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RESUMO

O carvao ativado € uma forma altamente porosa de carbono puro que pode
adsorver moléculas ou ions de meios fluidos. O carvéo ativado pode ser utilizado
como filtragem de agua, remocdo de contaminantes, adsorcdo de gases,
medicamento de tratamento, atualmente foi desenvolvido supercapacitor
biorrenovavel e outras aplicacdes. Esse estudo tem a proposta de carbonizacdo da
casca de arroz, com objetivo de preparar de forma detalhada o carvao ativado com
ativacao fisica e quimica via processamento de radia¢cées micro-ondas, comparando
os resultados obtidos com os advindos da literatura, adotando uma sequéncia de
procedimentos: modificacdo do forno micro-ondas, instalacdo do sistema de gases,
preparo dos carvoes com rampa de aquecimento e aquisicdo de itens. No preparo
dos carvdes, primeiramente feito o vegetal (atmosfera de N2), o ativado na ativacéo
fisica (atmosfera de COz2) e ativado na ativacdo quimica com agente ativante NaOH,
todos com temperaturas entre 500°C a 600°C em 60 min. Foram feitas as seguintes
andlises: Termogravimétria (TGA), Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC),
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) acoplado com Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS), Difracdo de Raios-X (DRX). Espectrofotometria UV-Vis foi
utilizado a solucdo de azul de metileno e area de adsorcdo por método BET e
Langmuir. O carvao vegetal obteve rendimento de quase 40%, ativado na ativagéo
fisica mais de 50% e ativado na ativacao quimica, perto de 35%. Nas medidas TGA,
da casca de arroz apresentou estdgios de perda de massa das substancias
existentes sendo 90% com temperatura superior a 520°C; o DSC observou-se
eventos térmicos de natureza tanto endotérmica (pico de 120°C) e exotérmica (pico
de 340°C); nos ensaios de DRX foi identificado véarios picos de Oxido de Silicio,
Sacarose, Calcita e compostos organicos (celulose). O carvao vegetal, analisado no
MEV apontou um material quebradico e baixa porosidade; no EDS foram
encontrados Carbono, Oxigénio, Silicio e Potassio; o0 DRX mostrou a presenca dos
mesmos além do Oxido de ferro e outros Oxidos; uma absorbancia do corante foi
observada nas medidas de UV-Vis apresentou uma absorbancia do corante na
solugdo no tempo de 55 min de 0,41 (remoc¢ao de 59%); o BET e no Langmuir
obteve-se uma area superficial de 55,8990 m?/g e 85,0025 m?/g, respectivamente. O
carvdo ativado na ativacao fisica o MEV ¢é possivel observar uma estrutura
heterogénea e porosa; o EDS aponta os picos de Carbono, Oxigénio, Silicio e
Magnésio; o DRX exibiu os mesmos 6xidos do carvéo vegetal; UV-Vis constou no
tempo de 55 min uma absorbancia mais de 0,32 (remocédo de corante 68%); BET e
Langmuir teve area de superficie quase de 127 m2/g e 192 m?/g. O carvao ativado
na ativacao quimica o MEV foi avistado bastante fragmentado em diversos pontos e
porosidade aparentemente ainda maior; o EDS apresentou Carbono, Oxigénio,
Sadio, Magnésio, Silicio e Potéassio; o DRX constou Oxido de Silicio, Calcita,
Cloreto de Saodio; UV-Vis mostrou absorbancia da solucdo em 0,045 (remocéo de
95,5% do azul de metileno) em 55 min; o BET perto de 190 m?/g e Langmuir préximo
de 288 m?/g. Os carvdes produzidos usando o precursor foram obtidos com sucesso
e com qualidade.

Palavras-chave: Casca de arroz. forno micro-ondas. carvao vegetal. carvao ativado.



ABSTRACT

Activated carbon is a highly porous form of pure carbon that can adsorb molecules or
ions from fluid media. Activated carbon can be used as water filtration, contaminant
removal, gas adsorption, treatment drug, currently biorenewable supercapacitor has
been developed and other applications. This study proposes the carbonization of rice
husk, with the objective of preparing in detail the activated carbon with physical and
chemical activation via microwave radiation processing, comparing the results
obtained with those from the literature, adopting a sequence of procedures :
modification of the microwave oven, installation of the gas system, preparation of
coals with heating ramp and purchase of items. In the preparation of the coals, first
the vegetable (N2 atmosphere), the activated in the physical activation (CO2
atmosphere) and activated in the chemical activation with NaOH activating agent, all
with temperatures between 500°C to 600°C in 60 min. The following analyzes were
performed: Thermogravimetry (TGA), Differential Scanning Calorimetry (DSC),
Scanning Electron Microscopy (SEM) coupled with Energy Dispersive Spectroscopy
(EDS), X-Ray Diffraction (XRD). UV-Vis spectrophotometry was used in methylene
blue solution and adsorption area by BET and Langmuir method. Charcoal obtained
a yield of almost 40%, activated by physical activation more than 50% and activated
by chemical activation, close to 35%. In the TGA measurements, the rice husk
showed stages of loss of mass of the existing substances, being 90% with
temperature above 520°C; the DSC thermal events were both endothermic (peak of
120°C) and exothermic (peak of 340°C); in the XRD assays, several peaks of Silicon
Oxide, Sucrose, Calcite and organic compounds (cellulose) were identified. The
charcoal, analyzed in the SEM, showed a brittle material and low porosity; in EDS
carbon, oxygen, silicon and potassium were found; XRD showed their presence in
addition to iron oxide and other oxides; a dye absorbance was observed in the UV-
Vis measurements showed a dye absorbance in the solution in the time of 55 min of
0.41 (59% removal); the BET and Langmuir obtained a surface area of 55.8990 m?3/g
and 85.0025 m?/g, respectively. Activated carbon in the physical activation SEM it is
possible to observe a heterogeneous and porous structure; the EDS points out the
peaks of Carbon, Oxygen, Silicon and Magnesium; XRD exhibited the same oxides
as charcoal; UV-Vis showed an absorbance of more than 0.32 in a time of 55 min
(dye removal 68%); BET and Langmuir had surface areas of almost 127 m2/g and
192 m2/g. The activated carbon in the chemical activation SEM was seen quite
fragmented in several points and apparently even greater porosity; the EDS
presented Carbon, Oxygen, Sodium, Magnesium, Silicon and Potassium; XRD
consisted of Silicon Oxide, Calcite, Sodium Chloride; UV-Vis showed absorbance of
the solution at 0.045 (95.5% removal of methylene blue) in 55 min; BET close to 190
m2/g and Langmuir close to 288 m?/g. Coals produced using the precursor were
successfully obtained with quality.

Key-words: Rice husk. microwave. charcoal. activated charcoal.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, os diversos problemas e impactos ambientais sdo consequéncias
do uso inadequado dos recursos naturais. Enquanto a populagdo cresce
demasiadamente e o consumo aumenta gradativamente, as pessoas se preocupam
menos com o planeta e com o descarte adequado dos residuos. Instabilidades no
mercado de energia e na inddstria petroquimica tém sido observadas ao longo dos
altimos anos em relacdo a possiveis mudancas no custo do petroleo. Sabendo que
essa instabilidade pode persistir no futuro e potencialmente desestabilizar a
atividade econbmica, politica e social, cresce 0 interesse em substituir os
combustiveis ndo renovaveis a base de petréleo por produtos e materiais derivados
de recursos renovaveis (KAMBLE et al., 2019).

Neste contexto, a biomassa representa um recurso renovavel abundante e
neutro em carbono, cada vez mais importante para o desenvolvimento de
sociedades industriais sustentaveis, € um fator de gestdo eficaz das emissbes de
gases com efeito de estufa. Portanto, produzir energia e obter outros produtos a
partir da biomassa € uma opcao atraente, pois a fonte € renovavel, o dioxido de
carbono pode ser reciclado e o ar da atmosfera € mantido em niveis aceitaveis e
saudaveis (VAHDATI-KHAJEH et al., 2019).

O carvao ativado € um excelente adsorvente principalmente devido a sua alta
area superficial, distribuicdo do tamanho dos poros e grupos funcionais presentes na
superficie (HAN et al., 2020). O carvdo ativado pode ser preparado fisicamente
tratando termicamente a carbonizacdo da matéria-prima e, em seguida, ativando o
material carbonaceo resultante na presenca de reagentes como CO:2 e vapor. Esses
carvbes ainda sdo preparados quimicamente pela impregnacdo da matéria-prima
com ativadores como ZnClz, HsPO4, KOH e K2COs, seguido de tratamento térmico
em atmosfera inerte (SANTOS et al.,, 2020). As propriedades fisicas e quimicas
dependem do método de ativacdo e da natureza do precursor. Esses carvfes sao
comumente usados como adsorventes, catalisadores, aplicagcbes de suporte de
catalisador nas industrias de supercapacitor e farmacéutica (NARVEKAR et al.,
2021).

Na atualidade, o tratamento térmico em fornos tubulares é o processo
convencional mais utilizado e aplicado na producéo de carvao ativado, no entanto,

este processo € caracterizado por altos custos devido ao longo tempo de processo e
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consumo de energia envolvido. Nesse contexto, a pirGlise por micro-ondas vem
mostrando-se uma tecnologia de processamento promissora para a conversao de
biomassa em carvéo ativado, com as vantagens de consumir menos energia, tempo
e produzir a mesma qualidade de carvdo ativado obtida pela pirdlise convencional
(CANALES-FLORES; PRIETO-GARCIA, 2020).

O arroz é a terceira maior safra de cereais do mundo, depois do milho e do
trigo, e é de grande importancia porque € o alimento basico de mais da metade da
populacdo mundial. No Brasil, seus habitos alimentares sdo reconhecidos pelo
consumo diario, principalmente pela classe socioeconémica menos popular. Dai a
acao governamental inserida no programa social para garantir sua participacdo na
alimentacao diaria da populacdo (WANDER et al., 2019).

No pais, o0 arroz é cultivado por meio de dois sistemas de producéo: irrigacao
por inundacdo, agricultura tradicional e varzea controlada e terras altas. O arroz
irrigado concentra-se nos estados do Rio Grande do Sul, Santa Catarina, Maranhéo,
Tocantins e Mato Grosso Sul, que juntos respondem por cerca de 85% da producao
de arroz do pais. Rio Grande do Sul corresponde por 66% da producdo de arroz
(IBGE, 2019).

O arroz consiste em casca, pele, germe e endosperma. Membrana pertence a
um grupo de camadas de células localizadas entre a casca e o endosperma. No
processo de beneficiamento do arroz, os grédos sdo polidos para remover filmes e
bactérias para formar o farelo. As vitaminas e 0os minerais estdo concentrados na
membrana e no germe, portanto, também estdo concentrados no farelo de arroz. O
endosperma, também considerado o 6rgdo armazenador de nutrientes das
sementes, contém basicamente amido e é o produto final para consumo humano
(SOUSA, 2019).

O objetivo principal é a producdo de carvao ativado de alta qualidade da
biomassa da casca de arroz usando forno micro-ondas doméstico modificado. As
caracterizacdes da biomassa e dos carvoes foram realizadas com as seguintes
técnicas: Termogravimetria (TGA), Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC),
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) acoplado com Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS), Difracdo de Raios-X (DRX), a capacidade de adsorcao foi
avaliada por Espectrofotometria UV-Vis e area de adsor¢gdo do método BET e
Langmuir. O diferencial da pesquisa, além de um preparo diferente da industria de

carvoes e reutilizando o residuo descartado de forma incorreta.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Fabricar de forma sistematica carvdo ativado com ativacao fisica e quimica

pelo uso de um forno micro-ondas doméstico modificado preparados a partir da

casca de arroz.

2.2 Objetivos Especificos

Desenvolver um perfil de queima dos carvées usando um forno de

micro-ondas;

qualidade;

quimicos.

Comparar os carvoes produzidos com a literatura quanto sua

Conseguir material carbonaceo a ser utilizado como matéria-prima;
Produzir carvao vegetal para ativacao fisica e quimica;
Obter solucdo para ativacdo com Hidroxido de sédio;

Caracterizar o precursor e os carvfes quanto seus aspectos fisicos e

Avaliar a capacidade de adsor¢ao dos carvées em uma solucéo de azul

de metileno.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Cascade arroz

O arroz é um dos principais alimentos consumidos no Brasil, servindo de base
para a dieta da maioria da populacdo. Seu consumo € em média 31kg por ano para
cada habitante, tornando a cadeia produtiva do arroz de extrema importancia para a
economia nacional, especialmente para o Rio Grande do Sul e Santa Catarina,
estados com mais de 350 engenhos de beneficiamento de arroz (Reis, Silva e Neves
2015).

A densidade da casca de arroz é baixa e o transporte torna-se problematico,
ela é modificada em "briquetes”, que sdo amontoados de cascas, reduzida no seu
volume. Durante o processo de combustdo, a casca produz muita cinza, mas sua
fumaca é pouco poluente, pois nao possui enxofre (NITZKE; BIEDRZYCKI, 2018). A
casca de arroz, normalmente, tem a seguinte composi¢cdo, como mostrado na
Tabela 01.

Tabela 01: Composicdo da casca de arroz.
Proteina (%) Gordura (%) Fibras (%) Cinzas (%) Carboidratos (%)

20-28 0,3-0,8 34,5-459 13,2-21,0 22,0-34,0
FONTE: NITZKE; BIEDRZYCKI, 2018.

Sendo a casca de arroz um subproduto mais expressivo durante o
processamento do arroz, correspondendo por cerca de 20% a 23% da massa do
grao, e quando queimada completamente produz cinza equivalente a 4% da massa
do grao. Sendo uma matéria-prima barata, dificil de reutilizar, tem propriedades
nutricionais relativamente baixas, sendo produzida em grandes quantidades. E
formada por uma camada de madeira dura composta por celulose, lignina e
materiais inorganicos. A lignina € composta por polimeros formados principalmente
por compostos aromaticos ricos em compostos de carbono, responsaveis por cerca
de 30% de todo o carbono na natureza, e tem potencial para ser usada para
diferentes fins, como na producéo de fibra de carbono (FERREIRA et al., 2020).

A composicdo quimica media da casca, em base anidra, € de 50% de
celulose, 30% de lignina e 20% de silica (SiO2z), sendo que a lignina e a celulose

podem ser removidas através da combustdo da casca, pois ela € um material de



18

lenta decomposicdo na natureza. Quando depositada de forma inadequada, devido
ao seu acumulo constante, pode ocorrer uma decomposi¢cdo anaerdbica que produz
gases poluentes (metano e Oxido nitroso, que sdo danosos a camada de 0z6nio)
(RODRIGUES, 2019). Na Tabela 02, encontram-se 0s principais constituintes

elementares da casca de arroz de acordo com Schneider (2017).

Tabela 02: Composicao elementar da casca de arroz.
C (%) H (%) O (%) N (%) Si (%)

37,05 8,80 35,03 11,06 9,01

FONTE: SCHNEIDER, 2017.

A gueima da casca de arroz reduz agressdo ambiental deste residuo, uma
vez que descartadas in natura no ambiente s&o lentamente decompostas, produzido
gas metano (CHa4). Durante o processo de combustédo, sdo produzidos mondéxido de
carbono (CO) e didxido de carbono (COz), que contribuem menos para o efeito
estufa do que o gas metano (LUCHT, 2019).

O gréo de arroz € um fruto conhecido como cariopse que dispbe quatro
camadas principais: casca, pelicula, endosperma e embrido. A camada de aleurona
(pelicula ou farelo) é responsavel por 5 a 8% da massa do arroz integral.

O embrido ou gérmen adere a face ventral do grao e é rico em proteinas e
lipidios, 0 que equivale 2 a 3% do grao inteiro. O endosperma constitui a maior parte
do grdo (89 a 94% do arroz integral), composto por células ricas em amido com
alguns corpos proteicos (GARCIA, 2017). Na Figura 01 é mostrado a estrutura da

casca de arroz.

Figura 01: Estrutura do gréo de arroz.
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FONTE: GARCIA, 2017.
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A casca de arroz € um produto de origem vegetal, sendo a maior parte
combinada por celulose e hemicelulose, que representam a 50% do peso seco da
casca. A lignina também esta presente, sendo equivale a 26% da massa seca; 6leo,
proteina, etc. equivalem a 4%. Os 20% restantes correspondem a compostos
inorganicos, dos quais 94% séo compostos por silica, enquanto os 6% restantes sao
compostos por K20, CaO, MgO, Al20s, P20s em concentragdes decrescentes
(DUARTE, 2019). Na Tabela 03, a composi¢ao quimica segundo Schneider (2017).

Tabela 03: Composicao qguimica da casca de arroz.
Oxidos Massa (%)

SiO; 13,55
Al>O3 0,04
Fe,03 0,01
CaO 0,10
MgO 0,05
K>0O 0,03
Na.O 0,02
MnO 0,02
TiO, 0,01
P>0Os 0,05

FONTE: SCHNEIDER, 2017.

A composicdo da casca de arroz organica e inorganica depende de muitos
fatores, como variedade, tipo de solo, condi¢Bes climéticas e fertilizacdo. A silica
amorfa e a silica branca podem ser extraidas dos caules das cascas de arroz,
resultando em um material com grande area superficial.

Possui as caracteristicas de baixa densidade e peso especifico, alto teor de
silicio, biodegradacao lenta, ndo é facil de ser decomposto por bactérias, alta dureza
e grau de fibra, resultando em boa resisténcia ao desgaste e baixo valor nutricional
do produto, o que ndo indica sua aplicacdo na alimentacdo animal. Portanto, parte é
reaproveitada como biomassa na prépria industria de processo para gerar calor por
meio da combustéo direta (SCHNEIDER, 2017).

Com a publicacdo da Lei 12.305/2010, que institui a Politica Nacional de
Residuos Sdlidos — PNRS (BRASIL, 2010) e da publicacdo da Diretriz Técnica N°
002/2011, pela Fundacéo Estadual de Protecdo Ambiental Henrique Luiz Roessler —
FEPAM, do Rio Grande do Sul, é especializado no tratamento de cascas de arroz e
residuos de cinzas gerados durante a queima da casca de arroz, a destinacéo final
ambientalmente correta dos residuos é fundamental. De acordo com a DIRTEC n°

002/2011, cabe as unidades geradoras de casca ou queimada, através de projeto
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para determinar os procedimentos de destinacdo a serem utilizados. Um dos
procedimentos permitidos € a incorporacdo em solo agricola que, pela referida
DIRTEC, deve seguir técnicas agronémicas, considerando o volume de residuos a
ser aplicado e as caracteristicas da area onde sera feita a aplicacdo, sempre com a
devida Anotacdo de Responsabilidade Técnica — ART (FUNDACAO ESTADUAL DE
PROTECAO AMBIENTAL HENRIQUE LUIZ ROESSLER, 2011).

