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RESUMO

PRINZ, F. Peterson. Caracterizagao e aplicagao de carvao ativado produzido a
partir de residuos de industrias madeireiras. 2022. 71 f. Trabalho de Conclusao
de Curso Bacharelado em Engenharia Quimica - Universidade Tecnolégica Federal
do Parana. Ponta Grossa, 2022.

O setor téxtil possui grande relevancia na conjuntura socioeconémica brasileira,
gerando grandes volumes de efluentes e de composi¢ao variada, tendo corantes e
metais como contaminantes mais preocupantes devido as suas caracteristicas de alta
solubilidade, nocividade e baixa degradabilidade. Os impactos ambientais assim como
os residuos industriais sdo abordados pelos Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel (ODS) da Organizacao das Nagdes Unidas (ONU). O objetivo 12 possui
como meta garantir padrdes de consumo e de producdo sustentaveis até 2030,
utilizando do conceito de economia circular, a qual propde que os recursos extraidos
da natureza mantenham alta circularidade nos processos de produgdo com a
finalidade de extrair o maximo de seu valor e utilidade. Dentro deste contexto, o carvéao
ativado é utilizado amplamente no tratamento de efluentes, via adsorgdo para
remocgao de contaminantes, como corantes. O carvao ativado pode ser produzido a
partir do residuo da queima de biomassa em caldeiras, o qual possui alto teor de
material ndo queimado com carater carbonaceo, passivel de ativagdo. Assim, o
objetivo geral desse trabalho foi caracterizar avaliar a cinética de adsorgao do corante
Amarelo Reafix BBG (ARB8G) pelo residuo de caldeira, assim como o carvdo ativado
produzido a partir do mesmo por meio de ativagao fisica. A metodologia foi baseada
nos estudos de Silva (2019) e nas analises de caracterizagdo do controle de qualidade
da industria Alphacarbo. O material precursor e o carvao ativado se mostraram muito
eficiente na remogao do corante, obtendo 13,59 mg.g™' e 13,00 mg.g™' de remocgao
respectivamente, e ambos apresentaram melhor ajuste no modelo cinético de pseudo-
segunda ordem. A partir destes resultados, e tendo em vista que o residuo de caldeira
€ um material subaproveitado e de baixo custo, conclui-se que esta substancia
apresenta significativo potencial para ser aplicado como material alternativo na
producao de carvao ativado e posteriormente empregado no tratamento de efluentes
contendo corantes.

Palavras-chave: carvao ativado; corante; residuo de caldeira.



ABSTRACT

PRINZ, F. Peterson. Characterization and application of active work produced
from wood industry residues. 2022. 71 p. Bachelor's Degree Completion Work in
Chemical Engineering - Federal Technological University of Parana. Ponta Grossa,
2022.

The textile sector has great relevance in the Brazilian socioeconomic context,
generating large volumes of effluents and of varied composition, with dyes and metals
as the most worrying contaminants due to their characteristics of high solubility,
harmfulness and low degradability. Environmental impacts as well as industrial waste
are addressed by the United Nations (UN) Sustainable Development Goals (SDGs),
which included them in the 2030 Agenda, more specifically in goal 12, which aims to
ensure consumption and production standards sustainable by 2030, substantially
reduce waste generation through prevention, reduction, recycling and reuse, using the
circular economy concept that proposes that resources extracted from nature maintain
high circularity in production processes in order to extract the maximum of its value
and utility, with the intention of eliminating the concept of waste and creating a cyclical
flow of resources. Within this context, activated carbon is widely used in the treatment
of effluents, via adsorption to remove contaminants, such as dyes. Activated carbon
can be produced from the residue of biomass burning in boilers, which has a high
content of unburned material with a carbonaceous character, subject to activation.
Thus, the general objective of this work was to characterize and evaluate the
adsorption kinetics of Reafix Yellow B8G (ARB8G) by the boiler residue, as well as the
activated carbon produced from it through physical activation. The methodology was
based on the studies by Silva (2019) and on the characterization analyzes of the quality
control of the Alphacarbo industry. The precursor material and activated charcoal were
found to be very efficient in removing the dye, obtaining 13.59 mg.g" and 13.00
mg.g™' of removal, respectively, and both demonstrated better in the adjusted kinetic
model of pseudo-second order . From these results, and bearing in mind that boiler
waste is an underutilized and low-cost material, it is concluded that this substance has
significant potential to be applied as an alternative material in the production of
activated carbon and later used in the treatment of effluents containing dyes.

