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RESUMO 

Os carvões ativados (CA’s) são amplamente utilizados na remoção de poluentes 

ambientais através do processo de adsorção, e podem ser produzidos de biomassas de 

resíduos agroindustriais, agregando valor e reduzindo o impacto ambiental devido aos 

descartes inadequados desses resíduos. A combinação do CA com íons ferro pela 

impregnação térmica forma compósitos (CP´s) com propriedades adsorvente e oxidativa 

capazes de remover contaminantes orgânicos e inorgânicos presentes em ambientes 

aquáticos. Esses CP´s quando constituídos de íons ferro (Fe3+/Fe2+) na presença H2O2 sob 

irradiação ultravioleta geram radicais hidroxilas (HO•), espécie altamente oxidante, com 

capacidade de degradar por completo os poluentes orgânicos via Processo Oxidativo 

Avançado do tipo foto-Fenton heterogêneo. No presente trabalho foram preparados CA´s 

a partir da impregnação térmica 400 e 500 oC, respectivamente, da mistura de resíduo 

(caroços de açaí ou endocarpo do tucumã moídos) e ácido fosfórico (H3PO4) na proporção 

1:1. Para os CP´s repetiu-se o procedimento acrescentando a mistura, o nitrato férrico 

nonahidratado [Fe(NO3)39H2O]. Os materiais obtidos foram caracterizados pelas 

técnicas analíticas de FTIR, MEV, DRX, TGA/DTG e adsorção/dessorção de N2 (BET). 

Os dados de DRX dos CP´s submetidos ao refinamento Rietveld mostraram duas fases 

cristalinas majoritárias de fosfatos de ferro, tris-fosfato de Ferro III [Fe(PO3)3] e 

tetrametafosfato de Ferro II (Fe2P4O12), ambos incorporados na fase não cristalina, 

amorfa, típica de CA. Os testes de adsorção pelos CA’s apresentaram capacidade de 

remoção média de 92 % para 180 min, devido as suas elevadas áreas superficiais entre 

904 a 1.137 m2
 g

-1. Enquanto que os CP’s, nas mesmas condições tiveram remoção média 

de 23,5 %, em seguida a esses sistemas foram adicionados H2O2 e irradiados com UVC 

de 233 nm por mais 60 min promovendo a degradação oxidativa via processo foto-Fenton 

heterogêneo que atingiu remoção acumulada média de 98,2 %. Os ensaios de remoção do 

íon metal traço Pb2+ pelos CA’s e CP’s tiveram valores médios de 11,0 e 29,3 %, 

respectivamente, de remoção via processo adsortivo. 

Palavras-Chave: 

Carvão ativado, compósitos FexPyOz/C, adsorção e foto-Fenton heterogêneo. 
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ABSTRACT 

Activated charcoal (CA) are widely used for the removal of environmental pollution 

through the process of absorption, and can be produced from the biomass of agro-

industrial residues. The CA, when imbued with iron oxide leads to the formation of 

composites that usually have a high oxidative power and are capable of absorbing organic 

and inorganic contaminants. These composites when constituted of iron ions (Fe3+/Fe2+) 

in the presence of H2O2 under UV irradiation, generate highly oxidant hydroxyl radicals 

(HO•) that are capable of completely degrade organic pollutants. The reaction is classified 

as photo-Fenton heterogeneous, or rather Advanced Oxidative Process (POA). Therefore, 

composite materials (CP’s) were prepared based on iron phosphates (mixture of H3PO4 

and Fe(NO3)3•9H2O) added on CA composed of residues of açaí seeds and tucumã 

endocarps, respectively, through pyrolysis at temperatures ranging from 400 to 500 oC, 

for removal of the methylene blue dye (AM) and lead ion (Pb2+) in aqueous solution. The 

materials obtained were characterized by the analytical techniques: FTIR. MEV, DRX, 

TGA/DTG and absorption/desorption of N2 (BET). The Rietveld refinement of the DRX 

data from the composites showed two crystalline phases of iron phosphates, Iron III tris-

phosphates [Fe(PO3)3] and Iron II tetrametaphosphate (Fe2P4O12), both incorporated in 

the carbonate matrix (CA). The absorption tests of the materials towards AM were >90% 

for all CA’s and <23.5 % for CP’s after 180 min of contact. While, the removal capacity 

of trace metals, Pb2+, by the CA’s and CP’s tested, varied between 11.0 and 29.3 % of 

removal by absorptive process. All CP’s showed a removal capacity of > 97 %, for the 

time of contact of 240 min, combining the process of absorption and Photo-Fenton 

Heterogeneous oxidative degradation. 

Keywords: Activated charcoal, absorption, photo-Fenton heterogeneous. 
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1. INTRODUÇÃO 

A preocupação com ambientes contaminados por poluentes orgânicos e/ou 

inorgânicos têm despertado a atenção da comunidade cientifica para o desenvolvimento 

de novos materiais para serem utilizados como possíveis remediadores desses ambientes. 

Um dos materiais mais empregados para a remoção de poluentes do meio aquoso é o 

carvão ativado (CA) que apresenta excelentes propriedades adsorventes, e que desde a 

antiguidade é utilizado em diversos processos como filtração, purificação, desodorização 

e separação (CASTRO et al., 2009; PEREIRA et al., 2008; DIAS et al., 2007). Diversos 

estudos sobre o desenvolvimento de adsorventes de baixo custo, utilizando como matéria-

prima os resíduos agroindustriais, têm apresentado propriedades características 

semelhantes ou até superiores aos adsorventes convencionais para a remoção de poluentes 

orgânicos e/ou inorgânicos presentes em sistemas aquosos (SALES et al., 2015; REFFAS 

et al., 2010; PEREIRA et al., 2008; DIAS et al., 2007; BUDINOVA et al., 2006; 

(IOANNIDOU, O; ZABANIOTOU, 2007). Além disso, os CA’s são amplamente 

utilizados como suportes catalíticos, por apresentarem características desejáveis para tal 

fim, como alta estabilidade sob condições de reação, propriedades mecânicas adequadas 

e elevada área superficial, mantendo a fase ativa catalítica em um estado altamente 

disperso (CASTRO et al., 2009; RODRIGUEZ-REINOSO, 1998). 

Há uma variedade de catalisadores industriais constituídos por metais ou 

compostos metálicos suportados num estado altamente disperso em matrizes sólidas, 

como os carvões ativados. O comportamento químico redox do ferro, aliado à sua baixa 

toxicidade são fatores determinantes para sua extensa utilização em aplicações 

tecnológicas e emprego em diversos processos industriais (CASTRO et al., 2009). A 

aplicação de compostos de ferro, como por exemplo os óxidos de ferro que na presença 

do peróxido de hidrogênio (H2O2), é capaz de gerar radicais hidroxilas (HO), os quais 
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podem oxidar completamente os compostos orgânicos presentes em sistemas aquosos, 

tem sido amplamente utilizado nas reações de degradação desses contaminantes 

(OLIVEIRA et al., 2013). A reação que envolve o ferro na presença de H2O2 é conhecida 

como reação de Fenton, a qual pode ser classificada como Fenton homogênea e Fenton 

heterogênea, entretanto o sistema Fenton heterogêneo tem despertado grande interesse 

pela ciência investigativa de novos materiais devido apresentar algumas vantagens em 

relação ao homogêneo, principalmente pela possibilidade de reuso do catalisador 

(NAVALON et al., 2010; COSTA et al. 2006). Ressaltando ainda, que a reação de Fenton 

heterogênea pode ser potencializada pela variação de alguns parâmetros reacionais, tais 

como, quantidade de peróxido de hidrogênio, pH do meio reacional, presença de luz 

promovendo as reações foto-Fenton (OLIVEIRA et al., 2013; GONÇALVES et al., 2009; 

NOGUEIRA et al., 2007). 

Os óxidos de ferro impregnados em matrizes carbonáceas têm sido investigados 

como materiais catalíticos inovadores, proporcionando a combinação das propriedades 

de adsorção dos carvões ativados com a capacidade oxidativa do ferro apresentando 

assim, grande avanço tecnológico na remoção parcial ou total de contaminantes 

ambientais (PEREIRA et al., 2010; CASTRO et al., 2009; GONÇALVES et al., 2009). 

Por conseguinte, nos últimos anos os compostos de fosfato de ferro têm 

despertado grande interesse de pesquisa no campo da ciência de materiais em virtude de 

suas excelentes propriedades químicas, térmicas, elétricas e magnéticas que permitem sua 

aplicação em importantes campos tecnológicos como catálise, eletroquímica, materiais 

ópticos e magnéticos, fabricação de biosensores, revestimentos industriais e engenharia 

de tecidos (SHI et al., 2013; BOONCHOM e VITTAYAKORN, 2010). A grande 

capacidade de estruturas de fosfatos estabilizarem em estados de oxidação reduzidos é 

produzido relativamente pela alta carga em PO4
−3 tetraédrico e que favorece a formação 
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de estruturas aniônicas com alto grau de resistência mecânica e estabilidade térmica e 

química, potencializando o uso desses compostos para aplicação em catálise heterogênea 

(ROJO et al., 2003). 

Dessa forma, o presente trabalho tem como principal proposta à preparação e 

caracterização de compósitos a base de fosfato de ferro (FexPyOz) impregnado em carvões 

ativados (CA’s) preparados de resíduos agroindústrias de frutos amazônicos pós 

beneficiamento, caroços de açaí e endocarpo tucumã, através de tratamento térmico em 

forno mufla a 400 e a 500 oC respectivamente, com a finalidade de reaproveitamento 

dessas biomassas orgânicas descartadas nas feiras e/ou comércio da cidade de Manaus, 

agregando valor a matéria prima e redução do acúmulo desses materiais residuais no meio 

ambiente, produzindo assim novos materiais compósitos de interesse tecnológicos, 

constituídos de fosfatos de ferro e carvão ativado, FexPyOz/CA, para serem aplicados para 

a remediação ambiental de sistemas aquosos contaminados por poluentes orgânicos e 

inorgânicos via combinação de processo de adsorção pelos CA’s e/ou oxidação foto-

Fenton heterogêneo promovida pelas espécies de ferro impregnadas na matriz de CA, na 

presença de irradiação ultravioleta (UVC). Assim como, preparar os CA’s dos resíduos 

de caroço de açaí e do endocarpo do tucumã através de ativação química utilizando o 

ácido fosfórico como agente ativante, para avaliar a capacidade adsortiva desses materiais 

na remoção do corante azul de metileno (AM) e de íons chumbo (Pb2+) em meio aquoso 

via processo de adsorção.  
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2. OBJETIVOS 

2.1 GERAL 

Preparar e caracterizar compósitos (CP’s) a base de fosfatos de ferro suportados 

em carvões ativados (FexPzOx/CA’s) de resíduos de caroços de açaí e do endocarpo do 

tucumã para aplicação na remoção de poluentes orgânicos e inorgânicos em fase aquosa. 

2.2 ESPECÍFICOS 

 Preparar os CA´s utilizando como biomassa, caroços de açaí e o endocapo do fruto 

do tucumã. 

 Reaproveitar os resíduos agroindústrias descartados no meio ambiente, agregando 

valor ao lixo orgânico e reduzindo o impacto ambiental causado pelo descarte 

inadequado desses materiais. 

 Preparar compósitos a base de fosfato de ferro impregnados na carvão ativado, 

FexPyOz/CA, preparados de resíduos de caroços de açaí e do endocarpo do tucumã. 

 Caracterizar os materiais produzidos, CA’s e Cp’s, pelas seguintes técnicas: 

(i) Espectroscopia na região do infravermelho com transformada de Fourier 

(FTIR). 

(ii) Difratometria de Raios X, método do pó (DRX). 

(iii) Microscopia eletrônica de varredura (MEV) com detector energia dispersiva 

por raios X (EDX ou EDS). 

(iv) Análises Termogravimétricas (TG/DTG). 

(v) Área Superficial Especifica (BET) e Porosidade desenvolvida. 

 Realizar ensaios de capacidade adsorção para os CA’s e CP’s, utilizando com 

molécula modelo, o corante catiônico azul de metileno (AM) e como metal traço, 

espécieis de Pb2+, em sistema aquoso. 
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 Ajustar os dados de adsorção aos modelos de isotermas de Langmuir e Freundlich. 

 Investigar a eficiência fotocatalítica dos compósitos a base de fosfato de ferro 

impregando em CA para degradação do corante AM via reação foto-Fenton 

heterogênea, sob irradiação UVC de 233 nm. 

 Utilizar os resíduos agroindustriais de caroços do açaí e do endocarpo do tucumã 

como matéria prima para produção dos CA’s e dos CP’s. 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1. BIOMASSAS DE RESÍDUOS AGROINDUSTRIAS  

Biomassa é o termo geral dado a todo recurso renovável oriundo de matéria 

orgânica de origem animal ou vegetal, sendo constituída principalmente por 

hemicelulose, celulose e lignina. A quantidade de carbono, hidrogênio e oxigênio 

elementar presente na matriz, determina o quanto de energia está disponível para 

conversão em função da quantidade desses elementos na biomassa (LISBOA, 2016; 

BRAZ, 2014; MCKENDRY, 2002).  

A disponibilidade de diferentes tipos de biomassas é abundantemente em vários 

lugares do mundo, sendo esta considerada uma das principais alternativas para geração 

de energia sustentável, com benefícios significativos na proteção ambiental e no 

desenvolvimento regional (YU et al., 2012). 

Os resíduos sólidos orgânicos gerados pela agroindústria e acumulados no meio 

ambiente é um tema relevante no panorama ambiental mundial atual. Uma alternativa 

para esta problemática é a reutilização destes resíduos para produção de material de maior 

valor agregado, transformando o lixo em matéria prima, como por exemplo na produção 

de carvões ativados, materiais versáteis devido ás suas propriedades adsorventes 

excepcionais, são amplamente aplicados em uma variedade de processos de purificação 

e separação de poluentes ambientais em efluentes aquosos, resuzindo contaminantes 

perigosos presentes águas residuais municipais e industriais, além do que, os carvões 

ativados podem ser utilizados como suportes catalíticos para a produção de materiais 

compósitos para aplicação na catálise heterogênea (BRUM et al., 2008; AMAYA et al., 

2007; DIAS et al., 2007).  
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Uma variedade de resíduos lignocelulósicos tais como: casca de nozes (COSTA 

et al., 2015), cascas de coco (CAMBUIM, 2009; TAN et al., 2008), casca de arroz 

(KALDERIS et al., 2008; SCHETTINO JR., et al., 2007), casca de jaca (PRAHAS et al., 

2008), casca de café (REFFAS et al., 2010; PEREIRA et al., 2008), sabugo de milho 

(SALES et al., 2015), resíduo de bambu (IP et al., 2008), resíduo de coco, banana e laranja 

(CAVALCANTE, 2015) e outros, têm sido convertidos em carvões ativados, 

minimizando o acumulo desses resíduos agroíndustriais no meio ambiente através do 

reaproveitamento de diferentes biomassas agroindustriais para produção de adsorventes 

eficientes para aplicação ambiental. 

3.2. FRUTOS E CAROÇOS DO AÇAÍ 

A região amazônica possui uma floresta rica em espécies frutíferas apreciadas 

pela população local, destacando-se o açaizeiro (Euterpe oleracea Mart. e Euterpe 

precatória Mart). O açaizeiro (Euterpe precatória Mart) é comumente encontrado na 

bacia do Solimões e conhecida como açaí do Amazonas, palmeira da região com potencial 

agronômico, tecnológico, nutricional e econômico, que produz um fruto muito apreciado 

pela população nortista, podendo ser consumido na forma de suco, tradicionalmente 

conhecido como “vinho” de açaí, com açúcar e farinha de mandioca ou tapioca 

(YUYAMA et al., 2011). O elevado índice de consumo do açaí no Brasil é devido a sua 

composição nutricional, sendo considerado um fruto rico em lipídios, proteínas, fibras, 

antocianinas e com apreciáveis quantidades de ferro, cálcio, fósforo e potássio, podendo 

ser utilizado como um alimento energético com elevado valor nutricional quando 

combinado com cereais, frutas e carboidratos de assimilação rápida para compensar sua 

deficiência em açúcares (NASCIMENTO et al., 2008; QUEIROZ e MOCHIUTTI, 2001). 

O fruto do açaí é constituído de 83 % de caroço (Figura 1), e formado por um 

pequeno endosperma sólido ligado a um tegumento que na maturidade é rico em celulose 

(53,2 %), hemicelulose (12,6 %) e lignina (22,3 %), características que fazem do caroço 
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do açaí uma importante fonte de biomassa lignocelulósica com potencial alternativo para 

produção de energia (SANTOS, 2010; FARINA et al., 2009; REIS et al., 2002). 

  

Figura 1. (a) Ilustração do caroço do açaí (b) Ilustração das partes do caroço do açaí 

 

O crescimento da indústria de beneficamente do fruto do açaí para o consumo 

alimentício tem contribuído de maneira significativa para o desenvolvimento 

agroindustrial da região amazônica e, por conseguinte a crescente geração e acúmulo 

desses resíduos agroindustriais no meio ambiente. A comercialização em torno de 

112.676 t/ano do fruto de açaí gera um total de 93.521 t/ano de resíduo (caroço) (REIS et 

al., 2002). De forma que, o descarte inadequado dos resíduos dos frutos do açaí (Figura 2) 

pós-beneficiamento tem modificado paisagens naturais de diversos ambientes, além de 

contribuir para o entupimento de córregos, esgotos e igarapés. 

  

Figura 2. Ilustrações do acúmulo e descarte inadequado de resíduos de caroços do açaí 
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Os resíduos de caroços de açaí são utilizados como combustível de biomassa 

verde, na forma de peletes, para geração de energia elétrica, mecânica e gás combustível 

para algumas comunidades quilombolas, e a biomassa pode substituir o carvão utilizado 

nos antigos ferros de passar roupa (SILVA et al., 2004). E, em muitas comunidades são 

usados na confecção de produtos artesanais como biojóias, bijuterias e adornos, o que 

permite o reaproveitamento dos caroços, promovendo ainda a geração de renda e o 

emprego da mão-de-obra familiar para comunidades tradicionais que dispõem de grande 

variedade desses frutos. Entretanto, nos últimos anos, as fibras de açaí vêm sendo 

investigadas para aplicação na construção civil, automobilística e aeronáutica devido a 

suas propriedades mecânicas e termoacústicas, como aditivos para materiais compósitos 

poliméricos, potencializando suas propriedades físicas (GOES et al., 2014; MARTINS et 

al., 2009). 