Das primeiras geracdes do beneficiamento do gréo, obtém-se a casca como o
principal subproduto, numa razdo de aproximadamente 200 gramas por quilograma
de arroz, em casca. O residuo gerado, por possuir alto poder calorifico (3000
Kcal/Kg), € largamente utilizado como fonte de energia, sendo que, no Brasil, a
casca é aproveitada pelas proprias empresas beneficiadoras, que, normalmente, as
gueimam para a secagem ou parboilizacdo dos graos (ANGARITA; JUNIOR, 2020).

Pode-se constatar que a producdo agricola arrozeira na regido sul € muito
elevada, com destaque para o estado do Rio Grande do Sul, maior produtor de

graos do Brasil, que responde por mais de 70% da area (CONAB, 2021).

3.1.1 Aplicacdes da casca de arroz

A casca de arroz € utilizada para diferentes aplicacdes, dependendo de suas
propriedades fisicas e quimicas, como teor de cinzas, teor de silica, etc. Em usinas
de energia, a casca de arroz é usada diretamente como um bom combustivel.
Também é utilizada como matéria-prima para fazer alguns compostos como silica e
compostos de silicio. Essa biomassa tem varias aplicacdes em diferentes industrias
e campos domeésticos (CARVALHO, 2015).

Segundo o Balangco Energético Nacional (BEN, 2019), o Brasil representa
8,5% de producgéo de energia renovavel usando biomassa e a casca de arroz pode
ser utilizado para fonte energética. O estudo de Kulkamp e Olivier (2020) mostrou
um grande potencial para geragéo de energia elétrica com a casca de arroz havendo
varias vantagens, como: economia, reducdo de gases de efeito estufa e
sustentabilidade ambiental. Para produzir eletricidade de 1 MWH (milhdes de
watts/hora), é necessaria 1 tonelada de casca de arroz. Também é usado como
combustivel alternativo para energia doméstica (RODRIGUES, 2019).

Outra alternativa usando a casca de arroz € como fertilizante e substrato

devido ao alto teor de lignina, pois € compostada muito lentamente, e as minhocas
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sdo usadas para acelerar esse processo. Utllizando a técnica de
vermicompostagem, a casca de arroz pode ser convertida em fertilizante em quatro
meses. Casca de arroz paraboilizada usada como substrato ou meio para
jardinagem, incluindo certas hidroculturas (SOUSA, 2019).

Resumidamente, o destino do farelo da casca de arroz pode ser usado na
producdo de biodiesel através do seu 6leo ou ainda como racdo. Ja em relacéo a
casca em si, poderia ser empregada para o preparo de materiais de alto valor
agregado. Alguns exemplos de usos desses valores agregados incluem compadsitos
plasticos para construcdo civil, aditivos para concreto leve, formacdo de
nanoparticulas de silica a partir de casca de arroz para aplicacbes biomédicas,
armazenamento de energia através de baterias, tratamento de agua, suporte de
catalisador para conversao de 6leo de palma em biodiesel, briquetes para geracao
de energia (LUCHT, 2019).

Atualmente os pesquisadores japoneses da Universidade de Hiroshima criam
LEDs de pontos quanticos, conhecidos como QLEDs usando casca de arroz. O
procedimento consistiu em extrair silicio poroso (pontos microscopicos que
funcionam como semicondutores) foi utilizada uma combinacdo de moagem da
casca de arroz e extrair p6 de silica (SiO2) queimando os compostos organicos. Em
seguida, o p6 de silica através de um forno elétrico por meio de uma reacdo de
reducdo e reduzido as particulas de 3 nanémetros de didmetro por reagdo quimica.
Apds esses passos as particulas cristalinas de 3 nm prontas para funcionar como
fonte luminescentes na faixa laranja-vermelho (Terada et al. 2022).

Apesar da abordagem inovadora da pesquisa anterior, 0 processamento de
casca de arroz em silica ndo é novidade. Em 2019, o grupo alem&o inaugurou uma
unidade de producédo em Itaqui-RS que produz cerca de 2.500 toneladas de silica e
energia por més (TARNAPOLSKY, 2022).

3.1.2 Aplicagdes da cinza da casca de arroz

Nas industrias siderargicas, devido as propriedades isolantes finas da casca
de arroz, como baixa condutividade térmica, alto ponto de fusdo, baixa densidade
aparente e alta porosidade, € usado para a producdo de aco de alta qualidade.

Também € usado como revestimento sobre o metal fundido no tundish e na panela
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gue atua como um isolante muito bom e ndo permite o resfriamento rapido da meta
(FREITAS, 2018).

Usado em industrias de cimento e construcdo civil, as cinzas de casca de
arroz para atender a crescente necessidade de material, ela é utilizada
principalmente como substituto da silica ativa ou como aditivo na fabricacdo de
blocos de concreto de baixo custo, tijolos e argamassas. Outras vantagens da
incorporacdo deste residuo sdo o aumento do desempenho e durabilidade,
diminuicdo da porosidade e da resisténcia a compressao (FILHO; BARROS, 2019).

A pesquisa de Filho et al. (2019), mostra a cinza de casca de arroz coletada
em uma Central Termoelétrica e aplicada no solo para comparacao antes e depois.
Os resultados mostraram melhoria das condi¢des quimicas e fisico-quimico do solo.
O potencial da cinza para a corre¢ao da acidez e, consequentemente, aumento dos
teores nutricionais disponiveis para as plantas. Contudo, mais estudos séo
necessarios para investigar profundamente como a aplicacdo desse material pode
ser dimensionada, com base em parametros ambientais e produtivos.

A FINEP (2019) anunciou em 2019 uma pesquisa inédita para o uso de cinza
de casca de arroz em Oryzasil Silicas Naturais em Itaqui (RS), foi quando comecou a
expandir um método para aquisicdo de provenientes de silicio utilizando cinzas para
fabricacdo de silicones para o setor da construcdo civil, bem como a producédo de
pneus verdes de interesse da industria automobilistica, producdo de isoladores
térmicos, por serem resistentes a choques térmicos, baixa condutividade térmica e
baixas propriedades mecanicas. O processamento de 140.000 toneladas de cascas
anualmente para producéo de energia gerara 28.000 toneladas de cinzas, que serao
convertidas em altos valores agregados.

A presenca de metais pesados em sistemas aquaticos € um problema muito
sério. Dessa forma, as cinzas de casca de arroz sdo utilizadas como adsorvente no
processo de tratamento e, € uma alternativa mais econémica do que a comumente
utilizada (LUCHT, 2019).

3.2 Carvéo vegetal
O processo de producdo do carvao vegetal inicia-se com a secagem, perda

de agua livre e decomposicao térmica fisico-quimicamente irreversivel resultando em

transformacdes. O carvdo vegetal € uma matéria-prima renovavel com baixos niveis
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de poluentes em relagéo aos combustiveis fosseis, e pode ser utilizada como agente
redutor e fonte de energia na fabricacéo de ferro-gusa (SILVA et al., 2022).

A vantagem do carvdo vegetal dar-se porque € uma fonte de energia
renovavel, mas parte da producdo ainda € realizada em fornos comuns, o
rendimento de gravimétrico € baixo, causando perdas econdmicas, € como a
producdo é artesanal exige a maior area plantada. para atender a demanda, na
producdo manual, o controle durante a carbonizacdo é baseado em aspectos
subjetivos, como a cor da fumaca. Os trabalhadores estdo cronicamente expostos a
emissfes de gases toxicos e altas temperaturas, e muitas vezes sao incapazes de
reciclar subprodutos carbonizados (SILVA, 2022).

O surgimento da industria siderurgica no Brasil teve uma grande ajuda do
carvdo vegetal para o seu desenvolvimento. A auséncia de reservas de carvdo
mineral, disponibilidade de florestas e vegetacdo nativa facilitaram as qualidades
para 0 uso do carvdo vegetal como termo redutor na producdo siderurgica
(NEGRAO, 2017).

O método tradicional de fabricagdo para obter carvdo vegetal € queimar ou
aguecer a madeira a uma temperatura de 500 a 600°C sem ar. Empilhe as estacas,
relativamente cobertas de sujeira, para limitar a abertura de ar durante o processo
de queima. Trata-se de uma estratégia muito primitiva que n&o permite o
aproveitamento de nenhum subproduto e costuma ser utilizada por pequenos e
médios produtores que representam 65% da producdo no Brasil, atualmente em
areas com pouca arborizacdo (ALBUQUERQUE, 2019).

Os processos industriais utilizam fornos pré-aquecidos a 300°C, nos quais
sdo colocados pedacos relativamente pequenos de madeira seca. O processo
produz carvdo vegetal em larga escala para a industria de ferro-gusa e pode
produzir subprodutos como metanol, acetato de piche, petrdleo e gas natural. A
madeira mais indicada é o eucalipto, que € cultivado em grandes areas (COSTA et
al., 2014).

Em Minas Gerais, a Universidade Federal de Vigosa, onde criou-se uma
técnica que aumenta o rendimento de trabalho no sistema de fornos ao preparo de
carvdo vegetal de maneira sustentavel e situagbes de trabalho no setor. O forno
fornalha, o eucalipto é colocado em fornos de tijolos, ligados a uma fornalha, onde
0S gases poluentes, como o metano, sdo queimados e transformados em gas

carbbnico, 4gua e calor e depois, as arvores ajudaram absorver o gas carbono.
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Atualmente, varios estados brasileiros implantaram essa tecnologia e até 0 momento
seis paises (ANGELO, 2021).

3.3 Carvéao ativado

O carvao ativado € feito de um material carbonaceo poroso que pode ser
obtido através de diferentes precursores, como madeira, sementes, 0ssos de
animais, petréleo, carvdo mineral, plasticos, pneus e entre outras variedades de
inerte em uma forma microcristalina e ndo grafitica que foi tratada para aumentar a
porosidade interna, dentre elas destaca-se a eliminacdo de substancias de
concentragdo, composicdo e tamanhos variaveis. Materiais com grande quantidade
de carbono pode ser transformado em carvéo ativado (SENA et al., 2022).

Uma possibilidade de obtencdo desse material vem dos residuos
agroindustriais, que estdo aumentando devido ao desenvolvimento do agronegdcio
mundial. Como resultado, surgiram novas pesquisas voltadas ao aproveitamento de
residuos agroindustriais por meio do reaproveitamento e biotransformacéo,
resultando em novos produtos com valor agregado (RICARDINO; SOUZA; NETO,
2022).

A ativacdo € um processo que envolve a conversao de materiais derivados de
plantas ou animais em adsorventes com alta area superficial, aumentando
adequadamente o tamanho dos poros e criando novos poros nesses materiais. As
propriedades porosas e influéncias na eficiéncia de adsor¢cdo de compostos
organicos e inorganicos. E um tratamento fisico e quimico que altera a distribuicéo
do tamanho dos poros, area especifica, resisténcia mecéanica e atividade quimica
superficial do material (PIQUET, 2022).

Quando o processo de ativagdo ocorre em um material de baixa porosidade, a
area superficial e a porosidade aumentam devido & oxidagdo dos atomos de
carbono. Esses materiais carbonaceos alternativos usados para produzir carvao
ativado geralmente tém uma porosidade entre 10 e 20 m?/g, e ap0s a ativagao essa
porosidade é proxima ou superior a 800 m?g (BRAGIAO, 2019). Depois do pré-
tratamento, a sintese de carvao ativado ha a possibilidade de fazer trés métodos
diferentes: ativacdo fisica, quimica ou fisico-quimicamente, como mostrado na

Figura 02.
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Figura 02: Procedimento para producdo de carvao ativado.
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FONTE: CANDIDO, 2019.

3.3.1 Ativacao fisica

Existem duas maneiras de produzir carvdo ativo. A primeira inclui a
decomposicdo térmica (calcinacdo) da substancia, enquanto a segunda engloba
substancias calcinadas quimicamente ou termicamente ativadas. Por isso, Gomes,
Bianchi e Magalhdes (2021) detalharam a ativagdo térmica: a oxidag&o lenta do
carvdo por meio de oxidantes como vapor e diéxido de carbono em temperaturas
entre 400°C e 900°C. O processo de oxidagao lenta cria novos poros ou aumenta 0s
poros existentes no material. Devido a sua baixa reatividade, o CO2 é geralmente
escolhido em detrimento do vapor, 0 que permite o controle da taxa de oxidacao
enquanto forma porosidade uniforme.

De acordo com um estudo, existem trés métodos de ativagdo por CO2. O
primeiro método usa N2/CO2 sem resfriamento. A amostra foi aquecida a 500°C na
presenca de N2 e depois aquecida a uma temperatura de ativacdo de 800 a 900°C
na presenca de CO2. O segundo meétodo usando N2/CO: €& realizado sob
resfriamento, onde a amostra é aquecida a 500°C com N2, depois resfriada até a
temperatura ambiente e em seguida aquecida até a temperatura de ativacdo na

presenca de CO2. No terceiro método, a amostra é aquecida diretamente a
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temperatura de ativacdo com a adicdo de CO2. Neste estudo com e sem
resfriamento com N2/CO2, foram obtidas areas superficiais semelhantes no material
com tempo de ativagdo de 60 minutos a 800°C. Segundo os autores, o método
direto utilizando CO2 é o mais econdmico dos trés métodos testados devido a sua
simplicidade na fabricac&o de carvao ativado (SENA, 2022).

A ativacdo fisica € considerada um meétodo "verde" em relacdo a outros
métodos de ativagdo porque ndo ha produtos quimicos que causem problemas
secundérios no descarte de residuos. No entanto, o tempo de ativagdo prolongado,
0 alto consumo de energia e o0 baixo rendimento de carbono associado ao método
de duas etapas séo limitacdes deste método. A industria do carvao ativado esta
constantemente envolvida no impasse entre o desenvolvimento da porosidade e o
aumento da burn-off (queimar), que é a porcentagem de massa perdida durante a
ativacdo (CANDIDO, 2019).

A abordagem classica da ativacao fisica refere-se a um processo de duas
etapas (carbonizacdo e ativacdo), mas alguns autores sugerem uma Unica etapa.
Nesta etapa, a corrente de gas usada para carbonizacdo € suplantada por um gas
de ativacdo de oxidacdo parcial sem resfriamento. A técnica de ativagao fisica em
uma etapa tem sido promovida por varios pesquisadores porque reduz o tempo de
operacdo, o consumo de energia, o custo e o esforco fisico (ADILLA RASHIDI;
YUSUP, 2016). Na Figura 03 é exemplificado o processo de pirGlise e ativacdo

fisica.

Figura 03: Etapas do procedimento da ativacéo fisica do precursor.
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FONTE: SILVA et al., 2020.

Em geral, a ativacao fisica fornece uma distribuicéo de poros tipo fenda muito
fina, tornando o carvao obtido adequado para procedimentos de adsorcdo de gas,
enquanto a ativagdo quimica produz carbono com macroporos que sSao mais

adequados para aplicacGes de adsorcdo em fase liquida (ALMEIDA, 2015).
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3.3.2 Ativacao quimica

Para a ativagdo quimica, o precursor é previamente impregnado com um
produto quimico, dentre os mais utilizados destacam-se sais, acidos, bases e
hidréxidos, como, por exemplo, Acido Fosférico (HsPOa), hidroxido de potassio
(KOH), Cloreto de zinco (ZnCl.), Acido sulfarico (H2S04), Fosfato de Diamonio [(NHa)
2HPQ4], Carbonato de potassio (K2COs), Hidréxido de Sédio (NaOH), Acido Acético
(CH3COOH) e apo6s a impregnacao, em seguindo € pirolisado. A pirdlise e a ativacao
quimica ocorrem em uma Unica etapa (GONZALEZ-GARCIA, 2018).

O material com a solucdo ativante é entdo carbonizado perante um ambiente
inerte. As temperaturas variam de acordo com os produtos quimicos utilizados. Por
exemplo, para ativagdo de H3PO4 e ZnClz, geralmente séo utilizadas temperaturas
mais baixas, entre 400-500°C, enquanto para KOH, temperaturas acima de 700°C
sdo usadas. ApOs a ativacdo, o material carbonizado passa por um processo de
lavagem completo para remover os produtos quimicos e tornar a estrutura porosa
utilizavel (DANISH; AHMAD, 2018). Na Figura 04 é mostrado o esquema do

processo de ativacao quimica.

Figura 04: Etapas envolvidas no processo de ativacao quimica do precursor.
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FONTE: SILVA et al., 2020.

As vantagens em relagdo a ativagao fisica, incluem rendimentos mais altos,
tempos de ativacdo mais curtos e temperaturas geralmente mais baixas. O que
resulta em menor consumo de energia, no entanto, a principal desvantagem é na
implicagédo de reagentes quimicos, alto custo e poluicdo ambiental secundaria, uma
vez que a lavagem é necessaria para remover os reagentes quimicos (CANDIDO,
2019).
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3.3.3 Ativacao fisico-quimica

As vantagens e desvantagens dos meétodos de ativacdo quimica e fisica
encontram-se abordadas na Tabela 04. Varios autores propuseram-se combinar
procedimentos de ativacdo fisica e quimica. Esta metodologia envolve a
impregnacdo do precursor seguida de tratamento térmico na presenca de um gas
parcialmente oxidante (ADILLA RASHIDI; YUSUP, 2016).

Tabela 04: Comparacdo entre 0s processos de ativacao fisica e quimica

Caracteristicas das ativacfes Fisica Quimica
Densidade de empacotamento Menor  Maior
Rendimento Menor  Maior
Tempo de ativacao Maior  Menor
Temperatura de ativagéo Maior  Menor
Consumo energético Maior  Menor
Resisténcia mecanica Menor  Maior
Homogeneidade dos poros Maior  Menor
Custo do agente ativante Menor  Maior
Uso de reagentes quimicos N&o Sim
Necessidade de uma etapa adicional de lavagem  N&ao Sim
Geracéao de efluentes liquidos (lavagens) N&ao Sim

FONTE: CANDIDO, 2019.

Através desta metodologia, podem ser obtidos carvbes com porosidade e
densidade relativamente alta. Ocorre porque o uso de baixas proporcdes de H3POa4
ou ZnCl2 produz inicialmente microporos estreitos sem causar diminuicao expressiva
na densidade iluséria em comparacdo com amostras carbonizadas sem produtos
guimicos. A ativacdo fisica imediata permite o desenvolvimento adequado da
estrutura primaria dos poros criada pelo produto quimico (RODRIGUEZ-REINOSO;
SILVESTRE-ALBERO, 2016).