Keywords: active charcoal; dye; residue boiler.
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1 INTRODUGAO

Com a revolugdo industrial, as tecnologias e inovagcbes de processos
industriais tiveram um crescimento expressivo, proporcionando o desenvolvimento de
produtos de qualidade em larga escala, além de geragdo de empregos e crescimento
da economia mundial. Contudo, aliado a isso, surgiu a preocupagdo com 0 consumo
de recursos naturais e como seriam tratados os residuos gerados no processo, 0 que
consequentemente levou a discussdo quanto aos impactos ambientais e como
afetavam a saude humana, pois a médio e longo prazo os impactos das atividades
industriais podem ser prejudiciais ao meio ambiente e a vida dos seres humanos.

A producdo mais limpa e a redugéo, reciclagem e reuso de residuos foram
discutidos pela Organizacédo das Nagdes Unidas (ONU), que os incluiu nos Objetivos
do Desenvolvimento Sustentavel (ODS) e na Agenda 2030. Os Obijetivos de
Desenvolvimento Sustentavel sdo um apelo global a acdo para acabar com a pobreza,
proteger o meio ambiente e o clima e garantir que as pessoas, em todos os lugares,
possam desfrutar de paz e de prosperidade. O objetivo 12 tem como meta garantir
padroes de consumo e de produgao sustentaveis até 2030, reduzir substancialmente
a geracao de residuos por meio da Economia Circular e suas ag¢des de prevencao,
reducao, reciclagem e reuso de residuos (SILVA, 2018). A economia circular propde
que os recursos extraidos da natureza mantenham alta circularidade nos processos
de producdo com a finalidade de extrair o maximo de seu valor e utilidade por meio
da distingdo dos ciclos técnicos e biolégicos, tendo a intengcdo de eliminar o conceito
de lixo e criar um fluxo ciclico dos recursos (SEHNEM, et al. 2020).

Nesse contexto, o residuo estudado neste trabalho séo as cinzas, geradas em
grandes quantidades pela queima de biomassa em caldeiras industriais. Conforme
Martini et al. (2017) em plantas industriais que utilizam biomassa como fonte de
alimentagao das maquinas geradoras de vapores, o material de natureza carbonacea
conhecido como cinzas ou residuo de caldeira tem como principal destino os aterros
industriais. Entretanto, alguns tipos de cinzas podem conter alto teores de material
carbonaceo nao queimado, propiciando ao residuo caracteristicas adsorventes,
podendo ser utilizado como material precursor para o preparo de carvao ativado e
posteriormente empregado na remog¢ao de contaminantes de natureza toxica
(CACURO, 2015).
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O efluente oriundo de industrias téxteis, pode possuir em sua composigao
corantes e metais como contaminantes mais preocupantes devido as suas
caracteristicas de alta solubilidade, nocividade e baixa degradabilidade (HOLKAR,
2016). Segundo a Associagao Brasileira da Industria Téxtil e de Confec¢éo (ABIT) o
setor téxtil possui grande relevancia na conjuntura socioeconémica do pais,
compreendendo mais de 33 mil empresas espalhadas pelo territorio nacional, gerando
grandes volumes de efluentes de composi¢cao bem variada.

Dessa forma, tendo em vista a necessidade de novas aplicacbes para
residuos originarios dos processos industriais citados anteriormente, aliados aos
conceitos de Economia Circular e os ODS, esse estudo propds a caracterizagao e
aplicacao de carvao ativado produzido a partir de residuos de industrias madeireiras
para a adsorgao do corante Amarelo Reafix BEG (ARB8G), muito utilizado na industria

téxtil e presente nos efluentes gerados pelo setor.
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2 OBJETIVOS

21 Objetivo geral

Caracterizar e avaliar o potencial de adsorg¢ao do corante Amarelo Reafix B8G
pelo residuo de caldeira de industrias madeireiras, assim como pelo carvao ativado

produzido a partir do mesmo.