Em estudo realizado por Cruz Junior (2010) foi preparado carvão ativado de 

caroços de açaí, utilizando como agente ativante o cloreto de zinco, obtendo CA com 

rendimento de 42%, presença de microporosidade desenvolvida e eficiente na remoção 

do corante azul de metileno e fenol de sistemas aquosos. E, em outra pesquisa realizada 

por Pereira e Junior (2013) foram preparados carvões ativados de caroços de açaí ativado 

com hidróxido de sódio, para aplicação na produção de filtros para a purificação de água 

para cosumo, e que revelaram-se eficientes para a remoção de coliformes fecais das 

amostras analisadas, assim como no tratamento de Fe e turbidez da água coletada da 

torneira doméstica.  

Por conseguinte, os resíduos de caroços de açaí podem ser considerados 

promissores para a produção de carvões ativados com potencial para serem utilizados 

como adsorventes eficientes na remoção de poluentes ambientais em sistemas aquosos. 
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3.3. FRUTOS E RESÍDUOS DO TUCUMÂ 

O tucumanzeiro ou Tucumã do Amazonas (Astrocaryum aculeatum G. Mey) é 

uma palmeira típica da região amazônica, que possui um fruto composto por uma polpa 

oleosa e fibrosa de coloração alaranjada e de sabor agradável, que lembra nozes e 

castanhas frescas, rico em calorias, vitaminas e minerais, que é consumida na forma in 

natura como recheio de sanduíches na culinária regional, como suco denominado “vinho 

de tucumã”, cremes, sorvetes, biscoitos, recheios de pizzas, tortas e outros, sendo muito 

apreciado na culinária regional (FERRAZ e DIDONET, 2014; BARBOSA et al., 2009; 

FIGLIUOLO e SILVA, 2009). O tucumã possui alto valor nutritivo, como fonte de 

caloria, fibras e destaque por apresentar elevadas concentrações de provitamina A 

(caroteno) e lipídeos, especialmente do graxo oleico (MILLER et al., 2013; FERREIRA 

et al., 2008).  

Os frutos de tucumã (Figura 3) apresentam variações expressivas de volume e 

peso, e são constituídos de epicarpo (casca) 28,33 %, mesocarpo (polpa) 23,0 %, 

pericarpo (endocarpo + semente) representa mais de 48,76 % da massa do fruto fresco 

(MILLER et al., 2013; FIGLIUOLO e SILVA, 2009).  

Figura 3. Ilustração do fruto do tucumã com variação de tamanho dos frutos. 

A amêndoa do fruto do tucumã corresponde a cerca de 60% do peso do caroço 

desidratado, de onde se pode extrair em torno de 40 a 50 % de óleo, cujos ácidos graxos 

são 90 % saturados e de cadeias carbônicas médias e curtas, com excelente qualidade para 
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produção de cosméticos e biodiesel (BARBOSA et al., 2009; FIGLIUOLO e SILVA, 

2009). 

Portanto, os frutos do tucumã possuem grande potencial como matéria-prima 

para o desenvolvimento de grande variedade de produtos tecnológicos na indústria 

alimentícia e na indústria de cosméticos, como também pode ser utilizado na fabricação 

de ração, sendo considerados promissores para o desenvolvimento econômico 

agroindustrial da região, gerando oportunidades de emprego para a população local 

(LEITÃO, 2008). 

Entretanto, com a elevação do índice de beneficiamento dos frutos de tucumã na 

região, através da despolpa do fruto fresco, tem quantitativamente aumentado à geração 

e o acúmulo dos resíduos de caroços de tucumã (Figura 4), muitas das vezes descartados 

de forma inadequado no meio ambiente, alterando o aspecto visual de paisagens naturais.  

 

Figura 4. Ilustração de resíduos do caroço do tucumã – (a) despolpa do fruto fresco, (b) coroços 

do fruto do tucumã e (c) destaque para a parte do endocarpo do fruto do tucumã.  

O endocarpo (indicado com a seta – Figura 4 (c)) parte pétrea, negra, muito 

resistente e pode ser utilizado na confecção de artesanatos, visto que as folhas da palmeira 

fornecem uma fibra bastante resistente, que é usado na fabricação de cestas e acessórios 

de decoração (DIDONET e FERRAZ, 2014). E, de acordo com estudos realizados por 
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Braz (2014) e por Nascimento (2012), o caroço do tucumã apresenta cerca de 50 % de 

carbono na sua constituição química, indicativo de material prescursor promissor para a 

produção de carvão ativado, ressaltando que, esses resíduos são utilizados como 

combustíveis de carvão de lenha no interior de região amazônica. 

De um fruto do tucumã, cerca de 70 % corresponde a resíduo, conforme estudo 

realizado por Didonet (2012) são gerados cerca de 270 t de resíduo/ano nas feiras da 

cidade de Manaus, com média mensal de 22,4 t desses resíduos agroindustriais. 

A crescente geração de resíduos agroindustriais aliadas à preocupação ambiental 

da sociedade atual tem incentivado a comunidade científica pela busca de alternativas que 

possam agregar valores a essas biomassas residuais. Os resíduos de frutos amazônicos 

pós-beneficiamento, como o caroço de açaí e o endocarpo do tucumã, que são constituídos 

por uma mistura complexa de polímeros naturais como celulose, hemicelulose, lignina e 

pequenas quantidades de substancias inorgânicas, além de apresentarem elevados teores 

de carbono e baixos teores de cinzas, características fundamentais para um material ser 

considerado um precursor promissor para produção de carvão ativado, contribuindo assim 

para a sustentabilidade ambiental da região e agregar valor aos resíduos agroindustriais 

gerados na região. 

3.4. CARVÃO ATIVADO 

Carvão Ativado (CA) é o nome dado a um grupo de materiais carbonáceos que 

apresentam estrutura microcristalina, não grafítica, com porosidade altamente 

desenvolvida, elevada área superficial e presença de diferentes grupos funcionais na sua 

superfície, que são responsáveis por seu elevado grau de reatividade (BANSAL e 

GOYAL, 2005; CLAUDINO, 2003; RODRIGUEZ-REINOSO, 1998). As camadas 

microcristalinas dos CA’s são formadas durante o processo de carbonização da biomassa 
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com estruturas menos organizadas que as do grafite, sendo denominado por Biscoe e 

Varren pelo termo de estrutura turbostrática, [Figura 5 (a)]. A desordem nas camadas 

microcristalinas é causada pela presença de heteroátomos como oxigênio e hidrogênio, e 

pelos defeitos estruturais (BANSAL e GOYAL, 2005). De acordo com Rodriguez-

Reinoso (1998), a estrutura de um carvão ativado pode ser visualizada pela constituição 

de faixas de compostos aromáticos, ligados entre si, com espaços vazios de dimensões 

variáveis entre as camadas constituindo os poros [Figura 5 (b)] (WHITE, 2015). 

  

Figura 5. (a) Estrutura turbostrática do carvão ativado, proposta por Biscoe e Varren e (b) 

Representação esquemática da estrutura do CA, adaptados de BANSAL e GOYAL (2005) e 

ROBIN (2005). 

O primeiro uso do carvão ativado é datado de 3.750 a.C. pelos egípcios e 

sumarianos para a redução do cobre, zinco e minério de estanho na manufatura de bronze 

e na produção de combustível (BANDOSZ, 2006). 

Em 1.500 a.C., os egípcios e antigos hindus na Índia utilizaram o CA como 

agente purificante de medicamentos e de suas bebidas, inclusive da água. A primeira 

indústria de produção do CA surgiu em meados do século XIX pela indústria de refino 

de açúcar que através da carbonização de uma mistura de materiais de origem vegetal 

obteve-se o carvão ativado. O qual, posteriormente foi usado na Primeira Guerra Mundial, 

na forma granular, para ser utilizado na produção de máscaras de gás para retenção de 
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gases tóxicos. E, na década de 50 foi desenvolvida a manufatura de CA em pó, difundido 

o uso desses materiais adsorventes para a purificação de água e no controle na emissão 

de poluentes (LIMA, 2010; BANDOSZ, 2006; BANSAL e GOYAL, 2005). 

Os CA’s são obtidos convencionalmente através de dois processos térmicos 

denominados de carbonização (pirólise do precursor) e ativação propriamente dita, que 

pode ser física ou química. A carbonização ocorre a temperaturas superiores a 200 oC em 

atmosfera inerte, onde são removidos os componentes voláteis e gases leves como CO, 

CO
2
, H2, CH4 e H2O, produzindo uma massa de carbono fixo e uma estrutura porosa 

primária (Figura 6) (CASTRO, 2009; BANDOSZ, 2006). 

Figura 6. Esquema da reação de carbonização/pirólise de um material carbonáceo, adaptado de 

CASTRO (2009). 

Na etapa de ativação ocorre as reações de oxidação utilizando agentes oxidantes 

para a obtenção de material com área superficial elevada, essa etapa é essencial para o 
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desenvolvimento da porosidade, área superficial e superfície química do CA. O processo 

de ativação pode ser (i) física e (ii) química (GONÇALVES, 2008; BANDOSZ, 2006). 

A ativação física ocorre a temperaturas, na faixa entre 800 a 1000 oC, na 

presença de um agente oxidante geralmente vapor d´água ou gás CO2 ou misturas de 

ambos, nessa etapa ocorre a reação de gaseificação do carvão para formação dos poros 

no CA (GONÇALVES, 2008; BANDOSZ, 2006; MARSH; RODRÍGUEZ-REINOSO, 

2006). 

A ativação química ocorre a temperaturas, 350 a 900 oC, devido ao uso de 

agentes desidratantes como H3PO4, FeCl3, KCl, ZnCl2, KOH ou K2CO3. O material 

precursor é previamente impregnado com uma solução contendo o agente ativante, e em 

seguida, é feita a carbonização e ativação em duas etapas ou em etapa única 

(simultaneamente). O material ativado é lavado com água ou solução ácida/básica para 

desobstrução dos poros do CA (HADOUN et al., 2013; CAMBUIM, 2009; BANDOSZ, 

2006; RODRÍGUEZ-REINOSO, 2006). 

A ativação química utilizando como agente oxidante o H3PO4, ácido fosfórico, 

ocorre pela penetração do agente ativante no material precursor e age como um 

catalisador ácido quebrando ligações do precursor e gerando a porosidade típica de CA, 

através da formação de ligações de fosfato com fragmentos do biopolímero. O ácido 

fosfórico é um dos agentes ativantes mais utilizado no tratamento de vários resíduos 

agroindustriais, precursores de preparação de CA, e este atua a temperaturas em torno de 

400 oC produzindo CA’s com ótimas propriedades texturais e microporosidade 

heterogênea (FATHY, 2012; CAMBUIM, 2009; MARSH e RODRÍGUEZ-REINOSO, 

2006). 

https://www.google.com.br/search?hl=pt-BR&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Francisco+Rodr%C3%ADguez+Reinoso%22
https://www.google.com.br/search?hl=pt-BR&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Francisco+Rodr%C3%ADguez+Reinoso%22
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O desempenho da capacidade de adsorção dos CA’s está relacionado com a 

estrutura porosa do material, que de acordo com a IUPAC (International Union of Pure 

and Applied Chemistry) são classificados de acordo com o tamanho dos poros (Figura 7). 

 

Figura 7. Tipos de poros dos carvões ativados de acordo com a classificação da IUPAC, adaptado 

de BANDOSZ (2006). 

o microporos – são poros com diâmetros menores que 2 nm, que contribui para 

alta capacidade de adsorção para moléculas pequenas, como gases e solventes 

comuns. 

o mesoporos - são poros com diâmetros entre 2 – 50 nm, que são importantes para 

a adsorção de moléculas grandes, como os corantes. 

o macroporos – são poros com diâmetros maiores que 50 nm e normalmente são 

considerados sem importância para a adsorção. 

As propriedades especificas dos CA’s, como elevada área superficial, porosidade 

desenvolvida e química de superfície, são determinantes para atribuir-lhes a classificação 

de excelente adsorvente, sendo usado em uma grande variedade de processos, tais como 

filtração, purificação, desodorização e eliminação de contaminantes ambientais 



35 
 

(GONÇALVES, 2008; BANDOSZ, 2006; MARSH e RODRÍGUEZ-REINOSO, 2006; 

CLAUDINO, 2003; RODRIGUEZ-REINOSO, 1998). 

A presença de heteroátomos, como o oxigênio e o hidrogênio, quimicamente 

ligados a superfície dos CA’s contribui de maneira significativa para o seu desempenho 

como adsorvente, visto que, estes determinam a carga da superfície, sua hidrofobicidade 

e a densidade eletrônica das camadas grafíticas. Nos planos basais da estrutura dos CA’s 

encontram-se átomos de carbono insaturados, formando sítios que estão associados com 

altas concentrações de pares de elétrons π deslocalizados e exercem um papel 

significativo no processo de quimissorção (BANDOSZ, 2006). 

A característica ácida ou básica do carvão ativado está relacionada aos grupos 

de superfície (Figura 8), as ácidas associam-se às funcionalidades dos grupos de oxigênio, 

como carboxilas, lactonas e fenóis, enquanto, as funções como piranos, éter, hidroxilas e 

carbonilas são responsáveis pelas propriedades básicas na superfície do CA. Esses grupos 

oxigenados podem ser alterados de acordo com o agente oxidante utilizado e às condições 

do tratamento térmico utilizados para a produção do CA. Os carvões ativados são 

anfóteros por natureza, entretanto uma pequena variação na natureza da química de 

superfície pode causar importantes mudanças na sua capacidade adsortiva (MELO, 2012; 

CLAUDINO, 2003; BANDOSZ, 2006; MORENO-CASTILLA et al., 2000; 

FIGUEIREDO et al., 1999). 

https://www.google.com.br/search?hl=pt-BR&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Francisco+Rodr%C3%ADguez+Reinoso%22
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Figura 8. Os mais importantes tipos de grupos superficiais que podem ser encontrados na 

superfície do carbono, adaptado-BANDOSZ (2006). 

Os grupos oxigenados presentes na superfície do CA interagem com as 

moléculas de água, permitindo assim estimar seu caráter ácido ou básico a partir da 

medida do pH de uma suspenção de CA em água. Já que em solução, os grupos ácidos de 

Brønsted da superfície tendem a doar seus prótons para as moléculas de água, tornando a 

superfície carregada negativamente diminuindo assim o pH da solução, enquanto as bases 

de Lewis presentes na superfície do CA adsorvem prótons da água, ficando positivamente 

carregada de forma a promover o aumento do pH da solução (Figura 9) (BANDOSZ, 

2006). 
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Figura 9. Representação esquemática da relação da acidez e basicidade do oxigênio contidos nos 

grupos funcionais e deslocalização dos elétrons  do plano basal, adaptado de BANDOSZ (2006). 

A área superficial e estuturas dos poros, tais como formas e tamanho, são fatores 

determinantes para aplicação dos CA’s como adorventes ou como suportes catalíticos, 

sendo que, uma das técnicas mais empregada para avaliar propriedades texturais e 

morfológicas dos carvões ativados é a Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), que 

pode fornecer imagens micrográficas da superfície dos materiais (Figura 10) (WENG et 

al. 2011; LINHARES et al., 2016). 

 

Figura 10. Microimagem de microscopia eletrônica de varredura de carvão ativado. 
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Os CA’s apresentam estruturas de material carbonáceo com porosidade bem 

desenvolvida e elevada área superficial. Assim como, presença de diferentes grupos 

funcionais na sua superfície, que fazem esses materiais serem considerados adsorventes 

versáteis para a ciência dos materiais com aplicações em diversas áreas, principalmente 

em processos industriais, no tratamento da água e para usos medicinais. E, a busca pela 

produção de carvão ativado de baixo custo, utilizando precursores alternativos, 

renováveis, acessíveis e de baixo custo, como os subprodutos agrícolas é cada vez maior, 

principalmente as matérias-primas de origem vegetal, as quais, são constituídas 

basicamente por materiais lignocelulósicos, constituídos de celulose, hemicelulose e 

lignina, que apresentem baixos teores de componentes inorgânicos. Diante de todas as 

características específicas do CA, sua aplicação é ampla e eficaz, pois, trata-se de um 

material bastante estudado não só como adsorvente, mas também como suporte para 

catalisadores produzindo compósitos para diferentes finalidades de aplicação, tais como 

a remoção de poluentes de fases gasosas ou líquidas, purificação e/ou recuperação de 

produtos químicos e aplicação catalítica, (MENDONÇA et al., 2016; BANDOSZ, 

2006;MARSH e RODRÍGUEZ-REINOSO, 2006; OLIVEIRA et al., 2002). 

3.5. ADSORÇÃO 

A avaliação da capacidade de remoção de poluentes ambientais pelos 

adsorventes, carvões ativados, é comumente investigada através de processos de 

adsorção, que é um fenômeno de superfície (Figura 11) no qual espécies químicas líquidas 

ou gasosas (adsorbato) se acumulam espontaneamente sobre outra superfície ou interface 

(adsorvente) (NASCIMENTO et al., 2014; CASTELLAN, 2008). Esse processo físico-

químico pode ser utilizado para remover espécies químicas, como metais traços e/ou 

contaminantes orgânicos de efluentes líquidos. (LI et al., 2013; EL QADA et al., 2006; 

https://www.google.com.br/search?hl=pt-BR&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Francisco+Rodr%C3%ADguez+Reinoso%22
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PENG et al., 2005; OLIVEIRA et al., 2003; MATHIALAGAN e VIRARAGHAVAN, 

2002; IUPAC, 1982). 

 

Figura 11. Modelo esquemático do fenômeno de adsorção adaptado de http: 

//www.ebah.com.br/content/ABAAABcFwAD/adsorcao. 

Os processos de adsorção podem ocorrer por mecanismos físicos ou químicos: 

(i) Adsorção Física ou Fisiossorção – é quando existe uma interação por forças 

dispersivas de van der Walls entre o adsorbato e o adsorvente, normalmente 

existe deposição de mais de uma camada de adsorbato sobre a superfície 

adsorvente (NASCIMENTO et al., 2014; ATKINS, 1999). 

(ii) Adsorção Química ou Quimissorção – é quando as moléculas ou átomos se 

unem na superfície do adsorvente por ligações químicas (covalentes), ocorrendo 

efetivamente a troca de elétrons entre o sólido e a molécula adsorvida formando 

uma única camada sobre a superfície sólida (NASCIMENTO et al., 2014; 

ATKINS, 1999). 

3.5.1. ISOTERMAS DE ADSORÇÃO 

As isotermas de adsorção são descritas pela razão entre a quantidade de soluto 

adsorvida e a remanescente na solução em equilíbrio, em função da pressão (quando 

http://www.ebah.com.br....adsorção
http://www.ebah.com.br....adsorção
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gases) ou da concentração (quando líquidos) à temperatura constante (ATKINS, 1999; 

IUPAC, 1982). A IUPAC classificou a maioria das isotérmicas de fisiossorção em seis 

tipos (Figura 12), em função da estrutura porosa dos adsorventes e que foram propostos 

por Brunauer, Deming, Deming e Teller (BDDT) (NASCIMENTO et al., 2014; DURÁN-

VALLE, 2012; MARSH e RODRÍGUEZ-REINOSO, 2006; IUPAC, 1982). 