Acredita-se que o efeito positivo da impregnacao do agente desidratante na
densidade manifestada seja devido ao fato de que o ataque acido pelo produto
quimico produz fragmentos de cadeia lignocelulésica que sao suficientemente
moveis para induzir a reorganizacdo e redistribuicdo da estrutura da planta
precursora. Desta forma, os vazios presentes no material de partida sado eliminados,
resultando em um maior grau de compactacdo. Na auséncia de um agente
desidratante, esses vazios criam macroporos que nao facilitam significativamente a
adsorcdo e reduzem muito a densidade aparente (PRAUCHNER; SAPAG;
RODRIGUEZ-REINOSO, 2016).
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3.3.4 Producéao de carvao ativado via micro-ondas

Carvoes ativados preparados por tecnologia de irradiagdo de micro-ondas a
partir de residuos industriais sdo materiais promissores (DAWEI et al., 2018). A
gueima de diferentes biomassas como borra de café, folhas de bambu, casca de
arroz, palha de milho e bagaco de cana-de-acucar via aquecimento por micro-ondas
tem um procedimento economicamente vidvel (LO et al.,, 2017). A tecnologia
assistida por micro-ondas é um processo eficaz para reduzir significativamente o
tempo de processamento e melhorar os rendimentos na producdo de carvao ativado
(YUNPU et al., 2016). A pirélise por micro-ondas favorece a producdo de mais
produtos soélidos e gasosos e menos produtos liquidos do que a pirélise
convencional (HUANG et al., 2017).

A diferenca entre o tratamento térmico convencional e o tratamento térmico
por micro-ondas € a forma como o calor é gerado. Nos processos convencionais, a
energia é transferida do meio para o material por conducdo ou convecg¢ao, enquanto
nos processos de micro-ondas, a energia eletromagnética interage com a estrutura
do material, promovendo rotacdo de dipolos, conducéo iénica e/ou elétrica, a medida
gue o material aquece a perda de energia das ondas (RADOIU, 2020).

As cruciais caracteristicas do método que envolvem o tratamento de materiais
por micro-ondas sdo: 0 aquecimento ocorre com rapida transferéncia de energia
(maior taxa de aquecimento), o aquecimento seletivo dos materiais, em funcéo de
suas caracteristicas fisico-quimico e o aquecimento ocorre de dentro para fora do
material e ndo ha contato direto com o precursor a ser processado. Além dessas
caracteristicas, vale destacar a economia de tempo, maior desempenho e respeito
ao meio ambiente (ABDELSAYED et al., 2018).

Buscando pesquisadores brasileiros em trabalhos de conclusbes de curso,
dissertacGes de mestrado e teses de doutorado que de alguma forma fizeram carvéo
vegetal ou ativado em um forno modificado de micro-ondas no Brasil. A pesquisa de
Bezerra (2012) produziu carvao ativado de endocarpo de coco da baia em um forno
micro-ondas de 950 W (Brastemp) com controlador de temperatura, reator de
ceramica e demais acessorios de muita importancia. A temperatura maxima atingida
foi de quase 400°C e mostrada um carvao ativado de altissima qualidade.

Na pesquisa de Silva (2019) de origem brasileira, produziu carvéo vegetal do

endocarpo de coco babacu em um forno micro-ondas (Samsung) de 800 W também
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modificado e esse estudo observa-se equipamentos mais modernos, comparado ao
experimento de Bezerra (2012). Foi utilizado um reator de vidro temperado e um
controlador. A temperatura maxima registrada de aproximadamente 600 °C.

Usando a mesma biomassa da pesquisa e 0 mesmo forno micro-ondas citada
anterior, Trindade (2020) preparou carvao ativacdo com temperatura maxima de
guase 300°C e também obteve 6timos resultados.

O estudo de Mendonga (2020) alterou a estrutura do forno micro-ondas
(Eletrolux) de 1000W, a proposta foi a transformag¢do do residuo de biodiesel, a
glicerina bruta e residuos plasticos, o poliestireno expandido, em carvao ativado. A
temperatura maxima de 240°C, o autor relata que devido a Pandemia do covid-19
nao foi possivel avancar buscando as condi¢des ideias de obtencdo do carvao a
partir do poliestireno no micro-ondas.

Uma pesquisa recente de Brazil (2022) preparou carvao ativado a partir de
lignina Kraft, caroco de azeitona e borra de café no forno micro-ondas (Consul) de
800 W modificado com reator de quartzo. Foi considerado apenas a variavel
poténcia sem registra a temperatura interna do forno, usando maxima de 640 W e os
resultados mostram que o processo de pirdlise por micro-ondas é promissor para a
producdo de carvdao ativado com area superficial elevada, em periodos de
processamento mais curtos (reducédo de cerca de 90%), logo com menor consumo
de energia em relagéo a pirélise em forno convencional.

Todos as pesquisas relatadas anteriormente de origem brasileira, apontam
avancos no preparo dos diversos precursores que podem serem transformados em
carvao ativado de forma inovadora. As principais variaveis no processo de micro-
ondas sdo poténcia, tempo de irradiacdo, impregnante utilizado para ativagcao
quimica e, no caso de ativagéo fisica, vazao e tipo de gés.

3.3.5 Aplicacgdes do carvao ativado

A aplicacao de carvao ativado tem diversas finalidades, incluindo filtragem de
agua removendo contaminantes, influéncia da poluicdo do ar, remocdo de metais
densos e muito mais. Isto é, seguido por adsor¢cdo organica, corantes, captura de
CO2, catalisadores, adsorgdo de amonia e armazenamento de metano (GONZALEZ-
GARCIA, 2018).
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No tratamento da &agua, o carvao ativado é usado principalmente para
remover compostos organicos poluentes. Esses compostos sdo provenientes de trés
fontes diferentes, incluindo: (i) residuos do metabolismo bioldgico, (i) compostos
organicos sintéticos, como Oleos, benzeno, fendis, detergentes, corantes e
pesticidas, e (iii) subprodutos quimicos do tratamento de agua, como como
trihalometanos fortemente adsorvidos pelo carvao ativado, justificam seu uso no
tratamento de agua para aumentar (GARCIA et al., 2018).

O tamanho molecular da maioria dos poluidores gasosos esta na regido
microporosa, ou seja, < 2 nm. Correspondente a dimenséo de poro apropriado para
adsorcdo de gases e uma boa area de superficie para reacfes aceleradas, o carvao
ativado tem ampla potencialidade no controle da poluicdo do ar (MARRAKCHI et al.,
2017).

Os compostos organicos volateis sdo considerados uma fonte de poluentes
atmosféricos, incluindo a maioria dos solventes, desengraxantes, produtos de
limpeza, lubrificantes e combustiveis liquidos. Varios pesquisadores tém investigado
a remocdo desses compostos principalmente por carvao ativado lignocelulésico.
Algumas modificacbes e impregnaces com compostos selecionados séo
necessarias para aumentar a capacidade de adsorcédo e melhorar a seletividade dos
compostos organicos (RAHMAN et al., 2017).

O carvao ativado ainda pode ser usado para diminuir as emissdes de gas
carbono de fontes precisas (centrais elétricas; distribuicdo e reciclagem de
combustiveis; queima de biomassa; uso residencial e comercial e outros processos
industriais). A adsorcao é estimada a um potencial para tais aplicacdes apropriadas
aos baixos requisitos de energia, custo reduzido e facil manuseio em uma faixa de
temperatura e presséo parcialmente ampla (NEVES et al., 2015).

O uso do géas natural como combustivel veicular tornou-se uma alternativa
atraente a gasolina e ao diesel devido a sua combustdo limpa e baixo custo. A
maneira mais comum de usar o gas natural € na forma comprimida, no entanto,
devido a alta pressdo necessaria, S4o0 necessarios vasos de armazenamentos
cilindricos de aco inoxidavel para servicos pesados. Uma opgdo que tem se
mostrado promissora é 0 uso de gas natural na forma adsorvida, onde o cilindro de
armazenamento é preenchido com sorvente, o que permite reduzir em mais de 5

vezes a pressao necessaria para que quantidades idénticas do gas sejam
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armazenados. Os carvdoes ativados tém mostrado bons resultados como
adsorventes para esta finalidade (PRAUCHNER et al., 2016).

Usando a logica do paragrafo anterior, pode reduzir o risco e simplificar o
processo de carregamento, a baixa pressao permite o uso de contéineres mais leves
e com formas viaveis, permitindo o aproveitamento do espaco restante no carro.
Para otimizar a capacidade de armazenamento, o sorvente deve ter uma distribuicdo
de poros estreita, entre 0,8 e 1,1 nm, que é a largura em que ocorre a densidade
méaxima de empacotamento das moléculas de metano, além de possuir uma
densidade de empacotamento adequada para obter uma capacidade de
armazenamento por volume de sorvente Maximo (CASCO et al., 2015).

O hidrogénio é um combustivel com futuro promissor. No entanto, além dos
desafios de desenvolver células de combustivel eficientes ou métodos de producéo
de H2 econb6micos, o armazenamento também desempenha um papel importante,
exigindo o desenvolvimento de recipientes seguros, baratos e compactos. Muitos
metais, ligas e compostos intermetélicos podem adsorver reversivelmente grandes
quantidades de Hz; no entanto, todos eles séo ineficazes para dispositivos moveis de
armazenamento. Ha alguns anos, foi proposta uma relacdo linear entre a area
superficial BET e a capacidade de adsorcdo de hidrogénio a 77 K e 0,1 MPa
(VASILIEV et al., 2007). Infelizmente, até o momento, ndo existe um método
confidvel para prever a capacidade de adsorcdo de H2 em carvdo ativado
(GONZALEZ-GARCIA, 2018).

Na industria alimenticia e de bebidas, o carvdo ativado é amplamente
utilizado para controlar ou remover substancias que conferem cor, odor e sabor. Na
industria farmacéutica é usado para remover impurezas para controle de qualidade e
na indastria de mineracdo tem sido usado para recuperar ouro a partir de licores
lixiviados. A adsorcdo de metais pesados por carvdo ativado também tem sido
amplamente estudada para reduzir os efeitos negativos desses metais comumente
encontrados em efluentes de mineragcdo, processamento de minério, industrias
petroquimicas, e entre outros (YAHYA; AL-QODAH; NGAH, 2015).

A pesquisa de He et al. (2021) de origem Chinesa, mostrou a preparacao facil
de carvao ativado na ativacdo quimica a partir de casca de arroz com objetivo para
captura de COz. Os resultados apresentaram capacidade de isotermas de adsorcao
de CO2 atingindo 5,83 mmol/g a 273 K e area superficial de 1495,52 m?/g e volume

microporoso de 0,447 cm3/g. Um estudo realizado na india por Sakhiya et al. (2021)
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produziu carvdo ativado também da casca de arroz e provou eficacia para
contaminantes de Zn*? da agua.

Outra pesquisa muito interessante foi de Jorn-am et al. (2021) de origem
Tailandia, abordava a producédo de carvao ativado da casca de arroz com finalidade
de desenvolver supercapacitor biorrenovavel de alta densidade de energia. O carvao
foi usado para fazer um eletrodo enquanto os pontos de carbono também da palha
de arroz foram combinados com eletrdlitos. O trabalho demonstrou assim uma nova
e simples estratégia de utilizacdo de um recurso biorrenovavel para a fabricacao de
supercapacitores de alto desempenho, que possuem grande potencial pratico no

campo de dispositivos eletrénicos portateis e vestiveis.
3.4 Funcionamento do forno micro-ondas

No forno micro-ondas existem diversos componentes basicos, como painel de
controle, porta, prato giratério de vidro, lampada, suporte metdlico para o prato,
dispositivo de seguranca, cabo de forca, display e outros itens. Dependendo da
marca ou ano de fabricacéo, a estrutura fisica pode variar muito, mas componentes
basicos e os principios fisicos aplicados no seu funcionamento sdo similares. Na

Figura 05 é apresentado algumas partes do forno micro-ondas doméstico.

Figura 05: Elementos basicos do forno micro-ondas doméstico.
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FONTE: CEO, 2018.

O coracao do forno de micro-ondas € o magnetron, que gera uma onda de

2450 MHz, com poténcia de 900 W. Pode-se dizer que o magnetron € uma valvula
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de diodo cercada por dois imas fixos. A parte superior tem uma antena de metal
para evitar a radiacdo das ondas (SILVA, 2019).

As micro-ondas no espectro eletromagnético, situam-se entre as frequéncias
de radio e infravermelho, como mostrado na Figura 06. As micro-ondas sao ondas
eletromagnéticas na faixa de frequéncia de 0,3 a 300 GHz (comprimentos de onda
entre 0,01 a 1 m). No caso de fornos de micro-ondas domeésticos, utiliza-se uma
frequéncia de 2,45 GHz, e em aplicacbes industriais utiliza-se 915 MHz porque a
profundidade de penetracdo é maior (GULISANO; GALLEGO, 2021). Outras
frequéncias podem interferir em equipamentos e instalacdes de telecomunicacdes
(FOONG, et al., 2020).

Figura 06: Espectro eletromagnético.
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A Figura 07 esclarece mecanismos provaveis pelos quais a matéria
ondulatdria interage com diferentes materiais. De modo geral, os materiais séo
divididos em: isolantes, que transmitem as micro-ondas; condutores, que refletem as
micro-ondas, e absorvedores, que interagem com as micro-ondas e absorvem
algumas ou todas as ondas incidentes. E importante ressaltar que as propriedades
dielétricas e magnéticas dos materiais sao caracteristicas importantes para o
aguecimento por micro-ondas, pois favorecem ou desfavorecem a interacdo onda-

matéria, tornando o material um absorvedor de micro-ondas (FOONG, et al., 2020).
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Figura 07: A interacdo de micro-ondas com diferentes tipos de materiais.
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FONTE: FOONG et al., 2020.

Em outras palavras, materiais isolantes e condutores ndo absorvem micro-
ondas porque se comportam como materiais transparentes e refletivos,
respectivamente, nesta faixa de radiacdo. Assim, essas duas classes de materiais
nao geram a energia térmica necessaria para facilitar a conversao de precursores
organicos em materiais carbonaceos. A aplicacdo bem sucedida de micro-ondas na
transformacao térmica de materiais requer interacdo onda-matéria para converter a
energia das ondas em energia térmica. Neste caso, o precursor deve atuar como um
material absorvente de micro-ondas (ZHOU et al., 2018).

Caso o material ndo apresentam caracteristicas apropriadas para ser tratado
por micro-ondas, uma solucdo é misturar agentes quimicos que promovam a
absorcao da radiacdo e, assim sendo, viabilize a conversdo do precursor em carvao.
Diante disso, o préprio carvdo pode ser utilizado junto ao precursor como um
promotor de interagdo com as micro-ondas (LAM et al., 2017).

Pode atuar como um catalisador para reagentes que promovem interacao
com micro-ondas, como K2Cr207, Al203, H3BOs3, NazHPO4, MgClz, AICIs, CoCl2 e
ZnClz. O efeito de seis outros catalisadores (CaO, CaCOs, NiO, Ni2Os, y-Al203 e
TiOz2) na pirolise de lodo (material rico em matéria organica) sob irradiagdo de micro-
ondas foi investigado. Esses autores mostram que quando os catalisadores acima
(exceto CaCOs) sao usados, a temperatura aumenta, o que indica que as micro-

ondas interagem com o material (YU et al., 2014).
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3.5 Adsorcéao

A adsorcdo é um método altamente recomendado para tratamento de agua
devido a sua facilidade de aplicacdo, baixo custo, alta eficiéncia e sustentabilidade.
Este processo tem sido amplamente utilizado para remover componentes téxicos
como anions, metais pesados, compostos organicos e corantes. Portanto, é
necessario entender as propriedades quimicas e fisicas do adsorvente para
determinar sua adequacgao (SILVA, 2019).

A adsorcdo acontece entre um adsorvente solido (carvdo ativado) e um
adsorbato liquido ou gasoso. O desempenho da adsorcdo pode ser controlado por
processos fisicos e/ou quimicos, dependendo das caracteristicas do adsorvente
utilizado. O processo de quimissor¢cdo ocorre pela troca ou compartilhamento de
elétrons em solucdo com elementos quimicos ligados a superficie do carvéao ativado.
O processo de fisissor¢cdo ocorre por meio de for¢cas ndo eletrostéaticas, ou seja, por
meio de interacdes fisicas ou interacdes secundarias (forcas de van der Waals e
ligacbes de hidrogénio) (AN; ZAGORSCAK; THOMAS, 2022).

Os fenbmenos de adsorcédo sdo resultados de uma combinacdo entre 0s
tipos de forcas envolvidas na adsorcéao fisica e quimica. Desta forma, sdo varios os
fatores que influenciam o processo de adsorcdo como a area superficial, as
propriedades do adsorvente e do adsorvato, a temperatura do sistema, natureza do
solvente e o pH do meio (XIAO et al., 2020).

A taxa de adsorcdo ndo € um bom critério para distinguir o tipo de adsorcdo
(quimica e fisica). A quimissorcédo pode ser rapida se a energia de ativacao for zero
ou pequena, e lenta se a energia de ativacao for alta. A adsorcao fisica € geralmente
rapida, mas pode ser lenta se envolver a ocupac¢éo de um meio poroso (CANDIDO,
2019).

Como a adsorcdo e o acumulo de moléculas na superficie do adsorvente, a
massa de adsorcdo esta intimamente relacionada a area de superficie. Essa
suposicdo € correta, mas incompleta, pois a area superficial € apenas um dos
critérios para determinar a adsor¢do. E aconselhavel usar o conceito "area de
superficie" com cautela, ou referir-se a area de superficie aparente ou equivalente,
pois a quantidade de adsorcédo pode ndo ser proporcional a superficie. O valor da
area superficial obtido na aplicacdo de qualquer equacao convencional corresponde

nao apenas as paredes dos poros, mas também ao volume de liquido contido entre
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as paredes estreitas dos poros. Além disso, a area de superficie disponivel ndo é
uma entidade fixa, mas varia com o adsorbato (DEMIR; AHUNBAY, 2016). Na Figura
08 é mostrado um esquema do processo de adsorcdo em uma superficie de um
solido.

Figura 08: Superficie solida (adsorvente) na presenca de um gas (adsorbato).

Moléculas
gasosas

Superficie de um sdlido Superficie de um sélido
na presenga de um gas

«—— Adsorbatos

FONTE: SILVA, 20109.

3.5.1 Teoria de Langmuir

O modelo proposto por Langmuir em 1918 e batizado em sua homenagem,
mostrou que a superficie contém um ndmero finito de sitios homogéneos e que as
moléculas adsorvidas ndo interagem entre si, apenas interagem com um sitio
definido que s6 pode ser ocupado por uma molécula. Uma monocamada é formada;
o modelo também ndo leva em conta as interagcbes entre moléculas de sitios
adjacentes (RODRIGUES, 2018). O modelo da isoterma de Langmuir é descrito pela
Equacéo 1.

— AmaxKiCe (l)
1+KlCe

Em que: g: quantidade do soluto adsorvido por grama de adsorvente no
equilibrio (mg g-1); gmax: capacidade maxima de adsor¢édo (mg g-1); Kl: constante de
interacdo adsorvato/adsorvente L mg-1; Ce: concentracado do adsorvato no equilibrio
(mg L-1).
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3.5.2 Teoria BET

Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett e Edward Teller apresentaram um
modelo matemético para descrever a adsorcdo fisica de moléculas de gas em
superficies sélidas, o que é conhecido como uma melhoria na teoria de Irving
Langmuir. Este método descreve o equilibrio de condensacédo isocinética e
evaporacdo em uma superficie sélida de monocamada. Ja o procedimento BET
constrdi uma superficie coberta por camadas moleculares infinitamente sobrepostas
de multiplas camadas (TRINDADE, 2020).

