Universidade Federal da Paraiba

Centro de Tecnologia

Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia Mecanica

- Mestrado - Doutorado-

CARVAO ATIVADO DE ENDOCARPO DE COCO DA BAIA
PRODUZIDO EM FORNO MICRO-ONDAS.

por

Alexandre Freire Bezerra

Dissertacdo de Mestrado apresentada a Universidade Federal da Paraiba
para obtencéo de grau de Mestre.

Jodo Pessoa — Paraiba setembro, 2012



ALEXANDRE FREIRE BEZERRA

CARVAO ATIVADO DE ENDOCARPO DE COCO DA BAIA
PRODUZIDO EM FORNO MICRO-ONDAS

Dissertacdo apresentada ao curso de
Pos-Graduagdo em engenharia mecanica
da Universidade Federal da Paraiba, em
cumprimento as exigéncias para a

obtenc&o do Grau de Mestre.

Orientador: Professor Dr. Emerson Freitas Jaguaribe

Jodo Pessoa — Paraiba 2012



CARVAO ATIVADO DE ENDOCARPO DE COCO
DA BALIA PRODUZIDO EM FORNO MICRO-
ONDAS

por

Alexandre Freire Bezerra

Dissertacdo aprovada em 21 de setembro de 2012

Periodo letivo 2012.1

1
7

/;/’ X / ? ?
AT
S

Prof. Dr. EMéRSON' EIJ‘AS JAGUARIBE
Orientatlor — UFPB

I 1 - & ', " a
/“ LL’] L/l\;\ J'Q‘J‘ "(‘-(,"v‘\"‘v } "\_). 'A'\‘.“:« /,_ _/\.’t'\ / \\

Prof. Dr. ABEL CAVALCANTE LIMA FILHO
Examinador Interno - UFPB

Prof. Dr. RE?&, IO FELIX DE SENA

Examinador Externo — UFPB

Jodo Pessoa - PB 2012



DEDICATORIA

Dedico este Mestrado aos meus pais, Ary Pinheiro Bezerra, e Terezinha Freire
Bezerra e ao meu irmdo José Adriano Freire Bezerra, pelo exemplo de perseveranga,

honestidade e dedicagdo em tudo que realizam.



AGRADECIMENTOS

Uma palavra de agradecimento a todos aqueles que, de formas diversas, e em

momentos diferentes, foram importantes para a realizacéo deste trabalho, sobretudo:

A Deus;

A Coordenacio de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior (Capes), pelo incentivo

ao desenvolvimento cientifico do pais e pela bolsa concedida;

Meu profundo agradecimento ao eximio orientador, Prof. Dr. Emerson F. Jaguaribe, que,
através dos seus conhecimentos e valiosas discussdes contribuiu, de forma significativa,
para o desenvolvimento desta dissertacao.

Aos professores, que muito me honraram com suas participacdes na banca examinadora;

Aos amigos do Laboratério de Termoenergética, Janior, Marcos, Fagner, Adriano,

Benilton, Bruno e Cassio, pelo auxilio prestado ao longo da realizacdo deste trabalho;

Aos amigos do Laboratério de Carvdo Ativado Islanny, Jean e José Luiz pelo valioso

incentivo no desenvolvimento desse trabalho;

A minha querida familia, pela compreens&o nos tantos momentos em que precisei

estar ausente.



CARVAO ATIVADO DE ENDOCARPO DE COCO DA BAIA
PRODUZIDO EM FORNO MICRO-ONDAS

RESUMO

Carvao ativado, CA, é uma forma de carbono puro de grande porosidade, que adsorve
moléculas ou fons de um meio fluido. E obtido a partir da queima controlada de
precursores, geralmente, subprodutos de baixo custo, oriundos da agricultura, ou da
industria. Quando produzido em fornos convencionais, as temperaturas de trabalho podem
ser superiores a 900 °C, reduzindo a menos de 20 % a massa de carvdo produzida com
relacdo a do precursor (rendimento). Isto se d& em virtude da grande degradacao
ocasionada pela frente de calor destes fornos, que lentamente se desloca da superficie ao
nacleo da massa do precursor. Em consequéncia, via de regra, a massa especifica final, p,
registra valores abaixo de 0,5 g.cm™. No caso das micro-ondas a degradagdo térmica da
matéria se da, de forma menos agressiva, do interior do precursor para o exterior,
proporcionando carvdes ativados mais densos, com microporosidade mais seletiva, e, logo,
mais adequada ao armazenamento de gas. O presente trabalho relata a obtencdo de carvoes
ativados, por via fisica e quimica, a partir do endocarpo do coco da baia, em um forno
micro-ondas adaptado, onde é possivel se programar rampas de temperaturas e razdes de
aquecimento. Avalia-se o consumo de energia elétrica do forno micro-ondas adaptado em
relacdo ao do forno elétrico convencional. A area superficial de BET dos carvbes quimica
e fisicamente preparados foi superior a 1200 m*g®, a massa especifica manteve-se
proximo a 0,5 g.cm™, e os rendimentos ficaram acima de 40 %. Ao Se comparar 0 CONSUMo
de energia elétrica para produzir, tanto no forno convencional como no micro-ondas, uma
determinada quantidade de carvdo ativado, com &rea de BET superior a 800 m?/g,
verificou-se que a reducdo gerada pelo micro-ondas foi de aproximadamente 3,2 kW.h,
representando um percentual de economia de energia de 85,5 %.

Palavras chaves — Micro-ondas, Endocarpo de Coco, Carvao Ativado.



ACTIVATED CARBON FROM COCONUT SHELL PRODUCED IN
MICROWAVE OVEN

ABSTRACT

Activated carbon, AC, is a pure state carbon with large porosity, which adsorbs
molecules or ions from a fluid medium. In general, it is obtained from the controlled
burning of agricultural or industrial by-products. When produced in conventional furnaces,
the operating temperatures may rise up to 900°C, resulting in yields inferior to 20 %. The
low vyield is a consequence of the precursor's large thermal degradation caused by the heat
wave front which moves slowly from the surface to its core. Therefore, there is a
significant formation of meso and macropores, which lead to a final value of density, p,
below of 0.5 g.cm™. On the other hand, thermal degradation caused by microwaves is less
aggressive. The heating process occurs from the core of the precursor to its exterior. As a
consequence the activated carbons are denser, have a more selective microporosity, and are
more suitable to gas storage. This paper reports the preparation and the results of the
qualitative analysis of physically and chemically activated carbons, from coconut shell,
using an adapted microwave oven. This adapted microwave allows the settling down of
temperature programs' ramp and heating rates. The BET surface area of activated carbons
prepared in the microwave oven surpassed 1200 m?.g™, the apparent density situated at
around 0.5 g.cm™, and the yields remained above 40 %. Comparisons between the
electricity consumption of the electrical conventional kiln and of the micro-wave oven in
producing a certain quantity of an activated carbon with a BET surface area over 800 m?/g,
showed that the use of the microwave oven had allowed, each time, a reduction of about
3,2 KW.h, which represents an average of electricity saving of 85.5 %.

Keywords — Microwave, Coconut Shell, Activated Carbon.
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CAPITULO I

INTRODUCAO

1.1 INTRODUCAO

Carvdo ativado, CA, é uma forma de carbono puro de grande porosidade, que tem
maior propens&o para adsorver moléculas ou fons de um meio fluido. E obtido a partir da
queima controlada de precursores, geralmente, subprodutos oriundos da agricultura.
Quando produzido em fornos convencionais, as temperaturas de trabalho podem ser
superiores a 900 °C, reduzindo, consideravelmente, a massa de carvao resultante com
relacdo a do precursor (rendimento) [CRISPIM, 2009]. Isto se da em virtude da grande
degradacdo térmica ocasionada pela frente de calor destes fornos, que lentamente se
desloca da superficie ao nicleo da massa do precursor. Em consequéncia, ha grande
formacdo de poros e perda de massa.

Dependendo das caracteristicas da matéria-prima o aguecimento do precursor a
partir do seu interior podera permitir maior controle de temperatura, com transferéncia de
calor mais efetiva entre a fonte e as moléculas do material. Neste caso, a energia a ser
utilizada é a eletromagnética [RABELLO, 2005].

Nos ultimos 20 anos, o aquecimento de alimentos por micro-ondas tem se tornado
uma pratica doméstica comum. Estima-se que hoje haja mais do que 225 milhdes de fornos
de micro-ondas nas residéncias em todo o mundo [RABELLO, 2005]. Uma das primeiras
ocorréncias do uso de forno de micro-ondas em aplicagdes que ndo o aquecimento de
alimentos, remonta a década de 60 quando foi utilizado pela primeira vez para a secagem
de ceramica vermelha. No campo das ciéncias, a Quimica Analitica foi a primeira a utilizar
o forno de micro-ondas, na preparacdo de amostras e atividades laboratoriais [KEYSON,
2006].



Alguns materiais refletem e armazenam as micro-ondas em diferentes graus de
interacdo. A capacidade de armazenamento depende da profundidade de penetracdo das
micro-ondas e da constante dielétrica, a qual indica o grau de polarizacdo do material. Por
sua vez, a penetracdo da radiacdo da micro-onda é funcdo da massa especifica do material
[MAI et al.; BRUM, 2008, 2007].

Atualmente o desenvolvimento tecnoldgico da producdo de carvédo ativado busca
minimizar a razdo custo/beneficio destes materiais. Por este motivo, em geral, se busca
obter tais adsorventes a partir de matérias-primas de baixo custo, advindas, sobretudo, de
residuos agricolas e/ou de rejeitos industriais, [OLIVEIRA, 2009]: O bagaco de cana-de-
acucar, o endocarpo do coco seco e o residuo téxtil, sdo exemplos. O uso de precursores de
origem vegetal com certos teores de umidade pode responder a acdo das micro-ondas
possibilitando a elevacdo da temperatura a niveis consideraveis em pequenos intervalos de
tempo. Estes residuos de origem vegetal com massas especificas adequadas ddo origem a
carvOes ativados com caracteristicas fisicas adaptadas a diversas aplicacdes, dispensando-
se menos tempo e quantidade menor de energia quando se compara aqueles exigidos por
fornos convencionais. Desta maneira, o uso do forno micro-ondas, também, esta
relacionado com a ideia de se reduzir o custo de producao do carvéo ativado.