 

Figura 12. Tipos de isotérmicas de fisiossorção em função da estrutura porosa dos adsorventes, 

adaptado de Durán-Valle (2012). 

o Tipo I – caracteriza sólidos microporosos (CA, zeólitas, peneiras moleculares e 

certos óxidos porosos) e indica a existência de interações fortes entre a adsorbato 

e adsorvente, o que explica a alta adsorção a baixa pressão relativa e formação 

de monocamada. 

o Tipo II – são típicas de adsorventes não porosos ou macroporosos representando 

adsorção física com formação de mono e múltiplas camadas. 
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o Tipo III – são resultantes de adsorção em materiais com baixo potencial de 

adsorção, verificado pela adsorção inicial lenta em virtude de forças de adsorção 

serem fracas. Isotermas deste tipo não são comuns, como no exemplo a adsorção 

do vapor de água pura em carbono não-poroso. 

o Tipo IV – são isotermas características de sólidos com presença de microporos 

associados à mesoporos, onde a dessorção não coincide com a adsorção 

(histerese), sendo este fenômeno relacionado a condensação capilar nos 

mesoporos e também pode ser atribuída adsorção mono e multicamadas, uma 

vez que a isoterma segue o mesmo perfil da isoterma do tipo II, ocorrência 

comum em CA. 

o Tipo V – é bastante incomum, representativa de sólidos que possuem 

mesoporosidade com superfície homogênea e interações fracas. 

o Tipo VI – ocorre em sólidos com superfície uniforme não porosa em que cada 

degrau corresponde a uma camada adsorvida. Isoterma de interesse teórico, mas 

relativamente rara em carvão ativado. 

As isotermas de adsorção são frequentemente ajustadas de acordo com modelos 

teóricos propostos para descrever com eficiência os processos de adsorção, os mais 

utilizados são os modelos de Isoterma de Langmuir e Isoterma de Freundlich por serem 

de fácil compreensão. 

3.5.2. ISOTERMA DE LANGMUIR 

O modelo de isoterma de Langmuir foi proposto por Irving Langmuir, em 1918, 

para descrever a adsorção de gases em superfícies sólidas homogêneas, correspondendo 

a isoterma do tipo I com base nos seguintes pressupostos (NASCIMENTO et al., 2014). 
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(i) Há a formação de uma monocamada do adsorbato sobre superfície do 

adsorvente; 

(ii) A superfície do adsorvente é homogênea onde todos os sítios ativos têm 

afinidade pelo adsorbato; 

(iii) A capacidade de uma molécula ser adsorvida num certo sítio é independente da 

ocupação dos sítios vizinhos; 

(iv) Descreve processos de adsorção química em superfícies sólidas. 

O modelo de Langmuir é utilizado com eficiência para descrever o processo de 

capacidade de adsorção de sólidos com elevada área superficial, que são usados 

geralmente como catalisadores. A Equação 1 descreve o modelo de isoterma de Langmuir 

(NASCIMENTO et al., 2014; CASTRO, 2009; EL QADA et al., 2006). 

𝑞𝑒 =
𝑞𝑚𝐾𝐿𝐶𝑒

1 + 𝐾𝐿𝐶𝑒
 (1) 

onde 𝑞𝑒 é a quantidade adsorvida (mg g–1) para uma dada concentração do adsorbato, 𝑞𝑚 

é a capacidade máxima de adsorção (mg g–1), 𝐶𝑒 é a concentração do adsorbato no 

equilíbrio (mg L–1) e 𝐾𝐿é a constante de Langmuir (L mg–1). 

O modelo de adsorção de Langmuir pode ser classificado através do fator de 

separação ou parâmetro de equilíbrio 𝑅𝐿, que é uma constante adimensional de acordo 

com a Equação 2. 

𝑅𝐿 =
1

1 + 𝐾𝐿𝐶0
 (2) 

sendo, 𝐶0 a concentração inicial do soluto. O valor de 𝑅𝐿 obtido permiti avaliar e 

classificar a isoterma conforme Tabela 1 (ZANELA, 2012). 
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Tabela 1. Fator de separação (RL) relacionado à forma da isoterma de Langmuir. 

Fator de separação 𝑅𝐿 Tipo de isoterma 

𝑅𝐿 > 1 Desfavorável 

𝑅𝐿 = 1 Linear 

0 < 𝑅𝐿 < 1 Favorável 

𝑅𝐿 = 0 Irreversível 

 

3.5.3. ISOTERMAS DE FREUNDLICH 

Em 1962, Herbert Freundlich propôs um modelo empírico para descrever a 

capacidade de adsorção para materiais com superfícies heterogêneas, onde a energia de 

adsorção decresce logaritmicamente, conforme a superfície do adsorvente seja preenchida 

pelo adsorbato, levando em conta os seguintes pressupostos (NASCIMENTO et al., 2014; 

CASTRO, 2009; EL QADA et al., 2006): 

(i) As adsorções ocorrem em multicamadas; 

(ii) Os sítios de adsorção têm energias de adsorção diferentes e por isso nem sempre 

estão disponíveis; 

(iii) É utilizada para descrever exclusivamente adsorções de natureza física. 

O modelo de Freundlich é matematicamente representado pela Equação 3: 

𝑞𝑒 = 𝐾𝐹𝐶𝑒
1 𝑛⁄

 (3) 

onde 𝑞𝑒 é a quantidade adsorvida (mg g–1) para uma dada concentração do adsorbato, 𝐾𝐹 

é constante de Freundlich [(mg g–1)(L mg–1)1/n], 𝐶𝑒 é a concentração do adsorbato no 

equilíbrio (mg L–1) e n indica o número de camada de adsorbado adsorvida no equilíbrio. 

Pode-se avaliar o processo de adsorção através dos valores de 1 𝑛⁄ . De forma 

que, quando o valor de 1 𝑛⁄ < 1, a adsorção é considerada favorável, e quando 1 𝑛⁄ > 1, 
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o processo de adsorção é desfavorável. Porém, se 𝑛 = 1, a isoterma de Freundlich é 

similar à isoterma de Lamgmuir (CASTRO, 2009). 

As isotermas de adsorção (Figura 13) caracterizam a capacidade de adsorção do 

adsorvente, exibindo curvas que descrevem a quantidade de adsorbato concentrada na 

fase sólida em função da quantidade de adsorbato remanescente na fase líquida 

(McCABE et al., 1993; MOREIRA, 2011). 

 

Figura 13. Isotermas de Adsorção adaptado de OLIVEIRA (2011). 

A forma que a isoterma adquire é uma ferramenta experimental utilizada para 

conhecer o tipo de interação que ocorre entre o adsorbato e o adsorvente.  

o Isoterma linear - a massa de adsorbato retida por unidade de massa do adsorvente 

é proporcional à concentração de equilíbrio do adsorbato na fase fluida; 

o Isoterma favorável - a massa do adsorbato retida por unidade de massa do 

adsorvente é alta para uma baixa concentração de equilíbrio do adsorbato na fase 

fluida; 

o Isoterma irreversível - a massa de adsorbato retida por unidade de massa do 

adsorvente independe da concentração de equilíbrio do adsorbato na fase fluida; 



45 
 

o Isoterma desfavorável - a massa do adsorbato retida por unidade de massa do 

adsorvente é baixa mesmo para uma alta concentração de equilíbrio do adsorbato 

na fase fluida. 

Além de eficientes materiais adsorventes, os CA’s têm sido bastante utilizados 

como suportes catalíticos, em virtude de apresentarem diversas características desejáveis, 

como alta estabilidade sob condições de reação, propriedades mecânicas adequadas e alta 

área superficial, mantendo a fase ativa catalítica em um estado altamente disperso. A 

aplicação do CA, como suporte catalítico, vem se tornando cada vez mais frequente em 

investigações científicas que buscam desenvolver materiais compósitos, a base de CA’s 

impregnados com diversos metais e/ou óxidos metálicos para diferentes aplicações 

tecnológicas, como remoção ou degradação de poluentes ambientais (GONÇALVES, 

2008; CASTRO et al., 2009). Os materiais compósitos constituídos por carvão ativado 

impregnado com óxidos de ferro representam grande avanço tecnológico uma vez que há 

a combinação das propriedades de adsorção dos CA’s com a capacidade oxidativa dos 

óxidos dispersos em sua superfície, e por conseguinte, esses materiais são considerados 

promissores para aplicação na catálise heterogênea, para o tratamento de efluentes 

orgânicos presentes em sistemas aquosos via processo de oxidação do contaminante 

orgânico promovido pelos íons de ferro na presença de peróxido de hidrogênio 

(GONÇALVES, 2008; CASTRO et al., 2009; PEREIRA et al., 2010; MENDONÇA et 

al., 2016). 

3.6. PROCESSOS OXIDATIVOS AVANÇADOS (POA’S) 

Os POA’s se baseiam em processos físico-químicos capazes de alterar as 

estruturas químicas dos poluentes através da ação de radicais hidroxila (HO•), de alto 

poder oxidante (Tabela 2), capaz de oxidar uma ampla variedade de compostos orgânicos 
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presentes em efluentes aquosos (GIRI e GOLDER, 2014; DIAS, 2015; NOGUEIRA et 

al., 2007). 

Tabela 2. Potencial de oxidação de alguns agentes oxidantes. 

Agente oxidante 𝐸o/V 

Flúor 3,06 

Radical hidroxila 2,80 

Oxigênio atômico 2,42 

Ozônio 2,07 

Peróxido de hidrogênio 1,78 

Dióxido de cloro 1,57 

Cloro 1,36 

Iodo 0,54 

Efluentes submetidos a algum tipo de POA sofrem oxidação e convertem os 

poluentes em outros produtos menos tóxicos, ou promovem mineralizando parcial ou total 

do contaminante em água, CO2 e íons inorgânicos provenientes de heteroátomos, 

conforme reação representada na Equação 4: 

HO + poluentes → CO2 + H2O + íons inorgânicos 
(4) 

No processo de oxidação química de uma molécula orgânica ocorre a rupturas das 

ligações, alterando a estrutura e as propriedades químicas das substâncias, transformando-

as em moléculas de menor massa molar, aumentando a biodegradabilidade dos 

contaminantes orgânicos (SOUZA, 2011; NOGUEIRA et al., 2007). 

Os POA´s podem ser classificados em sistemas homogêneos ou heterogêneos, na 

presença ou ausência de irradiação UV (Tabela 3). Nos sistemas homogêneos as reações 

ocorrem uma única fase, enquanto nos sistemas heterogêneos as reações ocorrem em 

sistema com mais de uma fase, com o catalisador na forma de fase sólida ( LIMA et al., 

2017; DIAS, 2015; BABUPONNUSAMI, et al., 2014; MARCELINO et al, 2013; 

HUANG et al., 1993). 
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Tabela 3. Sistemas típicos de tratamento por POA, adaptado de Dias (2015). 

Sistema POA Sem radiação Com radiação 

Homogêneo 
O3/H2O2 

Fe2+/H2O2 

O3/UV 

H2O2/UV 

O3/H2O2/UV 

Fe2+/H2O2/UV 

Heterogêneo Catalisador/H2O2 
Catalisador/UV 

Catalisador/H2O2/UV 

Os radicais HO podem reagir com os contaminantes por diferentes tipos de 

reações, dependendo da estrutura química do composto orgânico, a degradação pode 

ocorrer pelos seguintes mecanismos: (i) abstração do átomo de hidrogênio, (ii) adição 

eletrofílica (substâncias contendo insaturações e anéis aromáticos), (iii) transferência 

eletrônica e (iv) reações radical-radical (DIAS, 2015; NOGUEIRA et al., 2007). 

3.6.1. RADIAÇÃO UV 

Em 1801, o físico alemão Johann Wilhelm Ritter percebeu que os raios de sol, 

logo após o limite superior do espectro visível, eram capazes de oxidar haletos de prata e 

esses raios foram denominados de luz ultravioleta. A radiação Ultravioleta (UV) é a parte 

do espectro eletromagnético referente ao comprimento de onda entre 100 e 400 nm 

(Figura 14), está entre os raios X e a luz visível, e apresenta importantes aplicações no 

campo científico (DIAS, 2015; ARAÚJO e SOUZA, 2008; ICNIRP, 2007). 

 

Figura 14. Espectro eletromagnético da radiação com destaque para a região UV, adaptado de 

ICNIRP, 2007. 
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A radiação Ultravioleta está dividida em três partes: UV-C (100-280 nm), UV-B 

(280-320 nm) e UV-A (320-400 nm). As faixas UV-A e UV-C são mais usadas em 

aplicações ambientais. A região UV-C é conhecida como região germicida ou bactericida 

e é usada para desinfecção de águas e efluentes. A radiação de menor comprimento de 

ondas e maior energia (UV-C) é altamente lesiva ao homem, com efeitos carcinogênicos 

e mutagênicos. As radiações UV-B são intensamente absorvidas pela epiderme e são os 

responsáveis pelos danos agudos e crônicos causados a pele, tais como manchas, 

queimaduras, descamação e até câncer de pele. As radiações de maior comprimento de 

onda (UV-A) penetram mais profundamente na pele atingindo a derme, e originam 

radicais livres oxidativos, responsáveis pelo envelhecimento cutâneo precoce (foto 

envelhecimento), e ainda podem contribuir para o desenvolvimento câncer de pele 

(DIAS, 2015; ICNIRP, 2007). 

A radiação UV é capaz de atacar estruturas atômicas, rompendo cadeias de 

carbono, decompondo algumas moléculas orgânicas através da clivagem de ligações e 

geração de radicais, processo denominado de fotólise direta, o qual pode promover 

lentamente reações de degradação de poluentes orgânicos (DIAS, 2015; TEIXEIRA et 

al., 2005). 

3.6.2. SISTEMA FENTON E FOTO-FENTON 

No final do século XIX, Henry John Horstman Fenton reportou a oxidação catalítica 

dos ácidos tartárico, málico e outros compostos orgânicos na presença de sais ferrosos e 

peróxido de hidrogênio, e que foi denominada de Reação de Fenton (NOGUEIRA et al., 

2007; FENTON, 1894), conforme reação representada pela Equação 5: 

Fe2+(𝑎𝑞) + H2O2(𝑎𝑞) ⟶ Fe3+(𝑎𝑞) + OH−(𝑎𝑞) + HO(𝑎𝑞) 
(5) 
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A reação de Fenton consiste na formação de radical hidroxila (HO•), um agente 

oxidante muito forte, com potencial de oxidação de 𝐸o = 2,8 V, com capacidade de 

oxidar compostos orgânicos podendo conduzir a uma completa mineralização do 

contaminante através de uma série de reações de degradação oxidativa (LIMA et al., 

2017; GIRI e GOLDER, 2014; GONÇALVES et al., 2009; GUIMARÃES, 2007; 

NOGUEIRA et al.,2007; FENTON, 1894). 

Os radicais hidroxila são gerados por reações resultantes da combinação de 

oxidantes fortes tais como O3 e H2O2 com irradiações na região do ultravioleta (UV) ou 

visível (Vis) e catalisadores de sais ferrosos e são amplamente aplicados para degradar 

diferentes contaminantes orgânicos (WANG et al., 2017; SOUZA, 2011: NOGUEIRA et 

al.,2007; NEYENS; BAEYENS, 2003; ANDREOZZI et al., 1999). 

A reação de Fenton é conhecida como um dos POA’s mais eficientes, em virtude 

da alta reatividade do radical HO, sendo classificados como sistemas Fenton 

homogêneos e Fenton heterogêneos (AHMADI et al., 2017; LIMA et al., 2017; WANG 

et al., 2017; BABUPONNUSAMI, et al., 2014; OLIVEIRA et al., 2013; PEREIRA, 

2009; NOGUEIRA et al., 2007). 

O sistema homogêneo, tipo Fenton clássico, é altamente eficiente no processo de 

degradação de poluentes orgânicos em sistemas aquosos, mas nesse processo é utilizado 

um sal de Fe2+
 solúvel e que gera alguns inconvenientes, tais como: (i) necessidade de 

valores de 𝑝𝐻~3 para que os íons ferro estejam na forma solúvel, (ii) formação de resíduo 

na forma de precipitado de hidróxido de ferro (III), denominado de lodo e (iii) dificuldade 

de recuperação do catalisador para possível reutilização em outras reações, visto que, 

neste processo existe uma única fase. 
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O sistema Fenton heterogêneos tem recebido atenção especial, visto que, o ferro 

se encontra imobilizado em uma matriz sólida, e apresenta vantagens em relação ao 

processo homogêneo, tais como: (i) facilidade as operações de tratamento de efluentes 

em pH próximo ao neutro, (ii) não há formação de lodo e (iii) reaproveitamento dos 

catalisadores (fase sólida) usados nas reações. 

A combinação de íons Fe2+ ou Fe3+ e H2O2 com radiação UV é chamada de 

Reação foto-Fenton e apresenta uma eficiência de degradação de poluentes orgânicos 

ainda maior que a Reação Fenton, em razão da fotorredução de íons Fe3+ para Fe2+, 

conforme representada na Equação 6: 

Fe3+ + H2O + ℎ𝜐 ⟶ Fe2+ + H+ + HO 
(6) 

e da reação de fotólise do H2O2 (Equação 7): 

H2O2 + ℎ𝜐 ⟶ 2HO 
(7) 

que leva à formação de quantidades adicionais de radical hidroxila (WANG et al., 2017; 

DIAS, 2015; DURIGAN et al, 2012; DIAS, 2013; GROMBONI et al., 2007). 

Um sistema composto por ferro imobilizado em uma matriz sólida (catalisador), 

H2O2 e radiação UV é denominado de foto-Fenton heterogêneo. Nesses sistemas as 

espécies Fe2+/Fe3+ são mais estáveis em uma maior faixa de 𝑝𝐻 e podem ser dispersas 

de maneira mais eficiente em suportes como sílica, alumina, carvões ativados e zeólitas 

(FREITAS, 2013). 

3.6.3. FOTOCATÁLISE 

O princípio da fotocatálise envolve a ativação de um semicondutor inorgânico por 

luz solar ou artificial. Um semicondutor atua como catalisador e é caracterizado por 
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possuir bandas de valência (BV), região de energia mais baixa onde os elétrons não 

possuem movimentos, e bandas de condução (BC), região de energia mais alta em que os 

elétrons são livres para se moverem através do cristal produzindo condutividade elétrica, 

e a região entre a BV e a BC é denominada de “band gap” (Figura 15). 

 

Figura 15. Esquema representativo de um semicondutor mostrando a banda de valência (BV) e 

a banda de condução (BC), adaptado de Nogueira e Jardim (1998). 