A equacdo da isoterma BET necessita de duas suposicdes: a partir da
segunda camada, a energia de adsor¢cao E possui o mesmo valor que a energia de
liguefacdo E. na camada anterior, isso é, ndo hé& interacdo entre camadas; a
multicamada apresenta espessura infinita em p/po = 1 (Pressdo relativa de
adsorbato).

Onde temos o surgimento da constante C da equac¢éo de BET:

E1-E2

C=exp (=) (2)
A equacdao de BET na sua forma padrao:
nmcCp
n=———/mpF—— 3
(po—p)[1+(cp—;)p] ©)
Por conveniéncia costuma ser expressa na sua forma linear:
= e () (4)

n(po-p) T nmc nmC “po

Onde: n — Volume de gas adsorvido na pressdo p; nm — Volume de gas
necessario para formacdo de uma monocamada; p/po — Pressdo relativa de
adsorbato; C — Constante de BET (relacionada a energia de adsor¢cdo da 12
camada).

Através do formato da isotérmica BET, informacdes como a area especifica e
a estrutura porosa do material podem ser obtidas. As isotermas foram obtidas por
adsorcdo inespecifica com nitrogénio. O objetivo € usar seu volume Va para
expressar a quantidade de gas adsorvido sob condigbes padrdo de temperatura e

pressdo (0°C e 760 Torr), enquanto a pressdo € expressa COmMO uma pressao
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relativa P/Po, ou seja, a relagdo entre presséo e pressao de trabalho e a temperatura
usada pressdo de vapor do gas inferior. A constante C estd relacionada
exponencialmente com a entalpia de adsor¢éo da primeira camada (SILVA, 2019).

Para os tipos de isotermas obtidas por adsor¢do de gas, a IUPAC divide as
isotermas em 6 categorias (Figura 09), as isotermas do tipo | sdo comumente
encontradas em materiais que apresentam microporos, os tipos Il e Ill aparecem em
macroporos ou solidos porosos separados, e as isotermas IV e V exibem curvas de
adsorcdo nado sobrepostas, que sdo os chamados loops de histerese comuns.
Materiais mesoporosos, que apresentam dessor¢cdo em pressdes abaixo de sua
respectiva adsorcdo e VI, menos comuns devido a tipos especificos de carbono
(NASCIMENTO et al., 2020).

Figura 09: Classificagdo das isotermas de acordo com a IUPAC.

T

Il v

Quantidade Adsorvida —

Pressio relativa —
FONTE: SILVA, 2019.

Os loop ou lacos de histerese exibidos nas isotermas Tipo IV e Tipo V estao
relacionadas a condensacao capilar da estrutura mesoporosa e podem ter formatos
diferentes dependendo da forma dos poros, portanto, a histerese tipo H1 é
encontrada em materiais porosos compostos por aglomerados ou homogeneamente.
Materiais porosos adsorventes com distribuicdo e formato de poros menos bem
definidos tém histerese do tipo H2. Lacos de histerese do tipo H3 sdo observados
em agregados de particulas em forma de placa que geram poros em forma de fenda;

da mesma forma, o tipo H4 é tipico de poros em forma de fenda. Nao é
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recomendavel usar as isotermas de dessorcdo dos loops tipo H2 e H3 para a
determinacdo da distribuicdo de tamanhos de poros, sendo mais apropriado
empregar suas correspondentes curvas de adsorgédo (SILVA, 2019). Na Figura 10
sao mostrados os tipos de histereses.

Figura 10: Histerese com isotermas de adsorcéo tipo IV e V.

Quantidade Adsorvida

Pressao Relativa

FONTE: SILVA, 20109.

Materiais adsorventes normalmente tém formas microcristalinas derivadas de
processos que aumentam a porosidade interna e a area de superficie. A porosidade
dos materiais pode ser classificada em macroporos, mesoporos e microporos de
acordo com o tamanho dos poros, esta propriedade pode estar intrinsecamente
ligada ao material precursor, processo de ativacdo e pirélise, que ira definir a
estrutura, distribuicdo e nimero de poros de diferentes poros. tamanhos, pois todos
os carbonos contém diferentes propor¢ces de macro, meso e microporos. A
classificagdo dos poros dos carvoes ativados segundo a Unido Internacional de
Quimica Pura e Aplicada, do inglés Internacional Union (IUPAC) é mostrado na
Tabela 05 (NASCIMENTO et al., 2020).
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Tabela 05: Especificacdo de cada poro ser didmetro.

Dimenséao dos poros Classificacao
Diametro < 20 A ou 2 nm Microporos
Diametro entre 20 e 500 A ou 2 e 50 nm mMesoporos
Diametro > 500 A ou 50 nm macroporos

FONTE: NASCIMENTO et al., 2020.

3.6 Analise Termogravimétrica — TGA

O TGA é um instrumento que mede a massa de um material submetido a
mudancas de interacdo com atmosfera, vaporizacdo e decomposicdo. Uma técnica
termoanalitica acerca de uma funcdo da programacdo de temperatura ou tempo. A
Termogravimetria Derivada é um arranjo matematico, em que a derivada da variacéo
de massa em relacdo ao tempo (dm/dt) € mostrada em funcdo da temperatura ou
tempo, dessa forma o DTG ¢é a derivada primeira da TGA (DENARI; CAVALHEIRO,
2012).

O instrumento da andlise termogravimétrica é composto basicamente pela
termobalanca. Os essenciais itens de uma termobalanca séo: forno, balanca,
suporte, termopar, sistema registrador e controle da atmosfera. Na Figura 11 mostra
um diagrama de um TGA genérico (OLIVEIRA; YOSHIDA; GOMES, 2011).

Figura 11: Diagrama dos itens de funcionamento do TGA.
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FONTE: DENARI; CAVALHEIRO, 2012.
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3.7 Calorimetria Exploratéria Diferencial — DSC

O DSC é uma ferramenta termodinamica para avaliacdo direta da absorcao
de energia térmica oferecido a substancia e a um material de referéncia, que ocorre
em uma amostra dentro de um aumento ou diminuicdo regulada da temperatura. A
calorimetria € particularmente aplicada para monitorar as mudancas de transicdes
de fase (PEREIRA, 2013). A Figura 12 apresenta a légica de funcionamento do
DSC.

No fluxo de calor DSC, a amostra e a referéncia séo colocadas nas mesmas
capsulas, que sao alojadas em discos termoelétricos e aquecidas pela mesma fonte
de calor. A transferéncia de calor do disco para a capsula é controlada por
termopares ligados ao disco. A mudanca na temperatura em um dado momento é
proporcional a mudanca na entalpia, capacidade calorifica e resisténcia térmica total
ao fluxo de calor (OLIVEIRA; YOSHIDA; GOMES, 2011).

Figura 12: DSC, onde (1) e (2) cadinho com amostra e referéncia, (3) forno, (4)
aquecimento, (5) sensor e curva tipica.
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FONTE: PEREIRA, 2013.

3.8 Microscopia Eletronica de Varredura — MEV acoplado com EDS

Um sistema de Espectroscopia de Raios X Dispersos de Energia (EDS) é
uma técnica microanalitica que, combinada com a Microscopia Eletronica de
Varredura (SEM ou MEV), permite alta ampliagdo e visualizagdo de uma amostra

para analisar areas especificas (SILVA, 2019).
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Na Figura 13 é visto o funcionamento do MEV, sendo um dispositivo que
utiliza um feixe de elétrons para sondar a superficie de uma amostra e, desta forma,
produz imagens com conformacédo tridimensional e alta resolucdo do material. A
EDS, por outro lado, permite avaliacdes quimicas qualitativas e semiquantitativas,
uma vez que sua analise se limita a superficie de uma substancia, sem preciséao,
mas uma estimativa da concentracdo dos elementos presentes. Portanto, um dos
pontos focais necessarios para uma analise satisfatéria é a topografia da amostra,
quanto mais plano e polido for o material, melhores serdo o0s resultados
semiquantitativos obtidos (VIEIRA et al., 2021).

Figura 13: llustragdo esquematico da coluna do MEV.
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FONTE: SILVA, 20109.

3.9 Difracdo de Raios-X — DRX

O DRX retrata o fendbmeno de atuacdo em meio de um feixe de raios X
incidente e os elétrons dos &tomos adequados em um material, e esta referente ao
espalhamento coerente. A técnica envolve a incidéncia de radiacdo na amostra e a
deteccado dos fotons difratados que compdem o feixe difratado. Em materiais em que
0s atomos estdo dispostos periodicamente no espacgo, 0 que € caracteristico da
estrutura cristalina, o fendbmeno da difracdo de raios X acontece na direcdo de
espalhamento que satisfaz a lei de Bragg (Equacdo 5). A Figura 14 traz um
difratdmetro comercial (ALVES et al., 2014).
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Assumindo que um feixe monocromatico de um certo comprimento de onda
(A) incide sobre o cristal em um angulo 6, chamado angulo de Bragg, temos: onde 6
corresponde ao angulo medido entre o feixe incidente e algum plano do cristal, "d" é
a distancia entre os planos atbmicos e "n" é a onda difratada (QUEIROZ,
KUROSAWA; BARRETO, 2015). A Figura 14 mostra um difratbmetro e

componentes.

Figura 14: Difratbmetro com geometria para foca Bragg-Brentano e componentes.
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FONTE: PEREIRA, 2017.

Admitindo que um feixe monocromatico de determinado comprimento de onda

(A) incide sobre um cristal a um angulo 8, chamado de angulo de Bragg, tem-se:

nA = 2dsenf (5)

Onde, 6 corresponde ao angulo medido entre o feixe incidente e
determinados planos do cristal "d” € a distancia entre os planos de atomos e 'n” a

ondem de difracéo.

3.10 Espectrofotometria UV-Vis

A espectrofotometria € fundamentada na lei de Lambert-Beer, que é a base
matematica para medidas de absorcédo de radiagcdo por amostras no estado solido,
liguido ou gasoso, nas regides ultravioleta, visivel e infravermelho do espectro
eletromagnético. O funcionamento € gerado quando uma fonte de luz passa por uma

fenda, em seguida em um prisma, depois em outra fenda flexivel para mudanca de
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cores, a diante a cubeta com a solucdo e a etapa final a luz incide no detector de
medicdo de intensidade (SILVA, 2019). Na Figura 15 é exposto um esquema do

espectrometro.

Figura 15: Representacdo do funcionamento do espectrometro.
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FONTE: SANTOS, 2019.
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4 METODOLOGIA

Para organizacdo e desenvolvimento dessa pesquisa seguiram-se O0S

seguintes procedimentos cronoldgicos.

4.1 Biomassa casca de arroz

Para produzir os carvbes primeiramente foi coletado a matéria prima na
cidade de Caxias-MA em uma maquina gue retira as cascas de qualquer tipo. Na
Figura 16 sdo mostradas as cascas de arroz sendo descartadas na area inferior da

usina.

Figura 16: Coleta da casca de arroz na usina.

A

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Em seguida as cascas foram levadas ao Laboratério de Materiais e
Divulgacédo Cientifica — LabMat da UEMA Campus Caxias para o processo de
pirélise, onde o material foi selecionado com uma peneira para analise
granulométrica de ago com abertura de 2 mm, colocando as cascas no recipiente e
realizando movimentos para ficarem somente a casca bruta, e assim retirar qualquer

outro substrato. O processo de separacao pode ser observado na Figura 17.
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Figura 17: Peneiragdo da casca de arroz.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Para separacédo das porcdes de casca de arroz (biomassa) foi utilizado uma
balanca analitica Shimadzu AUY220 com capacidade maxima de 220 g e minima 10

mg, como mostrado na Figura 18.

Figura 18: Balancga de precisdo de marca Shimadzu, usada nesta pesquisa.
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~ FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

4.2 Producéao de carvao vegetal

ApoOs ser separado a casca de arroz bruta, foi necessario montar e configurar
0S equipamentos para producdo do carvdo vegetal e posteriormente dos carvoes
ativados, como pode observar-se na Figura 19. O forno micro-ondas modificado foi
essencial para o desenvolvimento da pesquisa. No Apéndice A, encontra-se
imagens detalhadas da modificacdo do referido forno. J& os demais itens estdo
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listados com suas finalidades no Apéndice B. Outro aparelho importante foi a
instalacdo do sistema de gases do LabMat, onde a instituicdo parceira para instalar
despendeu recursos e equipe técnica, todos os detalhes encontram-se no Apéndice
C. Obteve-se uma atencdo especial na questdo da protecdo radioldégica quando

houve a modificacdo do forno, todo o planejamento encontra-se no Apéndice D.

Figura 19: Todos os equipamentos funcionando para producao dos carvoes.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022. 7

Foi necessério padronizar a producdo de carvao vegetal, usando apenas 10 g
de casca de arroz e 5 g de carvdao ativado comercial (objetivo de manter a
temperatura constante por ser um absorvedor), mas antes realizou-se varios testes
que estdo no Apéndice E. Os testes ndo estdo aqui apresentados, pois foram
considerados como acbes preliminares. Foi programado o controlador com a 1°
rampa de temperatura maxima de 600°C com taxa de aquecimento de 160°C/min
patamar de 1 h. A casca de arroz foi misturada de forma homogénea com carvao
ativado comercial e colocado no reator. Antes de ligar o forno deixou-se por 5 min o
cilindro de gas Nitrogénio (N2) aberto com fluxo de 2 L/min, e quando o forno esteve
ligado o fluxo foi de 1 L/min ficando uma atmosfera controlada. A temperatura de
carbonizacdo variou entre 500°C & 600°C com tempo de processamento de 55
minutos, sendo esta variagdo devido a dindmica no equipamento. Apés a pirdlise

dos carvdes foi entdo determinado o rendimento da producéo.
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4.3 Producdao de carvao ativado na ativacao fisica

Para a producgédo do carvao ativado na ativagéao fisica, colocou-se 10 g carvao
vegetal no reator utilizando as mesmas configuracdes anteriores da producéo inicial
com temperatura maxima de 600°C. Foi deixado a atmosfera com o fluxo de 1 L/min
de gas N2 por 5 min antes de ligar o forno. Quando o forno operando com o fluxo de
1 L/min de gas Carbbnico (COz2), passado o tempo de 1 hora o aparelho doméstico
foi desligado e deixado em atmosfera de N2 novamente até atingir temperatura
ambiente, com taxa de aquecimento de 150 °C/min e carbonizacéo variando entre

480°C a 500°C com tempo de processamento de 55 minutos.
4.4 Producao de carvao ativado na ativagcao quimica

Para producao do carvdo ativado na ativacao quimica, foi separado somente
a parte soélida do carvdo vegetal (sem cinzas) através da peneira de aco com
abertura de 2 mm. Em seguida, colocado em um recipiente 150 mL de agua com 10
g de Hidroxido de Sodio (NaOH), e na solucdo foi adicionado 10 g de carvao,

deixando submerso por 24 h. Na Figura 20 mostra-se o carvao na solucédo ativante.

Figura 20: Preparo do carvéo ativado na ativagdo quimica.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Apés o tempo de 24 h o carvado foi espalhado em uma peneira comum e
deixado para secagem natural com um tempo de 24 h. Na Figura 21 apresenta-se 0

procedimento de drenagem de separac¢do do liquido da solugéo e o carvao.
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Figura 21: Secagem do carvao para prosseguir na producao de carvéo ativado.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

O carvao ja seco, foi direcionado ao forno para queima com taxa de
aguecimento de 170°C/min e carbonizacdo variando entre 500°C a 600°C com
tempo de processamento de 55 minutos.

Posteriormente o carvao foi lavado em &gua corrente e para evitar perdas de
massas foi utilizado uma peneira redonda de analise granulométricas com aro em
aco inoxidavel e tela em aco zincado com abertura 63 mm, utilizada da secagem.
Dessa forma, obteve carvéo ativado seco de forma natural. Na Figura 22 € visto a

retirada da solugéo ativante em agua corrente.

Figura 22: Lavagem do carvao apos a pirélise impregnado com a solugéo ativante.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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4.5 Caracterizacdo do carvao vegetal e ativado

Apés a preparacdo do carvdo vegetal e ativado, foram realizadas
caracterizacfes desses materiais, fazendo-se uso das técnicas descritas a seguir:

4.5.1 Analise Termogravimétrica — TGA

A analise termogravimétrica foi realizada em atmosfera de N2 para avaliar a
estabilidade térmica nas amostras da casca de arroz. Estas medidas foram
realizadas no Laboratorio de Processamento por Corrosdo de Materiais
Plasmaticos (LabTrat) em colaboracdo com o Programa de Pdés-Graduacdo em
Engenharia de Materiais do Instituto Federal do Piaui — PGEM/IFPI. O
equipamento utilizado foi uma termobalanca Shimadzu TGA 51, conforme
mostrado na Figura 23. Sua taxa de aquecimento é programada como: 10°C/min,
faixa de temperatura de 24°C a 1000°C, e vazdo de gas de 50 ml/min em
atmosfera de N2. A taxa de aquecimento utilizada n&o pode reproduzir
exatamente a taxa do processo por micro-ondas, pois o tipo de forno no TGA é

um forno tipo reativo (resisténcias elétricas).

Figura 23: TGA — Termobalan¢a Shimadzu TGA 51.
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4.5.2 Calorimetria Exploratoria Diferencial — DSC

A técnica DSC envolve a medicao da diferenca de energia fornecida entre
uma amostra e um material usado como referéncia (inerte), enquanto ambos sao
submetidos a uma mudanca de temperatura controlada para aquecer a amostra e a
referéncia ao mesmo tempo. O aparelho utilizado foi da marca Shimadzu modelo 60
Plus localizado no Laboratério de Materiais — LabMat do Instituto Federal do Piaui —
PGEM/IFPI, conforme é mostrado o aparelho de analise na Figura 24. Neste
experimento, foi possivel estimar o processo de transferéncia de calor (energia) para

a amostra de forma qualitativa.

Figura 24: Equipamento Diferential Scanning Calorimeter — DSC-60 Plus.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

4.5.3 Microscopia Eletrénica de Varredura — MEV acoplado a espectroscopia de

energia dispersiva — EDS

As imagens de Microscopia Eletrdnica de Varredura, em modo alto e baixo
vacuo, foram obtidas em um microscépio Jeol, JSM-6610LV aplicado para obtencéo
de visualizacdo da porosidade dos carvdes produzidos, de elementos residuais e da
forma e tamanho das particulas obtidas apos a pirolise. As analises foram realizadas
no Centro de Microscopia Eletrénica da Zona Sul — CEME-SUL, localizado na

Universidade Federal do Rio Grande — FURG. Através de um EDS (Espectroscopia
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de Energia Dispersiva) acoplado ao MEV, foi possivel verificar a composicéo
quimica (qualitativa) de cada amostra. Essa analise foi feita em diferentes regides
das amostras de forma aleatéria, e qualitativa. A Figura 25 mostra o aparelho MEV
junto ao EDS.