Visando a realizacdo de um estudo metddico e respaldado por aparatos modernos
de analise, pretende este trabalho examinar de forma detalhada o desempenho de um forno
micro-ondas na producao de carves ativados preparados a partir do endocarpo de coco da
baia ativado fisicamente, quimicamente e quimica e fisicamente.

Obijetivando tornar tal estudo facilmente compreensivel, este trabalho foi dividido
em cinco capitulos. Assim, além desta introdugdo que compde o Capitulo 1, no Capitulo 2,
intitulado de “Fundamentos Tedricos”, sdo abordados, de uma forma geral, os conceitos, as
definicGes e técnicas empregadas, necessarios ao entendimento das micro-ondas, das
analises térmicas e da adsor¢cdo. No Capitulo 3, denominado de ‘“Procedimentos
Experimentais”, é descrita a parte experimental da dissertagdo, tecendo-se comentarios
sobre os equipamentos utilizados, preparacdo de amostras e toda atividade da
experimentacdo. No Capitulo 4, “Resultados ¢ Discussdo”, serdo apresentadas todas as
tabelas e curvas geradas pelos resultados dos experimentos, além das analises pertinentes.
Finalmente, no Capitulo 5, “Conclusdes”, serdo tecidos comentarios concludentes sobre

todo o trabalho, vindo, na sequéncia, as Referéncias Bibliogréficas.



1.2 OBJETIVO GERAL

Examinar de forma detalhada o desempenho de um forno micro-ondas na
producdo de carvdes ativados preparados a partir do endocarpo de coco da baia ativado
fisicamente, quimicamente, quimica e fisicamente, comparando os resultados obtidos com

os advindos do forno elétrico convencional.

1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

 Adaptar o forno micro-ondas a producdo de carvdo ativado, promovendo
mudancas nos comandos elétricos e em sua estrutura fisica.

»  Preparar o material carbondceo a ser utilizado como matéria-prima do carvéo
ativado, mais particularmente o endocarpo de coco da baia.

* Realizar testes de producdo de carvdo ativado, fisica e quimicamente, tanto no
forno micro-ondas quanto no forno convencional.

» Analisar os carv@es ativados obtidos, considerando suas caracteristicas fisico-

quimicas.



CAPITULO II

FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1 FORNO ELETRICO TUBULAR

Por forno entende-se qualquer aparato, com capacidade de regular sua temperatura
a partir da ambiente, usado frequentemente, na desidratacdo, ou cozimento de materiais. Se
a fonte de calor advém de um potencial elétrico, tal aparato € considerado um forno
elétrico [ARAGAO, 2012]. Pode-se classificar os fornos elétricos em trés grupos:

- Fornos a Resisténcia
- Fornos de Inducéo
- Fornos a Arco

Na producdo de carvdo ativado é muito comum se utilizar fornos elétricos
tubulares a resisténcia, a qual circunda um reator cilindrico [ROCHA, 2003].

Os fornos por resisténcia elétrica utilizam o calor gerado por efeito Joule, numa
determinada resisténcia que é atravessada por uma corrente elétrica elevada. Tais fornos
ndo provocam oscilacdes na tensio da rede que os alimenta [ARAGAO, 2012].

A energia elétrica convertida em calor pode ser determinada a partir de um

circuito simples de um forno.

V1

120 Vrms R1

~ )60 Hz 30
— o

Figura 2.1 — Circuito simples resistivo.




A Figura 2.1 mostra um esquema de um circuito constituido de uma fonte de
energia que estd ligada por fios de resisténcia desprezivel a um dispositivo resistivo. A
fonte mantém uma diferenca de potencial de modulo V1 cuja corrente i fluindo pela
resisténcia R1 libera uma poténcia P [ULABY, 2007] dada pela Eq. (2.1):

P = RLi? (2.1)

Esta poténcia é transferida ao reator (um tubo metalico) pelos mecanismos de

convecgdo e radiagéo.

2.2 PRINCIPIO DE FUNCIONAMENTO DO FORNO MICRO-ONDAS

2.2.1 Surgimento

Como muitas das grandes invencdes, o forno de micro-ondas é um subproduto de
outra tecnologia. Foi durante uma pesquisa sobre radares, por volta de 1946, que o Dr.
Percy Spencer, um engenheiro eletronico da Corporacdo Raytheon, percebeu algo
incomum. Ao testar um dispositivo, gerador de micro-ondas, integrante do radar, ele notou
que a barra de chocolate que estava em seu bolso havia derretido. Intrigado sobre o
ocorrido, Dr. Spencer, realizou outros experimentos. Desta vez, colocou milho de pipoca
em frente ao tubo do dispositivo. Em poucos instantes as pipocas comecaram a estourar
[GALLAWA, 2011]. A partir dai, Dr. Spencer desenvolveu uma caixa de metal com uma
abertura para a entrada de energia de micro-ondas. A energia que entra na caixa era
incapaz de escapar, criando assim um campo eletromagnético de elevada densidade.
Quando o alimento foi colocado na caixa e a energia de micro-ondas acionada, a
temperatura interna aumentou rapidamente. Dr. Spencer tinha inventado o que iria
revolucionar a cozinha, e formar a base de uma inddstria multimilionaria, o forno de
micro-ondas. Assim, em 1952, surgiu o primeiro forno de micro-ondas comercial
[GALLAWA, 2011].

2.2.2 Asondas eletromagnéticas

As ondas eletromagnéticas sd@o ondas formadas pela combinagdo dos campos

magnético e elétrico que se propagam no espago perpendicularmente um em relacdo ao



outro e na direcdo de propagacéo da energia. A Figura 2.2 representa a propagagdo de uma
onda eletromagnética. Verifica-se que o0s campos elétricos e magnéticos sdo
perpendiculares entre si e oscilam perpendicularmente a direcdo de propagacdo [PAULA,
2012].

Campo Elétrico
A

¥

F A - Comprimento de onda

| Distancia /|
e
A Y =i
Campo -
Magneético M
o
\ V ) C
Y/ Velocidade da luz

U = Frequéncia

Figura 2.2 — Onda eletromagnética.
Fonte: (GUIA DE REFERENCIA, 2011).

O Ciclo é uma sequéncia completa de valores da intensidade da onda que passa
através de um ponto no espaco. E a sequéncia completa de valores.

O Comprimento da onda mostrado na Figura 2 é a distancia entre dois picos
positivos (ou negativos) sucessivos da onda. E medido em metros e seus submltiplos.

Frequéncia(f) € o nimero de ciclos completados na unidade de tempo. Em se
tratando de ondas eletromagnéticas, a unidade de tempo normalmente usada é o segundo,
ou seus submultiplos (microssegundo, picossegundo ou nanossegundo). A unidade de
frequéncia é o Hertz [ULABY, 2007].

As ondas eletromagnéticas sdo ordenadas de acordo com o comprimento de onda
ou com a frequéncia [ULABY, 2007]. Esse agrupamento é conhecido como espectro
eletromagnético, ver Figura 2.3. O espectro eletromagnético é o intervalo completo da
radiagdo eletromagnética.
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Figura 2.3 — Espectro eletromagnético.
Fonte: (SANSEVERINO, 2002).

As micro-ondas compreendem uma faixa de frequéncia desde 300 MHz (300 x
106 Hz) até 300 GHz (300 x 109 Hz) e comprimentos de onda desde 1 m até 1 mm,
correspondendo a faixa de ondas com mais alta frequéncia produzida por osciladores

eletronicos. A usada em fornos domeésticos atualmente é de 2,45GHz [PAULA, 2011].
2.2.3 Processo de aquecimento

O aguecimento por micro-ondas é diferente daquele que ocorre em um forno de
cozinha convencional (seja a gas, ou elétrico), onde o aquecimento de alimentos se da por
conducéo, radiacdo e/ou por conveccdo. O aumento de temperatura depende de certos
parametros que cada substancia possui sob a influéncia das micro-ondas [RABELLO,
2005].

Os parametros constitutivos eletromagnéticos de um meio material sdo a sua
permissividade elétrica, a permeabilidade magnética e sua condutividade.

A condutividade de um material € uma medida da facilidade com que os elétrons
movem-se através do material sob a influéncia de um campo elétrico externo. Os materiais
sdo classificados como condutores (metais) ou dielétricos (isolantes), de acordo com os
modulos de suas condutividades. Os materiais cujas condutividades, estdo entre as dos
condutores e dos isolantes, sdo denominados semicondutores.

A diferenca fundamental entre um condutor e um dielétrico é que um condutor

tem elétrons (livres), ou seja, que ndo estdo fortemente ligados ao nucleo dos &tomos, essas



cargas negativas migram de um &tomo para outro através da estrutura cristalina do
material, enquanto que os elétrons das Ultimas camadas dos atomos de um dielétrico
possuem uma grande energia de ligacdo ao ndcleo dos atomos. Um campo elétrico
aplicado externamente, a um dielétrico, ndo apresenta o efeito de uma migracdo em massa
de cargas visto que elas ndo sdo capazes de se mover livremente. O campo, porém, pode
polarizar os atomos ou as moléculas no material, distorcendo (ou aumentando a distor¢éo)
o0 centro da nuvem de elétrons e a localizacdo dos nucleos [ULABY, 2007].

As moléculas de certos dielétricos sdo polares, ou seja, nas ligacdes dos atomos
que formam a substancia ha uma maior atracdo dos elétrons para o nucleo de um dos
atomos (momento dipolo) devido a diferenca de eletronegatividade dos elementos que
constituem a substancia [LIRA, 2012].

Quando uma molécula polar é exposta a um campo elétrico variavel, ela tende a
acompanhar a variacdo desse campo. Como o campo elétrico das micro-ondas muda de
direcdo de acordo com a frequéncia, cada molécula tende a acompanhar essas mudancas,
arrastando moléculas vizinhas. A Figura 2.4 apresenta um esquema com o efeito de uma
molécula de agua rotacionando na presenca de um campo elétrico. No instante (1) a
molécula da agua esta alinhada com o campo elétrico da onda. No instante (2) o campo
inverte o sentido e a molécula tende a girar acompanhando 0 movimento da onda. No
instante (3) a onda muda de sentido novamente e a molécula tende a acompanhar o campo.
O processo se repete 2,45. 10° vezes por segundo, acompanhando a frequéncia da onda
[MAL, et al., 2008].