Nesse processo a absorção de fótons com energia igual ou superior à energia de 

band gap resulta na promoção de um elétron da banda de valência para a banda de 

condução, com geração de uma lacuna (h+) na banda de valência. As lacunas apresentam 

potencial de redução suficientemente grande para oxidar as moléculas de água adsorvidas 

na superfície do catalisador e formar radicais HO que são altamente oxidantes e não 

seletivo, os quais podem oxidar o contaminante orgânico (OLIVEIRA et al., 2013; 

NOGUEIRA e JARDIM, 1998). 

O TiO2 é o semicondutor mais amplamente estudado na fotocatálise devido 

principalmente à sua não toxicidade, fotoestabilidade e estabilidade química em uma ampla 

faixa de pH (XU et al., 2015; NOGUEIRA; JARDIM, 1998). Entretanto, outros 
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fotocatalisadores de óxidos de metais de transição, tais como, Fe2O3, WO3, ZnO, ZnS, CdS 

são empregados como catalisadores no processo de fotocatálise, com a finalidade de degradar 

compostos orgânicos, atuando como sensibilizadores em processos de oxidação e redução 

mediados pela luz devido à sua estrutura eletrônica (LIMA, et al., 2017; GIRI e GOLDER, 

2014; OLIVEIRA et al., 2013; FREITAS, 2009; NOGUEIRA; JARDIM, 1998). 

3.6.4. COMPÓSITOS DE FERRO SUPORTADOS EM CARVAO ATIVADO 

O ferro é o quarto elemento mais abundante na crosta terrestre e apresenta 

propriedades interessantes por se tratar de um importante agente redutor, devido seu 

comportamento químico redox e sua baixa toxicidade, de maneira que, nos últimos anos 

tem sido largamente investigado e extensamente utilizado em reações geradoras de 

radicais, principalmente como catalisadores em diversos processos de remediação de 

contaminantes ambientais (LIMA et al., 2017; CASTRO et al., 2009; MAGALHÃES et 

al., 2009). 

O carvão ativado (CA) tem sido amplamente utilizado como suportes catalíticos, 

em virtude dos referidos materiais possuírem características desejáveis para tal fim, como 

alta estabilidade sob condições de reação, propriedades mecânicas adequadas, área 

superficial elevada e porosidade, mantendo a fase ativa catalítica em um estado altamente 

disperso (WANG et al., 2017; LAN et al., 2015; ZHOU et al., 2014; LIMA et al., 2013; 

CASTRO et al., 2009). 

A combinação de dois ou mais materiais diferentes que, compostos por uma fase 

contínua (matriz) e uma outra fase dispersa (reforço ou modificador) contínua ou não, e que 

depois de prontos, resultam em materiais com propriedades distintas das próprias matrizes, 

são denominados de materiais compósitos (CALLISTER, 1991; RAMOS, 2008). 
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Os catalisadores a base de espécies de ferro puro ou compostos de ferro 

impregnados em matrizes sólidas, majoritariamente, carvão ativado, já são 

representativos de grande avanço tecnológico na área de materiais compósitos, uma vez 

que há a combinação das propriedades de adsorção dos CA’s com a capacidade oxidativa 

de compostos de ferro, como por exemplo, os óxidos do metal dispersos na superfície de 

uma matriz de carbono (WANG et al., 2017; HE et. al., 2016; LAN et al., 2015; ZHOU 

et al., 2014; KWON et al., 2014; GONÇALVES et al., 2009).  

O uso de espécies de ferro ativo e regenerável suportados em matriz carbonácea para 

aplicação na remediação ambiental têm apresentado resultados promissores para adsorção de 

metais traços (PEREIRA et al., 2010) e na adsorção/degradação de corantes orgânicos através 

de processo catalíticos (CASTRO et al., 2009; GONÇALVES et al., 2009). 

Outros sistemas Fenton heterogêneo, baseado em óxidos de ferro magnéticos 

dopados com outros metais, do tipo Fe3–xMxO4 (onde M = Ni, Co ou Mn) e compósitos 

envolvendo as espécies Fe0/Fe3O4, que se mostraram altamente eficientes para a oxidação 

de contaminantes orgânicos em efluentes aquosos utilizando H2O2, O3 ou mesmo O2 

(OLIVEIRA, et al., 2011; COSTA, et al., 2010; MAGALHÃES et al., 2007; OLIVEIRA 

et al., 2007; COSTA et al., 2006; LELIS et al., 2003). 

Em estudo realizado por Zhou e colaboradores (2014) foram preparados 

microesferas porosas de carbono, como suporte para nanopartículas de Fe2O3. Os 

catalisadores preparados apresentaram bom desempenho para a remoção do corante azul 

de metileno através de reações Fento heterogêneos, com capacidade de remoção de 40 

mg L-1 do corante em 40 minutos de contato.  

O desenvolvimento de sistemas Fenton heterogêneo ativo, onde as espécies de 

ferro (Fe2+/Fe3+) encontram-se imobilizadas em matriz sólida de CA (Fe/CA) e atuam 
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sem necessidade de valores de pH baixo, têm sido considerados materiais interessantes 

para serem aplicados na remediação ambiental através da geração de radicais com 

potencialidade para degradar poluentes orgânicos em meio aquoso (Figura 16) (CASTRO 

et al., 2009; RAMOS, 2008). 

 

Figura 16.Esquema de formação de radicais hidroxila no sistema Fenton heterogêneo e ciclo 

catalítico Fe2+ e Fe3+, utilizando óxido de ferro como catalisador, adaptado de Ramos (2008). 

Magalhães e colaboradores (2009) investigaram a reatividade e regeneração de 

compósitos de ferro/carbono preparados a partir do piche e hematitas para a redução do 

contaminante Cr6+. Os resultados dessa pesquisa mostraram que após cinco consecutivas 

reutilizações dos compósitos, esses eram desativados, devido à oxidação da superfície do 

catalisador, porém após um simples tratamento térmico a 800 oC, esses compósitos eram 

completamente regenerados permitindo assim sua reutilização, trabalho este que gerou 

reserva de patente para o grupo de pesquisa em desenvolvimento de novos materiais. 

No estudo realizado por Gonçalves (2008) foi preparado compósito a base de 

óxidos de ferro, goethita (α-FeOOH), impregnado em matriz de CA, com elevada área 

superficial e preparado de resíduos da casca de café. A fase de óxido de ferro foi ativada 

através da redução da fase do ferro pelo hidrogênio liberado na superfície do CA, obtendo 
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o compósito de α-FeOOH disperso na superfície do CA (α-FeOOH/CA), com eficiente 

ação catalítica para a degradação da molécula do corante azul de metileno, alcançando 

cerca de 95 % de descoloração do corante em estudo. 

Os sistemas foto-Fenton heterogêneo tem recebido atenção pela comunidade 

científica, devido sua elevada eficiência na degradação de poluentes orgânicos através da 

contribuição de geração de radicais hidroxilas tanto pelas espécies de ferro, quanto pela 

irradiação UV, além do que, os catalisadores sólidos podem ser reaproveitados em outras 

reações. No sistema foto-Fenton heterogêneo as espécies de ferro estão dispersas na 

matriz sólida e em contato direto com o agente oxidante (H2O2) e radiação UV 

potencializando a produção de radicais hidroxila (LIU et al., 2017; MENDONÇA et al., 

2016: LAN et al., 2015; BRITO e SILVA, 2012), conforme representado pela reação 

(Equação 8): 

Fe3+ + H2O2 + ℎ𝜐 ⟶ Fe2+ + H+ + 2HO 
(8) 

Os óxidos de ferro ancorado em matriz de carbono (CA), exibem excelente 

atividade catalítica para o sistema Fenton heterogênea na degradação de corantes e 

poluentes orgânicos através da reação de Fenton (DURIGAN, et al., 2012; NEYENS e 

BAEYENS, 2003), foto-Fenton (TEIXEIRA, et al., 2005; PÉREZ et al., 2002; GHALY 

et al., 2001;) e foto-Fenton heterogêneo ( MENDONÇA et al., 2016; LAN et al., 2015; 

GONÇALVES et al., 2009). 

Por outro lado, os fosfatos de ferro têm despertado grande interesse de pesquisa no 

campo da ciência de materiais em virtude de suas excelentes propriedades químicas, térmicas, 

elétricas e magnéticas que permitem sua aplicação em importantes campos tecnológicos 

como eletroquímica, materiais ópticos e magnéticos, fabricação de biosensores, 



56 
 

revestimentos industriais engenharia de tecidos e aplicação em catálise heterogênea (ZANT 

et al., 2013; BOONCHOM e VITTAYAKORN, 2010; ROJO et al., 2003). 

Em 2000, Ai e Ohdan, investigaram a eficiência da atividade catalítica dos 

compostos fosfatos de ferro, FePO4, Fe3(P2O7)2 e Fe2P2O7, para a desidrogenação 

oxidativa de ácido lático a ácido pirúvico a temperaturas de 225 oC e 230 oC, 

respectivamente. Sendo que, os melhores resultados em relação a capacidade de 

conversão (61 %) e seletividade (62 %) do produto final, foram obtidos pela fase do 

Fe3(P2O7)2, para as reações conduzidas a 225 oC. 

Outro estudo realizado por Timofeeva e colaboradores (2011), foi verificado a 

atividade catalítica de peneiras moleculares de fosfaro de níquel contendo ferro (Fe-VSB-

5) como eficiente catalisadores heterogêneos para a oxidação e hidroxilação de fenol na 

presença de peróxido de hodrogêneo quando comparados aos catalisadores 

convencionais, como Al-SiO2. 

E por conseguinte, nos últimos anos os compostos de fosfatos de ferro têm 

despertado interesse de investigação pela comunidade cientifica, com o objetivo de 

sintetizar materiais catalisadores e/ou adsorventes, promissores e inovadores para 

aplicação na remediação ambiental, devido as propriedades físicas e químicas dos 

fosfatos de ferro. Dessa forma, têm-se realizado estudos investigativos a respeito do efeito 

do uso de fosfatos e óxidos de ferro como adsorventes, e também como catalisadores para 

aplicação em Processos Oxidativos Avançados (POA’s), do tipo Fenton heterogêneo, de 

maneira a desenvolver sistemas eficientes para a remediação de solos e águas 

contaminadas por pluentes orgânicos (YANG et al., 2016) e também para a remediação 

de ambientes contaminados por metais traços, como o cádmio (Cd), utilizando 
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compósitos a base de nanopartículas de fosfatos de ferro impregnados em bio-carvões 

(QIAO et al, 2017). 

3.7. POLUENTES AMBIENTAIS 

A poluição ambiental é um problema mundial provocado pelas atividades 

antropogênicas, e que tem despertado grande preocupação na comunidade científica pela 

busca de novas tecnologias e processos remediadores de baixo custo, e que possam ser 

aplicados na remediação desses ambientes contaminados. 

O avanço das tecnologias proporciona comodidade e conforto para a humanidade 

e consequentemente gera uma grande diversidade de poluentes orgânicos e inorgânicos 

que são lançados pelas industriais e pela própria população em geral (Figura 17), de forma 

inadequada nos recursos hídricos, modificando as paisagens naturais e alterando os ciclos 

biológicos. 

Dentre os contaminantes, todo agente físico, biológico ou químico capaz de causar 

danos ao meio, presentes em sistemas aquosos podemos destacar as espécies inorgânicas 

como os metais traços, destacando o chumbo (Pb) e o crômio (Cr) por sua elevada toxidade 

e as espécies orgânicas destacando os corantes, os quais têm sido amplamente utilizados 

em muitas indústrias, tais como têxtil, curtimento de couro, produção de papel, tecnologia 

de alimentos, colorações para o cabelo, dentre outras, destacando pela complexidade e 

toxidades, os organoclorados (RAMOS, 2008; TAN et al., 2007). 
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Figura 17. Ilustração de despejos de esgotos sem tratamento para os efluentes 

(http://www.philozon.com.br/noticias/wp-content/uploads/2011/06/efluente-textil.jpg). 

Um dos recursos naturais mais importantes para a humanidade é a água, a qual é 

imprescindível para a geração e manutenção de todas as formas de vida, sendo que cerca 

de 12 % da água doce disponível no mundo encontra-se no território brasileiro. 

Entretanto, nos dias atuais a escassez pela água potável no Brasil é crescente e 

preocupante, que pode ser confirmada por constantes eventos de racionalização de água 

nas grandes cidades, de maneira a mostrar que, a atual forma de apropriação e 

gerenciamento dos recursos hídricos não é a mais adequada (PEREIRA e FREIRE, 2005). 

A legislação que estabelece as condições e padrões de lançamento de efluentes 

nos corpos d’água é a Resolução No 430 de 13 de maio de 2011 do Conselho Nacional do 

Meio Ambiente (CONAMA), que de acordo com Art. 3o, os efluentes de qualquer fonte 

poluidora somente poderão ser lançados diretamente nos corpos receptores após o 

devido tratamento e desde que obedeçam às condições, padrões e exigências dispostos 

nesta Resolução e em outras normas aplicáveis. 

De acordo com Pereira e Freire (2005) as indústrias têxteis e papeleiras são 

consideradas geradoras de grandes volumes de efluentes, com alta carga orgânica e 
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demanda bioquímica de oxigênio, baixas concentrações de oxigênio dissolvido, forte 

coloração e pouca biodegradabilidade. A contaminação por esses poluentes pode alterar 

os ciclos biológicos, em virtude de sua toxicidade e potencialidades carcinogênicas e 

mutagênicas, provocando alteração da paisagem natural e até mesmo a morte de várias 

espécies biológicas do sistema (Figura 18). 

 

Figura 18. Efluentes despejados de indústria pecuária e alteração de ciclo biológico, desiquilíbrio 

ambiental (http://www.explicatorium.com/images/sociedade/poluicao-efluentes-peixes-mortos.jpg). 

Os metais traços são espécies químicas, tais como chumbo (Pb), cádmio (Cd), 

zinco (Zn), cobre (Cu), crômio (Cr) e níquel (Ni), que podem ser bioacumulativos, 

comprometendo a cadeia alimentar humana, provocando graves doenças à população e 

estão constantemente presentes em sistemas hídricos e em outros ambientes naturais, 

quase sempre em quantidade superior à permitida pela legislação ambiental (MONTEIRO 

e SANTANA, 2009; MATHIALAGAN e VIRARAGHAVAN, 2002). 

Os tratamentos comumente utilizados pelas indústrias antes de lançarem seus 

efluentes nos rios, lagos, oceanos e outros ambientes são: precipitação, flotação, troca 

iônica, osmose reversa, eletrodiálise e adsorção utilizando adsorventes como argilominerais 

e/ou CA’s (MONTEIRO e SANTANA, 2009; BANSAL e GOYAL, 2005). 
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O CA é um dos materiais mais empregados na remoção de poluentes do meio 

aquoso, pois, apresenta excelentes características adsorventes, sendo usado em uma 

grande variedade de processos, como: (i) filtração, (ii) purificação, (iii) desodorização e 

(iv) separação. Por conseguinte, os materiais compósitos a base de espécies de ferro 

incorporados em carvão ativado apresentam grande avanço na tecnologia de materiais, 

uma vez que há a combinação das propriedades de adsorção dos CA’s com a capacidade 

oxidativa das espécies de ferro dispersos em sua superfície sólida. Esses materiais são 

promissores para aplicação como Processo Oxidativo Avançado (POA) do tipo Fenton e 

foto-Fenton heterogêneo, visto que são eficientes na degradação de poluentes orgânicos 

através da reação de oxidação promovendo completa mineralização do poluente a CO2 e 

água. Além de que, são materiais de fácil preparação, baixo custo operacional e possibilita 

a reutilização do catalisador em outras reações. 

Diante do apresentado, no presente trabalho foram prepados oito (8) amostras, 

sendo quatro (4) amostras de carvões ativados (CA’s) e quatro (4) de compósitos (CP’s). 

As amostras de CA’s foram preparados através do reaproveitamento de resíduos de frutos 

da região amazônica, caroço de açaí e endocarpo do tucumã, via método de tratamento 

térmico simples, carbonização e ativação simultânea, em forno mufla, tendo como agente 

ativante o ácido fosfórico, H3PO4, enquanto os compósitos de fosfato de ferro 

impregnados em carvão ativado (FexPyOz/CA), foram prepados através da calcinação, em 

forno mufla, da mistura de nitrato de ferro (Fe(NO3)2, ácido fosfórico (H3PO4) e resíduos 

dos frutos amazônicos, caroço de açaí e endocarpo de tucumã. As amostras obtidas foram 

caracterizadas pelas técnicas analítica de TG/DTG, FTIR, MEV, DRX, 

adsorção/dessorção de N2 (BET). E, ambos materiais, CA’s e CP’s, revelaram-se 

promissores para a remoção do corante AM em meio aquoso via processo de adsorção e 

pela combinação dos processos de adsorção e oxidação foto-Fenton heterogêneo.  
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4. METODOLOGIA 

Os reagentes químicos utilizados nos procedimentos experimentais foram: Ácido 

fosfórico – H3PO4 (Dinâmica, 85 %), Nitrato de ferro III - Fe(NO3)3•9H2O (Sigma-

Aldrich, 98 %), corante Azul de Metileno – C16H18ClN3S•3H20 (Nuclear), Peróxido de 

Hidrogênio – H2O2 ( Dinâmica ,35%), Álcool Etílico Comercial e Nitrato de Chumbo – 

Pb(NO3)2 (Vetec, 99%). 

4.1. PREPARAÇÃO DAS AMOSTRAS DE RESÍDUOS DOS FRUTOS DE 

AÇAÍ E DO TUCUMÃ 

Os resíduos de frutos do açaí pós-beneficiamento, caroços e bagaços (Figura 19.a), 

foram cedidos pelo estabelecimento comercial “Casa do Açaí”, situado na Zona Leste da 

cidade de Manaus/AM. No laboratório foi realizado a separação de bagaço e caroços 

Figura 19.b) com sucessivas lavagens em agua corrente, seguido de lavagem com água 

destilada e secos em estufa a 110 oC por 24 h. 

Figura 19. Amostra de resíduo do fruto do açaí após beneficiamento (a) caroços e bagaço de açaí 

e (b) caroços de açaí limpos. 

Os resíduos dos frutos do tucumã pós-beneficiamento, caroços (Figura 20.a), 

foram coletados no Mercado Central Adolfo Lisboa, situado no Centro da cidade de 

Manaus/AM. No laboratório foi realizado a limpeza dos caroços para remoção dos 

resíduos de mesocarpo (polpa). Os caroços previamente secos em estufa a 110 oC por 24 

h foram quebrados com auxílio de um martelo, para remover a parte do caroço 
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selecionado para o estudo, o endocarpo (Figura 20.b), fração residuária de constituição 

do fruto do tucumã. 

 

Figura 20. Ilustração de caroços do fruto tucumã pós-beneficiamento (a) caroços com resíduos 

de polpa e (b) separação do endocarpo do fruto do tucumã. 

