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Resumo

O presente trabalho propds avaliar os ciclos de regeneracao térmica de fibras
de carvao ativado (FCA), obtidas a partir de residuos de tecidos de algodao,
(100%) saturados com o corante Azul Brilhante Remazol R (ABRR). As
propriedades texturais das FCA e das fibras de carvao ativado obtidas apos
quatro ciclos e regeneracao térmica (FCA,4) foram investigadas a partir de
analises de fisiossorcdo de N, a 77 K. Os resultados obtidos mostraram um
significativo decréscimo nos valores de area superficial BET (Sger) com 0s
quatros ciclos de regeneracéo realizados. Os valores de Sger variaram de 1634
m2 gt para a FCA al071 m2 g para a FCA,. Adicionalmente, os grupos
funcionais de superficie dos materiais foram investigados por espectroscopia
no infravermelho com transformada de Fourier no modo ATR (FTIR-ATR). Os
espectros mostraram mudancas na distribuicdo das bandas apos os ciclos de
regeneracdo, 0 que pode indicar a incorporacdo de grupos quimicos
especificos da estrutura do ABRR as FCA,.

1. Introdugéao

Materiais carbonaceos tém sido muitos estudados nos ultimos anos com o
principal propésito de serem aplicados em processos de adsorcao de diversos
tipos de poluentes a partir de solu¢gbes aquosas (PEZOTI et al., 2016). Dentre
0S materiais carbonéceos investigados, as fibras de carvfes ativados (FCA)
sao relatadas como um eficiente material adsorvente por apresentarem altos
valores de areas superficiais, grupos funcionais de superficie e elevada cinética
de adsorcéo (XIN et al., 2016). Por outro lado, a preocupacdo do uso de FCAs
em processos de tratamentos para remoc¢do de poluentes estd diretamente
relacionada com a disposicdo do material apos sua exaustdo. Neste sentido,
alguns processos podem ser realizados para regeneracdo destes materiais
carbonaceos, tais como: regeneracdo quimica, fluido supercritico, processos
eletroquimicos e tratamento térmico (CAZETTA et al, 2013). No presente
trabalho foi investigado o processo de regeneracao térmica da FCA obtida de
retalhos de tecidos de algod&o saturada com o corante azul brilhante remazol-
R (ABRR). A eficiéncia do processo empregado foi investigada a partir dos
valores de area superficial BET (Sget) € capacidade de adsorcao (qe).
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2. Materiais e métodos

2.1.Sintese das fibras de carvdes ativados

Retalhos de tecidos de algod&o foram usados como precursor de FCA. Para
a sintese foram usados 5,00 g do material precursor e 5,00 mL de H3PO,, que
foram colocados em contato dentro de um tubo de aco inoxidavel. O precursor
umedecido com &cido foi levado para estufa & 60°C por 24 h. Em seguida, o
reator contendo o material foi inserido no forno mufla e submetido um processo
de pirélise lenta (taxa de aquecimento de 5°C min™) de trés etapas. A primeira
consistiu no aquecimento até 300°C, permanecendo nesta temperatura por 2 h.
Na segunda etapa, a temperatura foi elevada a 500°C e mantida por 1 h. Na
terceira etapa, o forno foi resfriado até a temperatura de 100 °C. Todo o
processo foi realizado sob atmosfera de N, com fluxo de 100 cm® min™.
Decorrida a pirdlise, o material obtido foi lavado com solu¢cdo de NaOH (0,1 mol
L), seguido de volumes de agua destilada & quente (~90°C) até pH =6,5.

2.2.Saturacdo das FCAs com ABRR e regeneracao.

A saturacdo das FCA foi realizada utilizando uma solucdo de ABRR com
concentracdo de 500 mg L™. Em tubos do tipo falcon, 0,040 g das FCA foram
adicionadas a 40,0 mL de solucdo de ABRR e submetidos a agitacdo mecanica
em temperatura ambiente por 240 min a 200 rpm. Para os estudos de
regeneracao, os materiais saturados foram juntados e uma massa de 2,40 g de
FCA saturadas com o corante Azul Brilhante Remazol foram pirolisadas sob
atmosfera de nitrogénio (100 cm? min™) com taxa de aquecimento de 5°C min™
a temperatura de 350°C por 1 h. O produto obtido da primeira regeneracéo foi,
analisado e novamente saturado e submetido ao outro tratamento térmico. No
total, foram realizados 4 ciclos de saturagao e regeneracao, sendo os produtos
nomeados como FCA;, FCA,, FCAz e FCA,. O calculo da quantidade maxima
de ABRR adsorvida pelo FCAs e para os produtos obtidos apds cada ciclo de
regeneracdo (FCA4, em que x representa cada ciclo de regeneragao), foi
realizado pela equacgéo apresentada por (CAZETTA et al. 2013).

