais tóxicos. Entretanto, casos de depreciação dos 

sinais podem ainda ser atribuídos tanto à natureza do adsorvente quanto a 

fenômenos específicos da técnica FAAS (PEREIRA; ARRUDA, 2003). No 

primeiro caso, a redução do sinal de Ag(I) pode ser atribuída à competição de 

outros cátions pelos sítios adsortivos, uma vez que a interação das espécies 

metálicas na superfície do adsorvente se dá basicamente por troca iônica ou 

complexação, cujos fenômenos principalmente em materiais lignocelulósicos, 

ocorrem em pH próximo de 7,0 onde outras espécies também são (PRASAD; 

FREITAS, 2000). A segunda possibilidade para a diminuição das respostas 

fundamenta-se na complexidade das etapas existentes em uma via de atomização, 

uma vez que a prata adsorvida na coluna é conduzida ao sistema 

nebulizador/queimador juntamente com os demais íons em estudo, havendo a 
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possibilidade de formação de novos compostos termicamente estáveis que 

acarretam a diminuição da resposta analítica. 

Por outro lado, é importante notificar embora pouco comum, a presença 

de íons interferentes pode também provocar interferências positivas no sinal 

analítico, provocando acréscimos nos valores de sinais devido a numerosas 

reações de dissociação e associação responsáveis pela atomização do analito 

(SKOOG et al., 2002).  

4.2.4 - Testes de exatidão   

As tabelas II-07 e II-08 mostram os resultados dos testes de exatidão para 

a metodologia de determinação de Ag(I) em amostras de águas fortificadas com 

Ag(I) e em amostra certificada de águas APS 1071. Os resultados indicam que 

houve igualdade estatística ao nível de 95% de probabilidade (teste t) nos 

resultados obtidos na determinação da concentração do metal de interesse nas 

amostras de água mineral e de torneira, bem como na amostra do material 

certificado aplicando a metodologia desenvolvida, quando nesta última, 

comparados aos dados fornecidos pelo fabricante. As amostras analisadas para os 

testes de exatidão do método desenvolvido para a concentração de íons Ag(I) em 

sistemas de fluxo foram: água mineral das marcas Bioleve e Gole, adquiridas no 

comércio local e água de Torneira coletada no laboratório de pesquisa de Grupo 

de Espectroscopia Aplicada da Universidade Federal de Uberlândia, Uberlândia, 

MG, Brasil. Todas foram fortificadas com íons Ag(I). A Figura II - 16 mostra a 

curva de calibração utilizada para a determinação da concentração de Ag(I) nas 
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amostras de água mineral Bioleve e Golé e de Torneira com concentrações de 

Ag(I) variando até 20 �g L-1. As amostras bem como o material certificado foram 

analisados em triplicata. Os resultados sinalizam que a metodologia não 

apresentou problemas relacionados ao efeito de matriz, pois a recuperação do 

analito, no sistema de pré-concentração em fluxo, apresentou valores dentro da 

faixa aceitável de 80 a 120% (BIANCHIN et al., 2008). 

Figura II - 16 - Curva de calibração usada na determinação de Ag(I) em amostras 
fortificadas utilizando sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 

Durante o estudo do efeito de matriz, com base nos dados obtidos dos 

valores de FI, um efeito pronunciado dos concomitantes na determinação de Ag(I) 

nas amostras apresentados na Tabela II-05, foi observado. O fato pode ser 

atribuído ao elevado valor da razão entre as concentrações destas espécies na 

solução sintética e pelos valores correspondentes nas amostras. A Tabela II-06 

mostra a composição nominal das amostras. 
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Tabela II-06 - Composição nominal das amostras de água mineral Golé e
Bioleve. 

Concentração de cátions e ânions (mg L-1) 
Amostras

Ca2+ Mg2+ Na+ K+ Sr2+ Ba2+ Cl- F- NO3
2- HCO3

-

Gole 0,38 0,22 0,31 0,17 NE NE 0,07 0,02 0,20 2,98 

Bioleve 0,12 7,10 3,21 1,53 0,05 0,04 1,04 0,02 3,30 78,46 

NE = não especificado.

Os resultados dos testes de exatidão para a metodologia de determinação de 

Ag(I) em amostras de águas fortificadas com Ag(I) e em amostra certificada de 

águas APS 1071, são apresentados ns tabelas II - 16 e II – 17.  