No laboratório, cerca de 5 kg de cada amostra dos precursores da produção dos 

carvões ativados, os caroços do açaí e o endocarpo do tucumã devidamente limpos e 

secos, foram triturados em moinho de 4 facas SP-Labor (modelo SP-32), disponibilizado 

pelo laboratório Q-Bioma, para obtenção de fração homogênea de granulometria 

de 30 mesh (0,6 mm) (Figura 21). As amostras de caroços de açaí moídas foram 

denominadas de AC e as de amostras de tucumã de TC, as quais foram armazenadas em 

frasco de polietileno devidamente tampados e previamente identificados. 

 

Figura 21. Processo de moagem das biomassas de caroço de açaí e endocarpo de tucumã, 

granulometria de 30 mesh.  
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4.2. PREPARAÇÃO DOS CARVÕES ATIVADOS 

Para preparação dos carvões ativados (CA’s), foram utilizadas amostras de 

caroços de açaí e do endocarpo do tucumã secos e moídos. A cada amostra de biomassa 

foi adicionado uma solução 25 % de ácido fosfórico, H3PO4, na proporção 1:1 (m/m), 

respectivamente. Todas as misturas foram mantidas sob agitação por 4 h a temperatura 

ambiente, seguido de aquecimento em estufa 110 ºC por 24 h para promover a 

impregnação do agente ativante na biomassa. As amostras impregnadas foram pirolisadas 

em cadinhos devidamente tampados em forno mufla, com taxa de aquecimento de 

10 oC min-1 a temperaturas de ativação de 400 e 500 oC, com rampas de aquecimento 

programadas (Tabela 3), promovendo a carbonização e ativação simultânea. As amostras 

pirolisadas foram lavadas com água destilada quente para remoção de agente ativante e 

impurezas até atingir pH ~ 5, e em seguidas secas em estufa a 110 oC por 24 h. As 

amostras secas foram pesadas, e peneiradas em peneira de granulometria de 100 mesh 

(~0,15 mm), codificadas de acordo com a biomassa precursora e temperaturas de 

carbonização e ativação (Tabela 3), sendo armazenadas em frascos devidamente 

fechados. 

Tabela 3. Condições experimentais de rampas de aquecimento para preparação dos carvões 

ativados e codificação das amostras. 

Biomassa 
Temperatura de carbonização/ativação, /C 

Código 
200 300 400 500 

  Tempo, t/h   

Caroço de açaí 
1 1 2 - CA400-AC 

1 1 2 1 CA500-AC 

Endocarpo de tucumã 
1 1 2 - CA400-TC 

1 1 2 1 CA500-TC 

A Figura 22, mostra o esquema do processo de produção dos carvões ativados de 

resíduos lignocelulósicos de caroços de açaí e do endocarpo de tucumã. 
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Figura 22. Esquema de preparação dos CA’s de caroço de açaí e do endocarpo do tucumã 

utilizando o H3PO4 como agente ativante. 

4.3. PREPARAÇÃO DOS COMPÓSITOS 

Os compósitos foram preparados a partir da pirólise direta da mistura dos caroços 

de açaí ou do endocarpo do tucumã moído impregnado com H3PO4 e Fe(NO3)3, de acordo 

com metodologia adaptada de Gonçalves e colaboradores (2009). 

O procedimento experimental realizado consistiu na mistura de 10 g de cada 

biomassa moída com solução de nitrato de ferro, Fe(NO3)3.9H2O, e solução 25% de 

H3PO4, na proporção 1:1:1 (m/m/m). As misturas foram mantidas sob agitação por 4 h a 

temperatura ambiente e impregnadas em estufa 110 ºC por 24 h. 

As amostras impregnadas foram calcinadas em cadinhos devidamente tampados 

em forno mufla, com taxa de aquecimento de 10 oC min-1 e temperaturas de calcinação 

de 400 e 500 oC, com rampas de aquecimento programadas (Tabela 4). Após a calcinação, 

cada amostra foi lavada com água destilada quente até 𝑝𝐻~4, e seca em estufa a 110 °C 

por 24 h. As amostras secas foram pesadas, peneiradas em peneira de 100 mesh 

(~0,15 mm), codificadas de acordo com a biomassa precursora e temperaturas de 
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calcinação (Tabela 4) para armazenamento em frascos devidamente fechados. O 

procedimento realizado para preparação dos compósitos foi o mesmo utilizado para a 

produção dos carvões ativados, de acordo com as etapas ilustradas na (Figura 22), 

diferenciado pela adição do reagente de nitrato de ferro nonahidratado, fonte de ferro, no 

processo experimental. 

Tabela 4. Rampas de temperaturas de calcinação dos compósitos e codificação das amostras. 

Biomassa 

Temperatura de carbonização e ativação 

simultânea, /C Código 

200 300 400 500 

  Tempo/h   

Caroço de açaí 
1 1 2 - CP400-AC 

1 1 2 1 CP500-AC 

Endocarpo de tucumã 
1 1 2 - CP400-TC 

1 1 2 1 CP500-TC 

 

4.4. CARACTERIZAÇÃO DOS MATERIAIS 

4.4.1. ANÁLISE TERMOGRAVIMÉTRICA (TGA/DTG)  

A análise termogravimétrica permite avaliar a estabilidade térmica dos materiais 

produzidos através das possíveis perdas de massa de constituintes voláteis e de baixa 

resistência térmica presentes nas amostras. 

As curvas de TGA/DTG das amostras dos caroços de açaí moído (AC), do 

endocarpo do tucumã moída (TC), dos CA’s e dos CP’s foram adquiridas em um 

analisador térmico simultâneo DSC-TGA da TA Instruments (modelo SDT Q600), em 

atmosfera de N2 com fluxo de 50 mL min-1 e taxa de aquecimento de 10 °C min-1. Foi 

usado cadinho de α-alumina e aproximadamente de 10 mg de amostra. As análises foram 

realizadas no Laboratório de Materiais Amazônicos e Compósitos/LAMAC - Faculdade 

de Tecnologia/UFAM. 
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4.4.2. MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 

As microimagens de microscopia eletrônica de varredura fornecem informações 

sobre a morfologia superficial dos materiais e análise qualitativa e semiquantitativa dos 

elementos presentes nas amostras mediante o uso de detector de EDS (Energia dispersiva 

por Raios X). 

Assim, as microimagens superficiais das amostras foram registradas em 

microscópio de eletrônico de varredura Carl Zeiss, modelo LEO435VP. Todas as 

amostras foram preparadas em suporte stubs sobre cola de prata e posterirormente foram 

recobertas com fina camada de ouro em evaporador Balzers SCD 050. As análises foram 

realizadas no Laboratório Temático de Microscopia Ótica e Eletrônica do Instituto 

acional de Pesquisa da Amazônia - INPA. Entretanto, para obtenção das análises 

semiquantitivas dos materiais, foi utilizado equipamento da FEI Company, modelo 

Quanta 250, com detector de EDS (Energia dispersiva por Raios X), disponível no 

laboratório de Geociências/UFAM. 

4.4.3. ESPECTROSCOPIA NA REGIÃO DO INFRAVERMELHO COM 

TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR) 

A análise de espectroscopia no infravermelho permite fornecer informações 

relacionadas com os tipos de grupos químicos superficiais presentes nos materiais de 

interesse. 

Os espectros de absorção na região do infravermelho das amostras foram obtidos 

em um espectrômetro FTIR Thermo Scientific (modelo Nicolet IR 200), com faixa 

espectral de 4.000 a 400 cm–1, resolução de 4 cm–1 e 32 varreduras. Todas as amostras 

foram misturadas com KBr na proporção 1:100 (m/m) e prensadas em forma de discos ou 

pastilhas. 
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4.4.4. DIFRATOMETRIA DE RAIO X (DRX), MÉTODO DO PÓ 

A difratometria de raios X é a técnica mais utilizada nos estudos de materiais 

sólidos, preferencialmente cristalinos, pois permite caracterizar as fases cristalinas, bem 

como determinar os respectivos parâmetros de redes, quantificação e tamanhos de 

cristalitos. 

Nesse caso, os difratogramas das amostras foram registrados em um difratômetro 

da Shimadzu (modelo XRD-6000), com radiação CuKα ( = 0,154184 nm), operando a 

40 kV e 30 mA, no intervalo 2θ de 5 a 60 ° e velocidade de 2 ° min–1. O Si foi usado 

como padrão interno. Cada amostra foi pulverizada e compactada em porta amostra de 

alumínio. As análises foram realizadas no Laboratório de Técnicas Mineralógicas do 

Departamento de Geologia da UFAM e no Laboratório da Companhia de Pesquisa de 

Recursos Minerais - CPRM-AM. 

4.4.5. ÁREA SUPERFICIAL ESPECÍFICA (BET) E POROSIDADE 

A área superficial BET e a porosidade desenvolvida em materiais sólidos, podem 

ser estimadas através das isotermas de adsorção/dessorção do gás N2 (adsorbato), e 

proporcionam a caracterização física dos materiais, propriedades fundamentais para 

avaliar sua aplicabilidade como adsorvente ou suporte. 

As curvas de adsorção/dessorção de N2 foram obtidas em um analisador de superfície 

da Micromeritics (nitrogen sorptometer), modelo TriStar II 3020 (Norcross, GA). 

As isotermas de adsorção de N2 foram medidas a –196 °C em um intervalo de 

pressão relativa de 10–4 a 1. Todas as amostras foram tratadas à vácuo por 2 h a 200 °C e 

a área superficial foi determinada pelo método de Brunauer, Emmett eTeller (BET). As 

análises foram realizadas no Laboratório de Catálise e Oleoquímica da UFPA. 
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4.5. TESTES DE ADSORÇÃO 

4.5.1. ADSORBATO (MODELO DE REFERÊNCIA) – CORANTE AZUL DE 

METILENO 

Os ensaios cinéticos do processo de adsorção frente aos materiais produzidos, 

foram realizados em duplicatas, a temperatura ambiente (25  1 C), utilizando soluções 

aquosas do corante Azul de Metileno (AM), molécula de referência, com fórmula química 

C16H18ClN3S3H2O, (Figura 23). 

 

Figura 23. Fórmula estrutural da molécula do corante Azul de Metileno. 

Os testes da capacidade de adsorção de cada material adsorvente (CA’s e CP’s) 

em relação ao adsorbato (AM) foram monitorados em um espectrôfometro UV-Visível 

da Thermo Scientific, modelo Genesys 10S, em λmax = 665 nm. 

4.5.2. EFEITO DO TEMPO DE CONTATO 

Para o efeito do tempo de contato, cerca 50 mg de material (carvão ativado ou 

compósito) foi colocado em contato com 100 mL de solução de AM de 100 mg L-1 e 

mantidos sob agitação. A cada 30 min de contato foi retirada uma alíquota 2,0 mL que 

foi centrifugada em centrifuga Eppendorf, modelo minSpin a 10.000 rpm por 4 min. 

Em seguida, cerca de 2,0 mL do sobrenadante foram transferidos para uma cubeta 

de quartzo e submetido a medida de absorbância do corante remanescente em um 

espectrômetro UV-vis, em = 665 nm. E a concentração do corante foi determinada pela 
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equação da reta obtida do ajuste dos dados de curva de calibração de soluções de AM 

com concentrações variando de 1,0 a 10,0 mg L–1. 

O monitoramento do processo de adsorção foi realizado num tempo total de 4 h. 

As etapas do processo experimental são mostradas no esquema ilustrativo (Figura 24). O 

teste de efeito de tempo de contato, também foi feito para o carvão comercial Sigma-

Aldrich (CA-comercial) para fins comparativo de capacidade adsortiva. 

 

Figura 24. Ensaio do efeito do tempo de contato no processo de adsorção. 

4.5.3. EFEITO DA CONCENTRAÇÃO 

Para investigar o efeito da concentração do adsorbato, AM, pela quantidade de 

adsorvente (CA’s e CP’s), cerca de 20,0 mL de soluções de AM com concentrações de 

10 a 100 mg L-1 foram transferidos para erlenmyers de 250 mL. Em cada frasco foram 

adicionados 10 mg de adsorvente permanecendo em contato à temperatura ambiente e 

sob agitação em mesa agitadora Orbital (modelo MA141-Marconi) por 3 h. 

Após esse período, foi retirada de cada frasco uma alíquota 2,0 mL e centrifugada 

em centrifuga Eppendorf (modelo minSpin) a 10.000 rpm por 4 min, o sobrenadante foi 

transferido para uma cubeta de quartzo e medida a absorbância no espectrômetro UV-vis, 

em = 665 nm (Figura 25). 
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Figura 25. Ensaio do efeito da concentração do adsorbato pela massa do adsorvente. 

4.6. TESTES CATALÍTICOS 

Para avaliar a eficiencia dos compósitos na remoção do corante AM em meio 

aquoso, foi realizado ensaio sequêncial: (i) adsorção e (ii) reação foto-Fenton heterogêneo 

(oxidação), investigado a temperatura ambiente (25  2 C) e 𝑝𝐻 = 4,4 ± 0,2. 

Para realizar o processo de adsorção/oxidação do corante AM pelos CP’s, foi 

utilizado 200 mL de solução de AM de concentração 10 mg L-1, que foi transferida para 

um reator de quartzo, no qual foi adicionado 10 mg de cada compósito. O reator contendo 

a mistura foi colocado em uma câmara fotocatalítica, com sistema de ventilação, e 

oxigenação por meio de uma bomba de aquário com vazão de 1,8 L min–1. 

O sistema permaneceu sob agitação constante e o processo de adsorção/oxidação 

foi monitorado em espectrômetro UV-vis com  = 665 nm. 

4.6.1. ADSORÇÃO 

Para acompanhar o processo de adsorção do corante AM pelos CP’s, a cada 

intervalo de 30 min, foi retirada alíquota de 2,0 mL de solução (AM + CP), contida no 
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reator que foi centrifugada em centrífuga Eppendorf (moldeo minSpin) a 10.000 rpm por 

4 min, e o sobrenadante foi transferido para uma cubeta de quartzo para quantificação do 

corante remanescente na solução, em espectrômetro UV-vis, em = 665 nm (Figura 26). 

O processo de adsorção foi monitorado na ausência de irradiação UVC, por um 

período total de 180 min, tempo de equilibrio de adsorção, determinado previamente. A 

curva de calibração foi preparada com concentrações do corante AM variando de 0,5 a 

10,0 mg L–1. 

 

Figura 26. Processo de adsorção dos compósitos, FexPyOz/CA, frente ao corante AM. 

4.6.2. REAÇÃO FOTO-FENTON 

A reação foto-Fenton foi ativada após o tempo de 180 min de processo de 

adsorção sob agitação magnética. Após a etapa de adsorção, foi adicionado ao sistema 

0,1 mL de H2O2 10 %V/V e irradiação UVC de 233 nm em câmara fotocatalítica. E a cada 

intervalo de 10 min de reação, foi retirada uma alíquota de 2 mL da solução (AM + CP) 

que foi centrifugado, e o sobrenadante foi quantificado em espectrômetro UV-vis, 

em = 665 nm (Figura 27). 
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Figura 27. Reação fotocatalítica, foto-Fenton heterogêneo, dos CP’s frente ao corante AM. 

4.7. TESTE DE ADSORÇÃO DE Pb2+ 

O teste de capacidade de adsorção de íons Pb2+ foi realizado para as amostras: 

CA-comercial, CA400-AC, CA500-AC, CP400-AC e CP500-AC e foram conduzidas a 

temperatura ambiente 25  2 C e 𝑝𝐻 = 4,4 ± 0,2. 

A quantificação do Pb2+ foi determinado em Espectrofotômetro de Absorção 

Atômica (AAS) da Perkin-Elmer, modelo 2380, disponível no Instituto Nacional de 

Pesquisa da Amazônia (INPA). As análises ocorreram em comprimento de onda de 

217 nm com chama oxidante de ar-acetileno. 

O teste de adsorção foi realizado utilizando 250 mL de solução de nitrato de 

chumbo, (Pb(NO3)2, 10 mg L–1 e 50 mg de cada amostra. As misturas permaneceram sob 

agitação constante, e a cada intervalo de 30 min, foi retirada uma alíquota de cerca de 

4 mL. 

Cada alíquota foi centrifugada em centrifuga por 4 min e o sobrenadante foi 

quantificado em um (Figura 28). O processo de adsorção foi monitorado por um tempo 
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total de 180 min e a curva de calibração de Pb2+ foi preparada a partir de uma solução de 

padrão de chumbo com variações de concentrações de 1 a 10 mg L-1. 

 

Figura 28. Teste de adsorção de Pb2+ pelos carvões ativados (CA’s) e compósitos (CP’s). 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Os CA´s e os CP´s preparados tanto do resíduo de caroço de açaí quanto do resíduo 

do endocarpo de tucumã, apresentaram aspecto visual de pó fino, com coloração preta 

uniforme, não magnético (teste com imã de mão), o que sugere a ausência de fase 

magnética, como magnetita, maghemita e/ou ferro metálico, conforme ilustração de 

exemplares de CA’s e CP’s (Figura 29). 

 

Figura 29. Imagem de exemplares de CA’s (a) e CP’s (b) com granulometria de 0,149 mm. 

5.1. MATERIAIS OBTIDOS E RENDIMENTOS 

Os rendimentos dos CA´s e CP´s foram estimados pelas Equação 9 e Equação 10, 

respectivamente. 

𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 (%) =
𝑚𝑓

𝑚𝑖 − 𝑚𝑎
×  100 (9) 

𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 (%) =
𝑚𝑓

𝑚𝑖
 ×  100 (10) 

onde 𝑚𝑓 é a massa do produto final, 𝑚𝑖 é a massa do material impregnado seco (carvão 

+ ativante) e 𝑚𝑎 é a massa do agente ativante HAIMOUR e EMEISH,2006). Assim, os 

rendimentos dos materiais (CA’s e CP’s) são apresentados na Tabela 5. 
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Tabela 5. Relação dos materiais preparados (CA’s e CP’s), código e seus respectivos 

rendimentos. 

Descrição (reagentes e temperatura) Código Rendimento/% 

Caroço de açaí +H3PO4 (400 oC) CA400-AC 43,4 

Caroço de açaí +H3PO4 (500 oC) CA500-AC 41,9 

Endocarpo de tucumã + H3PO4 (400 oC) CA400-TC 53,0 

Endocarpo de tucumã + H3PO4 (500 oC) CA500-TC 46,8 

Caroço de açaí + H3PO4 + Fe(NO3)3 (400 oC) CP400-AC 46,1 

Caroço de açaí + H3PO4 + Fe(NO3)3 (500 oC) CP500-AC 48,7 

Endocarpo de tucumã + H3PO4 + Fe(NO3)3 (400 oC) CP400-TC 45,1 

Endocarpo de tucumã + H3PO4 + Fe(NO3)3 (500 oC) CP500-TC 48,8 

Os CA’s preparados a temperatura de 400 oC apresentaram rendimentos 

superiores aos carvões obtidos a 500 oC, tanto para o CA preparados da biomassa de 

resíduo do açaí quanto o preparado da biomassa do tucumã. Os carvões preparados a 

temperaturas de 500 oC, perderam maior quantidade de materiais voláteis e constituintes 

orgânicos presentes nas respectivas biomassas lignocelulósicas, tais como celulose, 

hemicelulose e lignina, e que podem estar em quantidade diferentes em cada precursor 

(biomassa) utilizado. 