2.3. Caracterizacdo dos materiais

As andlises texturais do FCAs foram realizadas a partir das analises de
fisiossorcdo de nitrogénio (N2) a 77 K, utilizando um adsortometro
(QuantaChrome Noval200e surface area analyzer). A area superficial foi
determinada utilizando a equacao de Brunauer-Emmett-Teller (BET), a partir do
ajuste linear da relacdo p/n® (p°-p) e a presséao relativa p/p° (THOMMES, M et al
2015). As analises de FTIR- ATR foram realizadas em um espectrometro
Thermo Scientific modelo Nicole 1Z10. Os espectros foram registrados com
resolucdo de 4 cm™ e taxa de aquisicdo de 20 scans min™ em nimeros de
onda que variaram entre 4000 e 400 cm™.

3. Resultados e Discusséo

3.1 CaracterizacOes dos materiais obtidos
A Tabela 1 apresenta os valores de Sger e quantidade maxima adsorvida de
ABRR para FCA e as fibras de carvao ativado regeneradas termicamente
(FCA)).

o a Desenvalvimento Cintifica
i ‘@ Tecnolégico do Parand

—‘4UEMM:2§'““? CAIXA BRS\ Rcnpq ANt




26° Encontro Anual d‘e .Inicjogd‘o C[gnt|fiqo‘ : 16 17 de outubro de 2017
6° Encontro Anual de Iniciagdo Cientifica Junior §

Tabela 1. Area superficial BET (Sger) e quantidade maxima adsorvida de
ABRR (ge) para a FCA e para os produtos da regeneracdo (FCA,).

FCA FCA; FCA, FCA; FCA,
Sger (M2 gY) 1634 1426 1323 1102 1071
e (Mg ) 128 123 86,8 74,4 60,0

De acordo com os resultados, FCA apresentou elevado valor de Sger, 0 qual
diminui progressivamente com o0s ciclos de regeneracdo realizados. Apos
quadro ciclos de regeneracao, a FCA, apresentou uma diminui¢cdo de 34,5% do
valor de Sger quando comparado FCA (valor inicial). Estes valores indicam que
as moléculas do corante adsorvido nas FCAyx, podem ter sido degradadas
durante o processo de pirdlise e parte dos compostos de degradacéo ficaram
retidos nos poros dos materiais, a partir de processo de polimerizagdo. A
diminuicdo dos valores Sger foram confirmadas pelos valores de Qge, 0S quais
variaram de 128 mg g™* para FCA & 60,0 para FCA,. As isotermas de adsorc&o
e dessorcédo de N, para FCA e FCA, sao apresentadas na Figura la.
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Figura 1. Isotermas de adsorcao e dessorcdo de N, a 77 K para FCA e FCA, (a). Espectros de
FT-IR/ATR para o corante ABRR e para as NFC, e NFC,.

De acordo com a IUPAC, os perfis das isotermas, para ambos os materiais,
podem ser classificados como sendo do tipo 1V(a). Este perfil € caracteristico
de materiais com estrutura mesoporosa bem desenvolvida, que € confirmado
pela histerese H2(b) observada nos ramos de dessorcdo das isotermas
(THOMMES et al., 2015). Adicionalmente, os valores do volume de mesoporo
(Vm), calculados pelo método BJH (THOMMES, M. et al 2015), para FCA
(0,545 cm3 g1) e FCA (0,430 cm?3 g1) diminuiram significativamente.

A Figura 1b apresenta os espectros de FTIR-ATR para o ABRR e para as FCA
e FCA,. O espectro do corante ABRR apresenta picos caracteristicos na regiao
de 3470, 1550 e entre 1250 e 1000 cm?, que podem ser atribuidos aos
estiramentos vibracionais da ligagdo N-H em aminas primérias e secundarias,
da ligacdo C=C em sistemas 1 deslocalizadas e das ligacdo C-N e C-SO,- em
ésteres sulfénicos, respectivamente. O espectro do FCA apresenta uma banda
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caracteristica em 3280 cm™ referente a estiramento vibracional de ligacées O-
H, a qual diminuiu de intensidade quando comparado com o espectro do FCA,,
sugerindo que houve uma diminuicdo na disponibilidade deste grupo,
possivelmente devido a interacdo e consequente formacdo de outros grupos
oxigenados com moléculas do ABRR. Um indicativo deste fato, pode ser o
aumento na intensidade e alargamento da banda centrada em =1550 cm™ para
o espectro do FCA4;, uma vez que, aléem do estiramento vibracional das
ligacbes C=C, a regido de 1460 cm™ é caracteristica ao estiramento vibracional
da ligacdo C=0O (DYKE et al., 1971). Além disso, a modificacdo no padréo de
distribuicdo das bandas na regido de 1250 e 1000 cm™ para o espectro do
FCA4, indica uma possivel insercdo de grupos sulfénicos e nitrogenados a
estrutura carbonacea do material.

4. Conclusdes

As fibras de carvao ativado saturadas com o corante ABRR foram submetidas
com sucesso a ciclos de regeneracao térmica. Os resultados demostraram que
quatro ciclos de regeneracao promove a diminuicdo de 34,5 % no valor de Sger
e consequentemente no valor de ge (54%) em relacdo a FCA. As analises de
FTIR-ATR mostraram que péde ter ocorrido reacdes de polimerizacdo do
corante com a estrutura do material carbonaceo, e consequente dopagem da
estrutura carbbnica do FCA, com grupos nitrogenados e sulfénicos.
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