T
Tend Encia da rotacso

(1) (2) (3)

Figura 2.4 — Representacdo de uma molécula de agua na presenca do campo elétrico.
Fonte: (MALI, et al., 2008).



2.2.4 Funcionamento

Um sistema de aquecimento por micro-ondas consiste basicamente de uma fonte
de micro-ondas, do guia de ondas e da cavidade. A fonte converte energia elétrica em
energia eletromagnética de aquecimento. Um guia de ondas transporta esta energia até a
cavidade onde esta posicionada a amostra [BURGOS, 2012].

A Figura 2.5 mostra um diagrama de blocos mais detalhado de um forno micro-
ondas. Nele sdo observados os componentes da fonte de alta tensdo os quais aumentam as
tensGes de rede de 110/ 220 V para 4000 V, para acionar o magnétron que tem por funcdo
gerar as micro-ondas na frequéncia de 2,45 GHz. Nos fornos micro-ondas um sistema de
controle interfaciado a um teclado e um display, interage com 0s usuarios, 0s quais podem
programar o tempo de funcionamento e a poténcia de aquecimento. A fonte de baixa
tensdo alimenta o circuito de controle, o teclado, o display e o circuito de 3 V do
magnétron. Um sistema de seguranca composto por: relés, contatos normalmente abertos,
fusiveis de sobrecorrente e termistor, estdo presentes nos aparelhos. Este sistema é capaz
de manter a fonte de alta tensdo desenergizada caso a porta da cavidade ndo esteja
completamente fechada e desligar a alimentagdo quando ocorrer uma sobrecorrente ou um
aquecimento anormal do magnétron. A fonte distribui a energia da rede elétrica para
acionar um ventilador, uma lampada e motor de corrente alternada, cujas funcdes sé&o,
respectivamente, resfriar o magnétron, iluminar o interior da cavidade e girar o prato onde
se encontra a amostra [MAI, et al., 2008].

A razdo da utilizacdo do prato giratdrio é devido as micro-ondas anularem-se em
certos pontos no interior da cavidade ocasionando regides frias nos alimentos. Alguns
fornos micro-ondas modernos possuem uma ventoinha metalica interna a cavidade em
substituicdo ao motor engrenado ao prato giratorio. As micro-ondas atingem as pas da
hélice metélica sendo refletidas em outras dire¢Ges, uniformizando o agquecimento da
amostra [BLOOMFIELD, 2008].
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Figura 2.5 — Diagrama em bloco do forno Micro-ondas.

2.3 ATERMOGRAVIMETRIA (TG)

O desenvolvimento dos métodos termo-analiticos, os quais utilizam as
propriedades térmicas da matéria, ganhou impulso nas ultimas décadas, muito embora, 0s
fundamentos tedricos ja se encontrassem estabelecidos desde o final do século passado, na
Termodinamica Classica. Este fato deve-se ao progresso da ciéncia e da tecnologia que
vem aperfeicoando a instrumentacdo béasica continuamente, além das potencialidades de
aplicacdo destes métodos nos mais variados setores cientificos, tecnolédgicos e de produgéo
de bens de consumo. Como resultado uma instrumentacdo termoanalitica de grande auxilio
a industria e a pesquisa apareceram no mercado [ROCHA, 2003].

De acordo com a Internacional Confederation for Thermal Analysis and
Calorimetry (ICTAC) a Termogravimetria é definida como uma técnica de analise na qual
a massa de uma substancia € medida em fungdo da temperatura, enquanto o material ¢é
submetido a uma programacdo controlada de temperatura, ou de tempo. Assim, por
exemplo, a TG permite registrar diretamente a perda de peso em funcdo do tempo ou da
temperatura proveniente da desidratacdo ou da decomposi¢do [RODRIGUES, 2005].

A técnica termogravimétrica utiliza como ferramenta de medida a termobalanga,

instrumento que permite a pesagem continua de uma amostra em funcéo da temperatura, na
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medida em que ela é aquecida ou resfriada. Ela é classificada em termobalanca tipo
suspenséo, balanca de topo e horizontal, conforme se vé na Figura 2.6 [ROCHA, 2003].

Viga

Viga

Viga

a) Tipo Suspenséo b) Tipo Balanca Topo ¢) Tipo Horizontal

Figura 2.6 — Classificacdo das Termobalancas.
Fonte: (ROCHA, 2003).

O termo Andlise Termogravimétrica (TGA) é comumente empregado, no lugar de
TG por ser seu precedente historico e para minimizar a confusdo verbal com Tg, a
abreviacdo da temperatura de transicdo vitrea. Problemas adicionais podem ocorrer em
pesquisas computadorizadas, ja que ambas abreviaturas sdo aceitas pela IUPAC.

As curvas TG sdo caracteristicas de um dado composto ou sistema, devido ao
carater especifico da sequéncia das reacgdes fisico-quimicas que ocorrem ao longo de uma
faixa definida de temperaturas. As variacdes de peso resultam da formacédo e rompimento
de diferentes ligacGes fisicas e quimicas, a elevadas temperaturas, as quais conduzem a
liberacdo de produtos volateis ou a formacédo de produtos de reagdo mais pesadas. A partir
dessa curva, obtém-se dados que podem ser interpretados pelas leis da termodinédmica e da
cinética das reagdes quimicas, além de estarem associados aos mecanismos de reacdo e aos
produtos de reacdo, finais e intermediarios [ROCHA, 2003].

Na termogravimetria, a massa da amostra (m), € continuamente registrada como
funcdo da temperatura (T) ou tempo (t). Portanto, nas curvas TG, os desniveis em relacéo
ao eixo das ordenadas correspondem as variagdes de massa sofridas pela amostra.

Na termogravimetria derivada (DTG), a derivada da variagdo de massa em relagao
ao tempo (dm/dt) € registrada em funcdo da temperatura ou tempo. Desta maneira, com

este método sdo obtidas curvas que correspondem a derivada primeira da curva TG e nos
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quais os degraus sao substituidos por picos que delimitam areas proporcionais as alteragdes
de massa sofridas pela amostra.

As curvas DTG aperfeicoam a resolucdo e sdo mais facilmente comparadas a
outras medidas. Entretanto, a diferenciacdo € um grande amplificador; sendo, muitas vezes,
aplainada pelo software para gerar um gréafico da derivada. Tais curvas sdo também de
interesse do estudo da cinética das reacdes, uma vez que ela apresenta a taxa efetiva da
reacdo [RODRIGUES, 2005]. As vantagens das curvas DTG sdo:

1-  Ascurvas DTG indicam com exatiddo, as temperaturas correspondentes ao
inicio e ao instante em que a velocidade de reacdo é maxima.

2-  Os picos agudos permitem distinguir claramente uma sucessdo de reagdes
gue muitas vezes nao podem ser claramente distinguidas nas curvas TG

3-  As areas dos picos correspondem exatamente a perda ou ganho de massa e

podem ser utilizadas em determinagfes quantitativas, etc.

2.3.1 Fatores que afetam as Curvas Termogravimétricas

Algumas tecnicas experimentais, tais como a termogravimetria, possuem um
grande numero de fatores que afetam a natureza, a exatiddo e a precisdo dos resultados
experimentais. Basicamente, os fatores que influenciam as curvas Termogravimétricas sdo
classificados em fatores instrumentais e/ou da natureza da amostra em analise.

Sdo considerados fatores instrumentais: Razdo de aquecimento, Atmosfera do
forno, Geometria do suporte da amostra e do forno, Composicéo do cadinho, Sensibilidade
da balanca.

Enquanto que as caracteristicas da amostra sdo: Quantidade da amostra,
Solubilidade dos gases liberados, Tamanho da particula, Calor de reacdo, Compactacéo da
amostra, Condutividade térmica da amostra.

O conhecimento detalhado desses parametros permite tirar 0 maximo proveito das
curvas obtidas. Porém, muitas dessas varidveis sdo de dificil controle, como o tamanho das
particulas e compactacdo da amostra; calor de reacdo; correntes de convecgdo no forno;
quantidade da amostra e condutividade térmica. Como consequéncia passa a ser dificil
correlacionar dados de diferentes sistemas termoanaliticos disponiveis, e ainda mais
complexo a associagdo entre os resultados desses sistemas e os advindos, por exemplo, de
fornos industriais [ROCHA, 2003].
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2.4 ENDOCARPO DE COCO DA BAIA

O endocarpo ou casquilho, ver Figura 2.7, vulgarmente denominado de quenga de
coco, ¢ a parte dura do fruto do coco. Reveste 0 endosperma, ou seja, sua améndoa, a qual
é inicialmente liquida e com o amadurecimento do fruto vai tornando-se sélida, de forma

que, quando o fruto esta completamente maduro ha pouca agua no interior do fruto.

Endosperma

Endocarpo

Figura 2.7 — a) Coco da baia; b) Partes internas do coco da baia.

Quando o fruto ndo estd maduro o endocarpo apresenta fraca consisténcia. A
medida que o fruto vai amadurecendo ocorre um aumento da dureza e resisténcia a ataque
de fungos. A espessura do material pode variar entre 2 a 6 mm.

O endocarpo seco apresenta altos teores de lignina em sua composicao, além de
celulose (polimero de cadeia longa que é composto por um Gnico mondmero, classificado
como polissacarideo) e hemicelulose em quantidades menores. A lignina que €
basicamente um polimero aromatico constituido de um sistema heterogéneo e ramificado
sem nenhuma unidade repetidora definida. Ela ocorre na maioria das plantas, mas sua
composi¢do ndo é idéntica em todas elas.

O endocarpo in natura pode ser comercializado para a producdo de carvao ativado,
ou combustivel, dado o seu poder calorifico, sendo, atualmente, muito utilizado para
revestimento de paredes e moveis na forma de pastilhas, como também em outros produtos
ligados a atividades artesanais [SILVA, 2008].

2.5 CARVAO ATIVADO

O CA ¢ produzido pela carbonizacdo ou pir6lise (processo onde a matéria

organica é decomposta termicamente apds ser submetida a condi¢cdes de temperaturas
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adequadas, em ambiente desprovido de oxigénio). Durante o processo de carbonizacéo,
para a formacdo do residuo sélido (carvdo), ocorrem a liberagdo de gases volateis e a
formacdo de poros no carvdo. (Poros sdo 0S espacos entre 0s cristais elementares de
grafite). A temperatura e o tempo de aquecimento na carbonizacdo dependem do precursor
utilizado. Por esta razdo faz-se necessario o uso da andlise termogravimétrica do precursor
[MEDEIROS, 2001].