Entretanto, os compósitos apresentaram rendimentos opostos aos dos CA’s, de 

maneira que, os CP’s preparados a temperaturas mais elevadas (500 oC) apresentaram 

rendimentos superiores aos preparados a 400 oC, o que pode estar relacionado a formação 

de fases inorgânicas somadas a fase de carbono fixo, aumentando o rendimento do 

material compósito em relação do CA. Outra possível explicação para o aumento do 

rendimento dos CP’s em relação aos CA’s, pode estar relacionada a preparação em 

atmosfera oxidante, excesso de oxigênio, formando diferentes grupos oxigenados na 

superfície no CA, com massa moleculares diferenciadas, além da formação de diferentes 

fases do fosfatos de ferro suportados na matriz de carbono. 
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5.2. ANÁLISE TERMOGRAVIMÉTRICA 

A estabilidade térmica e os teores de cinzas das amostras das biomassas, dos 

carvões ativados e dos compósitos obtidos foram avaliados através de análise térmica na 

faixa de temperatura entre 25 a 900 oC. A Figura 30 apresenta as curvas de TGA das 

amostras AC, CA400-AC, CA500-AC, CP400-AC e CP500-AC. 
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Figura 30. (a) Curvas de TGA/DTG da amostra AC, referente a biomassa do caroço de açaí e (b) 

Curvas de TGA das amostras CA400-AC, CA500-AC, CP400-AC e CP500-AC. 

De acordo com as curvas de TGA é observado a ocorrência de três eventos de perdas 

de massas. A curva de TGA da biomassa do caroço de açaí [Figura 30(a)], apresentou perfil de 
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variação de massa típico de biomassa lignocelulóica, com perda de massa acentuada após 

250 oC. A primeira perda de massa próximo a 110 oC corresponde a perda da umidade presente 

na amostra, moléculas de água fracamente ligada (hidratação). O segundo evento ocorre entre 

110 a 370 oC e corresponde a primeira carbonização, com a eliminação dos compostos voláteis 

e a decomposição de celulose e hemicelulose, típica da biomassa agroindustrial (HADOUN et 

al., 2013; TONGPOOTHORN et al., 2011). O terceiro evento de perda de massa ocorreu a 

temperatura superiores 370 oC que pode estar relacionado a decomposição de lignina presente 

na biomassa, com estruturas com elevada estabilidade térmica (TONGPOOTHORN et al., 

2011; MONTANÉ et al., 2005). De acordo com a curva TGA da amostra da biomassa do 

resíduo de caraoço de açaí, a partir da temperatura de 850 oC até 900 oC, não houve perda de 

massa relevante, restando 2,1 % de massa com alta estabilidade térmica, que está relacioando 

à resíduos inorgânicos representando o teor de cinzas, evidenciando trata-se de uma biomassa 

rica em carbono, com elevado potencial para produção de CA. 

As amostras CA400-AC, CA500-AC, CP400-AC e CP500-AC apresentaram 

termogramas [Figura 30(b)] com perfis gráficos similares e patamar de estabilidade 

considerável no intervalo de temperatura de 100 a 470 oC. A perda de massa com aumento 

da temperatura é atribuindo a decomposição térmica da molécula de água fortemente ligada 

a estrutura dos materiais (dehidroxilação) e a decomposição de compostos voláteis 

constituídos por carbono, oxigênio, hidrogênio, nitrogênio e fósforo (MÜLLER et al., 2014). 

Os compósitos CP400-AC e CP500-AC apresentaram elevada estabilidade 

térmica a altas temperaturas de 700 a 900 oC, resultando na permanência de 68 e 75 % 

em massa de carbono fixo e fases inorgânicas constituintes dos materiais compósitos, 

respectivamente. Enquanto que, os carvões ativados CA400-AC e CA500-AC tiveram 

perda brusca de massa a partir de temperaturas próximas a 500 oC, referente a combustão 

dos CA’s resultando em 24 % de massa de resíduos do CA400-AC e CA500-AC até 
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temperatura de 900 oC, não sendo possível determinar o teor de cinzas das amostras de 

CA’s a temperatura de 900 oC, visto que, de acordo com o perfil gráfico das amostrasdos 

CA’s, o processo de decomposição térmica da matéria orgânica pode ser considerado 

contínuo a temperaturas superiores a 900 oC. 

A Figura 31 mostra as curvas de TGA/DTG referentes as amostras TC, CA-

comercial, CA400-TC, CA500-TC, CP400-TC e CP500-TC. 
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Figura 31. (a) Curvas de TGA/DTG da amostra TC, referente a biomassa do endocarpo do tucumã 

e (b) Curvas de TG das amostras CA-comercial, CA400-TC, CA500-TC, CP400-TC e CP500-TC. 



79 
 

De acordo com o curva de TGA da amostra de biomassa do endocarpo do tucumã 

– TC [Figura 31(a)], verificou-se brusca perda de massa a partir de 250 oC, similar a 

biomassa do caroço de açaí. No último evento térmico é possível determinar a 

porcentagem de materiais residual a partir da temperatura de 830 oC, correspondente ao 

teor de cinzas de 3,6 % em massa para o resíduo do endocarpo do tucumã. 

As curvas de TGA das amostras de CA’s e CP’s [Figura 31(b)] evidenciam 

elevada estabilidade térmica após o evento de perda de umidade, no intervalo de 

temperatura de 110 a 460 oC. A constante perda de massa pode ser atribuída a 

dehidroxilação e decomposição térmica de estrutura de hidrocarbonetos de alta 

estabilidade térmica, grupos funcionais presentes na superfície dos materiais e gases 

como H2, CO2, NO2 e P2O5 (MÜLLER et al., 2014; HARED et al., 2007). 

De acordo com estudo realizado por Hared e colaboradores (2007), as biomassas 

lignocelulósicas com ácido fosfórico (BML-H3PO4) pirolisadas, podem liberar P2O5 e H2O 

a temperatura superior a 580 oC, composto derivado das reações de decomposição do 

H3PO4, e a fase residual de CA conforme reação química representada pela Equação 11. 

BML-H3PO4

 ∆ 
→ CA + P2O5(𝑔) + H2O(𝑔) (11) 

O último evento observado para as amostras dos compósitos CP400-TC e CP500-

TC retratou a estabilidade térmica dos materiais a elevadas temperaturas, assim como o 

teor de massa de carbono fixo e inorgânicos correspondente a 69 % para CP400-TC e 

71,6 % CP500-TC. Os CA’s obtidos da biomassa do endocarpo do tucumã apresentaram 

resíduos de 35 e 40 % para as amostras CA400-TC e CA500-TC, respectivamente. 

A curva de TGA da amostra de CA-comercial Sigma-Aldrich apresentou perfil 

semelhante aos carvões ativados, CA400-TC e CA500-TC, respectivamente. No entanto 
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os CA’s obtidos das biomassas agroindustriais do caroço de açaí e do endocarpo do 

tucumã apresentaram maiores porcentagens de perda de massa com o aumento da 

temperatura até 900 ºC em relação ao CA-comercial Sigma-Aldrich. 

Entretanto, o intervalo de estabilidade térmica para o CA500-TC foi equivalente 

ao CA-comercial, e não houve geração de resíduos inorgânicos para todos os carvões 

ativados. 

A Tabela 6 mostra a estimativa de perdas de massas, em percentagem (%), 

referentes à umidade e decomposição dos compostos de C, O, H, N e P das amostras das 

biomassas de açaí e tucumã, do carvão ativado comercial Sigma, dos CA’s e dos CP’ 

produzidos, e as quantidades de carbono fixo e inorgânicos formados até a temperatura 

de análise, 900 oC. 

Tabela 6. Perdas de massas em função da temperatura das amostras AC, TC, CA400-AC, CA500-

AC, CA400-TC, CA500-TC, CA-comercial, CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC. 

Amostra 
Umidade Voláteis (H2, H2O, CO, CO2 etc.) 

Carbono fixo e 

fases inorgânicas 

< 𝜃/oC %m m-1 𝜃0– 𝜃𝑓/oC %m m-1 𝜃0– 𝜃𝑓/oC %m m-1 > 𝜃/oC %m m-1 

AC 100 8,3 100 -360 52,9 360 – 860 36,9 830 1,9 

TC 100 8,0 100 -360 51,4 360 – 830 37,0 830 3,6 

CA-comercial 100 15,5 100 - 570 3,43 570 - 900 38,0 900 43,0 

CA400-AC 100 22,5 100 – 520 2,9 520 – 900 50,5 900 24,0 

CA400-TC 100 7,5 100 – 520 2,9 520 – 720 14,8 720 14,8 

CA500-AC 100 23,2 100 – 520 2,2 520 – 900 50,5 900 24,0 

CA500-TC 100 31,0 100 - 500 9,0 500 - 900 50,0 900 10,0 

CP400-AC 100 9,9 100 – 520 4,6 520 – 720 17,5 720 68,0 

CP400-TC 100 8,2 100 - 420 3,4 420 - 730 17,6 720 70,7 

CP500-AC 100 28,0 100 - 530 2 530 - 900 53,8 900 16,0 

CP500-TC 100 8,8 100 - 420 3,3 420 - 730 19,1 720 68,8 
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5.3. ANÁLISE DE MEV 

As microimagens de amostras da biomassa do caroço de açaí (AC) obtidas por 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) são apresentadas na Figura 32. É observado 

na Figura 32(a), a micrografia referente a amostra AC sem lavagem com solução de 

NaOH e com aumento de 200, morfologia de estrutura densa e ausência de poros. Na 

micrografia da mesma amostra ampliada 400 [Figura 32(b)], foi verificado a presença 

de impurezas recobrindo a superfície do material. 

 

 

Figura 32. Microimagens de MEV das amostras da biomassa do caroço de açaí: (a) e (b) AC sem 

tratamento alcalino, (c) e (d) AC com tratamento alcalino. 

As microimagens obtidas da amostra AC, após tratamento com solução de NaOH 

1,0 mol L-1 [Figura 32(c)], apresentou morfologia com elevada porosidade distribuída por 

toda área de extensão do material, e que foi melhor observado na micrografia da amostra 

ampliada 500. 
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O tratamento alcalino é o mais popular processo de modificação de biomassas 

naturais, alterando a estrutura desses materiais através do processo de solubilização de 

hemicelulose e de lignina através da hidrólise básica (ALBINANTE et al., 2013). 

As microimagens obtidas das amostras da biomassa do endocarpo do tucumã são 

mostradas na Figura 33. 

 

 

Figura 33. Microimagens de MEV das amostras de biomassa do endocarpo do tucumã: (a) e (b) 

TC sem tratamento alcalino, (c) e (d) TC com tratamento alcalino. 

A biomassa do endocarpo do tucumã sem tratamento alcalino [Figura 33(a)] 

apresentou morfologia com estruturas fibrosas, típica de material lignocelulósica. 

Na microimagem da amostra ampliada 500 [Figura 33(b)] é possível observar a 

presença de impurezas sobre a superfície do material, entretanto, após simples lavagem 

da amostra in natura do endocarpo do tcumã com solução de NaOH, pode-se observar 
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mudança na superficie mofológica da amostra, conforme observado na micrografia 

[Figura 33(c)] com aumento de 200, revelando material com superfície livres das 

impurezas observadas nas microimagens [Figura 33(a) e Figura 33(b)]. Na micrografia 

da biomassa do endocarpo do tucumã ampliada 500 [Figura 33(d)] é verificado 

superfície de material fibroso e rugoso na superfície da amostra.  

A biomassa de caroço de açaí após tratamento alcalino apresentou morfologia de 

superfície com presença de poros bem definidos e distribuídos na superfície da biomassa. 

E na biomassa do endocarpo do tucumã foi verificado superfície com aspecto rugoso, 

fibroso e presença de cavidades pouco desenvolvidas em toda a extensão da amostra. 

As microimagens apresentadas na Figura 34, foram obtidas das amostras do 

carvão ativado comercial Sigma-Aldrich (CA-comercial). 

 

Figura 34. Microimagens de MEV da amostra de carvão ativado comercial Sigma-Aldrich. 

As microimagens obtidas da amostra de CA-comercial com aumento de 2500 

apresentaram morfologia de material grafítico e regiões com presença de poros no 

formato de conchas rasas [Figura 34(a) – circulo laranja], além de extensões superficiais 

não porosas [Figura 34(b) – quadrado azul] com presença de resíduos (setas vermelhas) 

na superfície do CA-comercial. As análisesd de MEV da amostra do CA-comercial 
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Sigma-Aldrich foram realizadas para fins comparativos das estruturas morfológicas 

observadas nos compósitos e nos carvões ativados preparados neste trabalho, os quais 

apresentaram caracterisiticas visuais semelhantes ao material tomado como referência. 

A Figura 35 é referente as microimagens dos carvões ativados obtidos da biomassa 

do caroço de açaí a temperaturas de 400 (CA400-AC) e 500 oC (CA500-AC), 

respectivamente. 

 

 

Figura 35. Microimagens de MEV das amostras (a) e (b) CA400-AC, (c) e (d) CA500-AC. 

Os CA’s obtidos dos resíduos de caroços do açaí ativados com ácido fosfórico a 

400 oC [Figura 35(a)] apresentaram regiões superficiais com presença de poros e outras 

regiões com ausencia de porosidade, similares a morfologia do CA-comercial. Na 

microimgem da amostra ampliada 500 [Figura 35(b)] se observa com mais nitidez as 

regiões com poros (circulo laranja) e superfície lisa (quadrado branco). A microimagem 
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do CA500-AC [Figura 35(c)] revelou morfologia similar ao CA400-AC, e que pode ser 

melhor observada na microimagem ampliada 300 [Figura 35(d)] conforme destaques 

em regioes da respectiva microimagem. 

Foi verificado também a presença de impurezas resíduais aleatoriamente na 

superfície dos CA’s destacadas pela setas amarelas nas microimagens ampliadas, e que 

de acordo com análise de EDS (Sistema de energia dispersiva), é correspondente a 

resíduos de fósforo remanescente, que provalvemente não foi completamente removido 

da superfície dos CA’s (ilustração na Figura 36) com as sucessivas lavagens dos carvões 

ativados produzidos. 

 

Figura 36. Análise de EDS da amostra de CA400-AC. 

As microimagens obtidas dos CA’s preparados da biomassa do endocarpo do 

tucumã são mostradas na Figura 37. 
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Figura 37. Microimagens de MEV das amostras (a) e (b) CA400-TC, (c) e (d) CA500-TC. 

Os CA’s preparados com resíduo do endocarpo do tucumã e ácido fosfórico, 

agente ativante, a temperaturas de 400 e 500 oC, apresentaram porosidade desenvolvida 

na superfície de ambos CA’s, como pode ser verificado na microimagens ampliadas 

1.500 para o CA400-TC [Figura 37(b)] e 3.000 para amostra CA500-TC [Figura 

37(d)], com a presença de impurezas de fósforo na superfície dos CA’s. 

A Figura 38 mostra as microimagens obtidas das amostras dos compósitos 

preparados com a biomassa do caroço de açaí, CP400-AC e CP500-AC, respectivamente. 
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Figura 38. Microimagens de MEV das amostras de compósitos da biomassa do açaí (a) e (b) 

CP400-AC, (c) e (d) CP500-AC. 

Nas microimagens das amostras CP400-AC e CP500-AC foi verificado que houve 

formação de matriz de carbono, morfologia de superfície similar a dos CA’s, recoberto 

por partículas agregadas e depositadas sobre toda superfície do CA, que poder ser 

observado nas microimagens das Figuras 38(a) e (c), e poucas regiões com presença de 

poros (quadrado amarelo). Com a ampliação das microimagens 400 (CP400-AC) e 300 

(CP500-AC) foi verificado a presença de áreas na superfície dos materiais sem presença 

de poros e partículas agregadas (triângulo preto) e partículas com tamanhos agregadas na 

superfície do material (círculo vermelho). 

Através da análise de EDS foi possível confirmar os constituíntes dos CP’s, com 

bandas correspondentes aos elementos Carbono (C), fósforo (P), oxigênio (O) e ferro (Fe) 

(Figura 39). 
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Figura 39. Análise de EDS da amostra de CP500-AC. 

As microimagens dos compósitos obtidos da biomassa do tucumã CP400-TC e 

CP500-TC são mostrados na Figura 40. As microimagens apresentaram morfologia 

semelhante as dos compósitos obtidos com o resíduo agroindustrial de caroço de açaí, 

com presença de partículas dispersas na superfície da matriz carbonácea, conforme 

observadas nas microimagens da Figura 40(a), (b), (c) e (d), destacadas pelo círculo 

vermelho. 

Observou-se também a presença de poros distribuídos de forma aleatória na 

superfície dos materiais (setas amarelas) na Figura 40(c) e (d), assim como áreas 

superficiais livres de deposição de partículas agregadas na superfície sólida do CA. 
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Figura 40. Microimagens de MEV das amostras de compósitos da biomassa do tucumã (a) e (b) 

CP400-TC, (c) e (d) CP500-TC. 

De acordo com os dados obtidos com o EDS foi identificado em todos os 

compósitos preparados com resíduos agroindustriais, H3PO4 e Fe(NO3)3 a presença de 

carbono (CA) e dos elementos P, O e Fe constituintes das partículas agregadas na 

superfície do CA. 

 

5.4. ANÁLISE DE ESPECTROSCOPIA NO FTIR 

Os espectros na região do infravermelho das amostras AC, TC, AC-comercial 

Sigma-Aldrich, CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC, CA500-TC, CP400-AC, CP500-

AC, CP400-TC e CP500-TC apresentaram os seguintes perfis gráficos (Figura 41). 
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Figura 41. Espectros na região do IV das amostras de CA-Comercial, precursosres (AC e TC), 

CA’s (CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC e CA500-TC) e compósitos (CP400-AC, CP500-

AC, CP400-TC e CP500-TC). 

Em todos os espectros foi observado banda de absorção próximo à 3.400 cm-1, que 

pode ser atribuído ao estiramento vibracional de ligação O-H de álcool e água adsorvida 

na superfície do material (HADOUN et al., 2013; BANSAL e GOYAL, 2005). 