2.2 Objetivos especificos

e Caracterizar o residuo de caldeira com analises de umidade, teor de cinzas,
numero de iodo e microscopia de varredura eletrénica (MEV);

e Caracterizar o carvao ativado produzido com o residuo de caldeira, com
analises de umidade, teor de cinzas, numero de iodo e microscopia de
varredura eletrénica (MEV);

e Determinar o ponto de carga zero do residuo e do carvao ativado;

e Avaliar a influéncia do pH na cinética de adsorgéo dos dois materiais em
estudo.

e Avaliar a adsorgao de corante Amarelo Reafix B8G utilizando o residuo por
meio de teste cinético por tempo de contato;

e Avaliar a adsor¢cao de corante Amarelo Reafix B8G utilizando o carvao
ativado produzido por meio de teste cinético por tempo de contato;

e Determinar experimentalmente qual modelo cinético descreve melhor o

processo de adsorcgao.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Efluentes da induastria téxtil

O setor téxtil possui grande relevancia na conjuntura socioeconémica do pais,
segundo a Associagao Brasileira de Industrias Téxteis (ABIT, 2017) o setor téxtil
possui mais de 33 mil empresas espalhadas pelo territério nacional, as quais geram
grandes volumes de efluentes de composi¢céo bem variada vindas de diversas etapas
do processo.

A cadeia de producao de uma industria téxtil se inicia com o manuseio das
fibras a seco, as fibras utilizadas podem ser de origem natural, como 13, juta e algodao,
ou sintética, como nailon e poliéster. Apds o manuseio as fibras seguem para a fiagéo,
em seguida para a tecelagem plana e acabamento. Na sequéncia, sao iniciados os
processos de beneficiamento via uUmida, que compreendem as etapas de
mercerizacao, alcalinizagdo, purga, alvejamento quimico e tingimento (ABIT, 2017). O
processamento por via umida, de forma geral, requer grande quantidade de agua,
gerando grandes volumes de efluentes (SIDDIQUE, et al., 2017) que apresentam forte
coloragao por conta da utilizacdo de diversos corantes, como também apresentam
caracteristicas especificas devido o emprego de produtos quimicos usados como
auxiliares durante todo o processo (ALMEIDA, 2015).

A maioria dos poluentes encontrados em efluentes téxteis sdo produtos
quimicos que, ao serem descartados sem tratamento em corpos hidricos, alteram as
propriedades fisico-quimicas do meio (HOLKAR, et al., 2019). Esses efluentes
possuem alta concentragdo de matéria organica, proporcionando condigbes ideais
para que bactérias heterotréficas possam se multiplicar rapidamente nos corpos
hidricos, comprometendo a sobrevivéncia de seres aquaticos devido a competi¢ao por
oxigénio (SPERLING, 2014). Os corantes presentes prejudicam a penetragao de luz,
comprometem a fotossintese e consequentemente a quantidade de oxigénio
dissolvido (HOLKAR, et al., 2019). Além desses efeitos, efluentes téxteis podem
apresentar potencial carcinogénico e mutagénico (MUTHU, 2017).

Os corantes e os metais, sdo os contaminantes mais preocupantes em
efluentes téxteis, devido as suas caracteristicas de alta solubilidade, nocividade e
baixa degradabilidade (HOLKAR, et al., 2019). Devido a alta complexidade e grande

variedade e concentragdo desses compostos, ndo ha um método universalmente
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utilizado para o tratamento de efluentes contendo corantes. Entretanto, sabe-se que
aremocao de corantes se deve principalmente aos métodos fisico-quimicos, enquanto
os biolégicos atuam na remocg¢ao de matéria orgénica biodegradavel dissolvida
(HOLKAR, et al., 2019; SPERLING, 2014), contribuindo para adequacdo as
especificacoes de descarte definidas por érgaos reguladores, tal como o Conselho
Nacional do Meio Ambiente (CONAMA), o Instituto Agua e Terra (IAT) 6rgéo seccional
do estado do Parana e Secretaria Municipal de Meio Ambiente de Guarapuava
(SEMAG).

3.1.1 Corante Amarelo Reafix B8G

O corante Amarelo Reafix B8G € um corante reativo, azo e anibénico (SILVA,
2019). De acordo com a Ficha de Informagdes de Seguranga de Produtos Quimicos
(FISPQ), o corante possui natureza azo, nocivo a organismos de ambiente aquatico,
podendo causar efeitos adversos a longo prazo. Seguindo determinagdes legais
(FISPQ, 2008) recomenda-se a disposi¢cao dos residuos a partir de incineragédo ou
depdsitos em aterro, devido sua resisténcia a biodegradagdo. O Quadro 1 fornece

mais informacdes fisico-quimicas do composto.