A ativacdo, processo subsequente a pirdlise, consiste em submeter o material
carbonizado a reacdes secundarias, visando o aumento da é&rea superficial. E a etapa
fundamental na qual serd promovido o aumento da porosidade do carvdo. Ha dois tipos de
processos de ativacdo utilizados: a ativacdo quimica ou a fisica.

A ativacdo quimica envolve a impregnacdo de agentes desidratantes como acido
fosforico, hidroxido de potassio, cloreto de zinco, etc., geralmente sobre o precursor ainda
ndo carbonizado, que posteriormente é submetido a carbonizacdo. Durante a impregnacao
acontecem reagBes entre o material lignocelulésico e o agente ativante, tais como,
desidratacdo e degradacdo modificando, assim, a estrutura do material. As temperaturas de
carbonizacdo sdo determinadas pela analise termogravimétrica. Ao ser retirado do forno, o
carvao ativado passa por um processo de remogéo dos reagentes.

A ativacdo fisica consiste na reacdo do carvdo com gases contendo oxigénio
combinado (geralmente H,O e CO, ou mistura de ambos) [CLAUDINO, 2003]. As
principais reacdes (endotérmicas) que se processam na ativacao fisica sdo mostradas pelas
Egs. (2.2), (2.3) e (2.4).

C+H,O0->CO+H, (2.2)
C+2H,0 »CO, +2H, (2.3)
C+CO, - 2CO, (2.4)

Dependendo da dimensdo dos poros gerados, estes podem ser classificados,
segundo a IUPAC em: microporos (com dimensdes menores do que 20 A); mesoporos
(poros com dimensdes entre 20 — 500 A) e macroporos, isto é poros com diametros
maiores do que 500 A, [MEDEIROS, 2001].

2.6 ADSORCAO
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A adsorc¢do é um fendbmeno fisico-quimico onde o componente, na fase gasosa ou
liquida, é transferido para a superficie de uma fase sélida. Os componentes que se unem a
superficie sdo chamados adsorvatos, o a&omo ou molécula que pode ser adsorvido €
conhecido como adsortivo, enquanto que a fase solida, que retém o adsorvato, é chamada
de adsorvente. A remocao das moléculas a partir da superficie € denominada de dessorgao.

A migracdo dos componentes de uma fase para outra tem como forca motriz a
diferenca de concentracdes entre o do fluido e a superficie do adsorvente. Usualmente o
adsorvente é composto de particulas que sdo empacotadas em um leito fixo por onde passa
a fase fluida continuamente, até que ndo haja mais transferéncia de massa. Como o
adsorvato concentra-se na superficie do adsorvente, quanto maior for esta superficie, maior
sera a eficiéncia da adsorcdo. Por isto, geralmente, os adsorventes sdo solidos, com
particulas porosas [CRISPIM, 2009].

As moléculas e a&tomos podem se ligar de duas maneiras a uma superficie. Na
adsorcdo fisica hd uma interacdo de van der Walls entre o adsorvato e o adsorvente. Estas
interacdes sdo fracas e a energia liberada quando uma particula é adsorvida é igual a
entalpia de condensacdo. Esta energia pode ser absorvida como vibracdes da rede do
adsorvente e dissipada termicamente.

Na adsorcdo quimica as moléculas ou atomos unem-se a superficie por ligaces
quimicas e tendem a se acomodar em poros que propiciem o nimero de coordenacao
maximo com o adsorvato. A entalpia de adsor¢do quimica € maior do que a da adsorcao

fisica. A adsor¢do quimica € um processo exotérmico [RUTHVEN, 1984].

2.6.1 Isoterma de Adsorcao

A isoterma de adsorcgdo € a caracteristica mais utilizada dos estados de equilibrio
de um sistema de adsorc¢éo e pode fornecer informacGes Uteis sobre este processo. A partir
dela é possivel determinar a area da superficie adsorvente, 0 volume dos seus poros, sua
distribuicéo e o calor de adsor¢do [MEDEIRQOS, 2001].

O grau de recobrimento, € da superficie é expresso pelo quociente entre o0 volume
de gas adsorvido na amostra e o volume de gas que corresponde ao recobrimento completo

da amostra. A Eq. (2.5) representa o recobrimento.

V (2.5)
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onde:
V - volume do gas adsorvido na amostra;

V- volume do géas que corresponde ao recobrimento de uma monocamada

0

completa;

@ - grau de recobrimento

O gréfico da variacdo do grau de recobrimento com a pressdo a uma temperatura
constante é uma isoterma de adsorcdo [ATKINS, 1999].

Muitas equacbes teoricas, ou semi-empiricas, foram desenvolvidas para
interpretar ou predizer as isotermas. As equacgdes de Langmuir, Freundlich e a equacdo de
Brunauer-Emmett e Teller (BET), sdo as mais utilizadas no estudo da adsorcao de gases e

vapores sobre substancias porosas [MEDEIROS, 2001].
2.6.2 Teoria de Langmuir

Esta teoria foi desenvolvida durante a Primeira Guerra Mundial. Foi a primeira
equacdo teorica utilizada com vistas a explicar as isotermas de adsorcdo. Muitas outras
teorias da adsorcéo fisica ou quimica, foram apresentadas desde entdo, mas a de Langmuir
permanece em posicdo de destaque, pois, serve de base para muitas delas
[MEDEIROS,2001].

A teoria de Langmuir utiliza o conceito dinamico do equilibrio de adsorcdo que
estabelece a igualdade nas velocidades de adsorgédo e dessor¢do. Na deducdo da equacéo
sdo utilizadas as seguintes hipoteses:

a) aadsorcdo e apenas de uma monocamada;

b)  Todos os sitios de adsorcdo s@o equivalentes uns aos outros e a superficie é
uniforme;

C)  ndo existe interagdo entre as particulas adsorvidas.

A equacéo de Langmuir pode ser escrita na forma:

_ K-p (2.6)
T 1+K-p
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onde:

K = ¢é a constante de velocidade

p = a pressao parcial do gas

6 = grau de recobrimento

A Eqg. (2.6) pode ser escrita na forma linear que € a mais utilizada para se verificar
a aplicabilidade da teoria. Substituindo a Eg. (2.5) na (2.6), tem-se:

1 (2.7)
K-V

00

_P,
v,

P
\Y

Entdo, pela Eq. (2.7) o coeficiente angular da reta sera V£ e a ordenada na origem

0

seré [ATKINS, 1999].

K-V

0

2.6.3 Teoria de Freundlich

Uma hipdGtese da isoterma de Langmuir € a independéncia e equivaléncia dos
poros. Os afastamentos que se observam em relacdo a isoterma podem ser atribuidos a
inexatiddo desta hip6tese. Por exemplo, muitas vezes, a entalpia de adsorcéo fica cada vez
menos negativa, a medida que @ aumenta, 0 que sugere que 0S poros mais energeticamente
favoraveis sdo ocupados primeiramente. Muitas tentativas foram feitas para levar em conta
estas variacoes.

A isoterma de Freundlich mostrada na Eg. (2.8) corresponde a hipdtese de uma
variacdo logaritmica da entalpia de adsor¢do com a pressdo. Essa isoterma procura levar

em conta a influéncia das interagdes adsorvente-adsorvente [ATKINS, 1999].

9 — Cl . p1/02 (28)

onde:

c,e C, sdo constantes.
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26.4 TeoriaBET

E baseada na teoria de Langmuir associada com o conceito de adsorcio
multimolecular. O termo BET é originario do sobrenome dos seus autores Brunauer,
Emmett e Teller [MEDEIROS, 2001].

Caso a monocamada adsorvida inicialmente opere como um substrato para
adsorcdo de outras camadas espera-se que com a elevacdo da pressdo, a quantidade de
adsorvente aumente indefinidamente. A teoria considera que apenas a primeira camada de
moléculas adsorvidas esta ligada por forcas de adsorcdo. As moléculas da segunda camada
em diante tém as mesmas propriedades do estado liquido e o calor de adsor¢do das mesmas
é igual ao calor de condensacdo da substancia adsorvida.

A equacdo BET tem a forma:
\Y C;- p (2.9)

Voo a-By.a-a-o R

0 0

onde:

C3 = constante.

P, = pressdo de vapor do gas sobre a camada de adsorvato.
Os demais termos ja foram definidos anteriormente.

Na sua forma mais simples o valor de c3 € fornecido pela seguinte expressao:

040, (2.10)

c,=eRT

sendo:
gq = variacéo de entalpia de dessor¢cdo da monocamada.
gv = variacgéo de entalpia de vaporizacgao do adsorvato liquido.
R= constante dos gases.
T= temperatura absoluta.
A Eq. (2.10) pode ser escrita na forma linear:

p _ 1 +c3—1(£) (2.12)
V-(po—P) V.- V.-C; P
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T - , Cc,—1
A inclinacdo da reta do gréafico de _ P versus Psera 2

V'(po_p) Po Voo'Cs

e a intersecdo da reta

[ATKINS, 1999].

oc.CS

Todas as isotermas de adsorcéo devem se identificar com pelo menos uma, com a
combinacdo de dois ou mais, dos seis tipos reconhecidos e classificados por Brunauer,
Deming, Deming e Teller (sistema BDDT). A Figura 2.8 mostra as formas possiveis.

A isoterma do tipo | é caracteristica de solidos com microporosidade elevada. A
primeira regido da curva apresenta-se praticamente vertical, devendo-se a grande facilidade
de adsorcdo em poros com didmetros menores do que 20 A. O processo de adsorgdo é
geralmente completado a uma presséo relativa préxima a 0,5.

As isotermas do tipo Il sdo tipicas de sélidos mesoporosos. Em valores baixos de
pressao relativa (P/P0), ocorre o aumento rapido da quantidade de gas adsorvida na
monocamada. A elevacao da pressdo faz aparecer as multicamadas.

As isotermas do tipo Il e V sdo caracteristicas de sistemas onde ocorre maior
interacdo entre as moléculas do adsorvato do que com o adsorvente.

