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Producgao de carvao ativado a partir da semente de
maracuja utilizando acido fosforico

Activated charcoal production from passion fruit seed
using phosphoric acid

RESUMO

Sementes de maracuja, que geralmente sdo descartadas, possuem alto valor de lignina,
fibras e lipidios, que poderiam ser reaproveitadas para desenvolvimento de novos estudos
e gerar valor agregado, como por exemplo, a producdo de carvao ativado. A semente de
maracuja desergondurada (residuo apds extragdo de lipidios) foi utilizada como precursor
na producgdo de carvdo ativado por possuir baixo teor de umidade (7,9709%), alto teor de
volateis (99,1030%), baixo teor de cinzas (0,8862%). Essa biomassa foi ativada
quimicamente com H3PO,. A ativacgdo foi realizada a 750°C na proporgdo de 2:1 (v/m) e o
material adsorvente obtido foi caracterizado por meio da andlise de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), Nimero de iodo (477.076 + 38.650 mg g) e indice de azul
de metileno (487.532 +2.179mg g™%).

PALAVRAS-CHAVE: Residuo. Acido Fosférico. Ativagdo Quimica.

ABSTRACT

Seeds of passion fruit, which are generally discarded, have a high value of lignin, fiber and
lipids, which could be reused for the development of new studies and generate added value,
such as the production of activated carbon. The desiccated passion fruit seed (residue after
lipid extraction) was used as a precursor in the production of activated carbon because it
has low moisture content (7.9709%), high volatile content (99.1030%), low ash content
(0.8862%). This biomass was chemically activated with H3POA4. Activation was performed at
7509C in proportion of 2:1 and the adsorbent material was characterized by Fourier
transform analysis (FTIR), iodine number (477.076 + 38.650 mg g!) and the methylene blue
index (487.532 +2.179mg g).

KEYWORDS: Waste. Phosphoric Acid. Chemical activation
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INTRODUCAO

O CA é um material de base carbondcea que contém uma estrutura interna de
poros bem desenvolvida com uma elevada area superficial e alta porosidade que
consiste em micro, meso e macroporos (MONTANE et al., 2005).

Os grupos funcionais existentes na superficie do CA fazem dele um material
versatil, podendo ser utilizado, tanto no tratamento de agua, tratamento de ar, na
remogao de residuos industriais, na purificagdo de substancias para a industria
farmacéutica, na adsorgdao de gases, tratamentos de efluentes, entre outros
(COLEMAN et al., 1991).

Trabalhos de pesquisas relatam a produgdo de CA utilizando como material
precursor diversos tipos de biomassa residuais como casca de coco, semente de
laranja, casca de arroz, cascas de laranja, borra de café, sementes de meldo, entre
outras. As caracteristicas ideias para um precursor de CA sdo precursores que
possuem baixa umidade, alto teor de carbono fixo e poucas cinzas. A semente de
maracujd por exemplo, atende essas caracteristicas e ainda possui cerca de 44,65%
de fibras, tendo alta quantidade de lignina, que é um polimero organico complexo
gue une essas fibras, aumentando a rigidez da parede celular vegetal.

Uma vez escolhido o precursor de carbono, a produgao do carvdo ativado
envolve, basicamente, a ativacdo e a carbonizacdo (dependendo do ativante), para
o desenvolvimento dos poros internos. A ativacdao consiste em alguma forma de
ataque fisico ou quimico. Na ativagdo fisica hd a carbonizacdo do material e em
seguida a ativacao é feita por gases oxidantes (como o CO; por exemplo), vapor ou
ar. No caso da ativacdo quimica, que foi a utilizada nesse trabalho, consiste da
impregnacdo do precursor com agentes quimicos, como: acido fosférico (H3POa),
cloreto de zinco (ZnCly), hidréxidos de metais alcalinos (como hidréxido de sédio e
potdssio (NaOH e KOH, respectivamente), seguida pela carbonizacdio em
temperaturas que variam entre 500 a 800°C (BRITO et al., 2017).

