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RESUMO

O fruto da Bocailva é encontrado principalmente no Cerrado brasileiro e tem ampla
utilizacdo na industria para elaboracdo de produtos como sorvetes, farinhas, doces e na
extracdo de Oleo. Este trabalho teve como objetivo produzir carvéao ativado por ativacdo
quimica do endocarpo da Bocailva e sua utilizacdo para a remocdo de compostos
indesejaveis na inddstria alimenticia, agregando valor a este residuo do Cerrado. A
ativacdo quimica foi realizada com hidréxido de sodio (NaOH) e &cido fosforico (HsPOa),
seqguida da caracterizagdo do carvao ativado obtido. A otimizagdo do processo de
adsorcéo do azul de metileno foi conduzida por meio de um planejamento experimental
utilizando a metodologia de superficie de resposta, com delineamento composto central
rotacional (DCCR), totalizando 17 ensaios, incluindo pontos axiais e centrais. As
variaveis independentes avaliadas foram o tempo de contato (X1), a massa de carvdo
ativado (X2) e a concentracdo do adsorvato (X3), enquanto a variavel dependente foi a
eficiéncia de remocdo do corante. As condigdes experimentais variaram entre 39,55 a
140,45 minutos de contato, 0,03 a 0,37 g de massa e concentracdes de 0,98 a 6,02 mg/L,
permitindo a modelagem e otimizagdo do sistema. Os carvOes ativados apresentaram
desempenhos expressivos na remocao do azul de metileno, com percentuais que atingiram
até 100% para 0 AC10 e 95,56% para o AC70. Nos ensaios com acido gélico, o carvao
AC10 obteve remocg6es superiores a 99% em condicdes otimizadas. Para o acido tanico,
os carvGes também se mostraram eficazes, com remogdes superiores a 93% em
concentracdes menores. J na remocao de ions calcio (Ca2"), o0 AC30 foi capaz de alcancar
100% de remocé&o, evidenciando seu potencial no tratamento de aguas duras. Os modelos
matematicos gerados apresentaram coeficientes de determinacéo (R2) entre 84% e 94%,
indicando forte correlagdo entre as varidveis testadas e a eficiéncia de adsor¢do. Com esta
sintese, foi possivel valorizar um residuo agroindustrial de facil obtencdo e baixo custo,
promover o aproveitamento sustentavel do endocarpo da Bocailva e demonstrar a
viabilidade do carvéo ativado produzido como uma alternativa eficaz e ambientalmente
correta para aplicacdo na industria alimenticia e no tratamento de efluentes.

Palavras-chave: adsorcdo, carvao ativado, planejamento experimental, residuos
agroindustriais, inddstria alimenticia.



ABSTRACT

The fruit of Bocailva is found mainly in the Brazilian Cerrado and is widely used in the
industry for the preparation of products such as ice cream, flour, sweets and for oil
extraction. This study aimed to produce activated carbon by chemical activation of the
endocarp of Bocailva and its use for the removal of undesirable compounds in the food
industry, adding value to this Cerrado residue. Chemical activation was performed with
sodium hydroxide (NaOH) and phosphoric acid (HsPO.), followed by characterization of
the activated carbon obtained. The optimization of the methylene blue adsorption process
was conducted through an experimental design using the response surface methodology,
with a central composite rotational design (DCCR), totaling 17 tests, including axial and
central points. The independent variables evaluated were the contact time (X1), the mass
of activated carbon (X2) and the concentration of the adsorbate (X3), while the dependent
variable was the dye removal efficiency. The experimental conditions ranged from 39.55
to 140.45 minutes of contact, 0.03 to 0.37 g of mass and concentrations from 0.98 to 6.02
mg/L, allowing the modeling and optimization of the system. The activated carbons
showed expressive performances in the removal of methylene blue, with percentages that
reached up to 100% for AC10 and 95.56% for AC70. In the tests with gallic acid, the
AC10 carbon obtained removals above 99% under optimized conditions. For tannic acid,
the carbons also proved to be effective, with removals above 93% at lower concentrations.
In the removal of calcium ions (Ca**), AC30 was able to achieve 100% removal,
evidencing its potential in the treatment of hard water. The mathematical models
generated presented coefficients of determination (R2) between 84% and 94%, indicating
a strong correlation between the variables tested and the adsorption efficiency. With this
synthesis, it was possible to value an easily obtainable and low-cost agro-industrial
residue, promote the sustainable use of the endocarp of Bocailva and demonstrate the
viability of the activated carbon produced as an effective and environmentally friendly
alternative for application in the food industry and in the treatment of effluents.

Keywords: adsorption, activated carbon, experimental design, agro-industrial residues,

food industry.
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1 INTRODUCAO

O Cerrado brasileiro é reconhecido como um dos biomas mais ricos do pais,
abrigando uma diversidade de frutos com alto potencial nutritivo e tecnoldgico, como é o
caso da bocaiuva (Acrocomia aculeata), também conhecida como macauba. Este fruto é
tradicionalmente utilizado na extracdo de 6leos, producdo de sorvetes, farinhas e outros
produtos de valor comercial, favorecendo a geracao de renda de forma sustentavel, sem
comprometer 0 meio ambiente (Oliveira da Silva et al., 2020).

No entanto, a0 mesmo tempo em que se observa 0 aproveitamento crescente
desses recursos naturais, cresce também a preocupacgdo com o destino dos residuos sélidos
gerados por atividades agroindustriais. A auséncia de modelos eficazes para a gestdo
desses residuos agrava 0s impactos ambientais, sociais e econémicos, sobretudo quando
0 descarte é realizado de forma inadequada (Pedroza et al., 2023).

Nesse contexto, surge como alternativa vidvel a utilizacdo da biomassa, um
material organico capaz de armazenar energia solar por meio da fotossintese para a
producéo de adsorventes de baixo custo. Essa biomassa pode ser convertida em diversas
formas de energia, sendo a pir6lise uma das principais tecnologias termoquimicas para
essa conversao, com geracdo de produtos como bio-0leo, biogas e carvdo ativado
(Pedroza et al., 2023).

Considerando os desafios existentes no tratamento de poluentes, diferentes
métodos como coagulacdo, floculagdo, biodegradacdo, separacGes por membrana e
adsorcéo tém sido empregados, embora apresentem limitacdes como alta geracao de lodo,
custos elevados e necessidade de condicOes ideais especificas. Dentre esses, destaca-se a
adsorcdo por carvao ativado como uma solucéo eficaz, versatil e ambientalmente viavel
(Pedroza et al., 2023).

O carvdo ativado apresenta ampla aplicacdo, desde o tratamento de &gua e
efluentes até usos medicinais e laboratoriais. Sua eficiéncia depende de caracteristicas
como area superficial, pureza e estrutura porosa, sendo essencial avaliar 0s processos de
producdo para otimizar suas propriedades adsortivas (Heylmann et al., 2021; Oliveira et
al., 2021; Coelho e Brega, 2023).

Nesse sentido, residuos agroindustriais com alto teor de carbono e baixo contetdo
inorganico — como o0 bagago da cana-de-agUcar e o caro¢o do acai tém demonstrado

grande potencial como matéria-prima para producdo de carvao ativado (Almeida et al.,
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2021; Nascimento et al., 2019). Além disso, esses materiais podem desempenhar fungdes
diversas, atuando como agentes clarificantes, suportes cataliticos, adsorventes de
pesticidas, entre outras aplicagcdes ambientais (Acevedo; Rocha; Bertolino, 2021).
Dentre os frutos nativos, destaca-se o aproveitamento do endocarpo da bocaiuva,
estrutura que recobre aaméndoa, como fonte promissora para producéo de carvao ativado.
Devido ao seu elevado teor de carbono, o endocarpo apresenta caracteristicas ideais para
aplicacdo como adsorvente, contribuindo para a remocao de compostos indesejaveis e,
assim, agregando valor ao fruto e promovendo uma abordagem sustentavel, que
fundamenta a proposta deste trabalho (Nayak et al., 2020). Assim, este trabalho teve como
objetivo produzir carvdo ativado por ativagdo quimica do endocarpo da bocaiuva,
agregando valor a esse residuo do Cerrado e avaliando seu uso na remocéo de compostos

relevantes para a industria de alimentos.

2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Este trabalho teve como objetivo geral a producdo de carvéo ativado por ativacéo
quimica do endocarpo de Bocailiva, como forma de agregar valor ao residuo desse fruto
do cerrado, e utilizar o material obtido na remocéo de diferentes compostos importantes

na inddstria de alimentos.

2.2 Objetivos especificos

e Elaborar uma revisdo sistematica de literatura para escolha das condigcdes de
sintese adequadas na preparacéo de carvao ativado quimicamente;

® Produzir carvdo ativado a partir do endocarpo de Bocaiuva utilizando como
agentes ativantes o hidréxido de sédio (NaOH) e o acido fosforico (HsPOa);

e Caracterizar os materiais obtidos por Espectrometria de Infravermelho, Analise
Térmica (TG), Analise Elementar (CH), Microscopia eletrénica de varredura
(MEV) e microanalise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS);

e Produzir um carvdo ativado a partir do endocarpo de Bocaiuva em diferentes
granulometrias apos selecdo do agente ativante e forma de ativagéo;

e Caracterizar o novo material obtido por Espectrometria de Infravermelho, Anélise
Térmica (TG), Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e microanalise de
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espectroscopia por energia dispersiva (EDS) nas diferentes granulometrias;
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e Verificar a influéncia das variaveis do processo de adsorcdo (tempo de contato,
concentragcdo de adsorvato e quantidade de adsorvente) e da granulometria do
carvao ativado na eficiéncia de remocao do azul de metileno, utilizando anélise
de variancia e o0 método de superficie de resposta para identificar as condi¢Ges
Otimas de adsorcdo e avaliar o potencial do material produzido para remocéo de
diferentes compostos;

e Testar o desempenho do carvao ativado, produzido a partir do endocarpo da
bocaiuva, na remocéo de diferentes substancias como &cido gélico, acido tanico
ions célcio (Ca?"), apos testes em diferentes granulometrias, visando identificar a

condicdo que proporciona maior eficiéncia adsortiva.

3. REVISAO DA LITERATURA
3.1 Bocaiuva

A bocaiuva (Acrocomia aculeata) é uma palmeira frutifera, perene, pertencente a
familia das Arecaceae, nativa da floresta tropical e amplamente distribuida no Brasil,
especialmente nas regides de cerrado, além de ser encontrada em paises vizinhos como
Bolivia, Paraguai e Colémbia. Conhecida popularmente por diversos nomes, como
macalba, coco espinho e palmeira-arara, essa espécie vegetal destaca-se ndo apenas por
sua relevancia ecoldgica, mas também pelo seu valor nutricional e potencial econémico

(Lourenco Neto; Marques; Moreira, 2024).

Os frutos da bocaiuva séo globosos, medindo entre 3,5 e 5,0 cm, e apresentam
uma estrutura complexa composta por um epicarpo lenhoso e verde-amarelado, um
mesocarpo amarelado, fibroso e mucilaginoso, e um endocarpo duro que reveste uma
améndoa comestivel. A planta pode atingir de 10 a 15 metros de altura e possui ampla
utilizacdo socioecondmica, sendo aplicada na producdo de 6leos, alimentos, cosméticos
e biocombustiveis (Guerra et al., 2023). Essa diversidade de usos esta diretamente
relacionada & composicéo quimica do fruto, que € rica em compostos bioativos, incluindo
fibras, minerais, carotenoides, acidos graxos de cadeia média (C6-C12), tocoferois e
vitamina A (Correia et al., 2022).
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A bocaiuva é considerada uma das oleaginosas mais produtivas do mundo, ficando
atras apenas do dendé em produtividade. Dela podem ser extraidos dois tipos principais
de 6leos: o da polpa e o da améndoa. Ambos apresentam perfil de acidos graxos que 0s
tornam atrativos para as industrias alimenticia, farmacéutica, cosmética e para a geragdo
de biodiesel (Guerra et al., 2023). Tal versatilidade torna o cultivo e o aproveitamento da
bocaiuva estratégico para diversas cadeias produtivas, contribuindo para o

desenvolvimento regional e sustentabilidade agricola.

No que tange a estrutura do fruto, estudos de Gomes et al. (2021) demonstram que
ele é composto aproximadamente por 20% de casca, 40% de polpa, 33% de endocarpo e
7% de améndoa. A polpa, além de ser comestivel, é rica em 6leo, fibra e mucilagem. A
améndoa, por sua vez, € envolvida por um endocarpo escuro e extremamente rigido, com
cerca de 3 mm de espessura. Este endocarpo, normalmente considerado um residuo
agroindustrial, tem se mostrado um material promissor para aplicacGes tecnoldgicas
devido a sua natureza lignoceluldsica resistente, o que o qualifica como precursor para a

producéo de carvao ativado (Aguiar et al., 2022).

Figura 1- (A) Frutos maduros de bocaiuva; (B) fruto com e sem epicarpo; (C)
coquinho (endocarpo + améndoa); (D) fruto de bocaiuva cortado ao meio evidenciando

todas as partes do fruto; (E) améndoas.

Fonte: Ciconini (2012).

A possibilidade de aproveitamento integral da bocaiuva, incluindo a utilizagéo da

casca, polpa, castanha e améndoa, representa um avanco significativo para a valorizacéo
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de subprodutos da biodiversidade brasileira, agregando valor a cadeia produtiva. Além
disso, 0 uso de residuos como o0 endocarpo para a obtencdo de materiais adsorventes
oferece uma alternativa sustentavel e ambientalmente vidvel, que contribui para a
economia circular e a minimizacdo dos impactos ambientais oriundos do descarte

inadequado de biomassa.

Dessa forma, a relevancia do endocarpo da bocaiuva transcende seu papel como
subproduto da agroindustria, inserindo-se como um insumo com elevado potencial
tecnoldgico para a geracdo de materiais porosos, como o carvao ativado. Essa perspectiva
amplia as possibilidades de uso sustentavel desse recurso natural e estabelece uma
conexdo direta com os principios da inovacdo ambiental e da sustentabilidade industrial.
A compreensdo aprofundada dessas caracteristicas prepara o terreno para a analise dos
topicos seguintes, que abordardo, de forma integrada, as propriedades, métodos de
producdo, aplicagcbes e fatores que influenciam a eficiéncia do carvdo ativado,
especialmente quando derivado de residuos lignocelulésicos como o endocarpo da

bocaiuva.

3.2 Carvao Ativado

O carvao ativado é um material carbonaceo altamente poroso, reconhecido por sua
grande area superficial e notavel capacidade de adsorcédo, sendo amplamente utilizado em
diversos segmentos industriais. Sua estrutura é composta por uma rede de micro, meso e
macroporos, além de conter uma diversidade de grupos funcionais que o tornam versatil
para inumeras aplicacbes, incluindo tratamento de &guas, purificacdo de gases,
descontaminacdo de efluentes industriais, adsorcdo de poluentes, além de usos médicos,

farmacéuticos, em catélise e eletrodos (Neme; Gonfa; Masi, 2022; Souza; Silva, 2021).

Disponivel em diferentes formas fisicas, como carvdo ativado em pé (CAP) e
granular (CAG), sua escolha depende da aplicacdo. No tratamento de aguas, por exemplo,
0 CAG é geralmente utilizado em sistemas de leito fixo, enquanto o CAP é preferido em
reatores de mistura completa com posterior separacao solido/liquido (Mavaieie Junior;
Benetti, 2021). A versatilidade do carvéo ativado se deve, entre outros fatores, a sua area
superficial altamente desenvolvida e a facilidade com que pode ser obtido a partir de

variados precursores lignocelulosicos.
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A producéo de carvdo ativado pode ser realizada por ativacao fisica ou quimica.
A ativacao fisica envolve a pir6lise do material precursor em atmosferas de gases inertes
como vapor d’agua ou didxido de carbono a altas temperaturas. Ja a ativagdo quimica ¢é
feita pela impregnagdo do precursor com reagentes como &cido fosférico (HsPOs), cloreto
de zinco (ZnClI2) ou hidréxido de potassio (KOH), seguida de aquecimento em
temperaturas moderadas. Este método apresenta vantagens como menor tempo de pirolise
e temperaturas mais baixas, além de maior eficiéncia na geracao de poros (Heidarinejad
et al., 2020; De Lima Ribeiro; Lopes, 2022).

O objetivo principal desses processos € aumentar a porosidade e a area superficial
do material, o que melhora significativamente sua capacidade adsortiva. Os parametros
mais relevantes que influenciam as caracteristicas do carvéo ativado obtido sdo: tipo e
proporcdo do agente ativante, temperatura de ativacdo, tempo de aquecimento e

caracteristicas do precursor utilizado (De Lima Ribeiro; Lopes, 2022).

A classificacdo do carvao ativado segundo a IUPAC (International Union of Pure
and Applied Chemistry) baseia-se no didmetro dos poros: microporos (< 20 A),
mesoporos (20-500 A) e macroporos (> 500 A). Cada tipo de poro contribui de maneira
distinta para os processos de adsor¢do: microporos sao ideais para pequenas moléculas,
mesoporos para moléculas maiores como corantes, e macroporos atuam como canais de
transporte para os poros menores (Silva et al., 2024). Essa estrutura torna o carvao ativado
um material essencial para processos de purificacdo, separacgéo, clarificacao e recuperacéo
de compostos quimicos.