Figura 25: Microscopio Eletronica de Varredura com microssonda de EDS.

FONTE: CEME-SUL, 2022.

4.5.4 Difracéo de Raios-X — DRX

Os difratogramas de raios-X (DRX) foram realizados em forma de pd para
verificar se houve cristalinidade nos compostos a base de casca de arroz e carvao
vegetal e ativados. Utilizou-se um difratbmetro da marca Empyrean da PANalytical
com ampola de Cu k « com A = 1,5405 A, tensdo de 40 kV e uma corrente de 45
mA. A gama angular da varredura foi de 5° a 90° de 26, com velocidade de
varredura de 1,2°/min. Este equipamento esta localizado no Laboratério de Materiais
— LabMat do Instituto Federal do Piaui — IFPI. Na Figura 26 pode ser visto, o referido
eguipamento.

Apbs a obtencao dos padrbes de difracdo, o software X'Pert HighScore Plus
foi utilizado para identificar os picos do difratograma. A interferéncia construtiva
deverd acontecer quando a diferenca de caminho for mdltiplo inteiro n do
comprimento de onda da radiagéo, ou seja, nA. Esse fendmeno é conhecido como
difracdo de raios X, e € descrito pela lei de Bragg. Caso a lei de Bragg ndo seja
satisfatoria, a interferéncia sera de natureza ndo construtiva e sera produzido um
feixe difratado de baixa intensidade.
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Figura 26: Difratometro Empyrean da PANalytical do IFPI.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

4.5.5 Isotermas de absorcao

A espectrofotometria UV-Vis foi utilizada para obter absorbancia do carvéo
vegetal, do carvdo ativado por ativacdo fisica e do carvdo ativado por ativacdo
quimica, ambos produzidos a partir da casca de arroz. As medidas foram realizadas
em amplo espectro de 200 a 800 nm com um passo de 2 nm/s, por meio da
reflectancia difusa, a qual foi convertida em absorbancia. Estas medidas foram
realizadas no laboratério Analitica, Inorganica e Fisico-Quimico do Programa de
Pé6s-Graduacdo de Engenharia de Materiais do Instituto Federal do Piaui —
PGEMI/IFPI. O equipamento UV-VIS utilizado foi da marca SHIMADZU de modelo

UV-1800, conforme mostra a Figura 27.

Figura 27: Equipamento de Esctrofotometria UV-Vis.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Para obter as isotermas de absorcéo foi usado uma solucdo do corante azul
de metileno, a qual foi preparada segundo o protocolo: 0,05 g de azul de metileno no
becker, em seguida foi completado até 1000 mL com agua destilada. Para a solucao
armazenada no baldo volumétrico (apresentando uma grande concentracdo), foi
necessario diminuir sua acidez. Para isso, foi separado 100 mL deste concentrado
em outro baldo volumétrico e adicionado agua destilada completando 1000 mL. Na
Figura 28 s&o mostrados os dois balfes volumétricos de um 1 L e suas

concentracdes do corante.

Figura 28: (A) Solugao de azul de metileno concentrado e (B) a mesma solugdo em menor
concentracao.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.'

Na etapa seguinte foi utilizado 0,1 g de carvao vegetal, carvdo ativado na
ativagdo fisica e quimica, sendo que cada amostra foi triturada e colocada em
contato com um volume de 50 mL da solugcdo com o corante azul de metileno.
Depois disso, foi retirada uma certa quantidade com seringa de agulha fina e
inserindo na cubeta de quartzo e encaminhada para analise de Spectrofotometria.
Os tempos de adsorcao analisados foram: 10, 25, 40 e 55 minutos para as trés

amostragens, respectivamente.
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4.5.6 Analise de superficie especifica BET e Langmuir

O aparelhamento de andlise da Area Superficial Gemini VII 2390A —
Micromeritics, concede a determinacao, para sélidos na forma de p6 seco, da &rea
especifica de superficie, a distribuicdo do tamanho e do volume dos poros, por meio
da obtencdo das isoterma de adsorcdo — dessorcdo, através de uma analise por
adsorcao fisica de nitrogénio liquido na temperatura de 77 K. Previamente, uma
desgaseificacdo da amostra foi efetuada a vacuo na temperatura de 200°C. A massa
de amostra desgaseificada foi medida para o calculo final da superficie especifica.

A isoterma € determinada pela introducéo sequencial de pressdes conhecidas
(de 1 a 20 kPa) de géas nitrogénio na célula, e pela medida da quantidade de gas
adsorvido em funcéo da pressao no sistema. Com isso, foi possivel obter o volume e
tamanho de poros dos materiais em analise.

As andlises B.E.T (Brunauer, Emmett e Teller) e Langmuir, foram realizados
na Universidade Federal do Rio Grande — FURG no Centro Integrado de Anélises —

CIA. Na Figura 29 apresenta-se o modelo do equipamento B.E.T.

Figura 29: .Equipamento de andlise por adsorgdo de Nitrogénio.

FONTE: CIA, 2022.
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5 RESULTADOS E DISCUSAO

5.1 Carvéao vegetal a partir da casca de arroz

Foi feito carvao vegetal seguindo uma padronizacdo a partir de varios testes
(localizado no Apéndice E) no Laboratorio de Materiais e Divulgacdo Cientifica —
LabMat da UEMA Campus Caxias. Para isso, foi usada uma massa em torno de 10
g da casca de arroz e 5 g de carvao ativado comercial. Na Tabela 06 sdo mostradas

as producdes do carvao vegetal seguindo a mesma quantidade de massa.

Tabela 06: Resultados das producfes de carvao vegetal padronizado.

Antes da pirélise Depois da pirélise
Ne Cascade Carvao ativado Carvao Carvéo ativado
arroz (g9) comercial (g) vegetal (g9) comercial (g)

1 10,0086 5,0025 3,3420 3,5311

2 10,0049 5,0018 3,2128 3,7650

3 10,0031 5,0017 3,8719 3,6259

4 10,0018 5,0009 3,7902 4,3567

5 10,0028 5,0020 4,0749 3,4567

6 10,0097 5,0002 4,2393 3,6476

7 10,0036 5,0012 3,7179 4,5589

8 10,0064 5,0002 3,7459 4,1589

9 10,0052 5,0089 3,4704 4,1782

10 10,0037 5,0025 4,1548 3,5697

11 10,0093 5,0056 3,6122 3,8751

12 10,0018 5,0081 4,0734 3,4973
Total 120,0609 60,0356 45,3057 46,2211
Média 10,0043 5,0019 3,7634 3,4973

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Tabela 06 é encontrada uma média de mais de 37% da massa resultante
do carvdo vegetal e quase 70% do carvao ativado comercial que restou apos a
queima, todos com 60 min de tratamento térmico no forno micro-ondas. O
rendimento do carvdo vegetal mostrou numeros favoraveis, mas talvez fazendo
novos preparos alternado as variaveis, como tempo, temperatura e outros para obter
um proveito de quase 50%.

Analisando a pirolise 5 da Tabela, onde foi colocado no reator 10,0028 g de
casca de arroz e 5,0020 g de carvao ativado industrial. Na Figura 30 é exibido o
gréfico do processo de tratamento térmico, com a temperatura em funcéo do tempo,

onde o pico de temperatura € alcancado no inicio do processo.
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Figura 30: Perfil de temperatura durante producdo de carvao vegetal N° 5.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Observa-se na Figura 30, que a temperatura maxima de 520°C, é atingida
somente uma vez em todo o processo de producdo, ocorrendo varias oscilacdes
entre 450°C a 475°C. A parte a direita do patamar de temperatura mostra o
resfriamento da amostra, que segue um decaimento de temperatura tipo exponencial
decrescente. Indicando que o resfriamento pouco afeta no processo por ser muito
rapido.

Apés a queima das cascas, a etapa seguinte foi separar o carvao vegetal e
carvao ativado industrial para identificar as massas de ambos. O carvao vegetal com
4,0749¢g (40% de 10,0028 g de casca de arroz) e o ativado de 3,4567 g (69% de

5,0020 g) da massa total, conforme pode ser visto na Figura 31.

Figura 31: Carvéo vegetal produzido no perfil desejado.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Outro exemplo de producao do carvao vegetal € o de numero 6 da Tabela 06,

onde se tem 10,0097 g de casca de arroz e 5,0002 g de carvao ativado comercial. A
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Figura 32 mostra-se o forno micro-ondas operando com aumento da temperatura em
funcdo do tempo. E identificada uma temperatura maxima de 628°C e posterior
oscilacdo entre 529°C a 590°C até o desligamento do forno, apresentando 0 mesmo

comportamento que o processo de nimero 5.

Figura 32: Perfil de temperatura durante producéo de carvao vegetal N° 6.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Depois da queima da casca de arroz obteve-se uma massa de 4,2393 g (42%
de 10,0097g da casca de arroz) de carvao vegetal e 3,6476 g (73% de 5,00029) de
carvao ativado comercial. O carvdo vegetal de nimero 6 da Tabela 06, pode ser
observado na Figura 33. Nota-se que a elevacdo da temperatura média da pir6lise,

favoreceu a formacgao de uniformidade.

Figura 33: Carvao vegetal produzido de nimero 6 encontrado na Tabela 06.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Outro processo de preparo do carvao vegetal esta descrito Tabela 06, nUmero
9. Usou-se 10,0052 g de casca de arroz e 5,0089 g de carvao ativado comercial,
com forno ativo por 60 min. A temperatura maxima registrada foi de 616 °C,
ocorrendo variacdes entre 498 °C a 587 °C até o desligamento do magnetron. Neste
processo, nota-se um pequeno declinio da temperatura na parte final da curva antes

do resfriamento. Na Figura 34 € visto todo o processo do aquecimento da biomassa.

Figura 34: Perfil de temperatura durante producéo de carvao vegetal N° 6.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

A massa encontrada do preparo de nimero 9 da Tabela 06 do carvao vegetal
de 3,4704 g (34% de 10,0052 da casca de arroz) e carvao ativado comercial de
4,1782 g (83% de 5,0089). A Figura 35 mostra somente o carvao vegetal da

producéao citado.

Figura 35: Carvéo vegetal de nimero 9 encontrada na Tabela 06.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Em todas as pirélises da casca de arroz, também foi produzido um bio-6leo de
cor amarela e cheiro forte, que ficou impregnado no reator, como pode ser visto na

Figura 36. Este subproduto né&o foi objeto de estudo deste projeto de pesquisa.

arvao vegetal.
I

Figura 36: Bio-0leo gerado durante a processo .de producéo de c

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.2 Carvao ativado na ativacao fisica

Foram realizadas duas producdes de carvao ativado com ativacdo fisica,
obtendo-se um valor média de 5,1192 g, superando mais de 50% da massa total do
carvao vegetal. Para melhor entendimento, mostra-se na Tabela 07 as informagdes

resultantes deste experimento.

Tabela 07: Resultados das producdes de carvdo ativado na ativacao fisica padronizado.

Ao Antes da pirdlise Depois da pir6lise
Carvéao vegetal (9) Carvao ativado — Fisica (g)
1 10,0049 5,3756
2 10,0031 4,8629
Total 20,0080 10,2385
Média 10,0040 5,1192

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Para esta analise, foi utilizado o preparo nimero 1 da Tabela 07, onde se
obteve um rendimento de 53% (5,3756 g) da massa do carvao ativado, durante a

operacdo do forno micro-onda por 60 min. A temperatura maxima atingida foi de
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506°C no inicio do processo, ocorrendo posteriormente variacdes entre 475°C a

490°C. A Figura 37 mostra o grafico do processo de tratamento térmico.

Figura 37: Variagdo de temperatura em fungdo do tempo numero 1 — Fisica.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

A primeira porcéo de carvao ativado na ativacao fisica mostrou uma coloracao
ainda mais escura e sem brilho, comprovando esse tipo de ativacdo, pois 0s sitios
ativados possuem superficie rugosa e assim espalham a luz de forma difusa. Na

Figura 38 é apresentado o carvao produzido por esta rota e o reator de micro-ondas.

Figura 38: (A) e (B) carvao ativado na ativacao fisica de numero 1.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Também foi realizada a producdo de carvdo ativado de numero 2, como
mostrado na Tabela 07 com 10,0031 g de carvdo vegetal. Obteve-se 4,8629 g de

carvdo ativado na ativacdo fisica, representando quase 50% de rendimento. A
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temperatura maxima alcancada foi de 506°C, seguida de variacbes entre 478°C a
490°C, durante 60min. Na Figura 39 € possivel visualizar todo o comportamento de

producéo de carvdo de numero 2.

Figura 39: Variacdo de temperatura em fungao do tempo ndmero 2 — Fisica.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Figura 40 é mostrado o carvao feito na segunda producdo de carvao
ativado, a qual mostrou caracteristicas semelhantes da anterior. Percebe-se que
houve reducdo de massa, por uma diferenca de 0,5 g entre de nimero 1 e 2

decorrente da decomposicéo organica que € inerente a casca de arroz.

Figura 40: Segunda producao de carvao ativado na ativagao fisica de namero 2.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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5.3 Carvao ativado na ativagcdo quimica

A Tabela 08 mostra a producao de carvao ativado via ativagdo quimica. Neste
caso foram feitos duas por¢cdes com média de 3,4474 g de rendimento em relagéo

aos 10,0068 g (média) de carvao vegetal.

Tabela 08: Resultados das producdes de carvdo ativado na ativacdo guimica padronizado.

\o Antes da pirdlise Depois da pirélise
Carvao vegetal (g) Carvéo ativado — Quimica (g)
1 10,0044 3,6457
2 10,0092 3,2491
Total 20,0136 6,8948
Média 10,0068 3,4474

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

O processamento de numero 1 da Tabela 08, mostra a massa de carvao
vegetal de 10,0044 g, sendo que na ativacao restou 3,6457 g, representado um
rendimento de mais de 35%, mostrando uma reducdo consideravel em relagcédo
aquelas produzidas por rota fisica. O tempo do processo foi de 60 min, durante o
qual a temperatura maxima atingida foi de 609°C, ocorrendo ainda pequenas

variacfes entre 565°C a 585°C ao longo do tratamento térmico.

Figura 41: Variacdo de temperatura em fungao do tempo niumero 1—- Quimica.

200 - \ Temperatura (°C)|

650
600
550
500
450
400
350
300
250
200
150 4
100 ]
50-'_]
o+——7— 77T 7T T 7T T T T

0O 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120

Temperatura (°C)

Tempo (min)

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Essa primeira quantidade de carvdo ativado, observou-se aparéncia muito
escura, sem brilho e tamanhos ainda menores quando comparados ao carvao
vegetal. A Figura 42 mostra, o carvao ativado apés a retirada do agente quimico e

SecCo.

Figura 42: Producéo de carvdo ativado na ativagcdo quimica de numero 1.

(2

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

A producdo de numero 2, como é apresentado na tabela 08 teve um
rendimento de mais 30% (3,2491 g), representando uma reducéo de quase 0,4 g em
relacdo a primeira producdo (numero 1). Nesse preparo foi alcancado uma
temperatura maxima de 600°C, e a de patamar variou entre 540°C a 575°C durante

60 min. Na Figura 43 estd exposto o grafico da temperatura em funcédo do tempo

para amostra namero 2.

Figura 43: Variacdo de temperatura em funcdo do tempo nimero 2 — Quimica.
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Observando a segunda producdo de carvdo ativado e comprando com a
primeira, ambos apresentam caracteristicas visuais indistinguiveis, bem como
rendimento praticamente inalterado, sendo apenas a derivacado tipica de compostos
com teor de matéria organica. A Figura 44 apresenta o carvao produzido de n° 2.

Figura 44: Produgao de carvao ativado na ativagdo quimica de nimero 2.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.4 TGA da casca de arroz

A curva de TGA da casca de arroz mostrado na Figura 45, apresentou trés
estagios de perda de massa. Uma das curvas vista no gréfico € referente as perdas
de massa, e a outra é referente a derivada da primeira. A curva da derivada
corresponde a pontos de maximos e minimos de acordo com a taxa de perda de
massa em cada ponto, e assim, permite determinar com mais clareza a faixa em que
a perda de massa ocorre.

A primeira etapa (9,24%) € observada em temperaturas inferiores a 220°C e
corresponde a eliminacdo de agua. O segundo estagio, ocorreu entre 220°C até 344
°C que corresponde a decomposicado da hemicelulose e & maior parte da celulose
correspondendo a 25% de perda de massa, como era esperado para estes
compostos. O terceiro estagio é observado na faixa de 345°C a 440°C com perda de
massa, e refere-se a continuacédo da degradacao de lignina associada a celulose e
hemicelulose. A partir 540°C, observa-se uma diminuigdo na degradacao térmica da
amostra. Segundo RODRIGUES (2019), a decomposicao da lignina remanescente,

inicia-se em temperaturas baixas, no entanto, continua ocorrendo até proximo de
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1000°C, dependendo do tipo de amostra. A perda de massa total observada foi de
89,3479%, indicando que a amostra obtida apos a degradagéo termogravimétrica é
constituida de 10,6520% de silica, carbonos estaveis a temperaturas de até 1000°C
e impurezas metélicas. Pode-se observar resultados semelhantes na pesquisa de
Rodrigues (2019).

Figura 45: Curvas do TGA da amostra da casca de arroz em atmosfera de Na.

100 <
00 ] 4 0,004

90

Percentagem
80 ~ —— Deriv. Massa | 2002

<RCE ﬁ,",
= — {0,000 5
£ 60 2
2 ] g
8 504 - -0,002 @
[ i ©
8 40+ =
& 2
o 5 +-0.004%

(=]

20

-0,006

10

0 : —— -0,008

0 ' 1c'10 I 200 I 3('10 I 4c]>0 I 500 600 700 800 ' 9C|)O ‘10|00
Temperatura (°C)
FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.5 DSC da casca de arroz

Na Figura 46 apresenta a curva de DSC da casca de arroz. Observa-se
eventos térmicos de natureza tanto endotérmica (pico de 120°C) e exotérmica (pico
de 340°C). Até a temperatura de 120°C a analise DSC indica a presenca do
aparecimento da evaporacdo de agua estrutural o que resulta no processo de
absorcédo de energia térmica (pico endotérmico agregado).

O comportamento exotérmico € mais pronunciado no intervalo de temperatura
entre 300°C e 380°C, indicando provavelmente a decomposicdo da matéria
organica, e por conseguinte, liberacdo de calor por meio do processo de degradacao
das ligacbes de carbono da hemicelulose e derivados. Desta maneira, ha um
indicativo que a temperatura de 340°C, € a minima para que ocorra 0 inicio da
gueima da casca de arroz, e assim obter o carvéo ativado. Na pesquisa de Teixeira

(2020) os mesmos resultados foram encontrados, havendo apenas flutuacées nos
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valores da temperatura. Estes resultados confirmam o que fora indicado pela analise

termogravimétrica.