Quadro 1: Propriedades fisico-quimicas do corante amarelo reativo.

Sdédio 7-[[2-[(aminocarbonil)amino]-4-[[4-[[5-amino-4-sulfo-2-[(4-

Nome quimico ou genérico sulfox)etil]sulfonillfenillazolfenillamino]-6-Cloro-1,3,5-triazin-2-
illaminolfenillazo]-1,3,6-naftalenotrisulfonato

Massa molecular 1160,50 g.mol-’

Grupo cromoéforo Azo

Estado fisico Sdlido

Cor Castanho avermelhado

Odor Inodoro

pH 6,8 (20 g.L")

Densidade 694 kg.m=3

Solubilidade (em agua) 100g.L"a30°C

Fonte: Silva (2019)

Na estrutura quimica do corante é possivel identificar alguns agrupamentos
como grupos azo (N=N) ligados a anéis aromaticos, grupos sulfonato (SOs™ ), e os

reativos monoclorotriazina e vinilsulfona, especificados na Figura 1.
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Figura 1: Grupos funcionais presentes na estrutura quimica do corante Amarelo Reafix B2R:
(a) azo, (b) vinilsulfona, (c) monoclorotriazina e (d) sulfonato.
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Fonte: Silva (2019)

A estrutura quimica do corante ARB8G esta representada na Figura 2, assim

como a presenga dos grupos funcionais supracitados.

Figura 2: Estrutura quimica do corante amarelo reativo.
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Fonte: NLM (2021)

3.2 Residuos de caldeiras

De acordo com a norma regulamentadora (NR 13, 1996), “Caldeiras a vapor

sao equipamentos destinados a produzir e acumular vapor sob pressao superior a

atmosférica, utilizando qualquer fonte de energia, excetuando-se os refervedores e
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equipamentos similares utilizados em unidades de processo”. Como fonte de energia
pode ser usado combustiveis como: lenha, 6leo derivados de petrdleo, gas natural e
biomassa (MARTINI, et al., 2017).

O uso de combustiveis fosseis na geragdo de vapor demonstra elevada
eficiéncia. Contudo, seu consumo pode agravar problemas ambientais sérios como a
emissao de didxido de carbono, o qual colabora com o efeito estufa e deve ter sua
emissao diminuida (EICHNER, PETHIG, 2017).

A utilizagdo de biomassa como combustivel apresenta vantagens algumas
vantagens, como: fonte de energia renovavel, substituicdo de combustiveis fésseis,
grande quantidade e baixo custo, reducao de residuos de biomassa (MARTINI, et al.,
2017) e diminuicdo de emissbes toxicas quando comparadas as emissdes
provenientes da queima dos combustiveis fésseis como o carvao (VASSILEV, et al.,
2015).

As biomassas utilizadas como combustiveis em caldeira podem ser
provenientes de madeira, algas, residuos, plastico (DIMITRIADIS, BEZERGIANNI,
2017), palha agricola (CHEN, et al., 2016), casca de cenoura, folhas de samambaia
(SERAFIN, et al.,2017), entre outros. A baixa qualidade do combustivel pode causar
problemas durante o processo de combustdo, como a formacado de escoéria e
deposigao de cinzas (FELDMEIER, 2019).

As cinzas podem ser classificadas como um residuo solido industrial e sem
potencial energético (IBA, 2019). De acordo com a Politica Nacional dos Residuos
Solidos (PNRS), que propde a pratica de habitos de consumo sustentavel, além de
visar o gerenciamento dos residuos solidos gerados no pais, incentivando a
reciclagem e a reutilizagao, e promovendo a responsabilidade compartilhada, assim

como a logistica reversa, um residuo sélido é:

“material, substancia, objeto ou bem descartado resultante de atividades
humanas em sociedade, a cuja destinacdo final se procede, se propde
proceder ou se esta obrigado a proceder, nos estados sélido ou semissdlido,
bem como gases contidos em recipientes e liquidos cujas particularidades
tornem inviavel o seu langamento na rede publica de esgotos ou em corpos
d’agua, ou exijam para isso solugdes técnica ou economicamente inviaveis
em face da melhor tecnologia disponivel.” (PNRS, 2010)

As cinzas de caldeiras possuem algumas aplicagdes, além da disposigao final
em aterros industriais, como componente de composi¢cao na producdo de cimentos,

em funcao de suas propriedades inertes (HANSTED, 2020). Alguns estudos também
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sugerem a utilizagdo na corregao da acidez do solo, pois de uma maneira geral as
cinzas possuem pH basico, e como fertilizante agricola, conforme a presenca de micro
e macronutrientes (CACURO, WALDMAN, 2015; SIMIONI ET AL., 2018; HANSTED,
2020).