3.3 Producdo de Carvao Ativado a partir de Residuos Agroindustriais

Os residuos agroindustriais representam um grande desafio ambiental e
econémico devido a elevada quantidade gerada e a auséncia de destinacdo adequada em
muitos casos. Esses residuos, resultantes da transformacéo de matérias-primas agricolas
e pecuarias, frequentemente sdo descartados de maneira ineficiente, embora contenham
potencial significativo para reaproveitamento em aplicacdes de maior valor agregado
(Duarte et al., 2024). Um desses potenciais € sua utilizagdo como precursor na producéo
de adsorventes, como o carvao ativado, principalmente por apresentarem teores elevados

de carbono e estrutura lignoceluldsica favoravel a ativacdo térmica ou quimica.
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Grande parte dos residuos agroindustriais é composta por biomassa
lignocelulosica heterogénea, como bagacos, talos, folhas, cascas e sementes. Estes
materiais sdo abundantes e de baixo custo, o que os torna atrativos para o desenvolvimento
de produtos sustentdveis. O setor agricola, sendo um dos principais geradores de
biomassa, possui papel estratégico nesse processo. Contudo, sem um gerenciamento
eficiente, 0 acimulo desses residuos pode contribuir significativamente para a degradacao

ambiental (Menezes et al., 2021).

Os residuos ricos em carbono, quando submetidos a processos de ativacao fisica
ou quimica, podem atingir areas superficiais superiores a 800 m2(g, valor
significativamente mais alto do que a biomassa in natura, que apresenta entre 10 e 15
m2/g. Esse aumento esté relacionado ao desenvolvimento de microporos e a remocao de
componentes volateis, criando uma rede de poros finos essenciais para 0 processo de
adsorcdo. Além da area superficial, outras caracteristicas como estrutura de poros, acidez
superficial e propriedades eletroforéticas também sdo determinantes na eficacia dos
carvoes ativados produzidos (De Lima Ribeiro; Lopes, 2022).

Carvdes ativados oriundos de residuos agroindustriais tém se mostrado eficazes
na remocédo de uma ampla gama de poluentes, como metais pesados, corantes sintéticos
e pesticidas. 1sso se deve a sua elevada porosidade e a presenca de grupos funcionais
ativos em sua superficie. Diversos estudos demonstram o uso bem-sucedido de residuos
como cascas de frutos, sementes, madeira de poda e restos de pinha na producdo de
adsorventes, comprovando o0 potencial desses materiais em processos de

descontaminacdo ambiental (Duarte et al., 2024).

O aproveitamento de residuos agroindustriais para a producdo de carvéo ativado,
portanto, constitui uma solugéo estratégica de duplo impacto: ambiental, pela reducdo do
volume de residuos e mitigacao dos efeitos da disposic¢ao inadequada; e econémico, pela
geracdo de produtos com alto valor agregado e aplicabilidade em setores diversos, como
o de alimentos, cosméticos e tratamento de efluentes (Souza; Silva, 2021). Assim, essa
abordagem se alinha com os principios da bioeconomia e da sustentabilidade, reforcando

o0 papel dos residuos como recursos valorizaveis.

Tais evidéncias reforgam a importancia da continuidade do estudo sobre o carvao

ativado obtido a partir de residuos agroindustriais, com destaque especial para o
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endocarpo da bocaiuva, cujo elevado teor de carbono, rigidez e estrutura lignoceluldsica
o0 tornam um excelente candidato para aplicacdo como precursor de materiais adsorventes

avancados.
3.4 Processo de Adsorcéo e Fatores que Influenciam a Adsorgado

A adsor¢do € um processo de separacdo baseado na adesdo de moléculas presentes
em uma fase liquida ou gasosa a superficie de um solido, denominado adsorvente. Esse
fendmeno ocorre devido as interacdes fisicas ou quimicas entre as particulas do adsorvato
e a superficie ativa do adsorvente. No caso do carvao ativado, esse processo é amplamente
explorado devido a sua elevada capacidade adsortiva e a versatilidade de aplicagéo,
sobretudo em processos de purificacdo e remogdo de contaminantes de dguas residuais.
Existem dois tipos principais de adsorc¢éo: a fisica (fisisor¢do) e a quimica (quimissorcao).
A adsorcdo fisica é caracterizada por interacdes fracas, como forcas de Van der Waals,
sendo um processo reversivel, rapido e exotérmico, com formagao de multicamadas. Ja a
adsorcéo quimica envolve interacdes mais fortes, com formacao de ligacdes quimicas ou
covalentes entre o adsorvato e o adsorvente. Esse tipo de adsorcdo é geralmente
irreversivel e depende de condigdes energéticas mais elevadas, como maior temperatura

e tempo de contato (Souza; Teixeira; Fernandes, 2023).

Vaérios fatores influenciam a eficiéncia do processo de adsorcdo. Entre eles,
destaca-se 0 pH da solucéo, que afeta diretamente o grau de ionizacdo das moléculas e a
carga da superficie do adsorvente. A temperatura também é um fator relevante, pois pode
aumentar ou reduzir a eficiéncia da adsorcao, dependendo se 0 processo é endotérmico
ou exotérmico. O tempo de contato entre adsorvente e adsorvato influencia na cinética de
adsorcdo, sendo que tempos mais longos favorecem a formacéo de equilibrio, até o ponto
de saturacdo do adsorvente (Farias et al., 2020).

Outros fatores importantes incluem a quantidade de adsorvente utilizada e a
concentracdo inicial do adsorvato. Em geral, quanto maior a massa de adsorvente, maior
a remocao de contaminantes. Contudo, essa relacdo apresenta um limite, além do qual
ndo se observa aumento significativo da eficiéncia. J& em relacdo & concentragdo do
adsorvato, a eficiéncia tende a diminuir em concentra¢fes muito altas, exigindo ajustes

nos parametros operacionais (Pedroza et al., 2023).
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As caracteristicas fisicas do adsorvente, especialmente sua area superficial
especifica e porosidade, sdo fundamentais para determinar sua capacidade adsortiva. No
caso do carvéo ativado, sua estrutura microporosa e a presencga de grupos funcionais na
superficie favorecem a adsor¢do de compostos organicos e inorganicos, incluindo metais

pesados, corantes e compostos fendlicos (Leite et al., 2018).
3.4.1 Isotermas de Adsorcéo

As isotermas de adsorcdo sdo ferramentas fundamentais para compreender a
relagdo entre a quantidade de adsorvato retido na superficie do adsorvente e a sua
concentracdo na fase liquida ou gasosa em equilibrio, sob temperatura constante. Esses
modelos matematicos possibilitam descrever e prever o comportamento da adsor¢do em
diferentes condic@es, sendo amplamente utilizados para avaliar a eficiéncia dos materiais

adsorventes, como o carvao ativado (Farias et al., 2024).

As isotermas fornecem informacdes sobre a capacidade maxima de adsor¢éo, a
intensidade das interacdes entre adsorvente e adsorvato, além do tipo de superficie do
material (homogénea ou heterogénea). Elas também permitem estimar parametros
termodindmicos, como energia de ativacdo e entalpia de adsor¢do, que sdo Uteis na

escolha de condicGes operacionais para processos industriais (Castro et al., 2021).

Entre os modelos isotérmicos mais utilizados destacam-se: Langmuir, Freundlich
e Dubinin-Radushkevich. O modelo de Langmuir pressupde uma superficie homogénea
com um numero finito de sitios ativos, onde ocorre formacdo de uma monocamada de
adsorvato sem interacGes entre as moléculas adsorvidas. J& o modelo de Freundlich é
empirico, aplicavel a superficies heterogéneas e admite a formacdo de multicamadas,
sendo util para descrever sistemas mais complexos. Por sua vez, 0 modelo de Dubinin-
Radushkevich é usado para distinguir entre adsorcdo fisica e quimica, fornecendo
informacdes sobre a energia envolvida no processo (Castro et al., 2021; Gongalves;
Figueiredo, 2020).

A interpretacdo adequada das isotermas de adsorcdo depende de diversos fatores,
como o tamanho dos poros, a natureza quimica do adsorvato, sua polaridade, solubilidade

e a afinidade com os grupos funcionais presentes na superficie do adsorvente. Tais fatores
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influenciam diretamente a forma da curva isotérmica e os parametros ajustados durante a

modelagem (Sousa et al., 2021).

Os tipos mais comuns de isotermas de adsorcdo, segundo a classificacdo da

IUPAC (Sousa et al., 2021), encontram-se na Figura 2.

Figura 2— Tipos de isotermas de acordo com a classificacdo da IUPAC.

Amount odsorbed ——
@

Relotive pressure ——&

Fonte: Sousa et al. (2021).

As isotermas também sdo classificadas pela IUPAC em seis tipos principais, que
indicam diferentes mecanismos de adsorcdo. A isoterma Tipo | é caracteristica de
adsorcdo em microporos com formacgédo de monocamada. A Tipo Il representa adsorcéo
em materiais macroporosos com formacdo de multicamadas. A Tipo Il indica adsor¢ao
fraca e aumento da capacidade adsortiva com a concentragcdo. A Tipo IV evidencia
presenca de mesoporos com histerese devido a condensacédo capilar. Os tipos V e VI sdo
menos comuns e associados a interacdes especificas e estrutura porosa ordenada (Sousa
etal., 2021).

Assim, o uso de modelos isotérmicos € indispensavel para o desenvolvimento de
sistemas de adsorcgéo eficientes e para a avaliagdo comparativa entre diferentes materiais

adsorventes. O conhecimento dessas curvas torna-se ainda mais relevante ao se utilizar

24



precursores alternativos, como o endocarpo da bocaiuva, que pode apresentar

comportamento especifico de adsorcao devido as suas caracteristicas fisico-quimicas.
3.4.2 Isoterma de Langmuir

A isoterma de Langmuir é um dos modelos mais utilizados para descrever a
adsorcdo em superficie homogénea. Desenvolvida inicialmente para explicar a adsorcao
de gases em superficies solidas, sua aplicacao foi posteriormente estendida para sistemas
liquidos. O modelo pressupde que a adsor¢do ocorre em sitios especificos da superficie
do adsorvente, formando uma monocamada, sem interacdes entre as moléculas ja
adsorvidas. Cada sitio s6 pode ser ocupado por uma molécula, e todos os sitios sdo

considerados energeticamente equivalentes (Castro et al., 2021; Souza et al., 2021).
Matematicamente, a isoterma de Langmuir é representada pela Equacéo:
Qe=(@Qm*KL*Ce)/(1+KL™*Ce)

Em que: Qe ¢ a quantidade de adsorvato adsorvido por unidade de massa de adsorvente
(mg/g), Qm representa a capacidade maxima de adsor¢do (mg/g), Ce é a concentracao do
adsorvato em equilibrio na solucdo (mg/L), KL é a constante de Langmuir (L/mg),

relacionada a afinidade do adsorvato pelo adsorvente.
A equacdo também pode ser linearizada para facilitar o calculo dos parametros Qm e KL.:
Ce/Qe = (1/QmKL) + (Ce/Qm)

A linearizacdo permite a construcdo de um grafico Ce/Qe versus Ce, resultando em uma
linha reta cuja inclinagéo e intercepto fornecem os valores dos parametros isotérmicos.
Essa abordagem é amplamente utilizada para avaliar o desempenho de carvdes ativados
em diferentes condigcOes e para comparagdo entre distintos precursores (Souza et al.,
2021).

Outro pardmetro importante derivado da isoterma de Langmuir é o fator de separacdo
(RL), que indica o tipo de adsor¢do com base na constante KL e na concentragao inicial

do adsorvato (CO0). Ele € calculado pela equag&o:

RL=1/(L+KL * CO)

25



Os valores de RL indicam a favorabilidade do processo:

e RL > 1: Adsor¢édo desfavoravel,
e RL =1: Adsorcéo linear;

e 0<RL<1: Adsorcéo favoravel,
o RL =0: Adsorcdo irreversivel.

A andlise do fator RL, associada aos valores de Qm e KL, permite avaliar com maior
precisdo o potencial de um determinado adsorvente, como o carvao ativado produzido a
partir do endocarpo da bocaiuva, na remoc¢do de poluentes de solucbes aquosas. Essa
abordagem serd particularmente relevante nas analises experimentais previstas para este
estudo, oferecendo base teorica sélida para a interpretacdo dos dados obtidos (Souza et
al., 2021).

3.5 Aplicacgdes do Carvéo Ativado e Seu Uso para Remocédo de Compostos na Industria

Alimenticia

O carvdo ativado tem sido amplamente aplicado na industria devido a sua
capacidade de adsorcao de compostos organicos e inorganicos. Suas principais aplicacées
envolvem a purificacdo de liquidos e gases, incluindo o tratamento de aguas residuais,
purificacdo de ar, extragdo de contaminantes, além de usos na inddstria farmacéutica,
cosmeética e alimenticia (Silva et al., 2024). Seu alto desempenho é atribuido a sua area
superficial elevada, porosidade bem desenvolvida e presenca de grupos funcionais ativos

em sua superficie.

Na indudstria alimenticia, o carvado ativado desempenha um papel crucial na
remogdo de impurezas indesejadas, como corantes, compostos fenolicos, residuos de
pesticidas, metais pesados e compostos que afetam negativamente as caracteristicas
sensoriais dos alimentos e bebidas. Essa aplicacdo é especialmente importante em
produtos liquidos como sucos, vinhos, xaropes, refrigerantes e agua potavel, onde se

busca maior estabilidade, transparéncia e qualidade final (Silva et al., 2025).

Um dos exemplos mais notaveis de aplicacdo do carvéo ativado é na remocao de
corantes sinteticos presentes em efluentes da industria alimenticia e outras industrias
como téxtil, farmacéutica e cosmética. Corantes como azul de metileno (catidnico) e preto

reativo 5 (anibnico) possuem estruturas moleculares complexas que dificultam sua
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degradacéo, exigindo métodos de tratamento eficientes. O uso de carvao ativado derivado
de residuos agroindustriais tem se mostrado uma alternativa eficaz e sustentavel para a

adsorcédo desses compostos (Heylmann et al., 2021; Sousa et al., 2021).

Outro aspecto relevante é a remocgédo de compostos fenolicos, que estdo presentes
em diversos alimentos e bebidas e sdo considerados poluentes prioritarios por serem
toxicos, carcinogénicos e prejudiciais mesmo em baixas concentracfes. Além disso, esses
compostos podem interferir negativamente nas propriedades organolépticas dos produtos,
conferindo sabor amargo, adstringéncia e turbidez. A clarificagéo de sucos, por exemplo,
utiliza o carvao ativado para remover essas substancias, melhorando a aparéncia e o sabor
final (Albuquerque et al., 2020; Costa et al., 2015; Yadav; Rai e Yadav, 2017).

Na indastria de refrigerantes, o carvdo ativado € utilizado para remover
substancias que conferem cor e turbidez ao xarope base. Estudos compararam técnicas
como a troca ibnica e a adsor¢do por carvao ativado, sendo esta Ultima preferida por sua
eficiéncia e por ndo exigir alteragdes significativas na planta industrial. Contudo, ressalta-
se que o carvao ativado utilizado neste processo ndo € regenerado para uso continuo na
indUstria alimenticia, 0 que exige atencdo a gestdo de residuos gerados (Schwendler,
2015).

Em bebidas alcodlicas, como vinhos, o carvdo ativado atua como agente
clarificante, contribuindo para a remocéo de particulas em suspensao, odores indesejaveis
e compostos que afetam a viscosidade. Além disso, ele é empregado na remocdo de
cafeina de bebidas como refrigerantes e chas, atendendo a demanda de produtos com teor

reduzido dessa substancia (Belini, 2020; Francois et al., 2016).

Ainda na &rea de purificacdo, o carvao ativado tem sido estudado para a remocao
de ions de célcio (Ca2+) em aguas duras. Essa aplicacdo visa reduzir a dureza da agua,
evitando a formagé&o de incrustagdes em sistemas industriais e domésticos, melhorando a

eficiéncia de equipamentos e reduzindo o consumo de detergentes (Crispim, 2009).

Com base nesse conjunto de aplicacdes, destaca-se o grande potencial do carvéo
ativado obtido a partir do endocarpo da bocaiuva como alternativa viavel e ecoldgica para

uso na inddstria alimenticia. Seus atributos fisicos e quimicos, aliados a abundancia da
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matéria-prima e a viabilidade técnica de producéo, reforcam a importancia de se avancar

em pesquisas que explorem e otimizem sua utilizacao.

4. MATERIAL E METODOS

A metodologia deste trabalho foi realizada seguindo diferentes etapas de acordo

com o fluxograma da Figura 3.

Figura 3- Etapas de elaboracdo da metodologia do projeto.

J ‘Etapas do trabalho

0s de produgdo do Carvdo apés defini¢do das condigdes de
(rabalho houve a produqéo de carvéo ativado com diferentes agentes ativantes (NaOH e
H,;PO,) e formas de ativagdo.