Tabela II - 07- Resultados dos testes de exatidão da metodologia de determinação 
de Ag(I) empregando amostras fortificadas. 

Valor obtido 

Ag(I) (�g L-1) 
Amostras 

Ag(I)

adicionada   (�g L-1) FIA-FAAS 
(%) Recup. 

- 1,3 ± 0,07 - 

5 6,4 ± 0,25 101 
Água Mineral 

(Bioleve) 
15 15,4 ± 0,36 94 

    
- 0,2 ± 0,04 - 

5 5,0 ± 0,35 96 
Água Mineral 

(Golé) 
15 15,0 ± 0,81 98 

    
- 1,6 ± 0,20 - 

5 6,5 ± 0,98 98 
Água de 

Torneira 
15 16,5 ± 0,57 99 
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Tabela II-08 - Resultados dos testes de exatidão para a determinação de Ag(I) em 
material certificado empregando amostras fortificadas. 

�

5 - CONCLUSÕES 

O sistema pré-concentrador avaliado neste estudo proporcionou boa 

sensibilidade, precisão, exatidão e velocidade analítica. Os resultados 

evidenciaram que a aplicação das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. 

como material pré-concentrador de íons Ag(I) apresenta características viáveis 

para o seu uso, principalmente no que tange ao valor do fator de concentração 

obtido 35. Além disso, o uso deste adsorvente natural ainda não havia sido 

descrito na literatura em sistemas pré-concentradores por meio desta metodologia. 

Este procedimento corrobora com o conceito de “Química Limpa”, uma vez que o 

sistema de pré-concentração em fluxo, não requer uso de complexantes na etapa 

de pré-concentração bem como o emprego de solventes orgânicos na etapa de 

eluiçã. Além disso, o método possibilita o uso de volumes, da ordem de 

microlitros, diminuindo assimo custo do procedimento e o impacto ambiental. 

Em relação a possíveis efeitos de matriz considera-se que íons avaliados 

praticamente não interferem ou apresenta baixa interferência no método proposto 

para os tipos de amostras a que se propõe, onde estas espécies apresentam em 

níveis muito baixos de concentrações.  

Valor obtido 

Ag(I) (�g L-1) 
Amostra 

Valor certificado 

Ag(I) (�g L-1) 
FIA-FAAS 

   
APS-1071 10,0 ± 0,5 9,2 ± 0,33 
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Enfim, a tendência da Química Analítica é a elaboração de métodos 

simples, ecologicamente seguros, apresentando boa sensibilidade e baixo custo. O 

presente estudo está alicerçado em um dos grandes problemas que vem afetando a 

qualidade do meio ambiente que é a contaminação das águas por metais. O uso de 

adsorvente de origem natural, no caso a Moringa oleifera Lam. é de grande 

significado ecológico e ambiental, considerando que esse material é de fácil 

aquisição.  

 Acreditamos que a nossa pesquisa será de grande valia, na implementação 

de metodologias acadêmicas para alavancar propostas alternativas. Portanto, o 

intuito deste trabalho será uma contribuição para a comunidade e para a 

implementação de futuras investigações científicas.  
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CONCLUSÃO GERAL 

Os avanços das questões ambientais nas últimas décadas, face aos intensos 

processos de degradação generalizada do ambiente e dos recursos naturais no 

âmbito industrial, têm propiciado uma grande preocupação no que diz respeito ao 

descarte de resíduos tóxicos. Portanto, elaborar estratégias para descontaminar 

ambientes poluídos com estes compostos tem recebido muita atenção de 

pesquisadores de todo o mundo (CONAMA, 1986). 

Dentre os resíduos gerados nas indústrias, os metais pesados merecem toda 

a atenção, pois quando lançados na água podem ser absorvidos pelos tecidos 

animais e vegetais, causando impactos ambientais maiores do que a poluição 

causada por pesticidas, dióxido de enxofre, óxidos de nitrogênio e monóxido de 

carbono, pelo fato de não serem degradados. Mesmo em concentrações reduzidas, 

os cátions de metais pesados, uma vez lançados num corpo receptor, como por 

exemplo, em rios, mares e lagoas, ao atingirem as águas de um estuário sofrem o 

efeito denominado de “Amplificação Biológica” ou “Bioacumulação”. 