O tipo IV é caracteristico de s6lidos com didmetros de poros relativamente
grandes. [CAMBUIM; FLETCHER, 2009, 2012]. Um anel de histerese é observado
normalmente associado a condensacdo capilar. A histerese é causada por efeitos
geométricos, pelos quais a curvatura do menisco, ou seja, a quantidade condensada nos
poros em contato com o vapor, para uma dada P/Py, € diferente a medida que a pressao
parcial aumenta, daquela que ocorre quando a pressdo parcial diminui [FLETCHER,
2012].

As do tipo VI foram introduzidas primeiramente como uma isotermas hipotética, a
forma é devida a formacdo completa das camadas monomoleculares antes da progresséo
para uma camada subsequente. Surgem a partir das isotermas de adsor¢cdo em superficies
extremamente homogénea, ndo porosos, onde a capacidade de monocamada corresponde a
altura do degrau [FLETCHER, 2012].
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Figura 2.8 — Tipos de Isotermas de Adsorcao.

2.6.5 InformacGes Obtidas das Isotermas.

Para determinar a area de superficie, as amostras sélidas sdo pré-tratadas através
da aplicacdo de uma combinacdo de calor, vacuo ou de fluxo de gas para remover 0s
contaminantes adsorvidos adquiridos (tipicamente dgua e didxido de carbono) a partir da
exposicdo atmosférica. O sélido, em seguida, é arrefecido, ao vécuo, geralmente até a
temperatura criogénica (77 K, -196 °C). Um adsortivo (tipicamente nitrogénio) €
geralmente dosificado no sélido em incrementos controlados. Apos cada dose de adsortivo,
a pressao é deixada equilibrar e a quantidade adsorvida € calculada. A quantidade
adsorvida em cada presséo (e da temperatura) define uma isoterma de adsorgéo, a partir do
gual a quantidade de gas necessaria para formar uma monocamada sobre a superficie
externa do solido é determinada [FLETCHER, 2012]. Com a éarea coberta por cada
molécula de gas adsorvido conhecida, a area superficial pode ser calculada. Tendo

calculado o volume da monocamada, V,, a partir da teoria de Langmuir ou de BET, é

possivel se determinar a area superficial especifica, com a Eq. (2.12), ou seja, a areade 1 g
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do adsorvente [MEDEIROS, 2001].

V, o-N, (2.12)

em que:

o = area da superficie ocupada por uma Unica molécula de gas adsorvida. No caso
do nitrogénio 16,2x102° m? (16,2 A);

Na = constante de Avogadro;

Vo = volume molar do gés (22,414 L);

m = massa do adsorvente (g).

Apds as substituicdes, para o nitrogénio, a equacao fica:

4,35-V

00

S(m/g)= (2.13)

Ao estender o processo de modo a que o gas condense nos poros, a estrutura dos
poros da amostra pode ser avaliada. A pressdo aumenta, 0 gas condensa-se em primeiro
lugar nos poros com menores dimensdes. A pressao € aumentada até que se alcance a
saturacdo, momento em que todos 0s poros estdo preenchidos com liquido. A pressdao do
gas de adsorcdo é depois reduzida de forma incremental, ocorrendo a evaporacdo do
condensado. Com as curvas de adsorcdo e dessorcao € possivel determinar a espessura de
filme, t, ou seja, a espessura da camada adsorvida.

O método de Barrett, Joyner, e Halenda ¢ um procedimento para calcular as
distribuicfes de tamanho de poro de isotermas experimentais, utilizando o modelo de
Kelvin de enchimento de poros. Aplica-se apenas para a faixa de tamanho de macroporos e
mesoporos [FLETCHER, 2012].

O volume do microporo é determinado a partir do grafico t, onde os dados de
adsorcdo sdo colocados em termos do volume do gas adsorvido, V, na pressdao P, em
funcdo de t. A extrapolacdo da regido linear até o eixo de adsorcdo fornece uma intersecéao
equivalente ao volume do microporo. Neste trabalho, o valor de t foi calculado com a
equacdo de HARKINS E JURA, Eg. (2.14), que relaciona a espessura do filme adsorvido
através da relacdo [MEDEIROS, 2001].
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13,99 2 (2.14)

t=[ 5
0,034 - Iog(?o)
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CAPITULO 111

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 INTRODUCAO

Neste capitulo estdo descritos os procedimentos experimentais e o instrumental
que tornaram possivel a obtencdo dos principais elementos de discussao deste trabalho, tais
como os parametros fisicos dos carvdes ativados e as curvas de adsorcao, que permitiram a

realizacdo das conclusdes sobre este estudo.

3.2 EQUIPAMENTOS

3.2.1 A adaptacéo do Forno Micro-Ondas

Neste trabalho foi utilizado um forno micro-ondas doméstico de 950 W de
poténcia maxima util, com volume da cavidade de micro-ondas de 38 L e corrente maxima
de funcionamento de 10 A. O equipamento é da marca Brastemp modelo BMK
38ABBNA, ver Figura 3.1. Este forno micro-ondas possui 11 niveis de poténcia. Na de
nivel 10 o forno funciona sem interrup¢do durante toda a programacdo. Nas demais
poténcias a energia das micro-ondas é emitida em intervalos ciclicos. O ajuste do tempo e
poténcia é realizado por um resistor variavel e por trés botdes na parte frontal do forno. O
eletrodoméstico tem programacdes pre-estabelecidas para pratos comuns. Como
caracteristica do modelo possui, também, um sistema de grill para gratinar e dourar os
alimentos e uma combinacéo de resisténcia e de micro-ondas que serve ao aquecimento do

alimento.
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Figura 3.1 — Forno micro-ondas.

Algumas modificacdes na estrutura fisica do aparelho
realizadas, com o objetivo de adapta-lo ao processo de carbonizacdo e ativacdo, com a
presenca de um volume minimo de oxigénio. O primeiro passo dado para a adaptacao foi
desativar o painel de controle original e instalar um novo sistema de controle. Este novo
sistema viabilizou a programacdo de rampas de aquecimento e o controle da temperatura
no interior do forno. O segundo passo foi a construcdo de um reator, que tem por funcao
alojar o material a ser processado e evitar a fuga dos gases provenientes da queima do
precursor. O reator foi equipado com entrada de vapor d’adgua oriundo de uma caldeira
elétrica, com saida de gases com fluxo forcado por meio de um exaustor e com um sensor
de temperatura. Entre a saida de gases do reator e o exaustor foi instalado um purgador

para 0 escoamento do liquido pirolenhoso, que se condensa na tubulacdo de escape, ver

Figura 3.2.

Figura 3.2 — Desenho esquematico dos componentes envolvidos na producao de carvao

micro-ondas foram

{" 1) Novo painel de controle ‘
[ 2 ) Micro-ondas modificado \
L' 3 Reator cerdmico ‘
R

(4 ) Sensor de temperatura ‘
1/;\(} Tubulagdo blindada J

(6) Caldeira elétrica

1" 7 | Estoque deliquido pirolonhoso

[ 8 ) Exaustoreminox

|

ativado usando o forno micro-ondas adaptado.
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O controlador de temperatura empregado foi o CTM 45 da Contemp, ver Figura
3.3. Este aparelho possui uma entrada analdgica universal configurével por software, que
permite a conexdo de diversos tipos de sensores de temperatura e outras grandezas
elétricas, sem a necessidade de qualquer alteracdo no hardware. Trés saidas, configuraveis
por software, permitem controlar e sinalizar os mais variados tipos de processos e
equipamentos. O menu, acessivel através de 4 teclas frontais, permite de forma simples e
amigavel, configurar e executar diversas funcdes relacionadas ao controlador CTM e ao
processo sob controle. A tecnologia utilizada é baseada em um microcontrolador RISC de
alto desempenho. Este permite que operacdes matematicas e algoritmos de controle sejam
implementados em 32 bits com ponto flutuante garantindo precisdo no controle do
processo [CONTEMP, 2005]. Ao controlador foi ligado um termopar, tipo K, que foi

inserido dentro do forno micro-ondas, ver Figura 3.4.

Figura 3.3 — Controlador de Temperatura.

Figura 3.4 — Termopar.
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Um sistema de acionamento composto por duas botoeiras, normalmente aberta e
normalmente fechada, disjuntor, contator e Relé, ver Figura 3.5, foi associado ao
controlador. Este sistema, a partir do sinal emitido pelo controlador, alimenta o circuito de
alta tensdo do micro-ondas. O aparato também permite o funcionamento do motor do prato

giratorio, lampada e ventilador, sem que seja necessario o controlador acionar o relé.

Figura 3.5 — Sistema de Acionamento.

A estrutura fisica do micro-ondas foi modificada implantando-se uma tubulagéo
de escape de gases provenientes da reacdo na parte superior do aparelho, ver Figura 3.7. Na
lateral do micro-ondas foram feitos dois orificios para entrada das tubulacfes por onde

fluem nitrogénio e vapor d’agua, ver Figura 3.6.

Figura 3.6 — Furos na Lateral.
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Figura 3.7 — Tubulagéo de Escape.

Vérios materiais foram utilizados na fabricacdo do reator, no entanto o reator de
ceramica foi o que apresentou maior resisténcia as rampas de aquecimento de
carbonizagdo, ver Figura 3.8. Para proporcionar a distribuicdo das micro-ondas nas
amostras de endocarpo mantendo o prato girando foi produzido outro reator, em ceramica,
com uma abertura na tampa, ver Figura 3.9. Para manter o fluxo dos gases, tubos de cobre
foram adaptados & passagem do reator, ver Figura 3.10. A confeccdo dos reatores
ceramicos foi feita com material argiloso, empregado em fabricacdo de peca e vasos
ceramicos por oleiros. A escolha destes materiais é devido as caracteristicas da micro-

ondas como citado em capitulos anteriores.

Figura 3.8 — Reator de Ceramica.
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Figura 3.9 — Reator de Ceramica Modificado.

Figura 3.10 — TubulacGes de cobre.

3.2.2 A Balanca Termogravimétrica

Antes do processo de carbonizacao ser iniciado uma analise térmica do endocarpo
foi realizada com o prop6sito de identificar as temperaturas de degradacdo térmica do
endocarpo. Uma balanga termogravimétrica Q50 da marca TA Instruments foi utilizada,
ver Figura 3.11. As razdes de aquecimento empregadas foram de 10 °C.min™, 20 °C.min™ e
15 °C.min™, com temperaturas finais de 250, 300, 350, 400, 450, 550, 600 e 900 °C. Foi
feita uma andlise dos carvdes ativados produzidos buscando-se verificar se a carbonizacdo

efetuada foi satisfatoria.
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Figura 3.11 — Balanga Termogravimétrica.