-

Caracterizagao dos diferentes tipos de carvoes produzidos na Etapa 1 e da biomassa para
selecdo da melhor forma de ativacdo e de agente ativante

03 anowcAo E CARACTERIZAGAO DO CARVAO ATIVADO COM H;PO, COM I
LOMETRIAS

DIFERENTES GRANU

Producao de carvao ativado com H;PO, em diferentes granulometrias e posterior
caracterizacao dos carvoes produzidos para selecao da melhor granulometria de trabalho

na etapa seguinte

04 |

Delineamento experimental para verificacao da eficiencia de adsorcao dos carvoes
produzidos na Etapa 3 variando tempo de contato, massa de adsorvente e
concentracao do adsorvato

05 TESTE DE EFICIENCIA DE ADSORCAO DO CARVAO ATIVADO DIFERENTES
COMPOSTOS

d.

com dif

Testes de adsorcao com carvao ativado sel

para avaliacao da aplicabilidade deste carvao na inddstria de allmentos

Fonte: Autor 2025

O Quadro 1, apresenta as etapas do trabalho para melhor compreensao do texto

da metodologia.

Quadro 1- Etapas do trabalho.

Etapas | Titulo da etapa do trabalho Descricao das etapas do trabalho
1 Producdo do carvdo em diferentes | Revisdo sistematica da literatura para
condigdes de ativacdo definicdo dos pardmetros de produgéo
do carvdo. Ap6s definicdo das
condicbes de trabalho, houve a
producdo de carvdo ativado com
diferentes agentes ativantes (NaOH e
H3PO4) e formas de ativacao.
2 Caracterizacdo ~ dos  carv@es | Caracterizagdo dos diferentes tipos de
produzidos. carvles produzidos na etapa 1 e da
biomassa, para selecdo da melhor forma
de ativacdo e de agente ativante.
3 Producdo do carvdo ativado | Producdo de carvao ativado com HzPO4
usando como agente de ativacdo o | em diferentes granulometrias e posterior
H3PO4 em diferentes | caracterizacdo dos carvdes produzidos,
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granulometrias e caracterizagdo | paraselecdo da melhor granulometriade
dos carv0es ativados produzidos. | trabalho na etapa seguinte.

4 Testes de eficiéncia de adsorcdo | Nesta etapa foi realizado um
em azul de metileno. delineamento experimental para
verificacdo da eficiéncia de adsorgéo
dos carvdes produzidos na etapa 3,
variando tempo de contato, massa de
adsorvente e concentracdo do adsorvato.

5 Teste de eficiéncia de adsorcdo do | Foram realizados nesta etapa testes de
carvdo ativado com diferentes | adsor¢gdo com  carvdo  ativado
compostos selecionado com diferentes compostos

como 4&cido galico, taninos, Ca?* para
avaliagdo da aplicabilidade deste carvéo

na inddstria de alimentos

Fonte: Autor 2025
4.1 Producdo do carvéao com diferentes formas de ativacdo

4. 1.1 Avaliacao das condigdes ideais de sintese do carvao ativado

Na Etapa 1 do trabalho foi realizada uma reviséo sistemética de literatura para a
selecao das condicgdes para producéo do carvao ativado, condi¢fes essas como: 0s agentes
ativantes mais utilizados, o tempo e a temperatura de carbonizacdo que foram utilizados,
granulometria do carvao produzido, parametros esses que nortearam o trabalho. Neste
trabalho testou-se a producéo dos carvdes usando dois tipos de agente ativante e logo ap6s
foi realizada a caracterizacao dos carvoes obtidos.

Para a avaliacdo do potencial do endocarpo da bocaiuva como material precursor
para producdo de carvao ativado, ele foi ativado quimicamente empregando como agentes
ativantes o hidroxido de s6dio (NaOH) e acido fosférico (HzPO4), a fim de testar o melhor
ativante quimico para producdo de carvdes ativados com caracteristicas desejadas, para
serem empregados como adsorventes.

4.1.2 Sintese do carvao ativado

4.1.2.1 Obtencdo da matéria prima e reagentes

Os frutos da bocaiuva foram obtidos na localidade de Intans, no municipio de
Formoso do Rio preto-BA. Aproximadamente dez quilos do fruto foram recebidos no més
de setembro de 2023. Em seguida, aproximadamente cinco quilos do fruto foram
armazenados em refrigerador no Laboratorio de Pesquisa em Quimica Ambiental e de

Biocombustiveis (LAPEQ) e a outra parte foi utilizada na producéo dos carvoes ativados.

29



4.1.2.2 Remocao do Endocarpo (biomassa)

Apos o recebimento foram testadas diferentes metodologias de separacdo do
endocarpo do restante do fruto, sendo essa uma das maiores dificuldades encontradas
para a obtencdo da biomassa.

Foram realizadas diversas tentativas para separar 0 mesocarpo de seu endocarpo,
pois a forma manual apresentou-se demorada, optando-se por testar um tratamento
térmico inicial do fruto (denominado neste trabalho como pré-aquecimento), ainda com
seu mesocarpo, para facilitar sua separacdo. A principio tentou-se uma temperatura de
250°C por 2 h, porém, apos esse tempo foi verificado a ndo separacdo das partes. Em
seguida, aumentou-se o tempo de secagem para 2,5 h, possibilitando a separacdo por
raspagem do mesocarpo com mais facilidade, o que melhorou as condigGes de
separacdo de seu endocarpo. Com o pré-aquecimento inicial, também foi possivel
facilitar a separacdo da castanha dentro do endocarpo, pois com o aumento da
temperatura a castanha fica solta, e pode ser removida com facilidade.

Nesta etapa do trabalho, foram produzidos cinco tipos diferentes tipos de carvéo
ativado a partir do endocarpo da bocaiuva. Trés produzidos com o material seco, antes da
calcinacdo para a obtencdo do carvdo ativado, e dois foram produzidos a partir da
biomassa in natura.

O uso da biomassa in natura para a produgdo do carvéo, foi realizado para
verificar se haveria alguma alteragdo nas caracteristicas do carvao ativado, advindas da
etapa do pré-aquecimento da biomassa antes da calcinacdo. Os diferentes tipos de carvies
ativados foram produzidos utilizando dois agentes ativantes NaOH e H3PO4. As etapas

de preparo do endocarpo com o pré-aquecimento encontram-se na Figura 4.

Figura 4- Fluxograma de remocéo do endocarpo da Bocaiuva.

i eriag Lavagem com
Retirada do agua ultrapura
mesocarpo apos

pré aquecimento.

DESCASQUE
MANUAL

Passo 1 Passo7

PRE
AQUECIMENTO

Pré aquecimento
da fruta como
mesocarpo
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Fonte: Autor, 2025

Logo apds a retirada da casca da bocaiuva de forma manual, foi efetuado o
tratamento térmico em mufla na temperatura de 250°C por 2,5 h (pré-aquecimento). Apds
passar por pre-aquecimento, os frutos foram raspados com auxilio de facas para retirada
de todo o mesocarpo queimado. Com 0s mesocarpos totalmente limpos, foi efetuado a
quebra dos endocarpos com utilizagdo de um soquete e posteriormente, foi efetuada a
raspagem para a retirada das castanhas queimada e limpeza do endocarpo. Em seguida,
com o auxilio do soquete, foi feita uma quebra para a reducgéo das partes dos endocarpos
e facilitar a lavagem. Apos a reducdo do endocarpo, foi feita a lavagem utilizando agua
destilada até a retirada de toda a sujidade, por fim, foi realizada a secagem do endocarpo
em estufa a 105 °C por 24 horas. Todo este processo antecedeu-se a sintese de carvado
ativado, denominacdo P na identificacdo dos carvdes indicando a realizacdo do pré-

aquecimento. Na Figura 5 sdo apresentados os materiais obtidos em cada etapa.

A) fruto da Bocaiuva com casca; B) fruto da Bocaiuva descascado; C) endocarpo carbonizado e
sem a castanha; D) Quebra do endocarpo para redugdo de tamanho; E) endocarpo pronto para
a producdo do carvéo ativado.

Fonte: Autor, 2025.
4.1.2.3 Preparacdo do Endocarpo da Bocaiuva sem pré-aquecimento para producao de
carvéo
Para se verificar diferenca em virtude do tratamento térmico (pré-aquecimento)
do endocarpo, foi decidido entdo, produzir carvdes com a biomassa sem esse pré-
aquecimento (denominado S na identificacdo das amostras de carvao). No fluxograma



apresentado na Figura 6 sdo representas as etapas de obtencdo do endocarpo in natura
sem pré-aquecimento.

Figura 6- Fluxograma de preparo do endocarpo da Bocaiuva in natura.

TRITURAGAO

Lavagem com
agua ultrapura

Passo 1 Passo 7

Fonte: Autor, 2025

Primeiramente foi feita a secagem do fruto em estufa a 105°C por 48 h, depois foi
retirada a casca da fruta da Bocaiuva manualmente, e em seguida procedeu-se a retirada
de todo 0 mesocarpo do fruto com auxilio de facas de serra. Logo ap6s a retirada do
mesocarpo, foi feita a quebra dos endocarpos com auxilio de um soquete para que entdo
viesse a ser feita a separacdo da castanha. Com o auxilio do soquete, novamente foi feita
uma quebra para a reducdo das partes do endocarpo facilitando assim a lavagem. Em
seguida o endocarpo foi lavado com agua destilada para remocéo de sélidos grosseiros e
impurezas. Posteriormente o endocarpo da Bocaiuva passou por secagem em uma estufa
a 105°C por 24 h. ApGs a completa separacdo de mesocarpo e endocarpo, iniciou-se a

etapa de sintese dos carvdes ativados empregando-se os diferentes agentes de ativacao.

4.1.2.4 Obtencéo do carvao ativado com agentes ativantes NaOH e HaPO4

Neste trabalho, foram utilizados dois métodos distintos para a producdo dos
carvOes ativados: carbonizacdo antes da impregnacdo (CI) e impregnacdo antes da
carbonizacéo (IC). Além disso, os carv@es foram classificados com as letras (P) quando
houve pré-aquecimento do material e (S) quando o0 processo ocorreu sem pré-
aquecimento.

A identificagdo das amostras dos carvfes produzidos esta apresentada na Tabela
1 a seguir, onde pode ser entendido os procedimentos realizados para producdo de cada

uma delas e a relacdo com a nomenclatura.

32



Tabela 1- Identificacdo dos tipos de carvoes ativados e agente ativante.

IDENTIFICACAO

AMOSTRA

P-CIB Biomassa pré-aquecida (P), seguida de Carbonizacao (C)
e posterior impregnacdo (1) com NaOH (B)

P-ICB Biomassa pré-aquecida (P), sequida de impregnacao(l)
com NaOH (B) e posterior Carbonizacéo (C)

S-ICA Biomassa in natura (S), seguida de impregnacdo(l) com
H3PO4 (A) e posterior Carbonizagéo (C)

P-ICA Biomassa pré-aquecida (P), seguida de impregnacao (I)
com HsPO4 (A) e posterior Carbonizagéo (C)

S-ICB Biomassa in natura (S), seguida de impregnacéo (I) com

P= carvdo produzido com a etapa de pré-aquecimento; S= carvao produzido sem a etapa de pré-

NaOH (B) e posterior Carbonizacéo (C)

aquecimento. Fonte: Autor,2025

Essa nomenclatura foi utilizada para que fique evidenciados as etapas de producéo

dos 5 diferentes tipos de carvdes produzidos neste trabalho.

A producdo do carvao ativado envolveu dois processos, a carbonizagdo do
endocarpo (com pré-aquecimento e sem pré-aquecimento) e a impregnacao quimica com

0s agentes ativantes NaOH e H3PO4, no qual as principais etapas sdo representadas na

Figura 7.

Figura 7- Etapas envolvidas no processo de ativacdo quimica dos tipos de

carvdes ativados e agente ativante.
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Fonte: Autor, 2025

Para uma melhor compreensdo dos processos envolvidos na producdo dos 5
tipos diferentes de carvdes que foram utilizados no trabalho, sdo apresentados os
diferentes procedimentos tanto com a ativagdo com NaOH, quanto com a ativacdo com
H3POa. Logo, essas diferentes formas de producgéo, foram realizadas para se verificar o
quanto o tipo de metodologia utilizada na retirada do endocarpo da Bocaiuva, a ordem da
etapa de ativacdo quimica e o tipo de ativante utilizados, influenciavam na obtencéao de
um carvdo com caracteristicas de um melhor adsorvente. Todos os carvdes foram
produzidos usando a relagdo 1:1 relacdo agente ativante/biomassa na temperatura de
500°C por 30 minutos.

A metodologia empregada na sintese do carvédo ativado a partir do endocarpo de
Bocaiuva foi baseado no descrito por Lissaneddine et al. (2021) com algumas
modificagcbes. O carvdo foi produzido com faixa granulométrica entre 2 e 4,75 mm. O
processo de ativacdo foi realizado usando ativacdo quimica, para todos os tipos de carvéo.
Ap0s a obtencdo do endocarpo da Bocaiuva, com o pré-aquecimento (P) e sem o
pré-aquecimento (S) foram produzidos os carves ativados com os dois tipos de agentes
ativantes (NaOH e HzPO4), cujo a sequéncia de producgdo de cada carvdo, encontram-se
apresentadas mais a seguir no trabalho. Abaixo na figura 8 pode ser visualizado as etapas
envolvidas na producédo dos carves ativados produzidos no trabalho.
Figura 8- Fluxograma geral da producéo dos diferentes carvoes ativados
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4.1.2.5 Producdo do carvéo ativado com NaOH

Segue abaixo a descri¢do dos procedimentos utilizados para cada tipo de carvao,
sendo que a diferenca entre os carvdes P- CIB e P-ICB, é a ordem na etapa de impregnagao

do material.

Producéo do carvéao ativado P- CIB
Uma quantidade de 125g de precursor (endocarpo de Bocaiuva com pré-

aguecimento) foi aquecida a 500 °C com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. O



material foi entdo mantido sob aquecimento em forno mufla 3000-10P-CE-INOX a
500°C por 30 min. Apos carbonizado, o carvao foi colocado em dessecador até seu total
resfriamento. Logo apds o material foi misturado com solucéo de hidroxido de sodio
5mol/L (PA) a uma proporgdo em peso (ativador/precursor) de 1:1, agitando durante 1h.
Posteriormente, o endocarpo impregnado com NaOH, foi cuidadosamente lavado
utilizando agua ultrapura até obter pH 7,0. Por fim, o material foi colocado em uma estufa

em temperatura de 38°C por 24 h para secagem.

Producéo do carvéo ativado P-1ICB

Uma quantidade de 125g de precursor (endocarpo de Bocaiuva com pré-
aquecimento) foi fisicamente misturado com o hidroxido de sodio 5mol/L (PA) a uma
proporcdo em peso (ativador/precursor) de 1:1, agitando durante 1 h. Posteriormente, o
endocarpo impregnado com NaOH foi aquecido a 500-C, com uma taxa de aumento de
temperatura de 10°C por minuto. O material foi entdo mantido no forno tipo mufla a
500°C por 30 min. Apds carbonizado, o carvao foi colocado em dessecador até seu total
resfriamento. Logo ap6s o material foi cuidadosamente lavado utilizando agua ultrapura
até obter pH 7,0. Por fim, o material foi colocado em uma estufa em temperatura de 38°C

por 24h para secagem.

Producao do carvéo ativado S-1CB

Uma quantidade de 125 g de precursor (endocarpo de Bocaiuva in natura) foi
fisicamente misturada com o hidroxido de sédio 5mol/L (PA) a uma proporcao em peso
(ativador/precursor) de 1:1, agitando durante 1h. Posteriormente, o endocarpo
impregnado com NaOH foi aquecido a 500-C, com uma taxa de aumento de temperatura
de 10 °C por minuto. O material foi entdo mantido no forno tipo mufla a 500 -C por 30
min. Apos carbonizado, o carvéo foi colocado em dessecador até seu total resfriamento.
Logo apds, o material foi cuidadosamente lavado utilizando agua ultrapura até obter pH
7,0. Por fim, o material foi colocado em uma estufa em temperatura de 38-C por 24 horas
para secagem. Abaixo na Figura 10, € ilustrado as etapas da producéo dos diferentes tipos
de carvao ativado do endocarpo da Bocaiuva para melhor compreensdo, ficando

evidenciado as etapas da producéo dos 3 diferentes tipos de carvdo ativado com NaOH.
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4. 1. 2. 6 Producdo do carvéo ativado com HzPO4

Segue abaixo a descricdo dos procedimentos utilizados para cada tipo de carvao
ativado com H3PQg4, sendo que a diferenga entre os carvoes S- ICA e P-ICA é o tratamento
térmico do endocarpo antes da impregnagdo com HsPOa.

Producéo do carvéo ativado S-ICA

Uma quantidade de 125g de precursor (endocarpo de Bocaiuva in natura) foi
fisicamente misturada com o 4&cido fosférico a uma proporcdo em peso
(ativador/precursor) de 1:1, agitando durante 1h. A seguir, o endocarpo impregnado com
H3PO4 foi aquecido a 500°C, com uma taxa de aquecimento de temperatura de 10-C por
minuto. O material foi entdo mantido no forno tipo mufla a 500°C por 30 min. Apds
carbonizado, o carvao foi colocado em dessecador até seu total resfriamento. Logo apds,

o material foi cuidadosamente lavado utilizando agua ultrapura até obter pH 7,0. Por fim,

o material foi colocado em uma estufa em temperatura ambiente de 38°C por 24h para

secagem.