Assim, o presente trabalho teve como objetivo a utilizacdo da semente de
maracujd para a producdo de CA, utilizando o acido fosférico como agente
ativante.

MAERIAL E METODOS

As sementes de maracuja, foram fornecidas pela empresa Polpa Norte,
localizada na cidade de Japura-Pr. Foram realizadas extracGes de lipidios dessas
sementes e o residuo gerado foi utilizado como precursor do CA. Inicialmente, a
amostra foi triturada em liquidificador de aco inox, posteriormente, foi realizado
uma lavagem com agua destilada, a fim de remover possiveis residuos e secas em
estufa a 100°C por 24 horas. As sementes foram peneiradas e separados
granulometricamente (14mm), em seguida foram estocadas adequadamente para
posterior analises. Os teores de umidade, material voldtil, cinzas e carbono fixo das
sementes de tamarindo serdo determinados de acordo com ASTMD1762-84. As
propriedades térmicas do precursor foram investigadas a partir de analises
termogravimétricas (TGA), usando analisador termogravimétrico (modelo
Shimadzu TGA-50) sob fluxo de Ar de 1050 mL min. As amostras foram aquecidas

a partir da temperatura ambiente a 800°C com taxa de aquecimento de 10°C min~
1
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O CA a partir das sementes de maracuja (CA — SM) foi preparado através da
ativacdo quimica utilizando H3P0O4(85%) como agente ativante. O CA avaliado foi
produzido a uma temperatura de 750°C na razdo de 2:1 (H3PO4: precursor, v:m).
Uma massa do precursor foi introduzida em um reator de ago inoxidavel (volume
180 cm3, com tampa removivel e furos para passagem de gases). O reator,
contendo a mistura foi mantido em estufa a temperatura de 60°C por 24 h,
obtendo assim um material impregnado com 4cido. Este material foi levado a
mufla a 10°C min™ a partir da temperatura ambiente a 750°C sob fluxo de N, (100
cm® min?) durante 1,5 h. O material obtido foi lavado com solu¢do aquosa de
NaOH (0,1 mol L-1) e com dgua destilada até o pH alcangar 6,5, e em seguida seco
em estufa por 24 h a 100°C. O rendimento dos materiais (MC e CA-SM) foram
calculados a partir de analises gravimétricas, conforme a equacdo 1:

rendimento(%) = %}f x 100 (1)

onde ms é massa seca de MC ou CA-SM obtida (g) e m; € massa seca do residuo da
semente de maracuja.

Utilizou-se dos métodos indice de Azul de Metileno (IAM), Numero de lodo
(NI) e FTIR para a caracterizagdo do material. O IAM, que significa a massa de azul
de metileno removida por massa de carvao ativado utilizado, foi baseada nas
metodologias de Mocelin (2017) e Moreno et al. (2005), O NI foi determinado pela
metodologia ASTM D4607-94. Para a determinagdo dos grupos funcionais
presentes na composi¢cao do material adsorvente foi feito o método de titulacdo
de Boehm (BOEHM, 1994) e a Espectroscopia no Infravermelho com Transformada
de Fourier (FTIR), usando um espectrofotémetro Bohem MB-100. Os espectros de
FTIR foram registrados entre 4000 e 667 cm™ na resolu¢io de 4 cm™.

A drea especifica do CA-SM (SAM) foi estimada a partir da adsorgao do azul de
metileno e foi obtida através da equacao 2:

SAM (%) = SAM° x b (2)

em que SAM° é a area especifica do AM (1,93 m2mg™?) e b é a capacidade maxima
de adsor¢dao de AM no CA-SM.

RESULTADOS E DISCUSSOES

E possivel observar pela anélise termogravimétrica da semente de maracuja
in natura (Figura 1), que a primeira perda de massa é aproximadamente a 100°C e
esta relacionada com a perda de agua (umidade), a segunda diminuicdo de massa,
a aproximadamente 3302C se deve em funcdo a perda de materiais volateis.