A Escéria ou também chamada de cinza grossa (slag ou boiler slag), séo as
cinzas originadas no processo de combustdo ou gaseificacdo do carvao em grelhas
fixas e moveis. Geralmente com granulometria grosseira e blocos sinterizados,
contendo consideraveis teores de carbono ndo queimado (SILVEIRA,2015). Apesar
dessa definicdo ser aplicada para combustao de carvao mineral, pode ser aplicada
em estudos que tratam da utilizagdo de carvdes obtidos da biomassa (FELDMEIER,
2019; JENKINS, 1998).

A cinza grossa possui alto teor de carbono n&o queimado e pode ser utilizada
como precursor para a producao de carvao ativado, pois, segundo Hansted (2020),
um bom material precursor é aquele que possui um elevado teor de carbono em sua
composicao e os precursores do carvao ativado sdo materiais que se enriquecem
durante o tratamento térmico, sem que haja fusdo ou abrandamento que impecga a
formacgao de microporos.

Nesse cenario, a proposta de producao de carvao ativado a partir de residuo
de caldeira se mostra relevante pois, além do baixo custo, 0 material precursor ndo &
retirado da natureza, o processo de transformagao em carvao ativado ainda evita que
0 mesmo seja disposto no meio ambiente podendo causar riscos ambientais
(MARTINI, et al., 2017).

3.3 Carvao ativado

O carvao ativado (CA) é um material que apresenta alta capacidade de
adsorcao, sendo utilizado para o tratamento de agua e efluentes. Entretanto, a
fabricagdo desses adsorventes por vezes € de alto custo devido a origem e o valor da
matéria-prima (WERLANG et al., 2013). Aliado a isso, tem-se também perdas durante
0 processo de recuperagcdo do adsorvente, tornando sua utilizagdo, muitas vezes,
onerosa. Nesse sentido, existe um crescente interesse na busca de materiais
alternativos de baixo custo que possam ser utilizados na producgao de carvao ativado
(GONGCALVES, 2007; AUTA, HAMEED, 2011).
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Em busca de uma produgao mais limpa e uma diminuicdo de gastos durante
o0 processo de producdo, diferentes materiais agricolas podem ser utilizados na
producdo de carvao ativado, tais como: graos defeituosos de café (RAMOS et al.,
2009), torta de oliva (STAVROPOULOS; ZABANIOTOU, 2005), caroco e casca de
nozes (AYGUN et al., 2003), caule de algodao (DENG et al., 2011) e cinzas de caldeira
(MARTINI et al., 2017), dentre outros.

O CA é preparado a partir de um material carbonaceo poroso, ndo grafitico e
que apresenta uma forma microcristalina, o qual € processado para aumentar a
porosidade interna (CLAUDINO, et al., 2003). Materiais que possuem um alto teor de
carbono podem ser convertidos em CA, como: madeira, hulha, lignina, casca de coco,
grao de café, bambu, quitosana, entre outros, (RAMOS, et al., 2009). Sua capacidade
adsorvente é resultante da alta area superficial e da presenca de uma variedade de
grupos funcionais em sua superficie (GUILARDUCI, et al., 2016). Os CA possuem
uma ampla aplicagao, podem ser utilizados como materiais adsorventes no tratamento
de agua, no controle da emissao de poluentes, na purificagdo e armazenamento de
gases, catalisadores e suportes cataliticos (SCHETINO, et al., 2007; OLIVARES-
MARIN, et al., 2006).