3.2.3 O Forno Elétrico Rotativo

Um forno convencional por resisténcia elétrica, ver Figura 3.12, foi utilizado nos
testes com as mesmas programacdes empregadas no micro-ondas, com o propdésito de
comparar resultados de consumo de energia e caracteristicas dos carvdes ativados
produzidos em cada equipamento. O forno elétrico rotativo da CHINO cuja marca e o
modelo sdo TAKABAYASHI RICA e RS-S, respectivamente, dispde de um reator tubular
de leito fixo de dimensdes 93 mm de didametro interno e comprimento 900 mm, aquecido
por trés conjuntos de resisténcias, em série, dispostos em uma estrutura cilindrica, cujo
comprimento longitudinal € de 700 mm. Este forno permite o estabelecimento de
programas, onde a razdo de aquecimento, e temperaturas limites podem ser estipuladas. Os
resultados destes programas podem ser observados através de um sistema de gréafico

acoplado ao seu painel de controle.
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Figura 3.12 — Forno Elétrico Rotativo da CHINO acoplado a caldeira elétrica e sistema de

alimentacdo gasosa.

3.2.4 Registrador Eletronico

Para obter a temperatura real da amostra, tanto no forno micro-ondas como no
forno elétrico rotativo, foram utilizados termopares interfaciados a um registrador
eletronico de dados da marca NOVUS, modelo field logger, ver Figura 3.13. Este
registrador faz a leitura de varidveis analdgicas, armazenando as informacdes adquiridas
em sua memoria interna, para analises posteriores. Pode operar ainda como um mdédulo
remoto de medicdo em tempo real, que ndo possui memoria interna, e apenas adquire as
informacdes e as transmite para um sistema supervisorio. O registrador possui 8 canais de
entrada de sinal. O tipo de sinal a ser medido pelos canais é estabelecido, individualmente,
durante o processo de configuracdo [NOVUS, 2009]. Os sensores possiveis que podem ser
ligados nas entradas do registrador sao termopares tipo J, K, T, E, R, S, B, Pt100, 4-20 mA,
0-50 mV e sensores com corrente de 4 a 20 mA ou tenséo de 0 a 50 mV.

As medicdes dos termopares possuem linearizacdo por software e compensacao
de junta fria e sdo calibrados conforme as normas NBR 12771/99 e para o Pt100 NBR
13773/97.

O equipamento tem uma porta serial para comunicacdo com o software

(configurador), fornecido com o aparelho. O configurador possui um painel de aquisi¢fes
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no qual programa-se o intervalo de tempo que as aquisi¢Oes sao realizadas e o periodo total

do experimento.
Nos testes realizados neste trabalho utilizou-se como intervalo de aquisi¢cdes o

tempo de 1 s. O periodo total em cada experimento foi programado dependendo da analise

termogravimétrica realizada nas amostras.

Figura 3.13 — Registrador eletronico.

3.2.5 Analisador de qualidade de energia

Um equipamento de analise de energia da marca HIOKI modelo 3197, ver Figura
3.14, foi acoplado na entrada de alimentacdo de energia elétrica nos fornos com a

finalidade de medir o consumo, e obter a corrente maxima de trabalho de cada forno.

Figura 3.14 — Analisador de Energia.
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Figura 3.15 — Conectores.

O analisador de energia é acoplado ao aparato de testes sem necessidade de fazer
parte do circuito elétrico, ou seja, ndo € preciso a corrente circular pelo aparelho como nos
medidores convencionais. As ligacdes sdo feitas externamente ao circuito como mostrado
na Figura 3.15. O aparelho possui uma resolucdo de +/- 0,2 % e variagéo de tenséo de 600
V e uma varia¢do de corrente de 500 mA a 5000 kA. O tempo de registro dos dados é de
200 ms.

O analisador de energia € de montagem facil e permite devido as caracteristicas

dos sensores, resultados confidveis tendo em vista a sua resolucao.

3.2.6 Estufa

Para a retirada de umidade dos carvdes produzidos, antes de se realizar os testes
de densidade aparente e analise no porosimetro, utilizou-se uma estufa de marca QUIMIS
Aparelhos Cientificos LTDA e modelo Q-317B242 do Laboratério de Carvdo Ativado
(LCA), ver Figura 3.16. Este modelo de estufa funciona por sistema de conveccdo natural e
aquecimento por resisténcia elétrica. O aparelho contem plug com 3 pinos (2 chatos, para

alimentacdo elétrica e um cilindrico para o fio terra).
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Figura 3.16 — Estufa QUIMIS.
3.2.7 Balanga Analitica

Para pesagem das amostras nos experimentos utilizou-se uma balanca Analitica da
Marca Shimadzu modelo AX200 com resolucdo de 0,0001 g, ver Figura 3.17.

Figura 3.17 — Balanca Analitica.

3.3 IDENTIFICACAO DO PONTO DE MAIOR RADIACAO INCIDENTE NO
INTERIOR DO FORNO

Por intermédio de um termopar e de um conjunto de provetas com a mesma
quantidade de agua, foram identificadas as zonas com diferentes incidéncias de radiacéo,
através da diminuicdo da quantidade agua. Inicialmente pesou-se 100 ml de agua destilada.
Em seguida as provetas foram colocadas no forno, distribuindo-se as mesmas em sua

cavidade, ver Figura 3.18. A temperatura do experimento foi estabelecida em 105 °C e 0
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tempo de residéncia de 5 min. Ap6s o aquecimento, as amostras foram retiradas do forno e
deixadas a resfriar até a temperatura ambiente. Para determinar a diferenca de massa, antes
e apds aquecimento, pesaram-se novamente as amostras. O ponto de maior incidéncia de

radiacdo foi determinado na regido onde ocorreu a maxima diminuicao.

Figura 3.18 — Distribuicdo das Provetas.

3.4 PRODUCAO DOS CARVOES ATIVADOS

Todos os Carvdes foram preparados no Laboratério de Carvdo Ativado, do

Departamento de Tecnologia Mecéanica, Centro de Tecnologia da UFPB.

3.4.1 Preparacdo da matéria prima

O material carbonaceo foi originado de rejeitos de padaria do comércio local.

No preparo do endocarpo de coco, inicialmente colocou-se a matéria-prima
contendo as fibras e resquicios da améndoa, exposta ao sol, ver Figura 3.19, visando-se
facilitar a remocdo da polpa restante. O periodo de exposi¢do ao sol, considerado eficaz,
variou entre 10 e 16 horas. Apds a eliminacdo dos residuos da améndoa, as fibras que
envolvem os casquilhos foram removidas, ver Figuras 3.20 e 3.22. Na sequéncia o material
foi fragmentado, tendo-se o cuidado de se separar para a trituragdo o material da calota
préxima aos trés poros de germinacdo, por conter maior teor de lignina. A trituracéo é feita
por meio de um moinho de martelo, ver Figura 3.21.
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Figura 3.19 — Endocarpo de coco secando ao sol.

Figura 3.20 — Calotas de endocarpo com fibras externas removidas.

Figura 3.21 — Moinho de Martelo.
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Figura 3.22 — Esmeril.

Apos a trituracdo ha o peneiramento seletivo realizado em um agitador elétrico de
peneiras, que faz a separacdo granulométrica do material, ver Figura 3.23 e 3.24. As sete
peneiras usadas no agitador dispdem de malhas com os seguintes didmetros de abertura 6,3

mm, 4,75 mm, 2,36 mm, 1,18 mm, 600 um, 300 um e 150 pum.

Figura 3.24 — Agitador Magnético. Figura 3.23 — Separagdo granulométrica.

3.4.2 Ativacdo por Impregnagdo com Reagentes Quimicos

Foi utilizado como agente ativante o acido fosforico. A concentracdo do agente

ativante, chamada de razdo de impregnacédo, foi calculada relacionando-se a massa do
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agente ativante, com a massa do endocarpo de coco.

3.4.3 Processos de Carbonizacédo e Ativacao

O preparo do CAQF (carvao ativado quimicamente e fisicamente) e CAQ (carvao
ativado quimicamente) se deu pela utilizacdo de &cido fosférico como agente ativante.
Foram misturados 100 g de endocarpo de coco com 100 g de acido fosforico, em um
béquer. Adicionou-se agua destilada em quantidade proporcional a massa de endocarpo,
para cada 100 g de precursor 40 ml de 4gua foram colocados. A mistura foi aquecida a 80
OC, durante 2 horas, em uma placa aquecedora, e em seguida desidratada a 110 °C, no
mesmo sistema de aquecimento. Apos a desidratacdo a amostra foi adicionada em cadinho
de porcelana, dando-se inicio ao processo de carbonizacao.

Nas amostras que sofreram ativagdo fisica, o gas oxidante foi o vapor d’agua, a
110 °C, gerado em uma caldeira, a qual se encontra acoplada ao forno rotativo.

Foram utilizados dois procedimentos de ativacao fisica. Em um deles, empregado
na maioria das amostras, o fluxo de vapor d’agua foi aberto quando a temperatura atingiu o
tempo programado para a realizacdo da pirélise, sob a acdo de uma razdo de aquecimento.
Ao se atingir este ponto, fixava-se a temperatura até o final do processo. O segundo
procedimento foi usado em duas amostras, apenas fisicamente ativadas, e com duas rampas
de temperaturas. Quando o CAF atingiu a temperatura de 600 °C passou a receber o fluxo
de vapor d’agua.

A carbonizacéo foi feita, em uma Unica etapa. Inicialmente, abastecia-se o reator
com particulas de endocarpo de coco triturado, levando-o em seguida ao forno. O forno foi
programado, a partir do estabelecimento da temperatura final, da razdo de aquecimento em
°C/min e do tempo em que a temperatura final permaneceu constante. Na carbonizacéo, a
temperatura empregada variou entre 250 °C e 900 °C, com razdes de aquecimento entre
10, 15, 20 e 25 °C/minuto. Os tempos em que a temperatura final de carbonizagédo
permaneceu constante variaram de 20 min. a 60 min., ver Tabela 4.2. Paralelamente a
carbonizagéo foram registrados os consumos de energia de cada forno e as temperaturas

internas alcancadas pelas as amostras.
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3.5 CARACTERIZACOES DOS CARVOES ATIVADOS

A caracterizacdo textural dos carvoes ativados foi realizada por adsorcdo de N; a
77 K. Outra propriedade fisico-quimica determinada foi a densidade aparente e realizou-se

uma anéalise termogravimetrica.