Producéo do carvao ativado P-ICA

Uma amostra de 125 g do precursor, composto por endocarpo de Bocailva
previamente pré-aquecido, foi misturada com acido fosférico (H:PO.) na proporgao
massica de 1:1 (ativador/precursor). A mistura foi submetida a agitagdo continua por 1
hora para garantir uma impregnacgédo uniforme. Em seguida, o material impregnado foi
submetido ao processo de carbonizacdo em forno tipo mufla, com aquecimento gradual
até 500 °C, a uma taxa de 10 °C por minuto. A temperatura de 500 °C foi mantida por 30

minutos.

Apdbs a carbonizacdo, o carvdo foi resfriado em dessecador até atingir a
temperatura ambiente. O material foi entdo lavado cuidadosamente com agua ultrapura
até que o pH da solucdo atingisse o valor neutro (pH 7,0), removendo residuos do agente
ativador. Por fim, o carvao ativado foi seco em estufa a 38 °C por 24 horas, sendo entao

armazenado para posterior caracterizacdo e aplicagdo nos ensaios de adsorcéo.
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4. 2 Caracterizacdo da biomassa e dos carvoes ativados com diferentes formas de
ativacéao

Apds a Etapa 1 de producdo dos diferentes tipos de carvao, foram realizadas as
analises de caracterizacdo da biomassa in natura (endocarpo) e dos 5 tipos diferentes de
carvOes (adsorventes) produzidos, conforme Figura 9 a seguir. Foram realizadas as
andlises de espectrometria de infravermelho (IR), analises termogravimétricas
(TG/DTG), microscopia eletronica de varredura (MEV) e microanélise de espectroscopia
por energia dispersiva (EDS), analise da &rea superficial e porosidade do carvéo ativado
e do endocarpo da Bocaiuva.

Figura 9-Andlises feitas para a caracterizacao dos carvées produzidos.

CARACTERIZACAO
DOS MATERIAIS

Analise Térmica (TG)

El Espectrometria de Infravermelho (FTIR)

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Microanalise de espectroscopia por
energia dispersiva (EDS)

— H Area superficial e porosidade (BET )

Fonte: Autor, 2025

4. 2.1 Caracterizagdo da Biomassa (endocarpo sem pré-aquecimento)

4. 2. 2 Anélise Térmica (TG)

As curvas de andlise termogravimétrica (TG/DTG) para determinacgéo de variacao
da massa da amostra dos materiais foram obtidas pelo Centro Integrado de Analises -
CIA-FURG, utilizando equipamento Analisador Termogravimétrico TGA-50-Shimadzu,
usando atmosfera de ar, com taxa de fluxo 50 ml/min, faixa de temperatura entre 25.81°C
a aproximadamente 800°C. Nessas analises foram utilizadas massas de amostras de

11,398 mg, colocadas em cadinhos de Platina.
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4. 2. 3 Espectrometria de Infravermelho

A identificacdo dos grupos funcionais presentes no endocarpo de Bocaiuva in
natura e nos carvoes ativados foi realizada por espectroscopia na regido do infravermelho
(FTIR), utilizando o espectrometro CARY 630 FTIR da marca Agilent Technologies,
localizado no Laboratério de Pesquisa em Quimica (LAPEQ) da Universidade Federal do
Tocantins (UFT). As amostras foram previamente secas e trituradas até obtencéo de p6
fino homogéneo. Posteriormente, cerca de 2 mg de cada amostra foi analisada
diretamente, empregando a técnica de reflectancia total atenuada (ATR). As analises
foram realizadas na faixa de 4000 a 400 cm™!, com resolucao de 4 cm™ e 32 varreduras
por espectro. A interpretacdo dos espectros foi baseada nas bandas caracteristicas de
vibracdo dos grupos funcionais, como estiramentos de ligacbes O-H, C—H, C=0, C=C e
C-0, conforme os principios descritos por Smith (2011), permitindo avaliar as alteracfes

quimicas provocadas pelos processos de carbonizacao e ativacdo quimica.

4. 2. 4 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e microandlise de espectroscopia por

energia dispersiva (EDS)

As analises de MEV/EDS foram realizadas conforme a metodologia descrita por
Oliveira et al. (2021) e executadas no Centro de Microscopia Eletronica do Sul (CEME-
Sul/FURG). As imagens foram obtidas com tensdes de aceleracdo de 15,0 kV utilizando

um filamento de tungsténio, com ampliacGes de até 3000 vezes.

As amostras foram fixadas em stubs (porta-amostras metalicos em formato
cilindrico, utilizados para manipulagdo em microscopia eletrénica) com fita de carbono
dupla face. Posteriormente, as amostras passaram pelo processo de metalizagdo em um
equipamento sputtering, sendo recobertas com uma fina camada de ouro — obtida ap0os
200 segundos de deposicdo — com espessura na escala de nanémetros, conferindo

condutividade adequada a superficie.
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4.2.4.1 Caracterizacdo dos diferentes tipos de carvdes ativados

4.2.4.2 Espectrometria de Infravermelho

A identificacdo dos grupos funcionais e estruturas do endocarpo de Bocaiuva e do
carvao ativado produzido foram determinados conforme metodologia descrita no item
4.3.1.2.

4.2.4.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e microanélise de espectroscopia
por energia dispersiva (EDS)

As andlises de MEV/EDS foram realizadas conforme a metodologia descrita no
item4.2. 4

4.2.4.4 Andlise textural do carvdo ativado de endocarpo de Bocaiuva.

A caracterizacdo da area superficial especifica e da porosidade dos carvdes
ativados foi realizada com base na metodologia descrita por Lissaneddine et al. (2021),
sendo executada no Centro Integrado de Analises (CIA-FURG). Utilizou-se o método de
Brunauer-Emmett-Teller (BET) para a determinacdo da area superficial especifica
(SBET) e do volume total de poros (VT). Antes da andlise, as amostras foram submetidas
a um processo de desgaseificacdo para remocéao de impurezas e umidade. Em seguida, a
adsorcdo de nitrogénio foi realizada a temperatura de —200 °C (77 K), utilizando o
analisador Gemini V11 2390 A (Micromeritics®). Este equipamento permite avaliar, em
materiais sélidos na forma de pé seco, parametros como a area especifica, a distribuicao
do tamanho e o volume de poros, além da obtenc¢do das isotermas de adsorcao e dessorcao,

por meio de adsorc¢éo fisica de nitrogénio liquido.

4. 3 Producgdo do carvdo ativado com HsPOs4 em diferentes granulometrias e caracterizacao
dos carvoes ativados produzidos

4. 3.1 Producéo do carvéo ativado com H3PO4 em diferentes granulometrias

A seguir na Figura 10 é mostrado um fluxograma do procedimento para produgéo

do carvao ativado no estudo da melhor granulometria para adsorgéo.

Figura 10- Fluxograma de producdo de carvdo ativado com impregnacdo de HsPO4
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em diferentes granulometrias.
MATERIA PRIMA | TRITURACAO | LAVAGEN M o
ENDOCARPO =NDOCARP L L
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Fonte: Autor, 2025

As matérias-primas (endocarpo de Bocaiuva) foram moidas em moinho de bolas no Centro
Universitario Catdlica do Tocantins — UniCatdlica, para obtengdo de particulas com tamanho entre
212 pm e 2,00 mm, e peneiradas em peneiras de 10, 16, 30 e 70 mesh. Apos trituradas, as amostras
foram secas a 105°C, por 24h em estufa.

Foram produzidos 4 tipos de carvdes ativados diferindo apenas da granulometria, sendo
elas de 10, 16, 30 e 70 mesh. Os carvdes foram identificados de forma crescente da maior para a
menor granulometria no qual foi identificado como AC10 (10 mesh), o AC16 (16 mesh), o AC30
(30 mesh) e 0 AC70 de (70 mesh).

A producdo do carvdo ativado a partir do endocarpo de Bocaiuva em diferentes
granulometrias foi baseado no descrito por Santos (2018) com algumas modificacdes. Os carvdes
ativados foram preparados utilizando a metodologia de ativacdo quimica utilizando acido fosférico
como agente ativante. Os materiais precursores foram impregnados com &cido fosférico (85%
P.A.), narazéo de impregnacao de 1,5:1 (massa de ativante/massa do precursor) e secos em estufa
a 105 °C por 48 h. Ap6s este periodo, eles foram carbonizados a 500 °C (taxa de aquecimento de
5°C/min), durante 1h. Apds a carbonizacdo, os carv@es ativos foram lavados com agua ultrapura,
a temperatura entre de 60 e 70°C, até pH neutro. As amostras lavadas foram secas a 105°C durante
24 h e acondicionadas em embalagens plasticas. Apos a obtencdo desses 4 novos tipos de carvoes,

eles foram caracterizados utilizando as mesmas metodologias de analises da etapa 2.

4. 3. 2 Caracterizacgao do carvao ativado com HsPO4 com diferentes granulometrias

Todos os novos carvBes produzidos foram caracterizados através das andlises de
espectrometria de infravermelho (IR), analises termogravimétricas (TG/DTG),
microscopia eletronica de varredura (MEV) e microanalise de espectroscopia por energia
dispersiva (EDS), andlise da area superficial e porosidade do carvdo ativado, conforme

metodologias descritas no item 4.2 para analises.



4. 4 Testes de eficiéncia de adsor¢do em azul de metileno

4. 4.1 Planejamento Experimental

O adsorvente utilizado nos experimentos foi o carvdo ativado produzido nas
diferentes granulometrias, no qual foi preparado a partir do endocarpo da Bocaiuva.
Inicialmente, foram realizados testes preliminares com diferentes concentragdes e tempo
de contato do adsorvente com solucéo padrdo de azul de metileno para verificar a
quantidade adsorvido pelo carvdo. Para otimizacdo da adsorcdo do azul de metileno em
meio liquido, foi utilizada a metodologia de superficie de resposta, com delineamento
composto central rotacional (DCCR) com um total de 17 ensaios, incluindo 6 pontos
axiais e 3 pontos centrais.

Neste estudo os fatores sdo X1 que representa o tempo de contato, X, massa de
carvdo ativado e X3 concentragdo do adsorvato, como varidveis independentes. Sendo a
variavel dependente deste estudo, a eficiéncia de adsor¢ao do azul de metileno pelo carvédo
ativado. As varidveis tempo de contato (em minutos), massa de carvao (em gramas) e
concentracdo (em mg/L) foram determinadas pelo planejamento experimental, através do
software Protimiza Experimental Design. com o objetivo de otimizar as condi¢fes para a
maxima adsorc¢do do azul de metileno com o carvdo ativado. Abaixo na Tabela 2 pode ser
visualizado o delineamento para 0s ensaios propostos.

Tabela 2- Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) para 0s ensaios

propostos.

Variaveis codificadas Variaveis reais

Ensaio t m [ 1 iniciat t m [inicial

(min) (@  (mglL)

X1 X2 X3 X1 X2 X3

1 -1 -1 -1 60 0,10 2

2 +1 -1 -1 120 0,10 2

3 -1 +1 -1 60 0.30 2

4 +1 +1 -1 120 0.30 2

5 -1 -1 +1 60 010 5

6 +1 -1 +1 120 0,10 5

7 -1 +1 +1 60 030 5

8 +1 +1 +1 120 0,30 5

9 -168 0 0 39,55 020 3,50

10 1,68 0 0 140,45 0,20 3,50

11 0 -168 0 90 0,03 3,50

12 0 168 0 90 0,37 3,50
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13 0 0 -1,68 90 020 0,98
14 0 0 1,68 90 0,20 6,02
15 0 0 0 90 0,20 3,50
16 0 0 0 90 0,20 3,50
17 0 0 0 90 0,20 3,50

Nota: t(tempo), m (massa), [ ] concentragdo, X;= tempo (min); m (massa), X,= massa de carvdo

ativado (g) e Xs= Concentragéo do adsorvato (mg/ L). Fonte: Autor (2025)

4. 4 2. Ensaios de adsor¢do com azul de metileno

Apds serem produzidos os 4 diferentes tipos nas diferentes granulometrias de carvdes
ativados, foram realizados testes de adsor¢do com cada tipo de carvéo utilizando o corante
azul de metileno como adsorvato, por ser um corante que ja foi testado por diversas vezes
em testes de adsorcdo com carvéo ativado, muito usado para avaliar as propriedades
adsortivas de carvoes (Castro et al., 2021). Foi realizado também, teste de adsor¢ao com
a utilizacdo do endocarpo da Bocaiuva in natura, para verificar se este possui capacidade

adsortiva, sem ser carbonizado ou ativado.

Para determinar a concentracdo do azul de metileno em cada experimento, foi
utilizada determinacdo espectrofotométrica segundo Silva et al. (2024). As solucGes
testes de azul de metileno, solucdo intermediaria e a curva de calibracdo foram preparadas
a partir da diluicdo de uma solugéo estoque de 1000 mg/L. Foram preparados 10 pontos
da curva de calibragdo com diferentes concentracbes do azul de metileno, nas
concentracgdes de 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0. 2,5. 3,0; 4,0; 5,0; 6,0 mg/L.

Apos estabelecer a curva de calibragdo, procedeu-se com o preparo das solucdes

testes, a fim de obter concentracdes adequadas para 17 ensaios de adsorcao.

Para os ensaios realizados com carvao ativado, foram pesadas as quantidades de
carvao ativado conforme dado pelo planejamento experimental, em béqueres de 125 ml e
em seguida foram utilizados 40 ml de solucdo de azul de metileno, nas concentragdes
também especificadas pelo planejamento experimental para cada ensaio. As solugdes
foram agitadas a 165 RPM a temperatura ambiente em agitador (Tecnal, TE), com tempo
de contato também estabelecido pelo delineamento experimental.

Apos a agitacdo as solugdes foram separadas do material adsorvente, sendo colocadas

em tubos de ensaios, até a sua completa decantacéo, para posteriormente serem realizadas
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as medicOes da concentracdo final do azul de metileno por espectrofotometria no
comprimento de onda de 660nm, a fim de comparar com as solugdes iniciais e avaliar a

eficiéncia de adsorcdo do carvdo ativado (Silva et al. 2024).

Para o calculo da eficiéncia de adsorcdo do azul de metileno foi utilizada a Equacéo

4
Equacdo 4: Férmula da eficiéncia de remocéo.
Ef (%) = CI-CF/CI*100 4
Onde:

EF=Eficiéncia de remocdo para cada amostra
Cl=Concentragéo inicial
CF= Concentracao final
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4. 4. 3 Teste de eficiéncia de adsorcdo do carvéo ativado com diferentes compostos

Apos a selecdo do carvdo ativado com melhores caracteristicas adsorvente nos
ensaios com azul de metileno, foram realizados os testes de adsorcdo para remocao
diferentes adsorvatos, visando estabelecer diferentes usos dos novos carvoes produzido
de residuo, em substituicdo de carvdes ativados comerciais utilizados na analise de
alimentos e industria.

Com os dados fornecidos pelo DCCR na Etapa 4, foram realizados os ensaios de
adsorcdo de solucdes contendo &cido galico, &cido tanico, ions célcio, sob agitacdo em
agitador (Tecnal, TE) a temperatura ambiente. A escolha dos compostos estudados deu-
se em funcédo de serem causadores de impactos negativos em determinadas concentracfes
como na qualidade sensorial, e na seguranca alimentar, configurando-se como fatores
limitantes para a aceitacdo do consumidor e a viabilidade comercial de alguns produtos.
Apbs identificar a granulometria com maior eficiéncia de adsorcdo no teste de azul de
metileno, através do método estatistico de superficie de resposta, foram realizados ensaios
de aplicacdo das condi¢fes Gtimas obtidas na remocéo de solucdes contendo acido galico,
acido tanico e ions calcio. O carvéo foi aplicado para verificar a capacidade de remover
estes compostos os diferentes testes realizados no trabalho estdo resumidos na Figura 11
abaixo.Figura 11- Testes de adsor¢do com diferentes compostos.

Testes de adsorgao com acido galico em solugido aquosa
: rplemy i sec. el b h e e S ‘ ‘

Carvoes ativados CA10, CA16, CA30, CA70 e endorcarpo in natura
Determinacao por Espectrofotomeétrica UV/Vis

Testes de adsorgdao com acido tanico em solugcao aquosa
Concentragao de acido tanico 80, 120, 200 mg/L

1g carvao ativado CA10 e tempo de contato 90 min
Determinagéao por Espectrofotométrica UV/Vis .

Testes de adsorgao com Ca?* em solugdao aquosa

Concentragao de Ca?* 80, 120, 200 mg/L
1g carvéao ativado CA10 e tempo de contato 90 min
Determinacao por Espectrofotométrica UV/Vis

Fonte: Autor, 2025

45



4. 4.5 Testes de adsorcdo com carvdo de endocarpo de Bocaiuva com o acido
Gélico

Apo6s serem feitos os testes de adsorgdo com o azul de metileno e utilizando os 4
diferentes tipos de carvdes ativados foram realizados testes de adsor¢do com o &cido
galico como adsorvato. Para isso foi escolhido o carvdo AC10 pois demostrou melhores
caracteristicas em relacao aos demais adsorventes e realizou-se também um delineamento
para verificacdo da influéncia de varidveis como tempo de contato, concentracdo de

adsorvato e massa de carvao influenciam na adsorcéo do acido galico.