Figura 46: Andlise calorimétrica — DSC da casca de arroz.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.6 MEV e EDS do carvao vegetal

A forma da superficie caracteristicas do adsorvente do carvao vegetal fornece
informacdes sobre a estrutura e compostos elementares presentes. Na Figura 47,
observa-se a micrografia obtida nos aumentos de (A) 50x, (B) 200X e (C) 2000x, as
quais apontam para um material quebradico (ver detalhes nas bordas das particulas
semelhantes a fraturas) e baixa porosidade. Resultado semelhante também foi
encontrado por Rodrigues (2019), que fez carvao vegetal também da casca de arroz.
Observa-se que a porosidade pode contribuir com a transferéncia de calor no
processo de pirdlise, bem como durante a degradacdo termogravimétrica. A baixa
porosidade leva a retardamento no processo de degradacéo e conversdo em carvao

ativado.
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Para a andlise de Espectrometria de Energia Dispersiva — EDS foi usado uma
ampliacdo de 2000x do carvao vegetal em trés regides distintas da amostra como
serdo apresentadas a seguir uma a uma. Na Figura 48 apresentamos o0 ponto onde
tomamos a medida para a primeira amostra, indicada como regido 1 na Figura 48.

Figura 48: MEV acoplado com EDS do carvdo vegetal de 2000x.

10 pm 4213 Ileosss

e A~

FONTE: PR()PRI AUTOR, 202.

Na regido 1, como mostrado na Figura 48, foram encontrados quatro
elementos quimicos. Isso pode ser visto nos os picos de EDS do grafico da Figura
49, correspondentes aos seguintes elementos: Carbono (C), Oxigénio (O), Silicio (Si)
e Potassio (K). Notamos que de forma proporcional possui maior concentracao é o

silicio (ver Tabela 09), como era esperado para este tipo de material.
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Figura 49: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao vegetal.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Tabela 09, encontra-se o resultado de EDS de forma numérica para 0s
elementos encontrado na Figura 49 (acima) e respectivas porcentagens estimadas
de massa de cada elemento. Deve-se considerar as informagfes de intencéo

qualitativa, porque néo foi feito uma calibragdo quantitativa.

Tabela 09: EDS da regido 1 de estudos do carvao vegetal.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 11,55 18,86
o] 45,09 55,26
Si 21,08 14,72
K 22,27 11,17
Total (%) 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

O Oxigénio é o elemento predominante do carvao vegetal, com mais de 45%
de massa e mais de 55% de &tomos. J& o Carbono, Silicio e Potassio, suas
respectivas massas e atomos sdo compativeis com os resultados obtidos por LAN et
al. (2020), porém em porcentagens variadas. No Apéndice F sdo mostrados os
resultados da regido 2 e 3 do EDS da Figura 49, apresentando a visualizacdo dos

guatro elementos, mais as diferencas de massas e atomos.

5.7 MEV e EDS do carvao ativado na ativacdo fisica

A Figura 50 mostra as micrografias do carvao ativado na ativacéo fisica com
ampliacbes de 50x, 200x e 2000x, sendo possivel observar uma estrutura
heterogénea e porosa, como observado por Rodrigues (2019), que produziu carvao

ativado da casca de arroz por ativacdo fisica. A presenca de poros na estrutura
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indica a formacéo de carvao ativado obtido por meio de um processo de pirdlise, o
qgue possibilita que o carvao atue como adsorvente de poluentes organicos e
inorganicos em sua superficie maximizada pela porosidade (RODRIGUES, 2019).
Nota-se ainda, superficies irregulares, heterogéneas equivalente a composi¢cao do
material e cavidade dos poros alongados de mais variados tamanhos, ficando assim,

dificil realizar uma analise estatistica de distribuicdo de tamanhos.

Figura 50: (A) ampliacao de 50x, (B) de 200x e (C) de 2000x do carvao ativado-fisicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Para analise de Espectrometria de Energia Dispersiva — EDS foi usada uma
ampliacdo de 2000x do carvdo ativado na ativacao fisica em trés regides distintas.

Na Figura 51 sdo mostrados os lugares onde foram coletados os dados.

Figura 51: MEV ampliagdo de 2000x da superficie do carvao ativado-fisicamente.
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Na Regido 3, da Figura 51, foi realizado por meio do EDS. Foram
identificados quatro elementos quimicos, que podem ser vistos na Figura 52. Os
elementos sdo: Carbono (C), Oxigénio (O), Silicio (Si) e Magnésio (Mg). Neste
caso, o Magnésio é muito reduzido e o Carbono € mais proeminente (mostra

maior intensidade que para a mostra de carvao vegetal).

Figura 52: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao ativado-fisicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Tabela 10, estdo descritos os resultados de EDS para os elementos
encontrados com suas respectivas massas e porcentagens atdmicas. E apenas uma
estimativa (qualitativa) e o Carbono teve maior nimero provavelmente adsorvido do

gas de CO:2 na ativacgéo.

Tabela 10: EDS da regiao 3 de analises do carvao ativado-fisicamentemente.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 50,49 63,19
©) 26,09 24,52
Si 21,09 11,29
Mg 0,45 0,28
Total 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

O Carbono ¢é o principal elemento do carvao, representando mais de 50% da
massa e mais de 63% dos atomos. No estudo de Chen et al. (2020), as respectivas
massas e atomos de Oxigénio, Silicio e Magnésio apresentaram resultados
semelhantes, mas percentuais diferentes. No Apéndice G sdo apresentados 0s
resultados para as regides EDS 1 e 2 da Figura 52, mostrando uma visualiza¢ao dos
quatro elementos, mas com diferencas de massa e concentracdo de atomos em

cada regiao dentro do esperado para um sistema homogéneo como este.
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5.8 MEV e EDS do carvao ativado na ativacao quimica

As micrografias obtidas do carvdo ativado na ativacdo quimica, estédo
mostrados na Figura 53 com ampliagdes de (A) 50x, (B) 200X e (C) 2000x. E
possivel perceber que o carvao apresenta-se bastante fragmentado com diversos
pontos e porosidade aparentemente ainda maior que da ativacao fisica. Resultados
semelhantes foram observados por Tsai et al. (2021), em estudo de carvao ativado a
partir da casca de arroz.

Figura 53: (A) ampliacéo de 50x, (B) de 200x e (C) de 2000x do carvéo ativado-
quimicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
Para analise de Espectrometria de Energia Dispersiva — EDS foi usada uma
ampliacdo de 2000x em trés regides distintas. Na Figura 54 sdo mostradas as
regides onde foram feitas as analises.

Figura 54: Ampliacdo de 2000x da superficie do carvao produzido por ativagao-
guimicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Na Regido 2, sdo encontrados seis elementos quimicos. A Figura 55
mostra os picos e EDS que indicam esses elementos representam: Carbono (C),
Oxigénio (0O), Sodio (Na), Magnésio (Mg), Silicio (Si) e Potassio (K).

Figura 55: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao ativado-quimicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Tabela 11 sdo mostrados os resultados de EDS para os elementos da

regido 2, com suas respectivas massas e porcentagens atdbmicas.

Tabela 11: EDS da regido 2 de estudos do carvao ativado-quimicamente.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 41,70 53,56
o) 30,66 29,57
Na 14,00 9,39
Mg 1,05 0,67
Si 11,91 6,54
K 0,68 0,27
Total 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

7

Observando a Tabela 11, o Carbono é encontrado com mais de 40% da
massa e 53% da propor¢cdo dos atomos. O Oxigénio representa massa mais de 30%
e mais de 29% dos atomos. No estudo de Tsai et al. (2021), as respectivas massas
e atomos mostraram resultados semelhantes, mas valores sutilmente diferentes. Foi
encontrado o elemento Sédio na amostra por conta do agente ativante. No Apéndice
H sdo apresentados os resultados para as regibes EDS 1 e 3 da Figura 54,

mostrados na imagem.

5.9 DRX da casca de arroz

A caracterizacao fisica-estrutural da casca de arroz foi realizada por difracéo

e Raios X. Os resultados estdo mostrados na Figura 56. Foram identificados varios
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picos, bem como de Oxido de Silicio (SiO2), Sacarose (C12H22011), Calcita (CaCO3)
e compostos organicos (celulose). Esses mesmos elementos foram encontrados
também por Agusnar et al. (2022) usando a mesma biomassa, no entanto, os picos
apresentaram caracteristicas tendendo ao amorfismo. Assim, estes picos estreitos
representam uma amostra com tamanhos de dominio cristalografico maior que as
encontradas por Agusnar et al. (2022). Adicionalmente o0s picos com intensidade
relativa ao background elevada, indica uma amostra cristalina com uma massa
amorfa representada pelo background. Provavelmente este background se deva a

compostos organicos nao cristalinos e silicio amorfo.

Figura 56: Difratograma da casca de arroz natural.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.10 DRX do carvao vegetal

Depois da carbonizagdo da casca de arroz, o material foi submetido & anélise
por DRX, onde se observou a presenca de Oxido de Silicio (SiO2) na forma amorfa,
Calcita (CaCO3), Oxido de ferro (Fe203) e outros 6xidos, conforme mostra a Figura
57. A caracteristica amorfa do (SiO2), ocorre, provavelmente se deve a um alto teor
de lignina, celulose e hemicelulose (Homagai et al. 2022). E interessante observar
que neste caso, 0 processamento térmico eleva a decomposicéo do silicio cristalino

presenta na casca de arroz in natura como mostrado na figura 56.
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Figura 57: Difratograma do carvao vegetal a partir da casca de arroz.
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5.11 DRX do carvéao ativado na ativacao fisica

A disposigéo dos picos encontrados nos difratogramas de raios-X do carvao
ativacado na ativacao fisica, podem ser vistos na Figura 58. Foi possivel identificar as
fases principais presentes, bem como o Oxido de Silicio (SiO2), Calcita (CaCOs) e
outros Oxidos desconhecidos. Comparando o DRX do carvdo vegetal desta
pesquisa, pode-se notar a semelhanca dos picos, ambos apresentando um pico
grande e largo de silica (Oxido de silicio), acompanhado por uma pequena

intensificacao relativa da calcita neste caso.

Figura 58: Difratograma do carvao ativado na ativacao fisica.
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5.12 DRX do carvéo ativado na ativacdo quimica

A Figura 59, apresenta o difratograma do carvdo ativado por ativacao
quimica. As fases identificadas foram: Oxido de Silicio (SiO2), Calcita (CaCO3) e
Cloreto de Sodio (NaCl) que foi encontrado em grande quantidade (vide pico
intenso) por conta da utlizagdo no processo de ativacdo do carvdo. O
comportamento do carvdo ativado na ativacdo fisica foi semelhante da ativacédo
quimica, mas a quimica contou com uma fase de NaCl adicional, que pode ser util

ou prejudicial ao processo de aplicacdo a depender do caso.

Figura 59: Difractograma do carvao ativado na ativagdo quimica.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.13 UV-Vis do carvao vegetal

Nesta etapa do trabalho consistir em ser usados os carvdes produzidos para
verificar sua potencialidade em degradar o Azul de Metileno por meio da
absorbancia deste composto. A absorbancia do azul de metileno, submetido ao
carvao vegetal (adsorvente), em relacdo ao tempo (quatro momentos) de adsorcao
pode ser observada na Figura 60. Observa-se um destaque para 0 pico
caracteristico de estudo que corresponde ao comprimento de onda de 665

nandémetro (nm).
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Figura 60: Absorbancia versos comprimento de onda do carvao vegetal.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Usando inicialmente a calibracdo de azul de metileno com absorbancia de 1,
com o carvao na solucdo no tempo de 10 min, foi encontrado uma absorbéncia de
quase 0,59 (remocéao de corante de 39%). No tempo de 25 min, a absorbancia ficou
préxima de 0,53 (remocao de corante de 47%) e em 40 min, caiu para perto de 0,48
(remocdo de corante de 52%). JA em 55 min, atingiu 0,41 (remoc¢éo de corante de
59%) de absorbancia. Assim a adsorcao de azul de metileno diminuiu gradualmente
em cada minuto.

Souza et al. (2018) realizou teste da cinética de adsor¢do também do corante
azul de metileno com diversos residuos incluindo a casca de arroz usando analise
por UV-Vis em 60 min. Os resultados mostraram absorbancia mais de 0,2, que
significa uma reducao de aproximadamente 80% da concentragdo inicial do corante
azul de metileno. Nossos resultados estdo préximos a literatura, porém o carvéo
vegetal ndo é o mais relevante para o presente trabalho e sim tomado como

referéncia.
5.14 UV-Vis do carvao ativado na ativacao fisica
As analises por UV-Vis de quatro tempos, com a solucdo de azul de metileno

e carvao ativado por ativacéao fisica (adsorvente) na solucdo, em analises de tempos

de quatro momentos, sdo mostrados na Figura 61. E possivel perceber uma reducéo
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da concentracdo do corante e o pico que corresponde ao comprimento de onda de

665 nanémetro (nm).

Figura 61: Absorbancia versos comprimento de onda do carvao ativado-fisicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Com a calibracdo do adsorvato de absorbancia em 1 (linha de cor preta da
Figura 61), ap0s o carvao ativado esta em 10 min, absorbéancia ficou mais de 0,63
(remocdo de corante 37%), 25 min encontrado absorbancia de 0,5 (remocéo de
corante 50%), em 40 min foi obtido absorbancia de quase 0,4 (remocao de corante
60%) e para o ultimo tempo analisado de 55 min obteve-se absorbancia de mais de
0,32 (remocé&o de corante 68%). Comparando com o carvao vegetal desta pesquisa,
foi possivel alcancar uma diferenca de 9% de reducédo a mais da concentracao.

A pesquisa Rosa, Rodrigues e Fatima (2019), foi produzido carvéo ativado na
ativacado quimica, usando a biomassa da casca de arroz e o azul de metileno. O
resultado UV-Vis com o tempo de 60 min, mostrou eficiéncia em remocao de 68%.
Resultado equivalente, porém o carvdo ativado na ativacao fisica obedece a outra

metodologia.
5.15 UV-Vis do carvao ativado na ativagcao quimica
Para o carvdo produzido por ativacdo quimica, também foi usada a mesma

técnica de UV-Vis em quatro tempos com o pico de identificacdo no comprimento de

onda de 665 nandmetro (nm). Os resultados estdo mostrados na Figura 62.



80

Figura 62: Absorbancia versos comprimento de onda do carvao ativado-quimicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Sabendo que a calibragdo do adsorvato € 1 de absorbancia, o carvao ativado
na ativagdo quimica em 10 min em contato com a solugcdo do corante de azul de
metileno foi registrado 0,07 de absorbancia (remocdo de 93%). Em 25 min,
constatou-se uma absorbancia de 0,06 (remocéao de 94%) e nos 40 min, registrou
uma absorbancia de 0,045 (remocdo de 95,5%). Na Ultima andlise obteve-se
absorbéancia de 0,035, ou seja, remocéao de 96,5%.

Considerando a diferenga entre o carvdo ativado quimicamente e fisicamente
do UV-Vis nos mesmos intervalos de tempos de 10, 25, 40 e 55 min, as diferengas
encontradas 56%, 44%, 35,5% e 28%, respectivamente. O carvdo ativado na
ativagcdo quimica, apresentou em apenas 10 min, o maior rendimento de reducédo da
concentracéo do corante azul de metileno. Na Figura 63 A e B, pode-se visualizar as
desigualdades de cores entre os carvoes ativados.

Figura 63: Apos 55 min, (A) carvao ativado-fisicamente e (B) ativado-quimicamente.
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Dutra (2021) produziu carvao ativado com outra biomassa e comparou com
carvao ativado comercial com solucao de azul de metileno. O resultado mostrou uma
eficiéncia no processo de adsor¢do em 10 min, de mais de 75%. Assim o carvao

feito nessa pesquisa se tornou-se mais eficaz com 18% do mesmo tempo.

5.16 BET e Langmuir do carvao vegetal

O carvéo vegetal apresentou area de superficie de ponto Unico em P/Po
(Presséao relativa de adsorbato) de 56,2434 m?/g e area de superficie BET obteve-se
55,8990 m#/g. Foi mostrado o tamanho do poro de largura média de adsorcdo de
31,5316 A e largura média de dessorcdo de 31, 4970 A. Ja o volume total de poros
de adsorcio de ponto de Unico menor que 1338,354 A de diametro em P/Po de
0,044065 cm3/g e volume total de poros de dessorcdo de ponto Unico menor que
1201,294 A de diametro em P/Po de 0,044016 cmd/g. A Figura 64 mostra o
parametro linear de (P/Po) de 0,061629005 a 0,301199454, respectivamente, e as
quantidades adsorvidas de 15,4901 cm?/g a 18,4888 cm?3/g.

Lucht (2019) usou a casca de arroz em seu trabalho, primeiramente realizou a
lavagem, secagem (40°C por 24 h), impregnacdo com Hidroxido de Potassio (KOH)
1:3, com agitacdo a 80°C por 3 h, lavagem, secagem com temperatura 100°C por 24

h e moagem. A area superficial BET ficou em torno de 9,670 m?/g.

Figura 64: Area superficial BET e o parAmetro linear do carv&o vegetal.
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A Figura 65 mostra a isoterma de adsorcéo e dessorcdo de N2 para o carvao
vegetal, e fornece informacdes qualitativas preliminares sobre o mecanismo de
adsorcdo e da estrutura porosa. O didmetro médio dos poros de adsorcédo e
dessorcdo, ambos BJH de 57,457 A e 55,091 A. Através da classificacdo de
isotermas proposta por BET, observa-se isoterma do tipo IV que correspondem as
curvas de adsorcdo e dessorcdo ndo coincidem, tipicas de mesoporos, e
apresentam um lago de histerese do tipo H2. Mostram a distribuicdo de tamanhos de

poros e forma ndo muito bem definida.

Figura 65: Isotermas de adsor¢do-dessor¢cédo de N, do carvao vegetal.
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A andlise de area de superficie feita por Langmuir apresentou valor de
85,0025 m?/g, indicando uma diferenca do BET de mais de 29 m?/g. A pressao
registrada na Figura 66. Observa-se uma variacdo de 49,334785 mmHg a
241,700043 mmHg, que segue as quantidades adsorvidas de 15,4901 cm?d/g a
18,4888 cm?3/g.
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Figura 66: Area de superficie de Langmuir do carvéo vegetal.
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5.17 BET e Langmuir do carvéo ativado na ativagao fisica

No carvao ativado na ativacao fisica, foi encontrado uma area de superficie
de ponto unico em P/Po (Pressao relativa de adsorbato) de 128,9525 m2/g e area de
superficie BET de 126,9749 m?/g. O tamanho do poro obtido por BET, apresentou
largura média dos poros de adsorcdo de 27,3439 A e largura média dos poros de
dessorcéo de 27,5912 A. Com a anélise foi encontrado o volume total de poros de
adsorcdo de ponto Unico menor que 1355,497 A de diametro em P/Po de 0,086800
cm?3/g e volume total de poros de dessor¢cdo de ponto Unico menores que 1292,810
A de diametro em P/Po de 0,087585 cm?3g. Pode ser visto na Figura 67 o parametro
linear de P/Po entre 0,061898874 a 0,140034962 versos as quantidades adsorvidas
em meio 37,1374 cm3/g a 41,6958 cm3/g.