As bandas de absorção em 2.923 e 2.850 cm-1, são correspondentes as vibrações 

de estiramento C-H de grupos metílicos e metilenos de hidrocarbonetos, evidenciando a 

eficiência do processo de pirólise das biomassas e conversão a estruturas de carvão 

ativado (COSTA et al., 2015). A banda de cerca de 1.720 cm-1 atribuída a vibrações de 



91 
 

estiramento C=O de grupos cetonas, aldeídos e carboxílicos (BUDINOVA et al., 2006; 

PUZIY et al., 2002). As bandas observadas próximo a 1600 cm-1 são atribuídas a 

vibrações C=C de anéis aromáticos, típicos de material carbonáceo (SALES et al., 2015; 

DENG et al., 2010). E os picos na região próxima a 1100 cm-1 são característicos de 

estiramento de ligação C-O, correspondentes a vibrações de grupos fenólicos presentes 

na superfície dos materiais produzidos. 

As bandas entre 795 a 650 cm-1 são relacionadas a ligação C-P e as absorções entre 

1220-1180 cm-1 que podem ser atribuídas a estiramento de hidrogênio ligado ao grupo P=O 

e vibrações de estiramento O-C em P-O-C acopladas a aromáticos (PUZIY et al., 2005), 

ressaltando vibrações de estiramento assimétrico em grupo PO2
2−

 em 1226 cm-1 

(BOONCHOM e VITTAYAKORN, 2010). A análise de FTIR corrobora com os dados 

obtidos da análise de EDS, confirmando a presença do fósforo remanescente do agente 

ativante, o H3PO4. 

Nos espectros dos compósitos foi verificado a presença de banda de absorção 

próxima a 517 cm-1, que pode ser atribuída ao modo de deformação em tetrafosfatos e os 

modos vibracionais em 572 cm-1 são referentes a vibrações Fe-O e grupos fosfatos 

(TANG et al., 2014; LAI et al., 2011). Indicativo da incorporação do ferro na superfície 

da matriz de carvão ativado. 

A Tabela 7 mostra em detalhe os modos de vibrações observados nos espectros 

das amostras em estudo. 
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Tabela 7. Atribuição das bandas de absorções observadas nos espectros de infravermelho das 

amostras dos precursores (AC e TC), Carvões Ativados (CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC, 

CA500-TC, CA-comercial Sigma-Aldrich) e Compósitos (CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e 

CP500-TC). 

Número de onda 

(/cm-1) 
Atribuição Referência 

~3400 estiramento O-H (álcool, água adsorvida ou P-O-H) 
Lima et al, 2013. 

Hadoun et al., 2013. 

2922 e 2850 estiramento C-H (grupos metila e metileno) 

Costa et al., 2015. 

Tongpoothorn et al., 

2011. 

1720 estiramento C=O (cetona, aldeído e lactona) 
Costa et al., 2015. 

Budinova et al., 2006. 

1626 
estiramento C=C (benzenos e anéis aromáticos em 

lignina) 

Costa et al., 2015. 

Hadoun et al., 2013. 

1270 dobramento fora do plano P-O-H 

Boonchom e 

Vittayakorn, 2010. 

Budinova et al., 2006. 

1230 estiramento antissimétrico P-O 

Boonchom e 

Vittayakorn, 2010. 

Zhou et al., 2009. 

1300 – 1100 
estiramento C-O (anidrido carboxílico, éter, lactona 

e fenol) 

Fathy et al., 2012. 

Budinova et al., 2006. 

~1100 estiramento C-O (grupos fenólicos) Sales et al., 2015. 

1079 
vibração simétrica da cadeia de P-O-P ou ligação 

iônica P+-O– 

Pharas et al., 2008. 

Puziy et al 2005. 

760 estiramento P-O-P Bergo et al., 2004. 

741 estiramento P-O Zhou et al., 2009. 

572 estiramento Fe-O Tang et al., 2014. 

507 
sobreposição de vibração de poliedros Fe-O e 

pirofosfatos P2O7 
Bergo et al., 2004. 

464 estiramento antissimétrico Fe-O Zhou et al., 2009. 
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5.5. ADSORÇÃO/DESSORÇÃO DE N2 

As isotermas de adsorção/dessorção de nitrogênio obtidas das amostras dos 

carvões ativados e dos compósitos preparados com as biomassas do caroço de açaí e 

endocarpo do tucumã, e também da amostra de carvão comercial Sigma-Aldrich, 

utilizado como referência comparativa, são apresentadas na Figura 42. 
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Figura 42. Isotermas de adsorção/dessorção de N2 para as amostras de (a) CA’s (CA-comercial, 

CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC, CA500-TC) e (b) compósitos (CP400-AC, CP500-AC, 

CP400-TC e CP500-TC). 
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De acordo com a classificação das isotermas segundo a IUPAC, todos os carvões 

ativados analisados apresentam perfis gráficos de isoterma do tipo I e do tipo IV. A 

isoterma do tipo I é característica de materiais com microporosidade desenvolvida, que 

pode ser verificada pela elevada capacidade de adsorção a pressão relativa menor que 0,1 

ou seja a baixa pressão relativa, processo este que ocorreu tanto para os carvões ativados 

quanto para os compósitos. 

Enquanto a isoterma do tipo IV, caracteriza a presença de mesoporos no 

adsorvente, que é confirmado pela ocorrência do fenômeno de histerese. O fenômeno de 

histerese ocorre quando a quantidade de gás adsorvida com o aumento da pressão relativa 

não coincidi com a quantidade de gás dessorvida no processo inverso (IUPAC, 1982). 

A amostra CA500-AC [Figura 42(a)] apresentou maior volume de adsorção de N2 

a pressão relativa superior à 0,1 e o fenômeno de histerese foi mais evidenciado na 

referida amostra, o que sugere maior contribuição de mesoporos em relação as demais 

amostras de CA’s e CP’s, respectivamente. 

Através das isotermas de adsorção obtidas dos compósitos, foi verificado a 

diminuição da capacidade adsortiva dos respectivos materiais quando comparados aos 

carvões ativados. A baixa capacidade de adsorção do N2 pelos compósitos sugere uma 

redução de presença de microporos, sugestivo da efetiva incorporação dos íons Fe3+ e 

PO4
3−

 nas biomassas de caroço de açaí e do endocarpo do tucumã pirolisadas e grafitizadas 

na forma de matriz carbonácea, CA, bloqueando assim os possíveis poros da superfície 

do suporte, provocando a redução da área superficial nos compósitos e diminuindo a 

capacidade de adsorção. O perfil das isotermas obtidas para os compósitos são típicas de 

isotermas do tipo I com presença de microporosidade em materiais adsorventes 

(IUPAC,1982). 
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Os valores de área superficial específica (ASE) BET e os volumes de poros dos 

CA’s e CP’s são descritos na Tabela 8. 

Tabela 8. Área superficial e volume de poros das amostras de CA’s e CP´s. 

Amostra ASE/m² g–1 Volume de Poros/cm³ g-1 

CA-comercial 766 0,66 

CA400-AC 904 0,63 

CA500-AC 1137 1,16 

CA400-TC 1104 0,71 

CA500-TC 1123 0,82 

CP400-AC 330 0,30 

CP500-AC 206 0,20 

CP400-TC 259 0,20 

CP500-TC 266 0,24 

De acordo com a literatura, os carvões ativados que apresentam áreas superficiais 

entre 600 a 1200 m2 g-1 são considerados bons materiais adsorventes (AMAYA et al, 

2007). Todos os carvões ativados obtidos apresentaram áreas superficiais superiores a 

área superficial do CA-comercial Sigma-Aldrich, ressaltando a amostra CP500-AC que 

apresentou a maior área superficial de 1137 m2g-1. 

A elevada capacidade de adsorção dos CA’s, destacando o CA500-AC está 

relacionado a sua elevada área superficial e ao seu volume de poros, correspondentes a 

1137 m² g–1 e 1,16 cm3 g–1, respectivamente, confirmando a maior contribuição de 

mesoporosidade na superfície do respectivo CA, obtido do resíduo do caroço de açaí 

através de pirólise direta da biomassa impregnada com ácido fosfórico, agente ativante, a 

temperatura de 500 oC em atmosfera oxidante. 

Os compósitos apresentaram áreas superficiais e volumes de poros relativamente 

baixos, devido a efetiva impregnação dos íons Fe2+/Fe3+ e PO4
3−

 na superfície dos CA’s, 
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que provocou a redução das áreas superficiais específicas dos compósitos CP400-AC, 

CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC em cerca de 64, 82, 77 e 76 %, respectivamente. 

5.6. ANÁLISE DE DIFRAÇÃO DE RAIOS X (DRX, MÉTODO DO PÓ) 

Os difratogramas obtidos das amostras das biomassas AC e TC, dos carvões 

ativados CA400-AC, CA500-AC. AC400-TC, AC500-TC e do CA-comercial Sigma-

Adrich são mostrados na Figura 43. 
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Figura 43. Difratogramas de raios X das amostras de biomassas (AC e TC) e CA’s (CA-

comercial, CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC e CA500-TC). 

Todas as amostras dos CA’s, inclusive do CA-comercial, apresentaram 

difratogramas com perfis gráficos semelhantes entre si, com reflexões alargadas próximos 

a 25 e 44,5 o em 2 característicos de estrutura turbostrática dos microcristalitos tipo 
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grafite, correspondente as reflexões nos planos hkl (002) e (101), respectivamente, que 

sugere ser compatível de material não cristalino, ou seja, carvão ativado (HADOUN et 

al., 2013; SCHETTINO JR et al., 2007). 

Os difratogramas dos CA’s demonstraram formação de fases cristalinas, embora 

se observe o perfil característico de materiais amorfos sobreposto com outras fases, que 

segundo Silva (2015) pode ser devido ao tratamento e ativação industrial dos carvões, 

caracteristica do seu precusor (mineral ou vegetal), e/ou devido ao próprio processo, 

adição de aglomerantes e aditivos podem ter ocasionado a sobreposição de fases 

cristalinas dispersas na superfície da matriz amorfa ou seja impurezas do processo de 

produção do carvão. 

As reflexões observadas nos difratogramas das amostras das biomassas AC e TC, 

entre 15 < 2/o < 23 são referentes a contribuição de planos cristalográficos de estrutura 

cristalina da celulose sobrepostos na reflexão alargada de estrutura não cristalina, 

característico de material amorfo (hemicelulose e lignina) (NAZIR et al., 2013). 

Os difratogramas de raios X obtidos as amostras dos compósitos CP400-AC, 

CP500AC, CP400-TC e CP500-TC (Figura 44) apresentaram padrão gráfico 

semelhantes, com reflexões de materiais cristalinos, sugestivo de fosfatos de ferro 

(FexPyOz) de acordo com o banco de dados do equipamento. 
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Figura 44. Difratogramas de raios X das amostras de compósitos: CP400-AC, CP500-AC, 

CP400-TC e CP500-TC. 

Os dados de DRX das amostras dos compósitos CP400-AC, CP500-AC, CP400-

TC e CP500-TC, foram comparados com a base de dados da Inorganic Crystal Structure 

Database – ICSD. Todas as amostras apresentaram fases cristalinas compatíveis com tris-

fosfato de ferro III [Fe(PO3)3] – ficha Nº 88848 e tetrametafosfato de ferro II (Fe2P4O12) 

– ficha Nº 33740. 

O refinamento Rietveld dos dados de DRX das amostras CP400-AC e CP500-AC 

(Figura 45) foi utilizado para analisar os dados estruturais, nesse caso, com auxílio do programa 

FULLPROF (RODRIGUEZ-CARVAJAL, 1990), versão junho 2016, de domínio público. 
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Figura 45. Refinamentos Rietveld dos dados de DRX das amostras CP400-AC e CP500-AC, 

respectivamente. 

Além das fases de fosfatos, também foi inserida a fase da grafita – ficha Nº 53781 

(grupo espacial P63cm; hexagonal) para avaliar a quantidade de material grafítico não-

cristalino (carvão ativado). 

Os dados de DRX das amostras CP400-TC e CP500-TC após o refinamento 

Rietveld apresentaram resultados similares aos compósitos CP400-AC e CP500-AC 

(Figura 46). 
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Figura 46. Refinamentos Rietveld dos dados de DRX das amostras CP400-TC e CP500-TC, 

respectivamente. 

Para o refinamento foram inicialmente inseridos dados instrumentais e estruturais 

como intervalo em 2, passo em 2, 1 e 2 da fonte de Cu, grupo espacial, parâmetros 

de rede, coordenadas atômicas, ocupações atômicas, background polinomial de sexta 

ordem, função pseudo-Voigt e largura à meia altura da reflexão – função de Caglioti 

(YOUNG, 1993). 
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Os valores de parâmetro de rede, quantificação e fatores de qualidades de ajustes 

(S – goodnes of fit e 2 – qui-quadrado) derivados do refinamento das amostras são 

apresentados na Tabela 9, onde se observa que os valores de parâmetro de rede das fases 

dos padrões de difração de raios X são comparativamente semelhantes aos da literatura. 

Tabela 9. Resultados do refinamento Rietveld dos dados de DRX das amostras CP400-AC, 

CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC. 

Parâmetro Referência CP400-AC CP500-AC CP-400-TC CP500-TC 

S - 1,29 1,86 1,20 1,20 

2 - 1,77 1,90 1,51 1,51 

C (fase não-cristalina) – Ficha ICSD No 53781   

a/nm 2,470 2,461* 2,621 2,660 

c/nm 6,800 6,708* 6,8080 6,872 

V/nm3 35,931 35,180 40,804 43,093 

% - 15,9 33,8 46,7 42,3 

Fe(PO3)3 – Ficha ICSD No
 88848   

a/nm 13,148 13,107 13,173 13,160 13,155 

b/nm 19,076 19,308 19,110 19,104 19,094 

c/nm 9,410 9,422 9,424 9,049 9,416 

/o 127,00 127,34 127,07 127,05 127,03 

V/nm3 1884,9 1895,7 1892,7 1888,1 1888,1 

% - 2,9 27,7 45,2 16,0 

Fe2P4O12 – Ficha ICSD No 33740   

a/nm 11,942 11,928 11,931 11,924 11,926 

b/nm 8,370 8,370 8,369 8,366 8,367 

c/nm 9,936 9,934 9,931 9,927 9,929 

/o 118,77 118,74 118,76 118,75 118,74 

V/nm3 870,6 869,2 869,3 868,2 862,6 

% - 81,2 38,5 8,2 41,7 

Legenda: * os parâmetros foram fixados após o refinamento. 

Os indicadores estatísticos da qualidade dos refinamentos de Rietveld (χ2 e S) 

apresentaram valores aceitáveis, o que demostra que os refinamentos são de boa qualidade 

e confiáveis. Quanto a composição das fases presentes nas amostras, o CP500-AC teve 

uma composição mais equilibrada para as três fases, sendo C – 33,8 %, Fe(PO3)3 – 27,7 % 

e Fe12P4O12 – 38,5 %, respectivamente. Enquanto que o CP400-AC teve uma fase 

Fe(PO3)3 residual de 2,9 %, e a fase majoritária de Fe2P4O12 – 81,2 %. Já os compósitos 
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CP400-TC e CP500-TC apresentaram maior contribuição de composição da fase de CA, 

correspondente a 46,7 e 42,3 % respectivamente, quando comparados compósitos obtidos 

com a biomassa do caroço de açaí. 

De acordo com a literatura, a fase Fe2P4O12 pode ser convertida na fase Fe(PO3)3 

com a elevação da temperatura de preparação do material, o que foi observado para o 

CP500-AC (FILHO et al., 1990). Entretanto, o compósito CP500-TC preparados do 

resíduo do tucumã teve como fase majoritária o tetrametafosfato de ferro II (Fe2P4O12). 

Portanto, a determinação das fases de fosfatos de ferro formadas na superfície da matriz 

de carbono está relacionada com a biomassa selecionada e temperatura de preparação do 

compósito. 

As duas fases cristalinas de fosfatos de ferro exibem sistemas monoclínicos com 

projeção de celas unitárias [Figura 47 (a) e (b)] constituídas por cluster octaédrico de íon 

ferro coordenado por seis átomos de oxigênio e cluster tetraédrico de íon fósforo 

coordenado por quatro átomos de oxigênio (ATKINS et al., 2010). As estruturas foram 

obtidas utilizando o software de domínio público Visualization for Eletronic and 

Structural Analysis (New VESTA 4.3.0). 
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Figura 47. Esquema representativo de celas unitárias: (a) tris-fosfato de ferro III [Fe(PO3)3] e (b) 

tetrametafosfato de ferro II (Fe2P4O12). 

5.7. MODELO ESQUEMÁTICO DE FORMAÇÃO DOS COMPÓSITOS 

(FexPyOz/CA) 

Os compósitos, CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC, obtidos 

mediante decomposição térmica dos materiais impregnados (biomassa, nitrato de ferro 

III e ácido fosfórico) e que promoveu a eliminação de substâncias voláteis como H2, H2O, 

COx, NOx e HNO3, revelaram a presença de duas fases de fosfatos de ferro (tris-fosfato 
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de ferro III [Fe(PO3)3] e tetrametafosfato de ferro II (Fe2P4O12), dispersas na superfície 

da matriz carbonácea dos resíduo do caroço de açaí e do endocarpo do tucumã, conforme 

modelo esquemático proposto e apresentado na Figura 48. 

 

 Biomassa dos caroços dos frutos de açaí ou do endocarpo do tucumã 

 Íons Fe3+ e  íons NO3
− da dissolução do nitrato férrico, Fe(NO3)3.9H2O 

 Íons H+ e  íons PO4
3− da ionização do ácido fosfórico, H3PO4 

 Tris-fosfato de ferro III, Fe(PO3)3 

 Tetrametafosfato de ferro II, Fe2P4O12 

 
CA pós-pirólise 

Figura 48. Modelo esquemático de formação dos compósitos FexPyOz/CA. 

5.8. TESTES DE ADSORÇÃO 

Para avaliar a capacidade adsortiva e a eficiência da degradação oxidativa de 

compostos orgânicos via reação foto-Fenton heterogênea pelos compósitos a base de 

fosfatos de ferro suportados em CA preparados das biomassas de caroço de açaí e do 

endocarpo do tucumã, foi utilizado como molécula de referência o corante Azul de 

Metileno (AM), que apresenta comprimento de onda de maior intensidade em 665 nm, 

conforme mostrado no espectro UV-vis do referido corante (Figura 49). 

Após a confirmação do comprimento de onda de intensidade máxima do corante 

AM, foram realizadas as analises de variação da concentração do corante nos processos 

de adsorção e foto-Fenton em equipamento UV-Vis em max = 665nm. 
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Figura 49. Espectro de absorção do corante azul de metileno em UV-Vis, max = 665 nm. 

O equilíbrio cinético do processo de adsorção do corante azul de metileno pelas 

amostras dos carvões ativados (CA-comercial, CA400-AC, CA500-AC, CA400-TC e 

CA500-TC) e compósitos (CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC) em função 

do tempo de contato são representados na Figura 50. 
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Figura 50. Cinética de equilíbrio de adsorção do corante AM (adsorbato) frente aos CA’s 

(adsorventes). 