4.4.6 Delineamento experimental

As varidveis tempo de contato (minutos), massa de carvdo (em gramas) e
concentracdo (em mg/L) utilizadas no experimento foram determinadas pelo
planejamento experimental, através do software Protimiza Experimental Design com o
objetivo de otimizar as condi¢Bes para a maxima adsorcao do &cido galico com o carvédo
ativado. Foi empregado o delineamento composto central rotacional (DCCR) com um
total de 17 ensaios, incluindo 6 pontos axiais e 3 pontos centrais. A faixa de concentracéo
de acido galico para o experimento foi escolhida apds testes preliminares, assim como
pela faixa de concentracdo de quantificacdo da metodologia escolhida para determinagéo
do analito.

A Tabela 3 abaixo apresenta os ensaios aplicados no planejamento experimental,

com variaveis codificadas e reais.
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Tabela 3- Ensaios aplicados no planejamento experimental.

Variaveis codificadas Variaveis reais

Ensaio t m [ Tinicia t m [ ] inicial
(min) @) (mg/L)

X1 X> X3 X1 X2 X3
1 -1 -1 -1 60 0,50 200
2 +1 -1 -1 90 0,50 200
3 -1 +1 -1 60 2 200
4 +1 +1 -1 90 2 200
5 -1 -1 +1 60 0,50 1200
6 +1 -1 +1 90 0,50 1200
7 -1 +1 +1 60 2 1200
8 +1 +1 +1 90 2 1200
9 -1,68 0 0 50 1,25 700
10 1,68 0 0 100 1,25 700
11 0 -1,68 0 75 0 700
12 0 1,68 0 75 2,51 700
13 0 0 -1,68 75 1,25 0
14 0 0 1,68 75 1,25 1550
15 0 0 0 75 1,25 700
16 0 0 0 75 1,25 700
17 0 0 0 75 1,25 700

Nota: t(tempo), m (massa), [ ] concentragdo, Xi=t tempo (min); m (massa), X,= massa de carvéo ativado

(9) e X3= Concentragdo do adsorvato (mg/ L).
Fonte: Autor, 2025

4. 4. 7 Ensaio de adsorcao de acido galico em solucéo aquosa pelo carvdo ativado do

endocarpo de Bocaiuva

Para os ensaios realizados com carvao ativado foram pesadas as quantidades de
carvao ativado conforme dado pelo planejamento experimental, em seguida foram
utilizados 40 ml de solucdo de &cido galico, nas concentracdes também especificadas pelo
planejamento experimental para cada ensaio e, em seguida as solugdes foram agitadas a
165 RPM a temperatura ambiente em agitador (Tecnal, TE), com tempo de contato
também estabelecido pelo delineamento experimental. Apds a agitacdo foi feito a
determinacéo do acido galico, seguindo a metodologia de Waterhouse (2002), no qual, as
solugdes foram colocadas em tubos de ensaio sem a presenca do material adsorvente,
aguardando-se a completa decantagdo das particulas remanescentes. Apos o contado o
sobrenadante contendo cido galico, foram colocados em tubos falcon 0,30 ml da amostra
do &cido galico, 1,5 ml da solucéo de folin ciocalteau e 1,2 ml de carbonato de sodio e

deixado em repouso por duas horas ao abrigo da luz conforme metodologia de
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determinacdo de fenolicos totais e apds o tempo de reacdo foi feita a leitura em
espectrofotbmetro a 760nm, a fim de comparar com as solucBes iniciais e avaliar a
eficiéncia de adsorcédo do carvéo ativado.

Para o célculo da eficiéncia de adsor¢éo do &cido galico foi utilizada a Equacéo 4,
apresentada anteriormente, mesma equacao para célculo da eficiéncia de adsor¢do do
teste com azul de metileno.

As solugdes testes de &cido galico, solucBes intermediarias e da curva de
calibracéo, foram preparadas a partir da diluicdo de uma solucéo estoque de 10.000 mg/L.
Para a reacdo do acido galico foram preparadas solucGes de folin ciocalteau a 10% e
carbonato de sodio a 4%. Em seguida a concentragdo de acido galico foi determinada pela
metodologia de determinacdo de compostos fenolicos totais por Espectrofotdmetria de
UV-VIS no comprimento de onda a 760nm.

No presente estudo, optou-se pela utilizacdo de delineamentos experimentais
distintos para os sistemas de adsorcdo com azul de metileno e acido galico, em razdo das
especificidades analiticas de cada composto. Essa escolha se deve, principalmente, as
diferencas nas faixas de concentracdo adequadas para a leitura espectrofotométrica, uma
vez que as metodologias apresentam faixas de trabalho e sensibilidade analiticas distintas,
impossibilitando a ado¢do de um mesmo delineamento para ambos. Para o &cido galico,
foi necessario utilizar concentracdes mais elevadas, em uma faixa de concentragdes mais
altas, pois este composto requer maiores quantidades para gerar absorbancias adequadas,
que estejam dentro da faixa de deteccdo e quantificacdo do equipamento. Em
contrapartida, para o azul de metileno, foi possivel trabalhar com concentracbes mais
baixas, uma vez que o espectrofotometro possui elevada sensibilidade para esse
composto. Adicionalmente, realizou-se testes preliminares, em triplicata com acido tanico
e calcio (Ca?"), fora dos delineamentos principais, com o objetivo de verificar a
capacidade adsortiva do carvao ativado frente a determinados compostos. Esses testes
complementares, tiveram carater exploratorio, auxiliando na definicdo das faixas de
concentra¢do mais adequadas e no ajuste dos parametros experimentais utilizados nos
delineamentos subsequentes. Essas adequacGes metodoldgicas foram essenciais para
assegurar a qualidade e a confiabilidade dos dados obtidos, respeitando os limites
metodologicos e as particularidades de cada sistema de adsorcao.
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4. 4. 8 Testes de adsorgéo de acido tanico em solugdo aquosa pelo carvao ativado do
endocarpo de Bocaiuva.

Apds testes com azul de metileno e acido galico verificou-se a aplicabilidade do
carvao AC10 adsorver outras substancias, mantendo-se a massa e 0 tempo de contatos
mesmaos, variando apenas as concentracdes de adsorvatos.

Para os ensaios realizados com carvdo ativado AC10 e acido tanico como
adsorvato, foi pesado 1g de carvao ativado em béqueres de 125 ml em seguida foram
utilizados 40 ml de solucao de acido tanico nas concentracées de 80, 120, 200 mg/L para
cada ensaio. Os ensaios foram realizados em triplicata. Em seguida as solugfes foram
agitadas a 165 RPM a temperatura ambiente em agitador (Tecnal, TE), com tempo de
contato de 90 minutos. Apés a agitacdo, as solucdes foram separadas do material
adsorvente, sendo colocadas em tubos de ensaios até a sua completa decantacdo. A
concentracdo de &cido tanico, foi determinada seguindo a metodologia de Singleton e
Rossi (1965) para taninos totais. Ap6s o contato do &cido tanico com o carvdo ativado,
foram colocados em tubos falcon, 2500 puL da amostra, 125 pL da solugdo de folin
ciocalteau, e 250 pL de carbonato de sodio e deixado em repouso por 30 minutos ao abrigo
da luz. Para o célculo da eficiéncia de adsor¢do dos taninos totais foi utilizada a Equacéo

4, apresentada anteriormente utilizada nos testes com azul de metileno e &cido gélico.

4. 4.9 Testes de adsorcdo de Ca?* em solucio aquosa pelo carvio ativado do endocarpo
de Bocaiuva

Para os ensaios realizados com carvéo ativado AC10 e ions célcio como adsorvato
foi pesado 1g de carvéo ativado em béqueres de 125 ml em seguida foram utilizados 40
ml de solucdo de célcio nas concentracBes de 80, 120, 200 mg/L para cada ensaio. Os
ensaios foram realizados em triplicata. Em seguida as solugOes foram agitadas a 165 RPM
a temperatura ambiente, em agitador (Tecnal, TE), com tempo de contato de 90 minutos.
Apos a agitacdo, as solucdes foram postas em tubos de ensaios e posteriormente separadas
do material adsorvente por meio de filtragdo utilizando papel filtro. Apos a filtracdo as
solugdes foram colocadas em tubos falcon e posteriormente levados para a leitura em
sistema de Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE) acoplado a um detector de
comprimento de onda UV-VIS, utilizando coluna Metrosep C4-150/4.0, eluente acido
oxalico 340mg/L, fluxo ImL/min, pressao de 7,04 Mpa, Temperatura de 30°C. Para o



calculo da eficiéncia de adsor¢do do célcio foi utilizada a Equacéo 4, utilizada nos testes

com 0s outros compostos estudados anteriormente.

4. 4. 10 Andlise estatistica dos dados experimentais

Os resultados obtidos dos experimentos foram submetidos a anélise de variancia
(ANOVA) para determinar diferencas significativas com nivel de significancia de 5% (p
< 0,05) e comparacédo das médias pelo Teste de Tukey com nivel de significancia de 5%
(p < 0,05). Os dados foram apresentados como meédia + desvio padro.

A andlise estatistica foi realizada com o software gratuito SISVAR 5.4.
Para validacdo do modelo de otimizacéo, foi adotado 0 mesmo nivel de significancia de
5% utilizado nos experimentos. Os dados foram apresentados na forma de gréafico, por

meio da regressdo, e Tabelas associadas a analise de variancia.

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 12 é possivel observar o carvdo ativado produzido nas diferentes
granulometrias. Sobre o rendimento do endocarpo com pré-aquecimento para a producao
do carvdo ativado, observou-se que a partir de 5kg do fruto da Bocaiuva integral foi
possivel obter em torno de 19% em torno de 9509, de endocarpo de Bocaiuva apos o
descasque, queima, raspagem e quebra, do fruto, o que pode justificar seu aproveitamento

em processos como para a producédo de carvéo ativado.

Figura 12- Carvédo ativado com NaOH produzido a partir do endocarpo da Bocaiuva, nas

diferentes granulometrias.
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Granulometria 2,00

Granulometria 3,35 Granulometria 4,75

Fonte: Autor, 2025

5.1 Resultados de caracterizagdo dos carvdes produzidos por diferentes formas de ativacao
e agente ativantes

5.1.1 Analise térmica (TG)

Na Figura 13 pode ser visualizado o grafico da analise termogravimétrica do
endocarpo (biomassa), utilizada na produgéo do carvdo ativado do estudo. A curva TGA
indica varias etapas de decomposi¢do da biomassa. Inicialmente, ha uma pequena perda

de massa devido a evaporacao de agua e volateis leves.

Figura 13- Anélise termogravimétrica (TGA) para endocarpo de Bocaiuva.
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A partir de aproximadamente 300°C observa-se uma perda de massa mais
significativa, correspondendo a degradacdo dos componentes organicos principais, como
da hemicelulose a principio, e posteriormente da celulose, com degradacdo mais intensa
da lignina. Yang et al. (2007) relataram que a hemicelulose se decompde entre 220- 315
°C, a celulose entre 315 e 400 °C e a lignina de forma mais gradual em menos de 900°C.
A degradagdo mais intensa observada na Figura 12, ocorre entre 280°C e 500°C, com uma
reducdo substancial no peso da amostra. A partir de 450°C, a maioria dos componentes
organicos ja se decomp0s, restando principalmente materiais inorganicos, esses intervalos
estdo em consonancia com dados da literatura.

O percentual de 7,59% obtido ao final da analise termogravimétrica (TGA), a
478.95°C, representa a massa residual da amostra apés a sua decomposicdo térmica
completa.

5.1.2 Espectrometria de Infravermelho (IR)

Na Figura 14, sdo apresentados 0s espectros na regido do infravermelho das

amostras do endocarpo da Bocaiuva e das amostras de carvéo ativado.

Figura 14- Espectrometria de Infravermelho dos de carvdes ativados impregnados
com NaOH.
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A partir do espectro FTIR da amostra do Endocarpo in natura é possivel sugerir
que ele possui uma composicdo rica em grupos hidroxila, carbonila, e cadeias alifaticas.
A presenga de agua adsorvida também pode ser indicada pelo amplo pico na regido de
3400 cm™. Estes grupos funcionais, indicam que o endocarpo contém uma mistura
complexa de compostos organicos. Esses grupos funcionais conferem a biomassa
caracteristicas como hidrofilicidade, acidez superficial e capacidade de formar interac6es
com contaminantes, 0 que é essencial em processos como adsorcao e pir6lise. A presenca
dessas funcionalidades também influencia a estabilidade térmica da biomassa e a
qualidade dos produtos gerados na sua conversdo térmica. Estudos recentes corroboram
esses achados de que essas estruturas quimicas sao preservadas ou modificadas de acordo
com o tipo de biomassa e as condi¢des de tratamento térmico aplicadas (Janu et al., 2021;
Ben et al., 2019; Wood; Masek; Erastova, 2024). Hafizuddin et al. (2021) observaram
que a modificacdo superficial com NaOH em carvdes ativados, resultou em picos FTIR
significativos em 3455 cm™, atribuidos ao estiramento O—H e foram identificados grupos

carboxilicos e outras funcionalidades oxigenadas
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Os picos na regido entre 1300-1000 cm™ séo tipicos das vibragdes de estiramento
C-O, que podem indicar a presenca de ésteres, éteres, alcoois ou carboxilatos. A
complexidade e os multiplos picos, sugerem a presenca de diferentes tipos de grupos C-
O, importantes em processos de adsor¢do. Carvies ativados possuem grande variedade
de grupos funcionais de superficie, e que por sua vez, dependem do material precursor e
do método de ativacdo, sendo de fundamental importancia a identificacdo desses grupos,
uma vez que sdo responsaveis por determinar as propriedades de superficie do carvao
ativado, tdo como, sua capacidade de adsorcdo (Sousa et al., 2021). No espectro de
infravermelho dos carvdes ativados, representados nas Figuras acima, € possivel observar
que diferentes grupos funcionais foram produzidos durante o processo de ativacao,
utilizando os dois tipos de agente ativante. E possivel observar também, que os picos se
comportam de forma semelhante nas amostras dos carvdes ativados P-CIB, P-ICB e S-
ICB impregnado como agente ativante NaOH.

Carv0es ativados possuem grande variedade de grupos funcionais de superficie e
que por sua vez, dependem do material precursor e do método de ativagdo, sendo de
fundamental importancia a identificacdo desses grupos, uma vez que Sao responsaveis por
determinar as propriedades de superficie do carvdo ativado, tdo como, sua capacidade de
adsorcdo (Sousa et al., 2021). No espectro de infravermelho dos carvdes ativados,
representados na Figura 13, é visualizado que diferentes grupos funcionais foram
produzidos durante o processo de ativacao utilizando os dois tipos de agente ativante. E
possivel observar que, os picos se comportam forma semelhante nas amostras dos carvoes
ativados P-CIB, P-ICB e S-ICB impregnado com agente ativante NaOH. Os picos mais
altos de absorbancia ocorrem na regido da "impressdo digital”, entre 1300-1000 cm™ e
sugerem uma composicdo complexa com multiplas ligacdes quimicas. E possivel
perceber um pequeno pico em torno de 2900 cm™, o que pode ser indicativo de
estiramentos C-H, comuns em compostos organicos como alcanos, alcenos e aromaticos.
Na Regido de 2000 a 1500 cm, a absorbancia é relativamente baixa e estavel, sugerindo
poucas interacbes moleculares significativas nesta faixa. Nesta regido h4 um pico em
torno de 1600 cm™ que pode indicar a presenca de ligagdes C=0 (carbonilas), comuns em
cetonas, aldeidos, acidos carboxilicos e ésteres. Na regifo abaixo de 1000 cm ! | a
absorbancia aumenta novamente com varios picos distintos, sugerindo a presenca de
estiramentos e dobramentos de ligagdes C-O, C-N, ou outras ligacGes especificas de
grupos funcionais. Os espectros de infravermelho (IR) apresentados indicam que,

independentemente da forma de producéo, os carvdes ativados apresentam caracteristicas
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tipicas na sua superficie, incluindo grupos hidroxila, carbonila e outras funcionalidades
oxigenadas. Esses grupos funcionais séo altamente desejaveis, pois aumentam a afinidade
do carvao ativado por espécies polares, facilitando interacGes quimicas como ligagdes de
hidrogénio e atracOes eletrostaticas. Esses resultados estdo em consonéncia com 0s
achados de Hafizuddin et al. (2021), que demonstraram que a ativacdo com NaOH
promove a introducdo significativa de grupos carbonila e hidroxila na superficie do carvéo
ativado, melhorando diretamente sua eficiéncia de adsorcdo na remocgdo de diversos
contaminantes, tanto organicos quanto inorganicos.

Resultados semelhantes foram encontrados por Oliveira (2016), que produziu
carvao ativado a partir do peciolo do babacu, no qual encontrou banda larga de absorcao
em aproximadamente 3500 cm™ e sugere que pode ser atribuida a vibragéo de estiramento
dos grupos O-H devido a 4gua adsorvida na superficie do material. Enquanto, as bandas
largas entre 3670 e 2979 cm™ | segundo o autor, podem indicar a presenca de grupos de
superficie, tais como o fenol e acidos carboxilicos. Estas bandas ocorrem devido ao
estiramento dos grupos O-H e aos acidos carboxilicos, 0 que se assemelha ao resultado
encontrado neste trabalho que teve um pico em torno de 2900 cm™.