Bioacumulação é o nome genérico do processo de captação e retenção de uma 

substância (contaminante) por um organismo a partir de qualquer fonte (água, 

sedimento, outro organismo), via qualquer rota (dieta, pele), e se constitui em 

efeito nocivo quando induz resposta biológica adversa. O termo bioacumulação 

tem sido aplicado quando organismos vivos estão envolvidos, e biosorção é o 

termo mais adotado para o uso de organismos mortos (ROLLEMBERG et al., 

2004). Este efeito ocorre em virtude desses compostos não integrarem o ciclo 

metabólico dos organismos vivos, sendo neles armazenados e, em conseqüência, 

sua concentração é extraordinariamente ampliada nos tecidos dos seres vivos que 
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integram a cadeia alimentar do ecossistema causando incontáveis prejuízos à 

biota.  

Assim, o papel da química no contexto de um desenvolvimento sustentável 

é a elaboração de métodos simples, ecologicamente seguros, que apresentem boa 

sensibilidade e baixo custo. Dentre vários processos utilizados na remoção de 

metais pesados em efluentes, um dos mais promissores é a biossorção química 

que envolve a utilização de adsorventes naturais para a remoção desses metais, 

apresentando-se como uma alternativa viável por apresentar baixos custos de 

operação, fácil aquisição e alta eficiência tornando-se um procedimento bastante 

atrativo. Entre suas principais vantagens encontram-se a diversidade de sítios 

ativos, a uniformidade e tamanho das partículas, assim como não estarem sujeitos 

à interferência de metais alcalinos e alcalino-terrosos, o que geralmente ocorre em 

resinas convencionais de troca iônica. 

No presente trabalho foi avaliado o potencial adsortivo das sementes 

trituradas de Moringa oleifera Lam. em que pese a remoção de íons Ag(I) de 

efluentes aquosos, bem como a a possibilidade de uso deste adsorvente natural 

como material pré-concentrador de Ag(I). 

Para tanto, além da otimização das variáveis químicas nas duas vertentes 

do estudo, realizou-se ainda a caracterização físico-química da Moringa oleifera 

Lam. constituindo-se em uma ferramenta importante para elucidar a composição 

química, bem como a morfologia do material adsorvente. Difração de raios-X; 

FT-IR; Análise Termogravimétrica e Microscopia eletrônica de varredura foram 

as técnicas utilizadas neste procedimento. 

No que tange aos resultados obtidos no primeiro capítulo do trabalho, estes 

evidenciaram que as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. constituem 
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uma alternativa em potencial para remoção de metais pesados, uma vez que o 

procedimento proposto é simples, de baixo custo, trazendo melhoria da qualidade 

de águas e tratamento alternativo para efluentes. O adsorvente estudado 

apresentou grande eficiência na capacidade de remoção de íons Ag(I), haja vista a 

CMA para o íon de interesse do adsorvente, podendo assim ser utilizado no 

tratamento de resíduos que contenham este íon, o que é de interesse ambiental e 

econômico, considerando o valor agregado deste metal. Uma avaliação da 

influência de possíveis íons interferentes foi realizada. Estudo relacionado com o 

fator de interferência evidenciou que a presença dos contaminantes avaliados: 

Pb(II), Co(II), Cu(II), e Cd(II) não provocou decréscimos significativos nas 

porcentagens de remoção de íons Ag(I), quando comparados aos resultados 

obtidos para o tratamento de soluções sintéticas contendo apenas o íon Ag(I) no 

sistema, sob as mesmas condições experimentais, onde foram observados 

consideráveis valores de porcentagens de remoção mesmo na presença destes 

íons.  