Comprando a pesquisa de Sakhiya et al. (2021) usou a casca de arroz para
fazer carvao ativado na ativacdo fisica e quimica em um reator de leito fixo,
primeiramente as cascas foram enxaguadas com agua destilada. Em seguida
colocadas em uma estufa por 24 h a 105°C, e por fim moidas. A ativagéo fisica em
uma atmosfera de Nitrogénio, e apds atingir 700°C o N2 foi alterado para o vapor por
60 min. A analise BET mostrou 105,21 m?/g e 0,062 cm3/g. Na ativacédo quimica foi
usado Acetato de potassio (CH3COOK) com agua destilada juntos por 24 h em um

agitador. Apos aquecido no forno com Nz a 700°C, a area de superficial BET
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apresentou 255,88 m#/g e 0,183 cm?3/g. Pode-se notar numeros proximos de

porosidade na pesquisa dessa dissertacéo e de Sakhiya.

Figura 67: Area superficial BET parametro linear do carvéo ativado na ativacéo-fisicamente.
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A isoterma de adsor¢cdo e dessorcdo de N2 do carvéao ativado na ativacéo

fisica, mostrado na Figura 68, apresenta grande absor¢cdo. O didmetro médio dos

poros de adsorcdo e dessorcédo do BJH sdo 43,561 A e 45,376 A, respectivamente.

Por meio da Figura 68 é possivel identificado a isoterma do tipo IV que corresponde

as estruturas mesoporos e proporcionam uma histerese do tipo H2.

Figura 68: Isotermas de adsorcao-dessorcdo de N, do carvao ativado-fisicamente.
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A area de superficie de Langmuir mostrou 191,8435 m?#/g, uma diferenca da
medida obtida por BET de quase 65 m2/g. Também foi possivel observar que
presséao ficou entre 48,5256 mmHg a 236,5772 mmHg e as quantidades adsorvidas
variaram de 37,1374 cm3/g a 42,4271 cm?/qg.

Figura 69: Area de superficie de Langmuir do carv&o ativado-fisicamente.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

5.18 BET e Langmuir do carvao ativacdo na ativacdo quimica

Na Figura 70, observa-se o parametro da area de superficie obtida por BET
correspondente a 189,9654 m2/g, e a area de superficie de ponto Unico em P/Po de
192,3927 m2/g. O tamanho dos poros de largura média BET de adsorcdo e
dessorcao ficou em 27,5579 A e 27,5579 A, nessa ordem. Encontrou-se também na
analise o volume total de poros de adsorcdo de ponto Ginico menor que 1443,172 A
de diametro em P/Po de 0,130876 cm?3/g e volume total de poros de dessorcéo de
ponto Uinico menor que 1282,938 A de diametro em P/Po de 0,130778 cm?/g.
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Figura 70: Area superficial BET parametro linear do carvéo ativado na ativacdo-
guimicamente.
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A pesquisa de Chen et al. (2020) que usou o procedimento de triturar a casca
de arroz deixando ficar em p6 e analise BET identificou 20 m2/g, em seguida por 1 h
mergulhado em uma solucéo Acido fosférico (HsPOs4) a 140°C, obteve uma area
superficial BET 188,5 m?/g. E o carvao ativado foi submetido a carbonizag&o por 1 h
a 450°C e colocado em uma solucédo Hidroxido de sodio (NaOH) por 1 dia, a area de
superficie aumentou para 877 m2/g. Se forem realizados esse mesmo procedimento
de ativacdo sequenciada dessa dissertacdo, tudo indica que, sera obtido a area
superficial proximo de Chen et al. (2020).

J& o estudo de Tsai et al. (2021) utilizou basicamente 0 mesmo procedimento
do trabalho anterior, portanto, usou-se trés temperaturas distintas, bem como 20°C,
140°C e 180°C, seguido de aquecimento de 350°C, 400°C e 450°C. O carvao obtido
foi inserido em liquido de Hidréxido de sodio (NaOH) e Hidroxido de potassio (KOH).
Os valores obtidos para maior e menor area superficial BET de 950,763 m2/g (140°C
— 450°C com NaOH), 520,154 m2/g (180°C — 450°C com NaOH), 839,813 m/g
(140°C — 450°C com KOH) e 222,349 m2/g (180°C — 450°C com KOH). Pode-se
analisar também ao realizar os mesmos procedimentos de Tsai et al. (2021) para
obter porosidade igual ou superior da casca de arroz.

A forma das isotermas podem fornecer informacdes qualitativas preliminares,
isso pode ser observado na Figura 71. E possivel ver uma elevada adsorcdo de N2 a
baixas pressoées relativas (P/Po <), o que indica isoterma do tipo IV de estruturas
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mesoporos de histerese do tipo H2, de poros nao definidos. Na anélise do diametro

médio dos poros quanto de adsorcdo e dessor¢do BJH, mostram 41,969 A e 39,920

A que comprovam o que jé foi relatado sobre os poros.

Figura 71: Isotermas de adsorcao-dessorgcdo de N, do carvdo ativado-fisicamente.
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Comparando 287,7153 m?/g da area de superficie de Langmuir com aquela

obtida por BET, resulta em quase 98 m?/g de diferenca. Nota-se a Figura 72, que a
pressdo varia de 49,005 mmHg a 239,5429 mmHg, e a capacidade de adsorcéo é
de 54,5187 cm?3/g a 63,2725 cm3/g.

Figura 72: Area de superficie de Langmuir do carvao ativado-quimicamente.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Os carvdes produzidos usando o precursor da casca de arroz foram obtidos
com sucesso e de forma segura pelo uso de forno micro-ondas domeéstico adaptado.
A grande concentracdo de carbono dessa biomassa € uma caracteristica
relacionada ao poder calorifico. O carvao vegetal apresentou valores altos de cinza,
ja o teor de material volétil foi alto, estando relacionado as condi¢des de pirdlise.
Este processo tem grandes possibilidades de aplicacdo e sem dificuldade de
expansao neste contexto. Opc¢des como produzir um carvao ativado a partir deste
residuo, poderad desempenhar papel notavel com sucesso desejado para a industria
de bioenergia, e consequentemente para o meio ambiente.

As pesquisas relatadas no referencial tedrico preparando carvées usando
micro-ondas, revelaram periodo de processamento mais curtos (em torno de 90%)
com menor consumo de energia em relacdo a pirdlise em forno convencional. O
forno de micro-ondas utilizado nesta pesquisa apresentou queima incompleta de
algumas cascas de arroz na pirélise de 50 g de casca. Desta forma, o tamanho do
reator influenciou na pesquisa, pois, quando reduziu a massa de endocarpo para 10
g, alcancou carbonizacdo completa. Para producdo de carvao ativacdo em grande
escala, serad necessario uma engenharia de aprimoramento do magnetron ou um
estrutura de uniformidade da radiacdo de micro-ondas.

Testes de adsorcgéo utilizando o corante azul de metileno, mostram que esse
processo ocorre, principalmente, por fenbmenos fisicos, evidenciados pela maior
capacidade de adsorcao ocorrer nas amostras com area superficial mais elevada e a
menor presenga de grupos funcionais. Os melhores resultados adsorgédo no tempo
de 55 min, para o carvdo vegetal de area superficial BET de 55,8990 m#/g e
capacidade adsorcédo para o azul de metileno de absorbancia de 0,48 (remocéo de
52%). A amostra de carvéo ativado na ativacgéo fisica, apresenta area superficial de
126,9525 m?/g e adsorcéao de absorbancia em 55 min de 0,32 (remocéo de 68%). Ja
a ultima amostra de carvao ativado na ativacdo quimica com Hidréxido de sddio, a
area de superficie de 189,9654 m2?/g e adsor¢cdo do corante em 55 min com
absorbancia de 0,035 (remocéo de 96,5%).

Portanto, a pirolise da casca de arroz, de modo geral, € uma consideravel
possibilidade no sentido de reduzir os residuos da agricultura, e sua queima podera

gerar energia renovavel. A biomassa dispde entre seus beneficios: baixo custo,
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abundancia e facil alcance. Portanto, esses resultados agregam valores a biomassa
abundante no setor produtivo. H4 uma vantagem adicional de usar um processo de
conversdo de queima rapida por micro-ondas, que pode reduzir significativamente o
tempo de processamento e o0s custos de producéo.

O uso por micro-ondas € viavel, com o6timos valores, area superficial e de
adsorcao de contaminantes. As analises TGA, DSC, MEV, EDS, DRX, UV-Vis e area
de superficie BET e Langmuir agregaram maior valor da biomassa. Incluir ainda a
vantagem de uso de um processo rapido de conversdo pirolitico por micro-ondas,

com ganhos expressivos de tempo de processamento e custo de producao.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Por ser uma pesquisa que ainda precisa de aperfeicoamentos, recomenda-se:

Avaliar outros fatores que podem afetar o rendimento de carvao da casca de
arroz, como fluxo de gas inerte e tempo de pirdlise;

Pesquisa sobre métodos de separacdo de compostos presentes no bio-0leo
produzidos com o objetivo de aplicacao;

Avaliagdo econdmica do processo de todos os produtos obtidos durante a
pirélise da casca de arroz;

Analisar a extracdo de metais pesados de efluentes industriais usando carvao
de casca de arroz;

Direcionar de forma sustentavel os gases existentes na producao dos carvdes

em micro-ondas.
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8 TRABALHOS TECNICOS-CIENTIFICOS PRODUZIDOS
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SILVA, Jailson Dos Santos; SERRA, Ediomar Costa; MOREIRA, Mario Lucio.
Producdo de carvao ativado a partir da casca de arroz em um forno micro-
ondas adaptado. Semana Nacional de Ciéncia e Tecnologia/lIFMA Caxias 2021,
Caxias-MA, Brasil.

SILVA, Jailson Dos Santos; SERRA, Ediomar Costa; MOREIRA, Mario Lucio.
Producdo de carvao ativado a partir da casca de arroz via processamento de
micro-ondas. V Semana Académica da Fisica, 2021, Alfenas-MG, Brasil.

SILVA, Jailson Dos Santos; SERRA, Ediomar Costa; MOREIRA, Mario Lucio.
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SILVA, Jailson Dos Santos; SERRA, Ediomar Costa; MOREIRA, Mério Lucio.
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micro-ondas. VIl Simpdsio Caxiense de Quimica — SIMCAQUI, 2021, Caxias-MA,
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SILVA, Jailson Dos Santos; SERRA, Ediomar Costa; MOREIRA, Mario Lucio.
Producéo de Carvéo Ativado a Partir da Casca de Arroz via Processamento de
Micro-Ondas. X Workshop da Pés-Graduacdo em Fisica, 2021, Teresina-PI, Brasil.
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Producéo de Carvéo Ativado a Partir da Casca de Arroz via Processamento de
Micro-Ondas. lll Escola de Veréo de Fisica de Curitiba, 2022, Curitiba-PR, Brasil.

8.2 Premiacdes de Menc¢bes Honrosa

Melhor trabalho apresentado na area Engenharias no evento Semana
Nacional de Ciéncia e Tecnologia/l[FMA Caxias 2021, intitulado “Produgao de carvao
ativado a partir da casca de arroz em um forno micro-ondas adaptado”.

Mencgao honrosa na categoria oral no V Semana Académica da Fisica de
2021, intitulado “Producdo de carvao ativado a partir da casca de arroz via

processamento de micro-ondas”.
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Segundo lugar de melhor trabalho apresentado no VIl Simpésio Caxiense de
Quimica — SIMCAQUI 2021, intitulado “Produgao de carvao ativado a partir da casca

de arroz via processamento de micro-ondas”
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APENDICE A: Modificac&o do Forno Micro-ondas

Para fazer os carvdes, foi necessario modificar um forno de micro-ondas,
que pode ser de qualquer modelo ou marca. No entanto, foi adquirido o
equipamento de esmalte ceramico da marca Samsung analégico ME711K / XTC,
com capacidade de 20 litros, poténcia maxima de 800 watts, peso liquido de 10,5
kg, peso total de 12 kg e fonte de alimentacdo de 220 V / 60 Hz. Na Figura 01 é
mostrado o forno micro-ondas.

Figura 01: Forno micro-ondas doméstico utilizado na pesquisa.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

A modificacdo do forno micro-ondas foi um processo demorado, havendo um
técnico para realizagdes dos cortes na parte superior com circunferéncia de raio de 8
cm e inferior de raio de 3 cm. Ja a tampa branca realizou-se uma abertura quadrada
de 12 cm cada lado. Essa mesma pessoa ajudou na conexao elétrica do forno e
controlador. Foi feito um suporte para colocar o forno e feito uma abertura circular de
diametro 6 cm, facilitando a instalacéo do reator e a mangueira para entrada de gas.
Nas Figuras 02 A, B e C mostram os cortes circultares nas areas informadas do
forno em um lugar estratégio para ser colocar o equipamento de vidro e suporte
adaptado.
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Foram realizados oito furos de uma ajuda a furadeira na carcaga supeiror do

forno micro-onda, com finalidade de parafusar as chapas de Chumbo como

mostrado no Figura 03. no forno modificado.

Figura 03: Furos realizados no forno micro-ondas modificados.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2020.
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APENDICE B: Equipamentos para produc&o dos carvdes

Varios equipamentos foram necessarios para ligar o forno micro-ondas e
atingir as temperaturas desejadas para produzir os carvbes. Como: reator de vidro
com tampas inferior e superior, lugar onde é colocado a biomassa e na parte
debaixo tem uma malha de a¢o. As tampas do reator por baixo existe uma tubulacao
para conectar a mangueira dos gases. Ja a superior tém trés saidas, sendo duas
para retirada dos gases toxicos (fumaca) e a do centro para colocar o equipamento

de deteccédo de temperatura. Na Figura 04 é visto o reator por completo.

Figura 04: Reator de vidro com tampas inferior com um saida e superior com trés saidas.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

A cobertura inferior do reator tem a finalidade de entrada dos gases, deixando
o ambiente com atmosfera controlada. A mangueira do sistema de gases junto ao
cano de aluminio, facilita a unido. Ambos foi colocado uma tampa de rolha usada
para selar garrafas de vilho. Na Figura 05 A e B mostram-se 0s equipamentos
relatados juntos.
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Figura 05: Tampa do reator inferior conectado com sistema de gasesem Ae B

Na tampa de vidro superior do reator encontra-se trés canais de saida, as
duas que ficam nas laterais como ja falado anteriormente para evasdo da fumaca,
mas uma delas esta conectada a mangueira da capela do exaustdo de gases
Lucadema, que é constiruida em fibra de vidro laminado com reforcos, formato
aerodindmico de exaustdo com porta em acrilico, de facil visualizacdo do interior,
resistente a solventes com deslcamento vertical tipo guilhotina e sistema de peso e
contrapeso para ajuste em qualquer posigdo. Existindo um painel com interruptores
para exaustdo e iluminacdo com lampada piloto. Exaustor laminado em fibra de vidro
com turbina em material resistente aos gases corrosivos e tubo de saida com
diametro de 100 mm. Pode ser direcionado para qualquer lado no sentido horizontal.

Na Figura 06 é visualizado descrito.

Figura 06: Tampa superior do reator junto com a capela de exastor.
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Por fim, a tampa superior onde tem a saida de escape do meio (centro) é
colocado o termopar (ou par termoelétricos que registra até 1200°C) € um sensor de
temperatura simples, robusto e baixo custo, apresenta sensores mais adequados
para a medicdo de temperatura desde algumas dezenas negativas até milhares de
graus Celsius. Constituido por dois metais distintos, unidos na suas extremidades e
conectados a um termdémetro termopar, formam um circuito fechado que gera uma
fora eletromotriz quando as duas jundes sdo mantidas a temperaturas diferente. O

equipamento é mostrado na Figura 07.

Figura 07: Termopar utilizado para detectar a temperatura interna do forno.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Outro item importante foi o controlador, encarregado de comandar o forno
micro-ondas em ligar, programar as rampas de temperaturas, tempo e entre outras
configuracbes. Nesse aparelho existem duas rampas de aquecimento, sendo a
primeira configuracdo: Tempo do forno ligado até atingir a temperatura desejada,
também o tempo necessério para essa temperatura permanecer e a segunda rampa
0 mesmo raciocinio. A seguir na Figura 08 A e B mostra o equapamento de uso da

pesquisa.
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Figura 08: Em A frente do controlador e B parte de tras.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

O controlador ligado e conectado ao termopar, pode mostrar a temperatura do
ambiente no LCD compacto, mas registrar temperatura em todo processo da pirélise
da biomassa, utilizou-se o hardware Pico TC-08 USB Termopar Data Logger e um
computador com software PicoLog Recorder. Assim facilitando salvar todas as

producgdes dos carvdes e na Figura 09 mostra-se os itens ja relatados.

Figura 09: Teste do funcionamento do controlador, termopar, Data Logger e PicoLog.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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APENDICE C: Instalac&o do sistema de cilindros de gases

Para instalagdo do sistema de cilindros de geses foi preciso fazer parceria
com o Servigo Nacional Aprendizagem Industrial — SENAI. A empresa destinou-se
um profissional da area especifica e, foi elaborado um projeto de inslacdo do
sistema de gases de titulo “Instalacdo de Gases Especiais nas Instalagbes do
Laboratorio de Materiais da UEMA (Caxias-Ma)” de Maio de 2017.

Onde eontra-se no documento o0 objetivo e campo de aplicagdo: as
instalacbes de gases Argbnio, Gas Carbdnico, Ar Sintétito e Nitrogénio serao
realizadas pelas tubulacbes de aco inoxidavel para ser utilizados nos fornos. O
projeto, a instalagao e a manutencdo das instalagbes externas em objeto sdo de
exclusiva competéncia de profissionais qualificados.

Na etapa seguinte da implantacdo do sistema de gases, foi preciso fazer uma
Anotacdo de Responsabilidade Técnica — ART do Conselho Regional de Engenharia
e Agronomia do Maranh&o Lei n°® 6.496, de 7 de dezembro de 1977. O responséavel
técnico foi um engenheiro Mecéanico. Na Figura 10 é mostrado area interna do
LabMat.

Figura 10: Realizada a instalacdo interno do sistema de tubulacdo do LabMat.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Na area externa, encontra-se os cilindros de gases, para seu manuseio é
preciso o uso de Equipamentos de Protecdo Individual — EPl e uma orientacdo
técnica para desenvolver as atividades com seguranca. Na Figura 11 é apresentado
0s quatro cilindros.
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Figura 11: Instalagao dos cilindros na area externa.
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APENDICE D: Protec&o Radioldgica na pesquisa

No ato da modificagdo do forno, € inevitdvel o vazamento das radiacbes
micro-ondas trazendo sequelas aos seres vivos. Como medida de seguranga foram
feitas placas de chumpo com duas artes de aliminio com furos estratégios, como

visualizado no na Figura 12.