No espectro de infravermelho dos carvoes ativados S-ICA e P-ICA impregnado
com HsPOs, representados na Figura 17, foi possivel observar a presenca de Grupos
Hidroxila (-OH) na Regi&o de 3200 - 3600 cm™. Nesta regido é possivel sugerir também
a presenca de Grupos Fenolicos (-CeHsOH) com estiramento O-H (similar aos grupos
hidroxila, mas a banda pode ser mais complexa e menos intensa). Grupos Carboxila com
estiramento C=0 na Regido de 1700 - 1725 cm™! e estiramento O-H na Regido de 2500 -
3300 cm™ (menos distinta, sobreposta com a banda de -OH).

O estiramento C=0 produz uma banda forte e aguda, enquanto o estiramento O-
H da carboxila, aparece como uma banda larga e menos intensa. Ja os grupos Carbonila
(C=0) aparece na Regido de 1650 - 1750 cm™'. Os Grupos Eter (C-O-C) aparecem na
regido de 1050 - 1150 cm™! associada ao estiramento C-O de éteres, que € observada nesta
faixa, podendo variar dependendo do tipo de éter e sua substitui¢cdo. Foram observados,
ainda, grupos fenolicos (-CeHsOH) com estiramento O-H na regido de 3200 - 3600 cm™
(similar aos grupos hidroxila, mas a banda pode ser mais complexa e menos intensa),
grupos aromaticos (C=C) na regido de 1400-1600 cm™, sendo bandas nesta regido
indicativas de estiramentos C=C dentro de anéis aromaticos. Algumas vezes é possivel
observar grupos fosfatos - 1060 cm-* atribuido as ligacOes ésteres de fosfato, causado pela

ativacdo quimica com acido fosférico. Esses grupos funcionais indicam que todos os
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carvOes ativados possuem oxigénio, com a presenca de grupos que conferem
caracteristicas importantes como a capacidade de adsorcdo de substancias polares e
acidas, tipicas do carvao ativado.

5.1.3 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e microanélise de espectroscopia por energia
dispersiva (EDS).

As micrografias apresentadas na Figura 15 se referem a biomassa (endocarpo de
Bocaiuva) e aos diferentes tipos de carvoes ativados.

Figura 15- Microscopia eletrénica de varredura referente a biomassa (endocarpo de

Bocaiuva in natura) e aos diferentes tipos de carvéo ativado.

MEV BIOMASSA

(P-CIB, Pré-aquecimento + Carbonizacdo e impregnacdo; (P-ICB, Pré-aquecimento + impregnagdo e
Carbonizacéo); (S-ICA, Endocarpo in natura + impregnacdo e Carbonizacdo); (P-ICA, Pré-aquecimento +
impregnacéo e Carbonizacdo); (S-ICB, Endocarpo in natura + impregnacéao e Carbonizagdo).

Fonte: Autor, 2025



MEV - ENDOCARPO

A imagem mostra uma estrutura inicial porosa no endocarpo de Bocailva, aspecto essencial
para processos de adsorcdo, pois fornece uma base morfologica favoravel a posterior
ativagdo quimica. A ampliagdo permite observar com mais detalhe as paredes dos poros e
microfissuras, que podem atuar como pontos de nucleacdo para a abertura de canais porosos
mais desenvolvidos durante a carbonizacdo e impregnacao com agentes quimicos. Brand&o
et al. (2020) destacam que estruturas porosas iniciais contribuem para maior eficiéncia na
ativagéo.
MEV - CARVAO P-CIB
A imagem do carvéo ativado denominado P-CIB, obtido ap6s pré-aquecimento e
ativacdo com NaOH, revela uma porosidade incipiente, a ampliacdo de 3000x mostra uma
superficie ainda compacta, sugerindo que a ativacdo nado foi suficientemente intensa para
promover ampla abertura de poros. Isso corrobora com Branddo et al. (2020), que
relataram resisténcia da estrutura lignocelulésica em materiais similares quando o pré-
aquecimento dificulta a penetracdo do agente ativante.
MEV - CARVAO P-ICB
A imagem mostra o carvdo P-ICB, com ativacdo via NaOH, mas sem pré-
aquecimento. A ampliacdo (3000x) revela microfissuras e poros irregulares, indicando
que a estrutura interna foi significativamente alterada pelo processo. Conforme Sousa
(2019), esse tipo de desorganizacdo da matriz vegetal é caracteristico de uma ativacdo
alcalina, que rompe as ligacGes estruturais internas.
MEV-CARVAO S-ICA
Referente ao carvéo ativado S-ICA, obtido sem pré-aquecimento e ativado com
HsPO4, a imagem revela uma estrutura altamente porosa, com poros irregulares e
interligados. Essa morfologia favorece a adsorcdo, pois aumenta a superficie especifica
do material. Branddo et al. (2020) relatam, que a auséncia de pré-aquecimento permite
gue o acido fosférico atue diretamente sobre a matriz lignocelulésica, otimizando a
criagdo de poros.
MEV - CARVAO P-ICA
A imagem de P-ICA mostra um material também ativado com HsPOa, porém com
etapa de pré-aquecimento. A porosidade € visivelmente menor, com estrutura mais
ordenada e menor numero de canais, sugerindo que o pré-aquecimento reduziu a
efetividade da ativacdo. Sousa (2019) associa esse comportamento & formacgdo de

barreiras fisicas que dificultam a difusdo do agente quimico.
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De forma geral, a criagdo de poros, evidenciada em todas as amostras, é fator
critico para aumentar a area de contato com os adsorvatos. As imagens revelam que o
tratamento quimico foi eficaz em modificar a estrutura original dos materiais, formando
poros de diferentes tamanhos e formas. Esse padrdo esta de acordo com o observado por
Brand&o et al. (2020), que relataram resultados semelhantes em carvGes ativados de
biomassa vegetal.

5.1.4 Microanalise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS) das amostras

A Figura 16 apresenta os resultados da microanalise de espectroscopia por energia
dispersiva (EDS), da biomassa antes da carbonizacdo e ativacéo.

Figura 16- EDS do endocarpo de Bocaiuva (biomassa).
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Fonte: Autor, 2025

Ao analisar a biomassa usada na producdo de carvao ativado através do espectro
de energia dispersiva de raios-X (EDS) foi possivel observar a presenca de diversos
elementos como, C (Carbono), O (Oxigénio), Mg (Magnésio), Al (Aluminio), Si (Silicio),
K (Potéssio), Ca (Célcio) e N (nitrogénio). Observou-se que a biomassa utilizada contém
uma quantidade significativa de carbono, o que é essencial para a producédo de carvéo
ativado, uma vez que este serd o principal constituinte do produto apos a ativagdo. A
anélise EDS evidencia, que a amostra de biomassa possui uma composic¢ao elementar
variada no qual elementos como Carbono, Calcio e Nitrogénio sdo predominantes. A
seguir sdo apresentados nas Figuras 17 a 22, os resultados para os carvdes produzidos

com diferentes agentes ativantes.

No carvéo ativado P-CIB, os elementos identificados foram carbono (C) em alta

concentracdo em relacdo aos demais elementos, indicando que o processo de ativacdo
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com NaOH e carbonizacéo foi eficaz na criacdo de uma matriz carbonosa rica, como
mostra na Figura 17.

Figura 17- Andlise EDS para carvéo P-CIB.
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Fonte: Autor, 2025

No carvao ativado P-ICB (Figura 18), que teve seu endocarpo pré-aquecido
seguido da impregnacdo com NaOH e posterior carbonizagdo, os elementos identificados
foram Carbono (C) em concentragdo moderada, indicando uma eficiéncia de
carbonizacdo semelhante ao Carvéo P-CIB, Oxigénio (O) com presencga relevante, Sddio
(Na) detectado devido ao uso de NaOH no processo de ativacdo e outros elementos em
pequenas quantidades, como silicio (Si), que podem ser residuos do processo ou da
matéria-prima.

Figura 18- Anélise EDS para carvao P-ICB.
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Ja no carvao S-ICA, representado pela (Figura 19), observa-se que o carvéo
ativado contém principalmente carbono, o que é esperado. A presenca de oxigénio
também é comum, devido a natureza porosa do carvao ativado, que pode adsorver
moléculas atmosféricas. Nota-se também a presenca de outros elementos como aluminio
e fosforo. Este espectro de EDS mostra que a amostra de carvdo ativado contém
predominantemente carbono, com a presenca de outros elementos como oxigénio,
aluminio e fésforo.

Figura 19- Anélise EDS para carvao S-ICA.
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O espectro EDS para o carvao ativado P-ICA (Figura 21), revela que a amostra de
carvao ativado € rica em carbono, porém o que a diferencia dos demais é a presenca de
varios outros elementos em grandes quantidades como O (Oxigénio), P (Fésforo) e Si
(Silicio), que podem ser provenientes de contaminacfes ou tratamentos especificos
durante a preparacdo do material.

Figura 21- Anélise EDS para carvao P-ICA.
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No espectro EDS para o carvéo ativado S-1CB (Figura 22), que teve seu endocarpo
impregnado com NaOH e posteriormente carbonizado, os elementos identificados foram
Carbono (C) em concentracdo adequada, com pico alto, semelhante aos outros carvoes
tratados, indicando uma boa formagdo de matriz carbonosa, Oxigénio (O) presente
também em quantidades significativas, S6dio (Na) detectado devido ao processo de
ativacdo com NaOH e outros elementos como silicio (Si), possivelmente oriundos de
impurezas ou do processo de ativacdo. A presenca de altos teores de carbono em carvoes
ativados esta diretamente relacionada a eficiéncia dos processos de carbonizacdo e
ativacdo, os quais promovem a eliminagdo de materiais volateis e o enriquecimento da
matriz carbonacea, favorecendo a capacidade adsortiva do material (Zeng et al., 2018)

O aparecimento de quantidades de ouro nas andlises de EDS também foi
observado por Linhares; Marcilio & Melo (2016), que sugere que esta relacionado ao
procedimento de metalizacdo das amostras com esse elemento para a realizacdo da

anélise.
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Figura 22- Anélise EDS para carvao S-ICB.
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Fonte: Autor, 2025

5.1.5 Microscopia eletrdnica de varredura (MEV) das amostras de carv@es ativados em

diferentes granulometrias

A interpretacdo das imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) para
biomassa e carvdes ativados com ampliacdes de 250x e 3000x, revela informac6es sobre
as caracteristicas estruturais dos materiais, especialmente em relacdo a formacéo de poros,
textura superficial, e presenca de estruturas especificas que impactam as propriedades de
adsorcdo e reatividade do carvdo ativado. Nas Figuras 23 abaixo, encontram-se as

imagens com as informacdes do endocarpo de Bocaiuva e dos carvdes ativados.

Figura 23- Microscopia eletronica de varredura referente a biomassa (endocarpo

de Bocaiuva in natura) e aos diferentes tipos de carvéo ativado.
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MEYV BIOMASSA

MEV AC30

MEV AC 70

Fonte: Autor, 2025

MEV-BIOMASSA

Com ampliacdo de 250x da biomassa antes da carbonizacgdo exibi uma superficie
lisa e organizada, sem evidéncia de grande porosidade. Também é possivel observar
pequenas fissuras na parede celular da biomassa com uma ampliagdo de 3000x.

MEV-AC10

Com ampliacdo de 250x é possivel observar na superficie a presenca de medios
poros (mesoporos) e fraturas sdo evidentes. J& com o aumento de amplia¢do para 3000x



é possivel observar presenca de estruturas menores, evidenciando a presenca de
mIcroporos.

MEV-AC16

Com ampliacdo de 250x e possivel observar a ativacdo quimica modificou a
estrutura da biomassa, criando cavidades significativas. Ja coma ampliacdo de 3000x e
possivel observar formagdo de menores particulas que se aglomeraram na superficie,
sugerindo presenca de mesoporos.

MEV-AC30

Com ampliacdo de 250x no AC30 é possivel observar uma superficie mais
irregular em comparacdo ao AC10 e AC16, com fraturas e fendas profundas indicando
um maior nivel de carbonizagdo. Também é possivel observar um maior nimero de poros
em comparacao com os demais carvdes. Com ampliacdo de 3000x € possivel perceber a
presenca de macroporos, porém com predominancia para 0S mesoposros.

MEV-ACT70

Com a ampliacdo de 250x e possivel observar grande quantidade de poros
formadas. Na ampliacdo de 3000x é possivel observar que microporos dominam a
superficie, sugerindo uma area superficial significativamente ampliada.

O aumento da porosidade e a transformag&o da estrutura superficial da biomassa
para o carvao ativado demonstram como o processo de carbonizacao e ativacdo quimica
(HsPO4) modifica profundamente a morfologia do endocarpo. Nos carvdes de AC10 a
ACT70, observa-se um aumento progressivo de porosidade e heterogeneidade, com AC30
também é possivel observar um maior nimero de poros em comparagdo com 0s demais

carvoes.

A andlise de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) revelou uma evolugdo
significativa na superficie do endocarpo de Bocailva ap0s a ativacdo quimica com HsPOa,
evidenciada pelo aumento progressivo da porosidade nas amostras AC10 a AC70. Este
comportamento é consistente com os achados de Soares (2014), que observou um
incremento na area superficial especifica e na presenca de micro e mesoporos em carvoes
ativados com HsPO.. Morais (2014) também destacou que a ativacdo com HsPOas resultou
em estruturas porosas mais desenvolvidas, favorecendo a adsor¢do de corantes. Além
disso, Ferreira (2023) demonstrou que carvdes ativados com Hs;PO. apresentam
morfologia adequada para a adsorcao de alguns compostos, corroborando a eficacia desse

agente ativante na modificacdo da estrutura porosa dos carvoes.
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5.1.6 Microandlise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS) das amostras de carvoes
ativados em diferentes granulometrias

A comparacdo entre as amostras mostra que AC10 possui maior nivel de ativacao
devido ao aumento na relacdo Oxigénio e Carbono, enquanto AC16 e AC30 apresentam
picos menores. Nas imagens abaixo, Figura 22 a 24 é possivel observar nos graficos os
componentes presentes nas amostras dos diferentes tipos de carvao ativado.

Figura 24- Microanélise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS) das
amostras de carvéo ativado AC10 de endocarpo de Bocaiuva
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Os resultados de AC10 Figura 24, mostram predominancia de Carbono (C) e
Oxigénio (O), caracteristico de materiais carbonizados. Pequenas quantidades de outros
elementos podem indicar residuos da matéria-prima ou do processo de ativacao.



Em AC16, Figura 25, é possivel observar a presenca do Ouro (Au) como elemento

predominante, com pouco presenca de (C) carbono e (O) oxigénio.

Figura 25- Microanalise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS) das

amostras de carvéo ativado AC16 de endocarpo de Bocaiuva
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Ja naamostra de AC30, Figura 26, é possivel observar a presenca de Carbono (C)
e 0 oxigénio em alta propor¢do, porém em menor quantidade em relagdo a mostra de
AC10. E possivel observar também que presenca de silica (Si) é predominante na amostra
de AC30.
Figura 26- Microanalise de espectroscopia por energia dispersiva (EDS) das amostras de

carvao ativado AC30 de endocarpo de Bocaiuva
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Image Name:  AC 3(6)

Image Resolution: 512 by 384
Image Pixel Size: 0.08 ym
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Os resultados indicam que o Carbono (C) e o Oxigénio (O) sdo os principais

constituintes das amostras do carvdo AC10 com razoavel quantidade na amostra do

carvdo AC30 em diferentes proporges. Os resultados de EDS mostraram a
predominancia de C e O em AC10 e AC30, com presenca significativa de silicio em

AC30.

5.1.7 Caracterizacgéo textural dos carvdes ativados de endocarpo de Bocaiuva

5.1.7.1 Resultados das analises texturais dos carvoes ativados em diferentes granulometrias

Para as analises texturais dos carvOes produzidos foram utilizadas as mesmas

metodologias descritas por Lissaneddine et al. (2021). Com relagdo a anélise dos dados



das amostras na Area BET a amostra de AC30 possui a maior area; podendo ser
considerada a melhor entre as amostras. Enquanto é possivel observar na Amostras P-
CIB, P-ICB e S-ICB tém areas muito baixas, em compara¢do com as demais amostras.
Com relacéo a area Langmuir, a amostra AC30 também obteve maior area com 3128,73
m2/g o0 que destaca uma alta eficiéncia para adsor¢do. As amostras com menor Area
Langmuir foi a S-ICB com apenas 0,07 m2/g, refletindo a baixa area superficial total e
limitacdes para adsor¢do. As amostras P-CIB e P-ICB também tém &reas Langmuir
baixas, tornando as de baixa eficiéncia, conforme Tabela 7

Tabela 4- Resultados das andlises texturais dos carvdes com H3POg4 e diferentes

granulometrias

Amostra | Area BET | Area Volume | Volume de | Diametro Médio
(m2/g) Langmuir | Total de | Microporos (t- | BJH (nm)
(m2/g) Poros Plot) (cm3/g)
(cm3/g)
P-CIB 3,00 4,31 0,00051 0,00231 | Néo calculado
P-ICB 3,92 5,84 0,00479 0,00154 14,68
S-ICB 0,06 0,07 0,00148 Nao calculado 104,16
S-ICA 155,49 231,16 0,0841 0,06387 2,42
P-ICA 108,20 163,84 0,0612 0,02571 2,41
AC10 1590,18 2503,39 | 1,0727 0,0470 2,86
AC16 1862,94 2933,62 |1,1729 0,04085 2,61
AC30 1978,63 3128,73 | 1,2479 0,0038 2,66
AC70 1086,60 1706,30 | 0,6757 0,03271 25,74

Fonte: Autor, 2025

Sobre o volume total de poros as amostras AC10, AC16 e AC30 apresentam 0s
maiores volumes de poros, com valores acima de 1 cm3/g. As amostras P-CIB, S-ICB e
AC70 tém volumes extremamente baixos. Quando se observa o volume de microporos (t-
Plot) é possivel perceber que a amostra S-ICA possui 0 maior volume de microporos
(0,06387 cm3/g). A amostra AC30, apresenta o menor volume de microporos, refletindo
sua natureza predominantemente mesoporosa. Sobre o diametro médio BJH a amostras
com didametro médio entre 2 e 3nm (S-ICA, P-ICA, AC10 e AC16) séo classificadas como
mesoporosas, ideais para transporte de moléculas medias. Amostras P-ICB e S-ICB tém

didmetros muito maiores, indicando predominancia de macroporos.