3.5.1 Densidade Aparente

A densidade aparente dos CA foi determinada pela relacdo peso/volume
empacotado do carvdo ativado, em uma proveta. A amostra foi introduzida em uma
proveta previamente pesada, de 5,0 ml, ver Figura 3.25, e esta submetida a leves impactos
laterais, até que ndo fossem observadas variacdes no volume compactado. Em seguida, o
conjunto foi pesado em uma balanca analitica. Para se calcular a densidade aparente de

cada amostra em g.cm™ dividiu-se a massa pesada do carvéo, pelo volume medido.

Figura 3.25 — Proveta para Densidade Aparente.

3.5.2 Determinacgio da Area Superficial, Tamanho e VVolume dos Poros

Os dados de adsorcdo em fase gasosa foram obtidos por um microporosimetro da
marca MICROMERITICS, modelo ASAP 2020, ver Figura 3.26, interfaciado a um
microcomputador. O método emprega técnica de adsor¢do de nitrogénio a 77 K e
fundamenta-se nos trabalhos de BRUNAUER, EMMETT e TELLER, para determinar a
area superficial, o volume e o tamanho dos poros de s6lidos. Foi utilizada uma amostra de

aproximadamente 0,25 g de carvéo ativado, desgaseificada a vacuo a 250 °C para perder
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umidade e outros contaminantes, sendo em seguida realizada a andlise (MEDEIROS,
2008).

Figura 3.26 — Microporosimetro.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 DETERMINACAO DA COMPOSICAO GRANULOMETRICA

A determinacdo da composicdo granulométrica deu origem aos resultados
evidenciados na Tabela 4.1. Para 200 g de material triturado verificou-se que a maior parte
da matéria-prima ficou retida na peneira com diametro de abertura igual a 2,36 mm. Nos
experimentos realizados neste trabalho a granulometria das particulas de endocarpo se

situou entre 4,75 mm e 2,36 mm.

Tabela 4.1 — Anélise Granulométrica

Peneiras Mesh
(diametro Peso Percentagem
da Retido (g) Retida (%)

abertura)
9,5 mm 3/8 1,7477 8,77.10"
6,3 mm 1/4 9,5870 4,816
4,75 mm 4 23,6545 11,88
2,36 mm 8 94,1367 47,29
1,18 mm 16 36,7384 18,45
600 pm 30 21,1144 10,61
300 um 50 7,3330 3,68
150 um 100 2,4894 1,25
Residuo 2,2775 1,144
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Nos experimentos realizados neste trabalho, as particulas retidas na peneira de
mesh 8 foram as mais adequadas no que concerne aos tempos e razbes de aquecimentos

empregados.

4.2 IDENTIFICACAO DO PONTO DE MAIOR RADIACAO INCIDENTE NO
INTERIOR DO FORNO MICRO-ONDAS

O ponto de maior incidéncia da radiagcdo de micro-ondas ocorre proximo a saida
duto que transfere as micro-ondas do magnétron para a cavidade. Nos primeiros ensaios,
ao se colocar o reator, com suas tubulacdes, em posicdo previamente determinada
verificou-se que ndo houve a completa carbonizacdo do material no reator, ver Figura 4.1,
apesar de a posicao ser a maxima de incidéncia. A razdo desta falta de homogeneizacgdo na

carbonizacéo é devido as micro-ondas anularem-se em certos pontos da cavidade.

Figura 4.1 — Endocarpo parcialmente carbonizado.

Outro fato analisado durante estes experimentos foi o sobreaquecimento de
componentes internos ao forno micro-ondas. A proximidade do reator com o magnétron

restringe o fluxo de ar do ventilador e reflete as micro-ondas para 0 magnétron.
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4.3 ANALISES TERMOGRAVIMETRICAS

As analises termogravimétricas realizadas no Laboratorio de Carvao Ativado
permitiram que se conhecesse o perfil de degradacao térmica do endocarpo in natura, que
se inicia pela eliminacdo da umidade e de volateis, passando, na sequéncia a hemicelulose,
celulose e a lignina.

A Figura 4.2 apresenta as curvas termogravimétricas, TGA, e DTG do endocarpo
de coco da baia, in natura. No grafico observam-se trés regifes de temperatura, para 0s
eventos de degradacdo, através do aparecimento de picos na curva de DTG. O primeiro
pico corresponde a perda de umidade da amostra, em torno de 31 °C. Os dois outros picos,
entre 200 a 400 °C correspondem a degradacdo e volatilizacdo dos componentes dos
materiais carbonaceos (hemicelulose, celulose e lignina). As perdas de massa, nessa
segunda regido de temperatura, na qual seu contetdo atingiu cerca de 60% da quantidade
inicial do material, sdo caracterizadas pela presenca de dois picos correspondentes a
decomposig¢do de a-celulose em torno de 340 °C e, & degradagdo de hemicelulose e

ligacOes glicosidicas em torno 270 °C, que surge como um ombro no termograma.
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Figura 4.2 — Curvas TG e DTG do endocarpo in natura.

A Figura 4.3 apresenta as curvas termogravimétricas, TGA, e DTG do endocarpo
de coco ativado quimicamente com acido fosfdrico. No grafico observam-se duas regides
de temperatura, para os eventos de degradacgdo, através do aparecimento de picos na curva

de DTG. O primeiro pico evidenciou-se em torno de 53 °C. O outro pico, em torno de 250
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°C. A perda de massa na regido do segundo pico foi maior do que nas outras regides. A
partir de 300 °C a perda de massa fica praticamente linear.
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Figura 4.3 — Curvas TG e DTG do endocarpo quimicamente ativado.

A Figura 4.4 apresenta os resultados de uma analise termogravimétrica feita em
um carvao que foi ativado, fisica e quimicamente. Nota-se ali, um pico na DTG em torno
de 58 °C e outro em 645 °C. A perda de massa é lenta até 500 °C. A partir dai a
decomposicdo térmica se acelera, até a temperatura de 800 ° C, ocorrendo uma grande
diminuicdo acima desta temperatura e em 800°C se mantém constante na forma de um
patamar. O primeiro pico na DTG desta curva corresponde a evaporacao de volateis e de

materiais adsorvidos.
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Figura 4.4 — Curvas TG e DTG do carvéo ativado quimica e fisicamente.
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A andlise termogravimétrica dos carvdes, quimica e fisicamente produzidos no
forno convencional, que tiveram éreas inferiores a 100 m”.g™, mostrou que os carvdes a
partir de 220 °C poderiam ainda sofrer carbonizagdo, ver Figura 4.5. Verifica-se uma
grande perda de material, isto é, cerca de 40% no segundo pico. Um tempo maior de
exposicdo dos precursores no forno convencional, no caso examinado, mostra-se

necessario.

Y-2

100 $ TET0% - 0.14

{0 A824ma) £24 nao
T g7

L 012

30.58%
(5.010mg) - 008

Weight (%)
Deriv. Weight (%/°C)

- 0.02

Residue: [
i 50.07%
50 ; . ; . {6339ma) [ 44
0 200 400 600 800 1000

Temperature (°C) Universal V¢

Figura 4.5 — Curvas TG e DTG do carvdo quimicamente e fisicamente ativado com area

inferior 100 m.g™.

A Figura 4.6 mostra a TGA e a DTG dos carvdes fisicamente preparados com
duas rampas de temperatura. Nela observa-se a ocorréncia de perda de massa no em torno
de 600 °C. Esta reducdo em massa € de apenas 13 % . Estas curvas mostram uma pequena
reducdo de massa evidenciando que a materia-prima foi carbonizada.

Na Figura 4.7 encontra-se a TGA e a DTG dos carvdes fisicamente preparados
com uma rampa de temperatura. Vé-se que na proximidade de 400 °C o material volta a ser
submetido a uma grande perda de massa, até a aproximacdo dos 700 °C. Os carvdes
ativados com uma rampa perderam 24 % em massa na faixa de temperatura de 400 a 700

°C caracterizando uma necessidade de um periodo maior de carbonizacdo e ativacdo na
temperatura de 650 °C.
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Figura 4.6 — Curvas TG e DTG do carvéo fisicamente ativado com duas rampas de

temperatura.
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Figura 4.7 — Curvas TG e DTG do carvéo fisicamente ativado com rampa de aquecimento.

4.4 CARACTERIZACAO DOS CARVOES ATIVADOS

A Tabela 4.2 apresenta: as propriedades texturais dos carvoes ativados produzidos

com o forno micro-ondas, as temperaturas limites de processo, as razGes de aquecimento e

0s tempos de residéncia, a que os carvdes foram submetidos. Nela as designacdes CAF,

CAQ e CAQF representam, respectivamente, carvoes fisicamente, quimicamente e quimica
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e fisicamente ativados. A numeracao seguinte as designacgdes 11, 12, 22, etc fornece, nesta
ordem, as informagfes de qual forno foi preparado o carvdo ativado (numero 1 forno

micro-ondas e 2 forno convencional) e a ordem que foi produzido (1, 2, 3, 4, etc).

Tabela 4.2 — Carvoes ativados

Razéo de Area de Volume de Diametro

Amostras aquecimento BET Microporo Microporo R P 2 médio dos

(°C/min./min.) () (m?/g) (cm®g) () | {glem) Poros (A)
CAF-24 600/60/20/900/30/20 558 477 0,219611 21 0,6414 19,6046
CAF-16 600/60/20/800/20/20 449 393 0,182906 23 0,6676 19,1704
CAF-12 500/20/20 500 435 0,201465 17 | 0,6558 18,7079
CAF-14 500/50/40 472 392 0,182758 32 | 0,6668 19,5871
CAQ-11 300/30/60 1293 723 0,319376 52 0,5688 19,9660
CAQ-21 380/38/60 1278 838 0,376725 55 0,5026 20,0963
CAQF-11 250/25/20 1275 505 0,229326 48 0,5383 19,7072
CAQF -12 350/24/20 1374 472 0,214517 51 0,4793 20,5599
CAQF -13 250/25/20 1297 670 0.293812 52 | 0,5465 20,5485
CAQF - 14 350/35/30 1359 530 0,242095 50 | 0,5145 20,3468
CAQF - 22 400/40/30 1316 577 0,326198 54 0,5326 20,2092
CAQF -23 450/18/30 1371 652 0,292357 52 | 0,4939 20,3901
CAQF -15 450/18/30 1338 502 0,221344 51 0,4984 21,2384
CAQF - 16 350/24/20 1371 565 0,258627 51 0,5182 20,1164

Razao de aquecimento (°C/min./min.) = (Temperatura final/ tempo de aquecimento/ tempo de residéncia); BET

(m*g™) = Area superficial; R (%) = rendimento; D (g cm™) = Densidade aparente.