Figura 12: Placas de chumbo minizar a radiacdo de micro-ondas.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Antes de liga o forno micro-ondas € preciso parafusar na area superior as
placas de chumbo com as artes, minimizando o vazamento das ondas. Na Figura 13
tal procedimento de seguraga quando todas as vezes que utilizar o aprelho
domeéstico. Nesta mesma figura do lado direito a manta térmica (Manta de fibra
ceramica) para proteger o sistema elétrico que suporta a temperatura de 1100°C
(2012°F). L& ceramica resistente, leve e flexivel, cujas fibras sdo multidirecionadas e

entrelacadas, em um processo continuo de agulhamento.
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Figura 13: Placas de chumbo fixa no forno micro-ondas.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Mesmo sendo inserido as placas de chumpo, houve a necessidade de revestir
um isopor (Poliestireno) em papel aluminio para ser refletido as ondas
eletromagnéticas e quando colocado em cima do forno micro-ondas, pois sera

preciso colocar dois tijolos em lugares estratégios, visualizado na Figura 14.

Figura 14: Papel aluminio revestido em um isopor.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Para saber o nivel de radiacdo foi usado o medidor de radiagao Digital LCD
portatil com retro iluminagéo, facil para leitura. Sirene de vazamento em zonas
perigosas soarda "bip" e um LED vermelho. Design portatil, conveniente e rapida para

uso. Nunca precisa re-calibracdo. Alta sensibilidade, dados e exibicdo de dados
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MIN/MAX funcao hold. excelente confiabilidade e alta precisdo. Testando o forno
micro-ondas, a radiacdo oscilava entre 0,4 mW/cm2 1mW/cm? e fora da sala do

laboratério indicava a medicao zero mW/cmz2. O aparelho é mostrado na Figura 15.

Figura 15: Aparelho medidor de radiagdo em forno micro-ondas portatil (mW/cm2).

" FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Fazendo todos os procedimentos anteriormente como mendida de seguranga
para evitar sequelas das radiacbes geradas pelo magnetron. Apos ligar o forno
micro-ondas de imediato manteve-se distancia dos aparelhos funcionando no
minimo 3 metros e em maos o detector de micro-ondas. Na Figura 16 é colocado em

praticas as medidas de seguranca.

Figura 16: Executando todos as etapa de protecdo radioldgica.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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APENDICE E: Testes de aperfeicoamento das producdes dos carvdes

Na primeira produgéo de carvéo vegetal foi colocado no reator 50,0025 g de
casca de arroz e 25,0085 g de carvao ativado industrial. O controlador foi
programado na primeira rampa com temperatura maxima de 500°C permanecendo

25 min. Na Figura 17 € mostrado as oscilacfes de temperatura em fung¢édo do tempo.

Figura 17: Primeira producéo de carvao vegetal a partir da biomassa da casca de arroz.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

A massa da casca de arroz ocupou muito espaco reator e o carvao ativado
ficando na area inferior, mesmo registrando a temperatura programada com o tempo

desejado, a carbonizacdo ndo foi completo, como mostrado na Figura 18.

Figura 18: Atingindo a temperatura desejada, mas ndo houve pirélise completa.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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ApOs a pirdlise da casca de arroz ou quando produzir o carvao ativado, todas
as vezes ocorrem limpeza do reator, utilizando palha de aco, artes de madeiras de
20 cm de comprimento e um borrifador com uma solu¢cdo composta de vinagre e
sabao liquido, assim facilitando a retida de todas as impurezas. Na Figura 19 A é

mostrado o reator depois da producéo e em B os utensilios para limpeza.

Figura 19: Em A o reator apds produzido carvao e B utensilios para limpeza.

J& na Figura 20 mostra-se casca de arroz carbonizado parcialmente devido
ao grande volume ocupado pela biomassa e devido o carvdo ativado estava na
regido inferior do reator.

Figura 20: Resultado da pirélise da biomassa do primeiro teste.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

No segundo teste de producdo de carvao foi programado a primeira rampa

com 600°C, ficando o forno ligado por 40 min. A massa da casca de arroz sendo
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10,0190 e nao foi colocado carvao ativado industrial. Na Figura 21 mostra a variacao
de temperatura com o passar do tempo do forno ligado. Percebe-se que a
temperatura maxima de 350 °C permanecendo por alguns minutos e teve dois picos
de 250°C.

Figura 21: Segundo teste de producao de carvao vegetal.
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Devido a redugéo da massa da casca de arroz, como mostrado na Figura 22,
e auséncia do carvao ativado, alcangou a carbonizacdo incompleta. Concentrando

boa parte da queima na regido superior do amontoado do residuo sdlido.

Figura 22: Segunda producéo de carvéo vegetal no LabMat.

FONTE: PROPRIO AUOR, 2021.
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Na Figura 23, é mostrado de perto o resultado do segundo teste de producéo,

€ visualizado como hipdtese a necessidade de aumentar o tempo de forno ligado

para chagar a pir6lise completa.

Figura 23: Visualizacdo de perto da casca carbonizada.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

No terceiro teste com massa de casca de arroz 10,0022 g e sem carvao

ativado e sem alterar as configuracdes do controlador. O forno micro-ondas ficou

ligado por 90 min. Na Figura 24 é mostrado as grandes oscilacdes de temperatura,

havendo a temperatura maxima de 325°C.

Figura 24: Variacao de temperatura versos tempo que o forno estava ligado.
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Com o tempo de 30 min a mais, ndo ocorreu queima completa, pode-se
observar na figura 25 quase os mesmos resultados encontrados na producao

anterior.

Figura 25: Visualizacao intern

‘\\'v 1

ar do terceiro teste de produgéo.
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OPRIO AUTOR, 2021.
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Ja na Figura 26, mostra de perto a carboniza¢do que comprando ao anterior,

€ visto o nivel maior de queima. Assim o carvao ativado industrial ajudara

permanecer a temperara constante desejada.

Figura 26: Terceiro teste de producéo de carvao vegetal.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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No quarto teste foi usado 10,0058 g de casca de arroz e 5,0028 g de carvao
ativado industrial. Ficando o carvao ativado na regido inferior e a casca na superior.
O controlador permaneceu com as configuragdes anterior (rampa 1 com 600°C) e o
forno ligado com o tempo de 30 min. Na figura 27 é mostrado poucas oscilacdes de

temperaturas atingidas com fungéo do tempo.

Figura 27: Variacao de temperatura da quarta producéo de carvao vegetal.
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Depois do forno desligado, foi encontrado significativamente carbonizacao
guase completa. Na Figura 28 é mostrado o primeiro contato com amostra da

experimentacao.

Figura 28: Resultado da qua
%

rta experimentagdo na produc¢do do carvao vegetal.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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A seguir, na Figura 29 é visualizado o carvao vegetal produzido junto com o
ativado, nota-se que as cascas ndo queimadas séo localizadas nas extremidades

superior no reator.

Figura 29: Carvéao vegetal produzido com algumas falhas.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

No quinto teste foi colocado no reator 10,0027 g de casca de arroz e 5,0009 g
de carvao ativado, sem mudar a configuragdo do controlado (méaximo 600°C na
primeira rampa) e forno micro-ondas ficou ligado por 60 min. Na Figura 30 € exposto

todo o processo de temperatura versos tempo.

Figura 30: Quinta produgdo de carvao vegetal, variacdo de temperatura versos tempo.
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O nivel de carbonizacdo das cascas de arroz sendo maior do que as

anteriores, a Figura anterior € vista que € ultrapassado a temperatura de 600°C, mas
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como tem uma programacao, essas temperaturas altas séo de curto tempo. Assim
ficando varias variacbes de temperatura entre 550°C a 600°C. Na Figura 31 é
exibido o carvao produzido com poucas cascas sem gueima junto com O carvao

ativado industrial.

Figura 31: Quinto teste de producgdo de carvao vegetal da casca de arroz.
h- i

\

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Na sexta producdo de carvdo vegetal foi colocado 10,0061 g de casca de
arroz e 5,0040 g de carvao ativado industrial no reator. Foi permanecido as mesmas
configuracdes do controlador e o forno permaneceu ligado por 120 min. A Figura 33
€ apresentado bastantes oscilagcdes de temperaturas, existindo a maxima de 600°C
em dois picos e surgindo alguns decaimentos abaixo de 350°C.

Figura 32: Sexta producgéo de carvao vegetal da casca de arroz.
—— Temperatura

650 -
600
550 4
500 ]
450
400 J
350
300
250 :

Temperatura (°C)

200
150 4
100
50 —-_‘

0

LU AL N L SN N S NULA NN UL BNLAN B NN N L R R
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130140150160170180 190

Tempo (min)

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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Despois do forno desligado foi observado carbonizacdo complete, mas alguns
fragmentos impregnados no reator parcialmente queimados, como mostrado na

figura 34.

Figura 33: Primeiro contado com a sexta producéo de carvao vegetal.
| :

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
Devido ao forno operando por 2 h sugiram um excesso de cinzas das cascas,

reduzindo ainda mais sua massa. O carvao feito € apresentado na Figura 34

Figura 34: Sexto teste producdo de carvao vegetal.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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O sétimo teste utilizou 10,0028 g de casca de arroz e 5,0020 g de carvao
ativado, mantendo-se a configuracdo anterior do controlador. O forno ficou
funcionando por 100 min, percebendo altos e baixou da temperatura entre 400°C a
600°C e a temperatura maxima registrado de 650°C, como é exposto na Figura 35.

Figura 35: Registo das variagfes de temperatura do sétimo teste.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Apesar do forno ligado por muito tempo e em altas temperaturas, algumas
cascas impregnadas no vidro ndo sofreram pirélise, por completo, mas néo

significando muito. Na Figura 36 € exposto o primeiro contato da producéo.

Figura 36: Primeiro contato da sétima producéo de carvao vegetal.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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O carvao vegetal preparado desse teste obteve cinzas, mas reduzidas, se
comparadas com o preparo anterior. Na Figura 37 é visualizado o produto final do

carvao.

~

Figura 37: Feito carvao vegetal da sétima tentativa de padronizagao.

J

L §
FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

No oitavo teste em busca de uma padronizacdo, com quantidade de 10,0038
g de casca de arroz e 5,0013 g de carvao ativado, permanecendo o controlador com
configuragbes anteriores. O forno ficou funcionando por 90 min, atingindo uma
temperatura maxima de 620°C em dois picos e oscilagcdes entre 410°C a 550°C,

como é mostrado na Figura 38.

Figura 38: Oitavo teste de produgéo de carvao vegetal.
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Em todos os testes o reator apds a producdo manteve-se sujo com um Oleo
de cheiro forte irritante e denso. Na figura 39 é visualizado o vidro impregnado com o

resultando da queima da biomassa.

Figura 39: Reator sujo com 6leo resultante da queima da casca de arroz.

Ja na Figura 40 é apresentado o carvao vegetal feito com poucas quantidades

pouca de cinzas e algumas cascas quase carbonizadas por completo.

Figura 40: Carvao vegetal feito no oitavo teste.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Chegando perto da padronizacdo para produzir carvao vegetal, no nono teste
usando as mesmas configuragdes do controlador, massa de 10,0031 g de casca de
arroz, 5,0017 g de carvdo ativado. Deixando o forno operando por 80 min. A
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temperatura maxima encontrado de 600°C e permanecendo entre 550°C a 580°C no
tempo de 25 min. Na Figura 41 é mostrado as diversas temperaturas no percorrer do
teste.

Figura 41: Temperatura encontradas no nono teste de producéo de carvao vegetal.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Ao esfriar o forno, em seguida é visualizado o reator para verificacdo de
carbonizacdo completa, de que forma a Figura 42 apresenta o primeiro contato com

o resultado do experimento.

Figura 42: Primeiro contato com o nono teste de producéo de carvao vegetal.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

Observado de perto o carvao vegetal feito, apresentou cinzas e somente

algumas cascas impregnadas no reator na regido superior queima incompleta.
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Nessa fabricacdo do carvao, antes de ligar todos os aparelhos foi compactado casca

de arroz no reator, isso ajudou na carbonizacao uniforme, como mostrado na Figura
43.

Figura 43: Nono teste de aperfeicoamento na produgéo de Carvéo vegetal.

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.

No décimo teste foi utilizando as mesmas condi¢cdes da producado anterior de
massa de 10,0049 g de casca de arroz, 50018 g de carvao ativado, mas foi
reduzindo o tempo dos aparelhos funcionando por 60 min. A temperatura maxima
encontrado de 620°C e em certo momento a temperatura permaneceu oscilando

entre 550°C a 580°C por 18 min, de que modo mostra na Figura 44.

Figura 44: Variagdo de temperatura conforme o forno ligado.
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Nesse ultimo teste, teve-se um carvao de boas condicdes, dessa forma, sera
utilizado essas etapas para producdes dos carvdes do forno micro-ondas. Na Figura

45 o carvao feito.

Figura 45: Carvao vegetal produzido no décimo teste.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2021.
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APENDICE F: MEV e EDS do carvéo vegetal daregido 2 e 3

Nos Resultados e Discusséo, foi somente mostrado a regido 1 da analise de
Espectrometria de Energia Dispersiva — EDS na ampliagdo de 2000x do carvao
vegetal, mas a seguir sera mostrado as demais regides. Na Figura 46 sdo mostrados

os lugares de observacoes.

Figura 46: MEV acoplado com EDS do carvéao vegetal de 2000x.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022,
A regido 2, sendo avistado cinco elementos quimicos, como: Carbono (C),
Oxigénio (O), Aluminio (Al), Silicio (Si) e Potassio (K). Na Figura 47 observa-se os

picos caracteristicos de cada elemento.

Figura 47: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao vegetal na regido 2.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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Na Tabela 01, situa-se o resultado EDS dos elementos e pertencentes as
porcentagens de massa e atomos. O Oxigénio € o elemento predominante do carvao

vegetal da regido 2, com mais de 46% de massa e mais de 54% de atomos.

Tabela 01: EDS da regido 2 de estudos do carvao vegetal.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 13,73 21,62
o 46,07 54,47
Al 1,03 0,72
Si 22,29 15,01
K 16,89 8,17
Total (%) 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na regido 3 foram achados os mesmos elementos da regido 2, mas reducao

dos tamanhos dos picos. Na Figura 48 séo identificados componentes do carvao.

Figura 48: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao vegetal na regido 2.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na Tabela 02, pode-se ver os resultados EDS dos elementos e suas
respectivas porcentagens de massa e atomos. O Oxigénio novamente € o elemento
predominante do carvao vegetal da regido 3, com mais de 43% de massa e mais de

53% de atomos.

Tabela 02: EDS da regido 3 de estudos do carvao vegetal.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 11,99 19,80
O 43,02 53,34
Al 0,82 0,60
Si 19,34 13,66
K 24,84 12,60
Total (%) 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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APENDICE G: MEV e EDS do carvéo ativado-fisicamente da regido 1 e 2

Os Resultados e Discussao, apenas a analise da regido 3 da Espectrometria
de Energia Dispersiva — EDS é mostrada do carvdo ativado-fisicamente na
ampliacdo de 2000x, mas outras regibes serdo mostradas abaixo. As posicdes de

visualizagdes sdo mostradas na Figura 49.

Figura 49: MEV acoplado com EDS do carvao ativado-fisicamente de 2000x.
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Regido 1, onde séo vistos cinco elementos quimicos, como: Carbono (C),
Oxigénio (0), Silicio (Si), Cloro (Cl) e Potassio (K). A Figura 50 mostra os picos

caracteristicos de cada elemento.

Figura 50: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao ativado-fisicamente na regido
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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A Tabela 03 mostra os resultados de EDS para os elementos juntamente com
a massa e porcentagens atdmicas. O Silicio é o elemento predominante no carvao
da regido 1, mais de 39% em massa e atomos de Carbono apresentou maior
namero de mais 43%.

Tabela 03: EDS da regido 1 de estudos do carvao ativado-fisicamente.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 31,75 43,68
@) 37,02 38,23
Si 39,68 17,37
Cl 0,20 0,09
K 151 0,64
Total 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na regido 2, foram encontrados os mesmos elementos da regido 1, mas com

auséncia do Cloro, sendo percebido picos maiores mostrados na Figura 51.

Figura 51: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvao ativado-fisicamente na regido
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

As porcentagens de massa e atomos dos resultados EDS sdo mostradas na
Tabela 04. O Oxigénio foi o elemento predominante do carvao ativado-fisicamente

da regido 2, com mais de 45% de massa e mais de 52% de atomos.

Tabela 04: EDS da regido 2 de estudos do carvao ativado-fisicamente.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 13,87 21,30
@) 45,19 52,07
Si 39,68 26,04
K 1,26 0,59
Total 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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APENDICE H: MEV e EDS do carvéo ativado-quimicamente da regido 1 e 3

Nos Resultados e Discussdo, apenas colocado analise da regido 2 da
Espectrometria de Energia Dispersiva — EDS do carvao ativado-quimicamente na
ampliacdo de 2000x, mas outras regides serdo mostradas a seguir. As regides de

visualizagdes sdo mostradas na Figura 52.

Figura 52: MEV acoplado com EDS do carvao ativado-quimicamente de 2000x.

10 um 10759_2]62185
5 i (e

Regido 1, onde sao vistos cinco elementos quimicos, como: Carbono (C),
Oxigénio (O), Sodio (Na), Magnésio (Mg), Aluminio (Al), Silicio (Si), Potassio (K)

e Célcio (Ca). A Figura 53 mostra os picos caracteristicos de cada elemento.

Figura 53: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvéo ativado-quimicamente na
regiao 1.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.
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A Tabela 05 mostra os resultados de EDS para os elementos juntamente com
a massa e porcentagens atbmicas. O Carbono é o elemento predominante no
carvao da regiao 1, mais de 41% em massa e apresentando mais de 54% de

atomos.

Tabela 05: EDS da regido 1 de estudos do carvéo ativado-quimicamente.

Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 41,83 54,57
@) 29,16 28,56
Na 10,75 7,33
Mg 1,46 0,94
Al 0,30 0,18
Si 11,69 6,52
K 1,91 0,76
Ca 2,90 1,13
Total 100,00

FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

Na regiao 3, foram encontrados os mesmos elementos da regiao 1, mas com
auséncia do Magnésio, sendo percebido picos menores e sdo mostrados na Figura
54.

Figura 54: Distribuicdo dos elementos na superficie do carvéo ativado-quimicamente na

regiao 3.
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FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.

As porcentagens de massa e atomos dos resultados EDS sdo mostradas na
Tabela 06. O carbono apresentou predominéncia do carvao ativado-quimicamente
da regido 3, com mais de 33% de massa e mais de 50% de atomos.




Tabela 06: EDS da regido 1 de estudos do carvao ativado-quimicamente
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Elementos Massa (%) Atomos (%)
C 33,50 50,20
®) 21,83 24,55
Na 4,68 3,66
Al 1,85 1,23
Si 16,55 10,60
K 5,00 2,30
Ca 16,59 7,45
Total 100,00
FONTE: PROPRIO AUTOR, 2022.