Pensando no reaproveitamento das sementes de maracuja que geralmente
sdo descartadas, é possivel utiliza-las como material precursor para a producdo de
CA. A semente de maracuja pode ser considerada um bom precursor para a
producdo de CA porque possui alto teor de volateis e baixo teor de umidade e
cinzas (Tabela 1). O baixo teor de carbono fixo pode ser resolvido pela ativacdo
guimica e elevacdo a altas temperaturas (Syred et al., 2006). O rendimento do CA
foi de 61%.
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Figura 1 — Andlise termogravimétrica da SM in natura sob fluxo de ar
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Fonte: Préprio Autor (2019).

Tabela 1 — Caracteriza¢do da SM e do CA-SM

Propriedades SM in natura CA-SM
Umidade (%) 488,448+0,730 -
Volateis (%) 3,915+0,169 -
Cinzas (%) 0,8862+0,0198 -
Carbono Fixo (%) 0,0108+0,0001 -
IAM (mg g?) 3,915+0,169 487.532 +2.179
SAM (m?g?) 7,556%0,327 911.311 +4.050
NI (mg g?) - 477.076 + 38.650

Fonte: Préprio Autor (2019).

A porosidade do CA pode ser determinada através do numero de iodo (NI) e
pelo indice de azul de metileno (IAM). O NI caracteriza ou ndo a presenca de
microporos presentes no CA, a andlise se dd pela quantidade em miligramas de
iodo adsorvido pela massa do carvao analisado. O NI tipico para carvGes ativados
é de 900 mg g, com valores maiores que 1000 para melhores classificacdes de
carvao (Pereira, 2011).

O azul de metileno é um corante organico utilizado como modelo para
diversos estudos de adsorcao, entre eles, o mais importante é quanto a presenca
de mesoporos no CA, que segundo a IUPAC, corresponde ao didmetro médio entre
2 e 50nm. O IAM representa a massa de azul de metileno removida por massa de
adsorvente utilizada (Morais, 2014).

Tanto o IAM quanto o NI indicam que o carvdao tem uma estrutura
caracteristica macroporosa e microporosa, isso pode ser comprovado também
pela sua composicdo, a semente de maracuja possui um teor de lignocelulose
(lonnidou & Zanbaniotou, 2007). Através do IAM e do NI também foi possivel
observar que a ativacado foi eficiente devido um aumento significativo da semente
in natura para os CAs obtidos, entretanto, os CAs obtidos ndo atendem as normas
recomendadas para carvdes comercializados.
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Figura 2 — FTIR CA-SM e SM in natura
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Fonte: Préprio Autor (2019).

A anadlise de FTIR (Figura 2) fornece informagdes qualitativas dos grupos
funcionais distribuidos na superficie do material adsorvente, mostrando os
provaveis sitios nos quais a adsorcdo pode ocorrer. O espectro correspondente a
SM apresentou uma banda larga centrada em 3460 cm™ e atribuida ao grupo O-H
de fenol, alcool ou &cido carboxilico; em 2921 e 2852 cm™ referente ao
estiramento C-H de hidrocarbonetos; a absorcdo em 1746 e 1649 cm™
representam o grupo C=0 de &cidos carboxilicos; as bandas em 1453 e 1159 cm™
correspondente a deformacdo axial de C-O e da deformacdo angular de O-H,
respectivamente, nas quais sdo caracteristicos para acidos carboxilicos.

A respeito do CA-SM em 3800 cm™ e 3783 cm™ tem-se estiramento O-H, em
2891 cm™ temos C-H de alcano, 2353 cm™ tem-se O-H de acido carboxilico, 1579
cm™ temos C=C de aromdtica, 1841 cm™ tem-se C=0 de anidrido e em 1080 cm
estiramento de C-O que pode ser de fenol, alcool ou acido carboxilico.

CONCLUSOES

Aproveitar as sementes de maracuja na producao de CA pode ser vidvel pois
as sementes de maracuja indicam ser um bom precursor, além de apresentar
eficiéncia na ativagcdo quimica utilizando acido fosférico. O material obtido
apresentou um indicativo maior de microporosidade do que mesoporosidade,
porém ambos os testes indicaram uma boa adsorcao.
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