Os diametros médios de poros, mostrados pelos dados BJH, destacam a

diversidade de tamanhos de poros entre as amostras. As analises texturais indicam que
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AC30 possui area superficial e volume de poros superiores, adequados para adsorcéo de
moléculas grandes. Comparativamente, estudos recentes (Wang et al., 2023) confirmam
que carv@es ativados quimicamente com alta area BET tém melhor desempenho na

remogéo de corantes e metais pesados.

Com relagdo a &rea microporosa (t-Plot) a amostra S-ICA se destaca com a maior
area microporosa (119,46 m2/g), sugerindo alta eficiéncia para adsor¢cdo em microporos.
A amostra AC30 praticamente ndo possui microporos, sendo considerada insignificante,
confirmando sua adequacdo para adsor¢do de moléculas maiores. Com relacdo as
aplicacBes as amostras (S-ICA, P-ICA, AC10, AC16, AC30) mesoporosas com areas
BET e Langmuir altas sdo versateis para moléculas médias a grandes. J& as amostras (S-
ICA, AC70) possuem areas microporosas com moderacdo, podendo ser ideal para a

adsorcdo de moléculas menores.

De acordo com Heidarinejad et al., (2020), durante o processo de ativacédo, a
reacdo do acido H.PO. com o precursor, a base de carbono ativo leva a formacéo de
produtos na forma de particulas ou substancias volateis, que como resultado criam poros
ou aumentam o namero de poros nos locais anteriormente ocupados por este material. O
H.PO. também leva a expansdo de poros microporosos e mesoporosos no carvao ativado,
entdo, o carvao ativado produzido a partir de residuos de lignocelulose por meio da
ativacdo com acido fosforico é poroso. O autor afirma que, na ativacdo quimica, o &cido
fosférico é usado para ativar materiais lignocelulésicos que ndo foram carbonizados

anteriormente, ou seja, que ndo tenham sofrido nenhum tratamento térmico ainda.

5.1.7.2 Isotermas Adsor¢do/Dessor¢ao

Na Figura 27 abaixo é possivel observar as informacdes dos diferentes tipos de

carvdes ativados com agente NaOH e H3POj4 através de graficos de isotermas.

Figura 27- Gréficos de isoterma de Adsorcao/Dessorcdo dos diferentes de carvdes.
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Fonte: Autor, 2025

As isotermas de adsorcao/dessorcao (figura 28) dos carvoes ativados P-CIB, P-
ICB e S-ICB apresentam formato do tipo | com histerese, indicando a presenca
predominante de mesoporos (2-50nm), conforme descrito por Morais et al. (2019). A
histerese observada estd associada a condensacdo capilar nos poros, evidenciando
estruturas mesoporosas.

Entre esses, o carvdo P-CIB apresenta histerese mais pronunciada, sugerindo
maior quantidade de mesoporos e capacidade de adsorcéo inicial superior. Ja 0s carvoes
P-ICB e S-ICB exibem histerese menos acentuada, indicando menor mesoporosidade e
desempenho de adsorcdo inicial reduzido em comparagdo ao P-CIB, com o S-ICB

mostrando leve melhoria sobre o P-ICB.
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Para os carvoes ativados com HsPO. (S-ICA e P-ICA), as isotermas também séo
do tipo | com presenca de histerese, confirmando a existéncia de mesoporos. A medida
que a pressao relativa aumenta, observa-se um aumento na quantidade de gas adsorvido,
caracterizando o preenchimento dos poros por capilaridade. A curva de dessor¢éo difere
da de adsorcdo, formando um loop de histerese, tipico de materiais mesoporosos com

efeitos capilares.

Figura 28- Graficos de isoterma de Adsor¢do/Dessorcao dos carvdes ativados com
H3PO4 em diferentes granulometrias
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Fonte: Autor, 2025

As isotermas de adsorcdo indicam a combinagdo de microporos e mesoporos,
com destaque para estruturas microporosas nas amostras de AC10 e AC16, enquanto nas
amostras de AC30 e AC70 pode se sugerir uma maior presenca de mesoporos. O grafico
BET valida a area superficial das amostras, onde a amostra de AC30 se destaca por sua

alta area superficial como pode ser observado na Tabela 4 acima.
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5. 2 Analise dos dados experimentais obtidos no teste de adsor¢cdo com azul de metileno com

carvao produzido em diferentes granulometrias

Os testes de adsorcdo com azul de metileno evidenciaram que o carvao ativado
AC10, produzido a partir do endocarpo de Bocaiuva, apresentou a melhor performance
entre 0s adsorventes testados, com taxa de remocdo atingindo 100% sob condicGes
experimentais otimizadas (90 minutos de contato, 0,20 g de adsorvente e 6,02 mg/L de

corante) (ensaio 14).

Esse desempenho pode ser atribuido ndo apenas a area superficial especifica
(1590,18 m2/g), mas também a acessibilidade e distribuicdo dos poros, fatores cruciais
para a adsorcao eficaz de moléculas organicas, conforme sugerido por Saleem et al.
(2019) e corroborado por Foo e Hameed (2010), que destacam a importancia da estrutura
porosa na cinetica de adsorg&o.

Embora AC16 e AC30 tenham exibido maiores areas BET (1862,94 m2/g e
1978,63 m#/g, respetivamente), a eficiéncia pratica do AC10 destaca que a estrutura
interna e a estabilidade quimica tém influéncia significativa. Conforme discutido por
Soffian et al. (2022), a presenca de microporos bem distribuidos pode aumentar a difusao

intra particula, favorecendo a adsor¢do mesmo com area superficial menor.

Além disso, o teste com endocarpo in natura revelou remoc¢des variando entre
17,27% e 85,80%, 0 que destaca a presenca de grupos funcionais ativos mesmo na
auséncia de ativacdo quimica. Estudos como os de Ahmad; Ahmad; Bello (2014)
sustentam que materiais lignocelul6sicos podem apresentar capacidade adsortiva inicial

relevante devido & presenca de hidroxilas e carboxilas, atuando como sitios de ligagao.

A instabilidade quimica observada com o uso do endocarpo in natura em algumas
solugdes, com liberacdo de coloracdo, representa uma limitacdo pratica, que podera
comprometer aplicagcdes industriais, conforme alertado por Bronzeado; Ahmad; Hameed,
(2015), que ressaltam a importancia da estabilidade fisico-quimica em materiais

adsorventes.



Tabela 5- Resultados obtidos nos testes de adsor¢do com azul de metileno feito com os

quatro tipos de carvao ativado com HsPO4 e diferentes granulometrias e endocarpo in

natura.
Ensaios | t(min) = m(Q) Conc Remocéo %

(mg/L) AC10 AC16 ~AC30  AC70  Endocar
po in
natura

1 60 01 2,0 81,261 | 81,007 | 61,465 74,067 | 60,531
2 120 01 2,0 70,180 | 86,041 | 74,462 | 56,699 | 71,188
3 60 03 2,0 67,207 | 71,579 57,849 52,153 | 51,896
4 120 03 2,0 80,495 57,849 33,272 | 18,134 | 17,270
5 60 0,1 50 74,795 | 71,314 89,234 | 91,665 | 80,804
6 120 01 5,0 84,147 1 92,381 189,234 86,772 | 85,807
7 60 03 50 86,770 | 90,876 82,014 81,570 | 77,865
8 120 03 50 96,487 | 90,876 83,166 60,801 | 69,940
9 39,55 | 0,2 35 94,602 | 93,028 ' 80,743 | 87,751 | 76,159
10 1404 0,2 35 98,511 1 90,016 85458 75601 | 70,732
11 90 003 |35 88,487 | 82,718 1 89,463 95562 | 81,138
12 90 037 35 98,963 1 88,307 | 77,819 77,560 | 66,992
13 90 0.2 098 | 96521 50517 22,295 | 24,085 @ 22,605
14 90 0.2 6,02 | 100,00 96,230 90,824 | 82,030 83,354
15 90 0.2 35 100,00 | 90,450 | 84,484 65,014 | 73,656
16 90 0.2 35 98,963 | 90,450 84,905 33,300 | 79,900
17 190 |02 |35 [97,208 | 92594 | 84,905 |68931 | 77,397

t (tempo de contato); m (massa de carvao), Conc (concentracdo de azul de metileno).
Fonte: Autor, 2025

A andlise de variancia (ANOVA) reforcou esses achados ao demonstrar um
coeficiente de determinacdo (R?) de 94,61% para o modelo do endocarpo in natura,
seguido por 93,91% para AC30, 89,45% para AC16 e 84,45% para AC70. Tais valores
evidenciam a boa adequagéo dos modelos estatisticos para prever a eficiéncia de remocéo,
estando em conformidade com os critérios estabelecidos por Halim e Sarbon (2017), que
consideram que para que haja um bom ajuste do modelo, o R? devera apresentar um valor
maior que 0,80, o que foi observado no estudo. Por outro lado, 0 AC10 apresentou R? de
apenas 50,95%, sugerindo a necessidade de ajustes no modelo de regressdo para esse
adsorvente especifico.

Tabela 6- Analise de variancia (ANOVA) do endocarpo de Bocaiuva e dos

diferentes carvoes ativados.
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Fonte de SQ GL QM Fcalc | Modelo R?

Variacao

AC10

Regresséo 59439 9 60,4 13,7 Y1=77,10- 94,61%

Residuos 338,6 7 8,4 2,64X;-

Falta de ajuste | 3188 | 5 638 | 65 1,65X1%-

Erro puro 19,7 2 9,9 1,70Xz-

Total 62824 16 1,43X,*+15,7
9X3-8,89X3%-
7,28X1X2+2,6
3X1X3+5,47X
2X3

AC16

Regresséo 985,4 9 1095 08 Y1=99,75+2,0 = 50,95%

Residuos 948,7 7 35,5 4X3-

Falta de ajuste | 944,7 | 5 889 949  4,29X:1*+2,80

Erro puro 4,0 2 2,0 Xo-

Total 19341 | 16 5,20X,°+3,58
X3
3,68X3%+3,09
X1 Xo+2,11X1
X3+3,51X2X3

Fonte de SQ GL QM Fcalc Model @ R?

variacao 0

Regressao 24459 | 9 271,8 | 6,6 Yi= 91,34+ | 89,45%

Residuos 288,6 7 1,2 0,53X1-

Falta de ajuste | 2855 | 5 571 373 | 0,49X:%-

Erro puro 31 2 15 0,74Xz-

Total 27345 | 16 2,61X2%+9,22
X3-6,90X32-
4,98X1X2+3,7
2X1X3+6,96 X
2X3

AC30

Regresséo 60226 |9 669,2 | 12,0 Y1=84,92- 93,91%

Residuos 390,6 7 5,8 0,18x1-

Falta de ajuste | 390,4 |5 8,1 1321, | 1,14x4*-

7 5,69X2-

Erro puro 0,1 2 0,1 0,95x2"+16,98

Total 64131 16 X3~10,52X
4,55x1x2+1,59
X1X3+3,94X2X3

AC70

Regresséo 7308,7 | 9 12,1 4,2 Y1=56,37- 84,45%

Residuos 13453 | 7 92,2 7,14x1+7,03x1

Falta de ajuste | 581,8 5 164 | 0.3 2-

Erro puro 7636 | 2 81,8 9,29%2+8,76x2

Total 8654,1 | 16 2+15,90xs-

3,093
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4,07X1X2+3,22
X1X3+3,05X2X3

SQ=Soma dos quadrados; GL=Graus de liberdade; QM= Quadrado médio
Fonte: Autor, 2025
O comportamento dos carvdes ativados frente as variaveis independentes —

tempo de contato (X:), massa do adsorvente (X2) e concentracdo do adsorvato (Xs) —
revelou que X> e Xs foram determinantes em quase todos os sistemas testados. Tal
tendéncia também foi observada por Bezerra et al. (2008), ao afirmarem que a massa do
adsorvente e a concentracdo do adsorvato influenciam significativamente a capacidade
adsortiva do material. Para melhor visualizacdo dos efeitos das varidveis foram obtidos

os graficos de superficie de resposta que estdo apresentados nas Figuras 29 a 32.

Figura 29- Gréficos gerados no experimento para endocarpo de Bocaiuva.
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InteragBes: A — Xix Xz; B — X1xX3; C — XoxXs. Fonte: Autor, 2025

O endocarpo in natura apresentou capacidade de adsor¢do, com remocdes entre
17,270% e 85,807%, em comparacao aos carvoes ativados que atingiram até 100%. As
interacBes entre tempo de contato e concentragdo e entre massa e concentracao foram
essenciais para alcancar a maxima remocao. Isso mostra que o material possui atividade

adsorvente mesmo sem ativacdo quimica, porém de forma mais limitada.

Figura 30 - Graficos de superficie de resposta gerados no experimento para carvao

AC16 de endocarpo de Bocaiuva.
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Na Figuras 30 estd o grafico de contorno para carvdo AC16 de endocarpo de
Bocaiuva, com base nas varidveis analisadas: tempo de contato (X:), massa do adsorvente
(X2) e concentragcdo da solucdo (Xs3). O carvao ativado AC16 apresenta desempenho
eficiente em baixas concentra¢Ges de adsorvato, com valores de remocdo entre 57,849%
e 96,230%, dependendo das varidveis combinadas.

A variavel massa de carvdo ativado (X:) se destaca como a mais influente,
especialmente quando combinada com altas concentra¢fes do adsorvato (Xs). J& 0 tempo
(X1) apresentou menor variagao na resposta, sugerindo que, para o carvdo AC16, a massa
e a concentragdo sdo variaveis mais significativas, enquanto o tempo é menos

determinante.

Na Figura 31 estdo os graficos de contorno para carvdo AC30 de endocarpo de
Bocaiuva, com base nas varidveis analisadas: tempo de contato (X:), massa do adsorvente

(X2) e concentracao da solugao (Xs).

Figura 31- Graficos de superficie de resposta gerados no experimento para carvao

AC30 de endocarpo de Bocaiuva.
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O carvao AC30 apresentou remocdo maxima de 90,824%, com desempenho
equilibrado na concentracdo e massa moderada. O tempo de contato ideal esté entre 90 a
120 minutos.

Todas as variaveis influenciaram positivamente, mas a concentracdo do adsorvato
(X3) teve efeito dominante, seguida da massa de carvao ativado (X:). A interagdo entre
concentracdo e tempo também foi expressiva. Assim, neste sistema, todas as variaveis
foram significativas, com destaque para Xs (concentragao).

Abaixo, é possivel observar os resultados do coeficiente de regressao para o
carvao AC70 produzido a partir do endocarpo de Bocaiuva.

Nas Figuras 30 estdo os graficos de contorno para carvdo AC70 de endocarpo de
Bocaiuva, com base nas variaveis analisadas: tempo de contato (X:), massa do adsorvente
(X2) e concentragao da solucao (Xs).

Figura 32 - Graficos de superficie de resposta gerados no experimento para carvao

AC70 de endocarpo de Bocaiuva.
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Legenda: X1= Tempo de contato (min); X,= Massa de carvao ativado (g); Xs= Concentra¢do do

adsorvato. Interagdes: A — Xix Xz; B — X1xX3; C — XoxXs. Fonte: Autor, 2025

O carvdao AC70 apresentou uma remoc¢do maxima de 95,562% sob condi¢bes
experimentais especificas. O desempenho 6timo foi alcangado com uma massa de
adsorvente de apenas 0,03 g, tempo de contato de 90 minutos, e concentracdo adequada
do adsorvato. Esses resultados indicam uma alta eficiéncia do carvédo ativado AC70
mesmo com baixas dosagens de adsorvente e tempo relativamente curto, o que o torna

altamente vantajoso em termos econdémicos e operacionais.

As variaveis tempo de contato (X:) e concentracdo do adsorvato (Xs demonstram
influéncia significativa, especialmente quando aumentadas em conjunto. As variaveis X;
Massa de carvdo ativado e concentracdo do adsorvato (Xs), embora relevante, teve

influéncia mais moderada em comparacgéo as demais. Dessa forma, para o carvdo AC70,

75



as variaveis Xi e X3 foram significativas, sendo responsaveis pelas melhores condi¢oes

de adsorcéo observadas.