Como pode ser visto na Tabela 4.2, os CAF tiveram areas especificas de BET
inferiores a 600 m?.g™ e suas areas e volumes de microporos menores do que aqueles
apresentados pelos CAQF e CAQ, evidenciando a eficiéncia da ativagdo quimica no
processo. No que tange aos diametros médios dos poros, trés tipos de carvles apresentaram
magnitudes semelhante. Verifica-se, por outro lado, que 0 CAQF-12 apresentou maior area
de BET. E como era de se esperar, examinando-se 0 conjunto de carvdes, existe uma forte
correlacdo entre a area de BET e a densidade aparente, ou seja, quanto maior a area de
BET menor a densidade aparente. Os carvoes CAQF 13 e CAQF 16 foram produzidos da
parte central do casquilho e tiveram uma densidade aparente maior do que aqueles

correspondentes utilizando-se as outras partes do endocarpo CAQF 11 e CAQF 12.
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As curvas das isotermas de adsorcao dos carvoes ativados fisicamente produzidos
no forno micro-ondas possuem o formato das isotermas do tipo Il, ver Figura 4.9, que est4
relacionado a adsor¢do em mesoporos e macroporos. As curvas das isotermas de adsorcao
dos carvoes ativados quimicamente e quimicamente e fisicamente possuem o formato das

isotermas do tipo I, ver Figura 4.8, mostrando que a adsor¢ao ocorre em microporos.
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Figura 4.8 — Isotermas de Adsorcao e Dessorcao dos CAQF.
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Figura 4.9 — Isotermas de adsorcao e dessor¢do dos CAF.
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4.5 CONSUMO DE ENERGIA ELETRICA E CORRENTE MAXIMA

Tabela 4.3 — Consumo de Energia Elétrica e Corrente Maxima

Razéo de Corrente
. Consumo .
Amostras aquecimento maxima
o (kw.h)
(°C/min./min.) (A)
CAQF-11 250/25/20 0,289 12,8
CAQ-21 380/38/60 3,430 57,8
CAF-12 500/20/20 0,783 11,6
CAQF-12 350/24/20 0,458 11,6
CAF-24 600/60/20/900/30/20 14,649 59,9
CAQ-11 300/30/60 0,527 12,4
CAQF -13 350/35/30 0,458 11,6
CAQF -22 400/40/30 3,726 61,5
CAQF -23 450/18/30 4,020 59,9
CAQF-14 450/18/30 0,582 11,7
CAF-16 600/60/20/800/20/20 2,004 11,6

A Tabela 4.3 mostra o consumo de energia elétrica para produzir cada carvéo e a
corrente elétrica exigida por cada forno. Desconsiderando os testes com duas rampas de
aquecimento, verifica-se que o forno micro-ondas consome menos energia na producao,
com uma economia média de 3,2 kW.h e a corrente maxima exigida foi de 12,8 A. O forno
elétrico rotativo exigiu uma corrente elétrica de 61,5 A.

O custo da energia elétrica para industria no Brasil é de R$ 260, por megawatt-
hora (MW.h) [ANEEL, 2012] acarretando uma economia média de R$ 0,83 na utilizacao
do forno micro-ondas. Além da reducéo de custos o sistema de alimentacdo para o forno
micro-ondas exige equipamentos de menores dimensdes e limites inferiores de

sobrecorrente.

46 MONITORAMENTO DA TEMPERATURA DA SUPERFICIE DO
ENDOCARPO NOS REATORES DOS FORNOS

A Figura 4.10 mostra a temperatura do endocarpo dentro dos reatores no forno

micro-ondas e no forno elétrico rotativo. Estas curvas correspondem aos CAQF 14 e
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CAQF 22 da Tabela 4.2. Verifica-se na Figura 4.10 que o aquecimento no forno elétrico
rotativo € mais lento do que no forno micro-ondas.

No aparelho de micro-ondas o0 aumento de temperatura da matéria-prima segue
linearmente a programacao determinada. Observa-se apenas uma oscilagdo na temperatura
de residéncia devido ao intervalo de resposta do controlador de temperatura CTM 45. A
curva correspondente a temperatura da superficie do endocarpo dentro do forno tubular
apresenta um atraso em relacdo a programacdo inicial. Este fato deve-se ao método de
transferéncia de calor que no caso € feita por conveccdo e por radiacdo, para o tubo, por
conducdo para o precursor. A temperatura final do endocarpo no forno convencional ndo
alcancou os valores programados nos testes, sempre mantendo uma média de 40 °C de
diferenca. A localizacdo dos termopares interfaciados aos controladores de temperatura,
acima do reator tubular e o gradiente de temperatura entre a parede externa do tubo e o
endocarpo triturado determinam esta diferencga.
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Figura 4.10 — Monitoramento da temperatura do endocarpo nos fornos.
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CAPITULOV

CONCLUSAO

A separacdo granulométrica do endocarpo de coco, apdés a trituracao, foi essencial
para a determinacdo do tamanho do grdo que produz carvles ativados com as melhores
caracteristicas. A penetracdo das micro-ondas no precursor de mesh 8 a uma determinada
distancia da superficie proporcionou o0 aquecimento da amostra rapidamente com uma
maior absor¢do da energia em relacdo as outras malhas. Mesh superior a 8 oferece maior
resisténcia de penetracdo das micro-ondas no material, aumentando o tempo necessario
para aquecer todo o grdo. Para uma malha inferior a absorcéo é menor.

O uso das partes situadas préximas a germinacdo do fruto e seu oposto, no
casquilho deu margem a carvdes com massa especifica e consequente area superficial do
carvao ativado maior. Verifica-se que a parte do topo do casquilho possui um maior teor de
lignina em relagdo as outras. A desagregacao, trituracdo e peneiramento do endocarpo de
coco propiciam uma uniformidade do carvéo ativado para todos os parametros de analise.

A analise termogravimétrica realizada anterior a carbonizacdo permitiu a selecéo
de valores das rampas de temperaturas mais adequadas para a produgéo do carvéo ativado.
Este fato, ainda, foi mais notério quando do uso do forno micro-ondas, tendo em vista que,
neste caso, as amostras aqueciam acompanhando a programacdo imposta. No forno
convencional uma temperatura superior e um tempo de residéncia maior sdo necessarios
para uma degradacdo térmica igual a analise termogravimétrica. Em consequéncia, o
consumo de energia elétrica sera mais elevado.

Na ativacéo apenas fisica é possivel notar que foram produzidos carvdes ativados
com densidade aparente com valores iguais ou superiores a 0,6 g/cm3, ver Tabela 4.2. Tais
valores na ativacdo fisica, mesmo no forno micro-ondas, apresentaram area de BET
menores do que aqueles quimicamente preparados. Pela analise termogravimétrica, Figura

4.7, os carvOes demonstram necessitar de um tempo de carbonizacdo maior a temperatura
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de 400 °C e o periodo de ativacdo elevado na temperatura fixa de 600 °C. Os carvdes
ativados quimicamente apresentaram temperatura de carbonizacdo inferior aquelas
empregadas no preparo dos carvdes, apenas, fisicamente ativados. Esta constatacdo
evidencia a acao eficiente do acido sobre a matéria prima possibilitando a diminuicdo da
energia térmica exigida e redugdo do tempo de producdo com melhoria dos parametros
fisicos caracteristicos dos carvoes ativados.

A ativacdo fisica utilizada ap0s o tratamento com &cido, seguida de carbonizacéo,
causou um aumento de area superficial do carvdo ativado, como pode ser observado nos
resultados mostrados na Tabela 4.1, e relacionados aos carvoes CAQ e CAQF. O fluxo de
vapor d’agua mantido no mesmo patamar para todos os testes permitiu o desenvolvimento
e 0 aumento dos poros, ao reagir cCom 0 precursor.

As isotermas de adsorcdo dos carvdes ativados, quimica e fisicamente,
apresentaram formas geomeétricas que indicam que tais carvGes sdo adequados a adsor¢do
gasosa. Estas ativacGes produziram resultados significativos com relagdo a area superficial
de BET, que atingiu até 1374 m%g, com densidades aparentes no em torno de 0,5 g/cm®.
Estas isotermas mostram também uma estreita faixa de adsor¢do apOs as primeiras
camadas serem adsorvidas. Esta caracteristica amplia o uso destes carvGes para um
processo seletivo de captacdo de moléculas dentro de uma determinada faixa de didmetro.
A seletividade é uma propriedade que certas substancias preparadas especificamente para
esta finalidade possuem. Esses adsorventes sdo aplicados nas chamadas peneiras
moleculares. A utilizacdo de carvles ativados seletivos diminuiria 0s custos das peneiras
moleculares.

Em termos de consumo de energia, o forno rotativo mostrou-se menos econdmico
do que o forno micro-ondas, que apresentou menor demanda de energia elétrica. O
percentual de economia de energia gerado pelo forno micro-ondas chegou aos 85,5 %.

Apesar da localizag&o do ponto de maior incidéncia, na cavidade, a carbonizagéo
foi incompleta. O forno micro-ondas necessita que 0 precursor permaneca rotacionando
para que todo o material sofra a influéncia das micro-ondas devido as caracteristicas do
aparelho.

Como continuagdo para o projeto um estudo visando o desenvolvimento de um
forno micro-ondas com o objetivo do preparo do carvéo ativado utilizando como matéria-
prima, o endocarpo de coco da baia, pode alcangar resultados, ainda, mais satisfatorios
Dispositivos recentemente lancados no dominio de aplicagdo de micro-ondas serdo
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utilizados fazendo evitar a necessidade do uso do prato giratério. Um outro, o inverter,
permitird o aumento do rendimento do processo produtivo, e a qualidade do carvéao

ativado.
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