Em relação à avaliação do sistema de pré-concentração de íons Ag(I), este 

apresentou boa sensibilidade, precisão, exatidão e velocidade analítica. O 

ineditismo do uso das sementes trituradas de Moringa oleifera Lam. como 

material pré-concentrador de íons Ag(I) torna a técnica bastante atrativa, além 

disso, apresenta valor do fator de concentração considerável. A metodologia 

proposta sincroniza com o conceito de “Química Limpa”, uma vez que o sistema 

de pré-concentração em fluxo, não requer uso de complexantes na etapa de pré-

concentração bem como o emprego de solventes orgânicos na etapa de eluição e 

os volumes usados são pequenos, da ordem de microlitros, diminuindo assim o 

impacto ambiental pelo descarte de contaminantes. Em relação a possíveis 
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interferentes, os íons avaliados: Pb(II); Cu(II); Cr(III); Cd(II); Ca(II), Mg(II) e 

K(I) praticamente não interferem ou apresenta baixa interferência no método 

proposto para os tipos de amostras a que se propõe, onde estas espécies 

apresentam em níveis muito baixos de concentrações.  

Enfim, é papel da Química e uma tendência da Química Analítica a 

elaboração de métodos simples, ecologicamente seguros, apresentando boa 

sensibilidade e baixo custo. Este trabalho foi desenvolvido no sentido de 

vislumbrar possibilidades de atenuar um dos grandes problemas que vem 

preocupando os gestores públicos e afetando a qualidade do meio ambiente, que é 

a contaminação das águas por metais pesados. O uso de adsorvente de origem 

natural, no caso a Moringa oleifera Lam. nos procedimentos de remoção bem 

como o de pré-concentração de íons Ag(I), é viável e de grande significado 

ecológico e ambiental, considerando que esse material é de fácil aquisição e baixo 

custo. Além disso, a propagação das árvores pode contribuir de forma 

significativa para a recuperação de áreas prejudicadas com o desmatamento e 

composição do solo em áreas degradadas.  
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PERSPECTIVA DE CONTINUIDADE 

Analisando os resultados obtidos nos ensaios de remoção de íons Ag(I) 

quando se utiliza a Moringa oleifera Lam. como adsorvente em amostras de 

resíduos de laboratório de ensino das aulas de Química Analítica II, de análise de 

DQO, de material fotorrevelar e de material gráfico, estes são considerados 

bastante satisfatórios. Em que pese à avaliação do material como um pré-

concentrador em potencial de Ag(I), utilizando sistema de análise automatizado do 

deste íon, os resultados também foram bastante consideráveis sinalizando para a 

continuidade do projeto. Considerando que nos procedimentos convencionais de 

tratamento dos resíduos utilizados atualmente, os compostos poluentes não são 

destruídos, pois estes promovem apenas uma transferência de fases, no caso dos 

efluentes do meio aquoso para sólido, persistindo o problema do ponto de vista 

ambiental. Além disso, efeitos subseqüentes como bioacumulação e penetração de 

compostos tóxicos na cadeia alimentar dos sistemas aquáticos têm sido 

constantemente detectados em vários corpos d’água. Esta situação tem 

provocando sérios problemas ambientais e graves conseqüências para a saúde e 

bem estar do homem. 

Ainda com ênfase no íon Ag(I), propõe-se trabalhar no sentido de avaliar, 

bem como viabilizar a capacidade de dessorção deste íon no adsorvente natural 

em estudo, e posterioriormente realizar a recuperação do mesmo em matrizes 

complexas, principalmente em laboratórios de fotoprocessamento. Este 

procedimento promove efetivamente a remediação do sistema em foco, 

promovendo a remoção do metal de interesse do material pré-concentrador no 

caso as sementes trituradas de Moringa oleifera Lam., além de devolver para a 

sociedade o valor de mercado agregado a esse metal, bem como executar a 

retirada do contaminante de forma eficaz do ambiente.  

Além desta proposta, busca-se ainda a possibilidade de avaliar outras 

vertentes, como o potencial de remoção e pré-concentração das sementes de 

Moringa oleifera Lam. frente a compostos orgânicos, como: hidrocarbonetos, 

benzeno, fenóis em efluentes utilizando por exemplo sistema automatizado, e a 

cromatografia como técnica de detecção. Propõe-se ainda diante de levantamento 

bibliográfico vislumbrar a possível capacidade de este adsorvente ser utilizado 
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como matriz para a incorporação de micro e macronutrientes, que poderiam ser 

devolvidos e incorporados ao solo configurando um sistema de adubação de modo 

a aumentar a produção agrícola e as condições de plantio do mesmo, e ainda 

fomentar determinadas culturas em diferentes regiões que apresentam solo infértil 

e/ou possui baixa produtividade. 
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