Em sintese, os resultados reforcam a viabilidade do uso de carvéo ativado de
Bocailva, principalmente o AC10, para a remogdo de contaminantes organicos como o
azul de metileno em solugbes aquosas, sendo a sua escolha justificada ndo apenas pelos
percentuais de remocdo, mas também pela estabilidade e previsibilidade do desempenho

sob diferentes condi¢Bes experimentais.
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5.2.1 Resultados das Analises de variancia do modelo de regressdo para testes de

adsorcdo com o endocarpo in natura e os diferentes tipos de carvao ativado com azul de metileno

A partir das equacdes dadas pelo modelo de regressao foram obtidos os valores
preditos de adsorgéo para cada tipo de adsorvente. Ao verificar os valores experimentais
preditos para os diferentes adsorventes foi possivel observar que para o endocarpo da
Bocaiuva, para o carvdo AC16, para AC30 e AC70 que os residuos se encontram bastante
préximo a linha de tendéncia, indicando que o modelo ajustou se de forma satisfatoria. J&
para o carvdo AC10, o modelo se ajustou de forma relativamente baixa.

Os de gréaficos Pareto, mostram as variaveis codificadas em ordem de importancia
para 0 modelo de regressdo. As barras escuras na horizontal representam a contribuicédo
de cada efeito sobre a eficiéncia de remogé&o dos adsorventes, indicando quais influenciam
mais entre si no experimento.

Na Figura 33 abaixo é possivel observar o grafico Pareto, mostrando as variaveis
codificadas em ordem de importancia para o modelo de regressdo do endocarpo da
Bocaiuva e para os diferentes tipos de carvéo.

Figura 33— Gréafico de Pareto para endocarpo e para os carvoes ativados de

endocarpo de Bocaiuva em diferentes granulometrias.
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Legenda: X1= Tempo de contato (min); X,= Massa de carvao ativado (g) e Xs= Concentragéo

do adsorvato. Fonte: Autor, 2025

5.3 Resultados das anélises do teste de adsorcdo com o carvdo AC10

ApoOs avaliagdo das caracteristicas fisicas dos carvoes ativados em diferentes
granulometrias e dos ensaios de adsor¢do com azul de metileno, foi selecionado o carvdo AC10

para 0s ensaios de adsor¢do com os diferentes compostos.

5.3.1 Resultados das analises do teste de adsorcéo do acido galico com o carvdo AC10

De acordo com os resultados o maior percentual de remocdo conseguido foi de

99,21% com tempo de contato de 90 minutos e 2,0g de carvdo e em concentracdo de 1200



mg/L (ensaio 8), e 0 menor de 69,02% com tempo de contato de 60 minutos 2,0g de

carvao e em concentracdo de 200 mg/L (ensaio 3) de acido galico (Tabela 7).

Tabela 7- Resultados obtidos nos testes de adsorcéo do carvdo AC10 com 4&cido

galico
Ensaios Tempo Massa (g) Concentragdo | Percentual de remocdao (%)
(Min) (mg/L)

1 60 0,50 200 95,91
2 90 0,50 200 96,70
3 60 2 200 69,02
4 90 2 200 96,63
5 60 0,50 1200 86,18
6 90 0,50 1200 95,51
7 60 2 1200 98,62
8 90 2 1200 99,21
9 50 1,25 700 98,62
10 100 1,25 700 98,66
11 75 0 700 0,00

12 75 2,51 700 98,45
13 75 1,25 0 100

14 75 1,25 1550 98,43
15 75 1,25 700 98,13
16 75 1,25 700 98,36
17 75 1,25 700 97,85

Fonte: Autor, 2025

O carvao ativado AC10 demonstrou excelente desempenho na adsorcao do &cido
galico. Os dados obtidos nos ensaios revelaram taxas de remocéo elevadas, superiores a
99% sob condig¢des otimizadas para o acido galico, com tempo de contato de 90 minutos,

2,0 g de adsorvente e concentracdo de 1200 mg/L, evidenciando a eficacia do AC10 na

remocao destes compostos de solugdes aquosas.
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5.3.1.1 Resultados das analises de variancia do modelo de regressao para carvao ativado

AC10 com &cido galico

A analise de variancia (ANOVA) para 0 modelo de regressdo aplicado ao acido
gélico indicou um coeficiente de determinacdo (R?) de 60,38%, (tabela 8) valor
considerado moderado conforme Halim e Sarbon (2017), que apontam que modelos com
R? > 70% podem ser usados para previsao em sistemas de adsor¢cdo. Embora o modelo

apresentado tenha um R2 inferior a 70%, ele ainda fornece informagGes importantes sobre

a influéncia das variaveis estudadas.



A equacdo de regressao obtida destacou a influéncia das variaveis "massa do
adsorvente" (Xz2) e "concentra¢do do adsorvato" (Xs) na eficiéncia adsortiva. A anélise
evidenciou a presenca de interacGes entre as variaveis, sugerindo efeitos combinados que
Impactam o comportamento do sistema. Tais achados estdo em consonéancia com Bezerra
et al. (2008), que relataram a importancia de interacGes sinérgicas entre variaveis em

modelos experimentais multifatoriais.

Tabela 8- Anélise de variancia (ANOVA) para carvdo AC10 com &cido galico.

Fontede | SQ GL QM | Fcalc | Modelo R?
variacao
Regressdo | 5709, 9| 634, |12 Y, = 97,41 + 2,81 x: + | 60,38
8 4 2,59 x:2+11,33x2-14,88 | %
X2+ 1,36 x3 + 2,79 x52 +
Residuos | 3746, 7| 535, 2,26 x1 X2 - 2,31 x1 x3 +
4 2 5,39 x2 X3
Falta de | 3746, 5| 749, | 11548,
ajuste 3 3 5
Erropuro | 0,1 2 01
Total 9456, | 16
2

SQ=Soma dos quadrados; GL=Graus de liberdade; QM= Quadrado médio Fonte: Autor, 2025

A partir do planejamento experimental realizado, foi possivel analisar a influéncia
de trés variaveis independentes (X1, X2 e X3) na remocao de 4cido galico.

A analise dos graficos obtidos por meio do planejamento experimental revelou o
comportamento do sistema de adsorcdo do acido galico em diferentes combinacdes de
variaveis: Xi.Xz, X1.X3 ¢ X2.Xs, sendo Xi = Tempo de contato (min); X> = Massa de

carvao ativado (g) e Xs = Concentragao do adsorvato.

Os gréaficos de superficie de resposta (Figura 34) mostraram que as interagdes
entre as varidveis apresentaram baixa influéncia sobre a eficiéncia de remocéo do acido
galico. As variaveis massa do adsorvente e tempo de contato foram os fatores mais

significativos, atuando positivamente no processo. A interacao entre tempo de contato e
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concentracdo do adsorvato demonstrou efeito negativo, indicando que o aumento
simultaneo dessas variaveis pode reduzir a eficiéncia adsortiva. Esses resultados reforcam
a importancia de otimizar principalmente as variaveis isoladas, especialmente a massa do

adsorvente, para obter melhores taxas de remocéo.

Figura 34- Graficos de superficie de resposta gerados no experimento com &cido
gélico.

Xs (ppem)

» ¢ & PO e EePPPLY
X (M)

1]
n

Legenda: X;= Tempo de contato (min); X,= Massa de carvao ativado (g); Xs= Concentragdo do adsorvato.

InteragBes: A — Xix Xz; B — X1xX3; C — XoxXa. Fonte: Autor,2025

Na Figura 35, o grafico de Pareto apresentado no experimento, evidencia 0s
fatores mais relevantes no processo de adsor¢do. As barras que ultrapassam a linha de
significancia (geralmente 95%) indicam quais variaveis ou interagcBes possuem efeito

estatisticamente significativo sobre a eficiéncia de remocéo do acido galico.

Figura 35— Gréafico de Pareto para carvao (AC10) com &cido galico

Variavel

(] 1 2 3 4 5 6 7
Efeitos Padronizados (tcaic)

Fonte: Autor, 2025
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5.3.2 Resultados do teste de adsorcao do acido tanico com o carvao AC10

De acordo com a Tabela 9 é possivel observar as condi¢des dos testes de adsor¢do
do adsorvato acido tanico para 3 diferentes concentracdes.

Tabela 9 -Média * desvio padrdo dos testes de adsor¢do com &cido tanico em
diferentes concentracgdes no carvao AC10.

Concentragdo do  adsorvato % Remog&o medio
(mg/L)
80 92,17+ 2,44
120 91,90%+1,03
200 86,84°+0,41

Letras iguais na mesma coluna nao diferem entre si pelo teste de Tukey
ao nivel de 5% de significancia (p < 0,05). Resultados expressos em média e +

desvio padrdo. Fonte: Autor, 2025

Os ensaios de adsorcdo realizados com acido tanico em diferentes concentracfes
no carvao ativado AC10 evidenciaram elevadas taxas de remocdo, variando entre 86,84%
e 92,17%. A analise estatistica dos dados, expressos como média + desvio padréo, revelou
que, embora os valores absolutos de remocao sejam préximos, 0 aumento da concentracdo

do adsorvato influenciou significativamente a eficiéncia de remocao.

A amostra com menor concentracao inicial (80 mg/L) apresentou o maior valor
médio de remocdo (92,17 + 2,44%), estatisticamente semelhante ao resultado obtido com
120 mg/L (91,90 + 1,03%), conforme indicado pelas letras iguais (a) no teste de Tukey
(p < 0,05). Por outro lado, a concentracao mais alta (200 mg/L) resultou em um valor

significativamente inferior (86,84 + 0,41%), classificado com letra diferente (b).

Esse comportamento confirma que a eficiéncia adsortiva do carvdo diminui com
0 aumento da concentracdo do acido tanico, o que pode estar relacionado a saturacdo dos
sitios ativos do adsorvente. De acordo com Foo e Hameed (2010), a medida que a
concentracdo do adsorvato aumenta, mais moléculas competem pelos sitios de adsorcao,
e quando esses sitios estdo completamente ocupados, a eficiéncia do processo diminui,
mesmo com a manutencdo das demais varidveis operacionais constantes. Isso é
consistente com a teoria da saturagdo dos sitios de adsorgdo, prevista pelos modelos de
isoterma de Langmuir, 0s quais assumem que ha um numero finito de locais de adsorcéo

disponiveis na superficie do adsorvente.
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Zhou et al. (2022), ao produzirem carvao ativado a partir da lignina do sabugo de
milho, relataram uma area superficial de até 1215,83 m2/g e 77,3% de mesoporos,
caracteristicas estruturais que favorecem a adsorcéo eficiente de moléculas de maior
tamanho, como os taninos. Esses resultados reforcam o potencial de biomassas vegetais
como precursoras de adsorventes sustentaveis aplicaveis ao tratamento de efluentes.
Sendo assim, carvdes ativados obtidos de biomassas lignoceluldsicas podem apresentar
excelente desempenho na remogdo de compostos organicos devido a sua elevada area
superficial e significativa propor¢do de mesoporos.

O carvdo ativado (CA) é o adsorvente mais empregado e eficiente no tratamento

de agua por adsorver compostos que causam gosto, odor, cor, mutagenicidade e toxicidade
a agua. Porém, sua capacidade de adsorcdo esta ligada a reatividade dos diferentes elementos
quimicos que compdem a estrutura do material. Sendo que, as caracteristicas do adsorvato, como
sua massa molecular e os grupos funcionais de sua molécula, também influenciam a eficiéncia da
adsorcdo. Esta eficiéncia também pode estar relacionada a fatores como, as condicdes
experimentais, que incluem pH, temperatura, tempo de contato entre adsorvente e adsorvato,
agitacdo e a presenca de compostos em agua que podem competir por sitios de adsor¢do (Aradjo
et al., 2018).

5.3.3 Resultados do teste de adsor¢do dos ions Ca2+ em solu¢do com o carvao AC10

Na Tabela 10 podemos observar os resultados obtidos para a adsor¢do de ions Ca2+.

Tabela 10 -Média + desvio padrdo dos testes de adsor¢ido com fons Ca?* em

diferentes concentracées para o AC10

Concentragdo  do  adsorvato % Remocao medio
(mg/L)
80 85,17%+ 14,75
120 91,71°+14,36
200 100,00%+0,00

Letras iguais na mesma coluna ndo diferem entre si pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de

significancia (p < 0,05). Resultados expressos em média e + desvio padrdo. Fonte: Autor, 2025

Os testes de adsor¢ao com ions Ca?" utilizando o carvao ativado AC10 também

apresentaram alta eficiéncia de remocdo. Os resultados expressos como média + desvio



padrdo mostraram um aumento gradual da eficiéncia com o incremento da concentracéo,

culminando em remocgédo completa (100,00 + 0,00%) na concentracdo de 200 mg/L.

Contudo, a anélise estatistica, com base no teste de Tukey a 5% de significancia,
revelou que ndo houve diferenca estatistica significativa entre 0s grupos, uma vez que
todos foram identificados com a mesma letra (“a”). Esse resultado pode ser atribuido a
elevada variabilidade nos valores de remocdo nas concentragbes mais baixas, como

evidenciado pelos altos desvios-padrédo (14,75 e 14,36).

Portanto, embora o desempenho adsortivo aumente numericamente com a
concentracdo, essa diferenca ndo é estatisticamente significativa, indicando uma robustez

do AC10 na remocao de ions Ca?" mesmo em concentrag0es menores.

Este fendbmeno € comum em experimentos com adsor¢do envolvendo ions
metalicos, especialmente em fases iniciais de interacdo adsorvente/adsorvato. Conforme
apontado por Ho e McKay (2000), a variabilidade nos dados de adsorcdo pode estar
associada a heterogeneidade da superficie do adsorvente e a distribuicdo desigual dos
grupos funcionais disponiveis para interagdo com os ions. Ainda segundo 0s autores,
quando os desvios padrdo sdo elevados, mesmo diferencas reais entre médias podem nédo

alcancar significancia estatistica devido ao alargamento do intervalo de confianca.

Estes resultados estdo em consonéncia com estudos anteriores que destacam a
eficacia de carvdes ativados derivados de biomassa na remocéo de contaminantes. Por
exemplo, Alves et al. (2015) demonstraram que o carvéo ativado obtido do endocarpo da
améndoa-da-praia apresentou uma remocao de até 99,98% de corantes organicos em meio

aquoso, evidenciando a alta capacidade adsortiva desses materiais.

Além disso, Jaguaribe et al. (2006) observaram que a aplicagé@o de carvao ativado
de endocarpo de coco na reducdo da dureza da agua resultou numa diminuicéo de até 97%
na dureza total, com 90% atribuida a remocdo de ions célcio, reforcando o potencial

desses materiais na remocéo de cations especificos.

No contexto especifico do carvao de endocarpo de Bocailva, Magalhaes et al.
(2022) indicaram que adsorventes derivados destas biomassas apresentam uma

capacidade maxima de adsorcao de 10,06 mg/g para o herbicida diuron, ajustando-se bem
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ao modelo de isoterma de Langmuir, 0 que sugere uma adsorcao monolayer em

superficies homogéneas.

6-CONSIDERACOES FINAIS

A producéo de carvéo ativado a partir do endocarpo da Bocailva demonstrou ser
uma alternativa sustentavel e eficiente para a valorizacdo de residuos agroindustriais do
Cerrado brasileiro. A ativagao quimica com NaOH e Hs;POa resultou em carvoes com
capacidade adsortiva, confirmada por testes com diferentes adsorvatos de interesse para
a industria alimenticia. Os carvdes ativados apresentaram desempenhos expressivos na
remocdo de azul de metileno, com percentuais de remoc¢éo que atingiram até 100% para
0 AC10 e 95,56% para o AC70. Nos ensaios com acido galico, o carvdo AC10 obteve
remocdes superiores a 99% em condicdes otimizadas, comprovando a sua eficacia na

adsorcédo destes compostos.

Para 0 &cido tanico, as remogdes também foram elevadas, ultrapassando 93% para
concentragcdes menores, reforcando a versatilidade dos carvdes na purificacdo de solucbes
organicas. Por fim, na remocdo de ions célcio (Ca?"), alcangcaram-se remocdes de até
100% com o AC30, demonstrando a potencialidade destes materiais na reducédo de dureza

da agua e tratamento de efluentes.

Os modelos matematicos ajustados as superficies de resposta exibiram
coeficientes de determinacéo (R?) elevados, variando entre 84% e 94% para a maioria dos
carvles, o que indica forte correlacdo entre as variaveis estudadas e a eficiéncia de
remocao. Deste modo, o carvdo ativado produzido a partir do endocarpo de Bocailva
mostrou ser um adsorvente de baixo custo, elevada eficiéncia e aplicagdo promissora na
industria alimenticia e em processos de tratamento de &guas, promovendo assim a

sustentabilidade e a inovagdo tecnoldgica a partir de recursos naturais subutilizados.

7. PERSPECTIVAS DE TRABALHOS FUTUROS

Diante dos resultados promissores obtidos, trabalhos futuros podem explorar a
reutilizagdo dos carvOes ativados por meio de testes de dessorgédo, avaliando sua
capacidade de regeneragdo e manutencao da eficiéncia adsortiva ao longo de maultiplos
ciclos. Alem disso, é possivel ampliar os estudos com outros compostos organicos e

inorganicos de interesse industrial, bem como realizar testes em escala piloto para
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validacdo em condicBes reais de processo. Investigacbes complementares sobre a
estabilidade estrutural dos carvdes, seu comportamento em diferentes faixas de pH e a
aplicacdo em matrizes alimentares ou efluentes complexos também representam

caminhos relevantes para ampliar o potencial de uso desses materiais sustentaveis.
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