De acordo com o gráfico do processo de adsorção do corante AM na superfície 

dos CA’s e dos CP’s, é possível verificar que a velocidade de adsorção é maior nos 
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primeiros 30 min de contato, e o equilíbrio de adsorção é alcançado após 3 h de contato 

entre o adsorvente e adsorbato. Todos os CA’s avaliados neste estudo, apresentaram 

elevada capacidade de adsorção do corante, com remoção na ordem de CA400-TC 

(95,4 %)﹥CA400-AC = CA500-AC (95 %)﹥CA500-TC (90,7%)﹥CA500-comercial 

(90 %) após 3 h de contato. 

Após determinação do tempo de equilíbrio de adsorção para os CA’s frente o 

corante AM, o qual foi considerado de 180 min, foi investigado a capacidade de adsorção 

para as amostras dos compósitos CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC, 

conforme demonstrado na Figura 51. 
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Figura 51. Adsorção do corante AM frente aos CP’s no tempo de equilíbrio de adsorção. 

Analisado a Figura 51, observa-se que os compósitos apresentaram baixa 

capacidade de adsorção no intervalo de 0 a 180 min de contato entre adsorvente e 

adsorbato quando comparados com a capacidade adsortiva dos carvões ativados (Figura 

49), verificando-se maior velocidade de adsorção nos 30 min iniciais e capacidade 

máxima de remoção do corante AM em meio aquoso pelos compósitos avaliados foi de 
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23,5 % para as amostras CP400-TC e CP500-TC, e 21,6 % para as amostras CP400-AC 

e CP500-AC. 

Os compósitos sofreram diminuição na capacidade de adsorção do corante azul 

de metileno em comparação aos CA’s, possivelmente devido à ocupação de parte dos 

poros do carvão ativado pela deposição das espécies de Fe3+/Fe2+ e PO4
3−. Entretanto, a 

presença de diferentes grupos oxigenados na superfície do CA promove a interação entre 

o adsorvente com caráter aniônico e o adsorbato de caráter catiônico. 

Para determinar a capacidade de adsorção dos materiais foram realizados ensaios 

de adsorção com diferentes concentrações de solução de AM que permaneceram em 

contato com o adsorvente por 3 h, tempo de equilíbrio de adsorção pré-determinado. E, 

para determinar a quantidade de adsorbato adsorvido no equilíbrio pela fase sólida, 

adsorvente, foi utilizado a Equação 12: 

𝑞𝑒 =  
(𝐶0 − 𝐶𝑒) × 𝑉

𝑚
 (12) 

onde qe é a quantidade de adorbato adsorvida na superfície do adsorvente (mg g-1), C0 é a 

concentração inicial do adsorbato (mg L-1), Ce é a concentração de adsorbato no equilíbrio 

(mg L-1), V é o volume da solução de adsorbato (L) e m é a massa do adsorvente (g). 

Os resultados obtidos dos testes de adsorção do AM pelos carvões ativados (CA400-

AC, CA500-AC, CA400-TC, CA500-TC) e pelos compósitos (CP400-AC, CP500-AC, 

CP400-TC, CP500-TC) no tempo de equilíbrio da reação foram ajustados pelos modelos 

de adsorção de Langmuir e Freundlich (Figura 52). 
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Figura 52. Isotermas de adsorção do corante AM pelas amostras de CA’s (CA400-AC, CA500-

AC, CA400-TC e CA500-TC) e dos CP’s (CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC). 
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A capacidade de adsorção (Tabela 10) está diretamente relacionada à elevada área 

superficial, porosidade desenvolvida e química de superfície dos carvões ativados. 

Entretanto, a capacidade de adsorção dos CP´s pode estar relacionada a alta 

afinidade química dos grupos oxigenados presentes na superfície dos materiais 

compósitos pela molécula do corante AM. 

Tabela 10. Parâmetros dos modelos das isotermas de Langmuir e Freundlich para o CA’s e CP’s. 

Amostra 
Langmuir 

 
Freundlich 

KL/L mg-1 𝑞𝑚/mg g-1 𝑅 KF/unid 𝑛 𝑅 

CA400-AC 1,47 239,4 0,994  132,7 6,0 0,930 

CA400-TC 5,30 160,0 0,955  117,1 5,2 0,970 

CA500-AC 2,54 260,1 0,912  177,6 7,5 0,995 

CA500-TC 2,22 153,1 0,950  98,4 5,7 0,982 

CP400-AC 0,68 66,6 0,903  34,7 5,7 0,995 

CP400-TC 1,28 61,2 0,923  32,9 5,7 0,991 

CP500-AC 0,43 68,5 0,902  32,5 5,5 0,988 

CP500-TC 4,20 64,7 0,974  38,4 6,7 0,961 

Legenda: unid - (mg g-1)(L mg–1)1/n. 

Os modelos matemáticos de adsorção aplicados apresentaram coeficientes de 

relação (R) com valores significativos variando dentre 0,902 a 0,995. Sendo que, todo os 

CA’s se adequaram melhor ao modelo de Freundlich com valores de coeficientes 

superiores ao modelo de Langmuir. Entretanto, os compósitos preparados do resíduo do 

açaí tiveram melhores resposta ao modelo de Freundlich já os CP’s preparados do resíduo 

do tucumã se ajustaram ao modelo de Langmuir. O modelo de adsorção de Freundlich 

descreve os fenômenos de fisissorção com adsorção em multicamadas de sistemas 

heterogêneos e o modelo de Langmuir descreve fenômeno de quimissorção em 

monocamadas (MARIANO e COUCEIRO, 2015; HAMMED et al., 2007). 
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Entretanto o CA400-AC, que foi preparado do resíduo do açaí a 400 oC, 

apresentou capacidade máxima de adsorção de 239,4 mg g-1 com coeficiente de 

correlação de 0,994 melhor ajustado para a isoterma de Langmuir. Já os demais carvões 

ativados apresentaram melhores ajsutes ao modelo de isoterma de Freundlich, destacando 

a amostra do CA500-AC, preparado do resíduo do açaí a 500 o C, apresentou capacidade 

máxima de adsorção de 177,6 mg g-1 com coeficiente de correlação de 0,995. 

Os compósitos CP400-AC, CP500-AC e CP400-TC se ajustaram melhor ao 

modelo de isoterma de Freundlich com capacidade de máxima de adsorção 

correspondente a 34,7 mg g-1 para o CP400-AC, enquanto o compósito CP500-TC 

apresentou melhor coeficiente de correlação (0,974), para o modelo de isoterma de 

Langmuir, com adsorção máxima de 64,7 mg g-1 quando comparado ao coeficiente 

coeficiente de correlação para o modelo de isoterma de Freundlich.  

Castro e colaboradores (2009) preparam compósitos a base de óxidos de ferro 

suportado em CA nas proporções de 1:1 e 5:1 de CA/óxido de ferro (m/m) os quais foram 

testados para remoção do corante AM, e apresentaram capacidade máxima de adsorção 

de aproximadamente 40 mg g-1 para o CA/Fe 5:1, e de aproximadamente 24 mg g-1 para 

o CA/Fe 1:1, ou seja os compósitos sofreram uma gradativa diminuição na capacidade de 

adsorção do corante AM, de acordo com à ocupação dos poros do CA pela deposição da 

fase de óxido de ferro.  

Os testes preliminares de adsorção de metal traço, o íon Pb2+, pelos adsorventes, 

foi realizado para os materiais produzidos da biomassa do caroço de açaí, CA400-AC, 

CA500-AC, CA400-AC e CP500-AC, as quais foram comparadas com CA-comercial. 

Os resultados dos ensaios de adsorção do íon Pb2+ para as amostras testadas são 

mostrados no gráfico da Figura 53. 
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Figura 53. Adsorção de Pb2+ pelas amostras CA-comercial, CA400-AC, CA500-AC, CP400-AC 

e CP500-AC. 

Os materiais adsorventes testados preliminarmente para remoção do íon chumbo 

presente em meio aquoso, foram os CA’s e os CP’s produzidos do resíduo de açaí, os 

quais foram comparados com o CA-comercial Sigma-Aldrich. Todos as adsorções foram 

realizadas a temperatura ambiente (25  2 C) e 𝑝𝐻 = 4,4  0,2 e capacidade de adsorção 

do Pb2+ obedeceu a seguinte ordem CA400-AC (29,3 %)﹥CP500AC (26,1 %)﹥

CP400AC(24,7 %)﹥CA500-AC (14,0 %)﹥CA-comercial (11 %). Contudo, os 

adsorventes obtidos e testados para a remoção do íon traço, Pb2+, apresentaram 

capacidade de adsorção superiores ao CA-comercial. 

5.9. TESTES FOTOCATALÍTICOS 

Os compósitos CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP400-TC apresentaram 

resultados promissores para degradação do corante em estudo, AM, através da reação 

foto-Fenton heterogêneo conforme demonstrado na Figura 54. 
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A Figura 54 mostra o comportamento dos processos de adsorção seguido do 

processo foto-Fenton heterogêneo (degradação oxidatva) a temperatura ambiente 

(25 2 C) e 𝑝𝐻  4,5. 
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Figura 54. Degradação do corante AM pelos compósitos CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e 

CP500-TC via reação foto-Fenton heterogêneo. 

De acordo com o gráfico, o intervalo de 0 a 180 min, é referente ao equilíbrio de 

adsorção entre o adsorvente (CP) e o adsorbato (AM, sendo que esse processo de adsorção 

ocorreu no escuro e removeu entre 19 e 26,5 % do corante AM pelos compósitos 

investigados. O processo de adsorção que ocorre entre a fase sólida (adsorvente) e a fase 

líquida (adsorbato), ocorre provavelmente devido a atração eletrostática entre o corante 

catiônico (AM) e os grupos de fosfatos com domínio aniônico dispersos na superfície da 

matriz sólida de CA, além da presença de outros grupos oxigenados como cetonas, 

aldeídos e fenóis observados na análise de FTIR. Entretanto, a baixa capacidade de 

adsorção do corante AM pelos CP’s está relacionada à ocupação dos poros do CA pela 
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deposição de fosfato de ferro, reduzindo assim a área superficial e disponibilidade de 

poros da matriz de carbono. 

O processo foto-Fenton heterogêneo promovido pelos compósitos (CP-400, CP-

500, CP400-TC e CP500-TC) frente ao corante AM teve início a partir 180 min, sendo 

este conduzido com adição H2O2 e irradiação de luz UVC de 233 nm ao sistema, sendo 

monitorada em intervalos de 10 min por um período total de 60 min. Nesse caso, 

observou-se uma rápida descoloração desencadeada pela possível fotodegradação do 

corante AM pelos compósitos, devido a fotorredução de íons férricos que levou a 

formação de quantidades adicionais de radica hidroxila (HO) de alto poder oxidante 

conforme reação representada pela Equação 13: 

Fe3+ + H2O2 + ℎ𝜈(UVC) ⟶ Fe2+ + H+ + HO (13) 

O radical HO é capaz de promover a degradar as moléculas de AM a moléculas 

menores ou até mineralizar o corante orgânico a CO2, H2O e íons inorgânicos 

provenientes de heteroátomos (BRITO e SILVA, 2012; SOUZA, 2011: TRYBA et al., 

2009). 

Para avaliar a eficiência da reação foto-Fenton foram realizados ensaios paralelos 

da cinética de descoloração do corante AM pelos CP’s avaliando a influência da radiação 

UVC e a adição de H2O2 ao sistema: (i) Fenton heterogêneo (com adição de H2O2 e sem 

irradiação UVC no sistema) e (ii) fotocatálise - processo conduzido sem adição de H2O2 e 

com irradiação de luz UVC de 233 nm, afim de verificar a influência desses fatores de 

forma isolada. Nos dois casos, observa-se que tanto na reação Fenton quanto na reação 

de fotocatálise não produziu descoloração significativa, conforme observado na Figura 

54. 
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Figura 55. Ilustração da descoloração do corante AM pelos compósitos CP400-AC, CP500-AC, 

CP400-TC e CP500-TC após a combinação dos processos de adsorção e foto Fenton hetrogêneo. 

No final do processo de foto-Fenton foi observado uma diminuição no valor de 

pH na ordem de 10 %, indicativo de confirmação do referido processo. 

A eficiência na remoção do corante AM mediante a combinação do processo de 

adsorção e da reação foto-Fenton heterogêneo pelos compósitos de fosfatos de ferro 

suportados em CA foi 99,6 % para CP-400, 97,5 % para CP-500, 98,7% para o CP400-

TC e 97,0 % para o CP500-TC, removendo quase que 100 % do corante em meio aquoso, 

conforme ilustração visual na Figura 55. 

O comportamento cinético da reação foto-Fenton para CP’s é apresentado na 

Figura 56, onde −ln (
𝐶0

𝐶𝑡
) tende linearmente versus tempo de reação no intervalo de 

60 min. A descoloração do AM seguiu cinética de pseudo-primeira ordem pelos 

compósitos na presença do H2O2 sob irradiação UVC. Os parâmetros cinéticos obtidos dos 

ajustes do modelo de pseudo-primeira ordem, são apresentados na Tabela 11. 
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Figura 56. Cinética de degradação do corante AM durante o processo de foto-Fenton heterogêneo 

para as amostras CP400-AC, CP500-AC, CP400-TC e CP500-TC. 

Tabela 11. Parâmetros cinéticos para descoloração do AM pelo processo foto-Fenton e 

capacidade de remoção do corante AM pela combinação de adsorção e oxidação para CP-400, 

CP-500, CP400-TC e CP500-TC. 

Amostra 𝑘/min-1 𝑡½/min 𝑅 
%descoloração 

Adsorção FFH 

CP400-AC 0,0785 8,83 0,9807 20,3 79,3 

CP500-AC 0,0567 12,22 0,9993 22,6 74,9 

CP400-TC 0,0784 8,83 0,9816 26,5 72,3 

CP500-TC 0,0553 12,53 0,9989 19,0 78,1 

Legenda: FFH - Foto-Fenton Heterogêneo. 

A aplicabilidade do modelo cinético para descrever o processo de foto-Fenton foi 

avaliada pelo valor da correlação da reta (𝑅), onde 0,9807 para CP400-AC e 0,9993 para 

CP500-AC, sendo o CP500-AC de melhor concordância linear quando comparado aos 

demais. A constante de velocidade da reação 𝑘 para CP-400 foi de 0,0785 min–1 e para 

CP500-AC foi de 0,0567 min–1. Sendo que, o CP400-AC apresentou menor tempo de 

meia-vida (𝑡½) de 8,83 min, enquanto que o CP500-AC teve 12,22 min para reduzir à 

metade da concentração inicial do AM no processo foto-Fenton, apesar do CP400-AC ser 
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aproximadamente 20 % mais rápido no tempo de meia-vida para degradação do AM, ao 

final de 60 min. Entretanto, todos os compósitos apresentaram capacidade de 

descoloração próximos entre si, através da combinação da capacidade de adsorção e 

eficiência de oxidação do corante AM pelos CP’s, com variação de eficiência de remoção 

do corante AM entre 97,0 a 99,6 %. 
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6. CONCLUSÕES 

 Os CA’s preparados da mistura da biomassa residual + H3PO4 impregnada e 

pirolisada em forno mufla a 400 e 500 oC, respectivamente, apresentaram 

elevadas áreas superficiais específicas (904 a 1137 mg2 g-1) e presença de 

microporos que contribuiu de forma significativa para elevada capacidade 

adsortiva do corante AM pelos CA’s, com remoção de 95,4 % do corante após 

180 min de contato, sendo estes considerados bons adsorventes de poluentes 

orgânicos em sistemas aquosos. 

 Os CP´s, objetos deste estudo, foram facilmente preparados por tratamento 

térmico (pirólise) convencional, em forno mufla, da mistura de biomassa de 

resíduos agroindustriais (caroço de açaí e endocarpo do tucumã) + ácido fosfórico 

- H3PO4 + nitrato férrico nonahidratado - Fe(NO3)39H2O (os dois últimos 

reagentes de uso comum em laboratórios químicos e de baixo custo), que tiveram 

rendimentos variando entre 45 a 48 %m/m. 

 As análises MEV/EDS e DRX (refinamento Rietveld) mostram que os CP´s são 

constituídos de duas fases de fosfatos de ferro, o tris-fosfato de ferro III [Fe(PO3)3] 

e o tetrametafosfato de ferro II (Fe2P4O12), dispersas na superfície da fase não-

cristalina (CA). 

 Os CP’s apresentaram baixa capacidade adsortiva para o corante AM, com 

remoção inferior a 26 %, e por conseguinte, apresentaram elevada eficiência de 

remoção do corante através do processo de oxidação foto-Fenton heterogêneo, 

com capacidade de remoção de até 79 % do corante. Entretanto, com a 

combinação dos processos adsortivos (típico do CA) e oxidativos (típico de 

Fe3+/H2O2), a eficiência de remoção do corante AM atingiu 99,6 %. 
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 Tanto os CA’s quanto os CP’s apresentaram baixa capacidade de adsorção do íon 

de Pb2+, com capacidade de remoção do metal traço inferior a 30 % sem 

modificação do 𝑝𝐻 do sistema, ou seja, os processos ocorreram em 𝑝𝐻~4,4. 

Entretanto, a capacidade de adsorção dos materiais produzidos foi superior em 

comparação com o CA-comercial (11 %). 

 Além das vantagens de aquisição e de baixo custo dos precursores dos materiais 

(CA´s e CP´s), bem como a facilidade de preparação, estes são potencialmente 

promissores para fins de remoção de poluentes orgânicos presentes em sistemas 

aquosos através de processos de adsorção (CA’s) e da combinação (adsorção + 

oxidação) pelos CP’s. 
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7. TRABALHOS FUTUROS 

 Investigar a reação de degradação oxidativa (foto-Fenton heterogêneo) do corante 

AM pelos CP’s através do monitoramento via espectrometria de massa por 

eletroscopray (ESI), visto que, nos testes preliminares realizados para as amostras 

CP400-AC e CP500-AC foi verificado a diminuição da intensidade do pico 𝑚/𝑍 

em 284 (típico do AM) no período correspondente ao tempo de adosorção 

(60 min) e após o início do processo de oxidação (foto-Fenton heterogêneo) foi 

observado a redução do pico 𝑚/𝑍 com a formação de sinais intensos de 𝑚/𝑍 em 

274 e outros picos com menores intensidades, que de acordo com a literatura 

indica a presença de compostos intermediário que podem ser formados através da 

hidroxilação da estrutura do AM promovendo a quebra do anel e degradando a 

molécula do corante (GONÇALVES et al., 2009). 

 Avaliação da estabilidade das espécies de ferro formada nos respectivos 

compósitos através do teste de lixiviação ou outras técnicas de análise. 

 Avaliar a atividade catalítica para os compósitos obtidos neste trabalho utilizando 

processo Fenton Heterogêneo a fim de comparação com os resultados do processo 

foto-Fenton Heterogêneo. 
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