A producdo de CA envolve duas etapas: a carbonizagcao do precursor em
atmosfera inerte e a ativagao do material carbonizado (RAMOS, et al., 2009). Para a
etapa de carbonizagéo o precursor passa por um tratamento térmico (pirélise) do sob
atmosfera inerte a temperatura, normalmente, superior a 473 K (470 °C). Essa etapa
tem a funcao de preparacado do material na qual se removem componentes volateis e
gases leves (CO, Hz2, CO2 e CHa), resultando em uma massa de carbono fixo com uma
estrutura porosa primaria que favorece a ativagao posterior (WIGMANS, 1989). A
ativagcao consiste na retirada de componentes que possam obstruir os poros, como:
alcatrao, creosoto e naftas, além de outros residuos organicos (ROCHA, et al., 2006).
Os carvoes podem ser ativados por processos fisicos, quimicos ou combinacao dos
dois métodos (RAMOS, et al., 2009).

A ativagao fisica é realizada em altas temperaturas, entre 800 a 1.100 °C, sob
fluxo de gases oxidantes como vapor d’agua, diéxido de carbono ou uma mistura
desses gases. A ativacao quimica consiste na impregnagao do material ainda nao
pirolisado com agentes desidratantes, como cloreto de zinco, acido fosférico, hidroxido
de sddio e posteriormente sao carbonizados em atmosfera inerte, com temperaturas
entre 400 e 900 °C (BAG, TEKIN, KARAGOZ, 2020).
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3.3.1 Porosidade

Porosidade é uma das caracteristicas mais relevantes para a avaliagao da
capacidade de adsorcdo do carvao ativado (HEYLMANN, 2021). Logo, a distribuigdo
e o tamanho de poro sdo parametros de grande relevancia para o estudo da
porosidade, uma vez que estdo relacionados a area superficial apresentada pelo
material. A existéncia de poros no carvao ativado € consequéncia de uma complexa
estrutura formada através de um aglomerado de camadas irregulares de carbono,
formadas no processo de incineragao (LIMA, 2014).

Com a finalidade de classificar o tamanho dos poros a Unido Internacional de
Quimica Pura e Aplicada (IUPAC, 1997) construiu trés principais grupos que estao de
acordo com o didmetro dos poros presentes no carvao ativado:

e Microporos: apresentam um diametro médio (¢ < 2 nm); contribuem para
grande parte da area superficial especifica que € responsavel pela alta
capacidade de adsorgao para moléculas de dimensdes pequenas;

e Mesoporos: apresentam didmetro médio (2 < ¢ < 50nm); sdo importantes para
a adsorgdo de moléculas grandes, como as de corantes, e também s&o
responsaveis por grande parte da area superficial para carvdes impregnados
com produtos quimicos;

e Macroporos: apresentam diametro (¢ > 50nm); contribuem muito pouco para
a adsorgao. Deste modo, sua principal fungdo €& servir como meio de
transporte para as moléculas menores.

Segundo Bansal e Goyal (2015), os microporos constituem uma grande area
superficial, cerca de 95% da area superficial total do carvao ativado, e determinam em
grande medida a capacidade de adsor¢dao de um determinado carvao ativado,
enquanto os mesoporos contribuem com cerca de 5% da area total da superficie do
carbono. Os macroporos nao sao de importancia consideravel para o processo de
adsorcdo em carvdes ativados, pois sua contribuicdo para a area superficial ndo
excede 0,5 m?g, entretanto eles agem como condutores para a passagem de
moléculas de adsorvato para 0s micros e mesoporos.

Existem diferentes técnicas para caracterizacido da distribuicdo dos poros,
sendo a adsorcgao fisica de gases e vapores uma das mais empregadas, onde a

distribuicdo de tamanho ou volume de poros em funcédo do didmetro é calculada a
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partir da pressao relativa, na qual os poros sao preenchidos por meio da condensagao
de um gas (SHEN, 2003). Outra forma de determinagéo pode ser realizada através de
testes utilizando lodo para microporosidade e testes empregando Azul de Metileno
para mesoporosidade (MOCELIN, 2007).

3.4 Adsorcao

As tecnologias empregadas em tratamentos para a remogao de compostos
organicos em efluentes aquosos sao processos bioldgicos, incineragao, oxidagao e
adsorcao. Cada processo tem suas vantagens e desvantagens, porém os métodos de
incineragéo, oxidagao e processos bioldgicos geralmente sdo caros e hdo conseguem
alcancar os limites estabelecidos para a concentragcao do efluente descartado nos
corpos d’agua de adsorcéao, tornando a adsorgcdo um método € mais efetivo para o
tratamento de efluentes (LUZ et al., 2012).

A adsorg¢ao € uma operacao que se baseia em transferéncia de massa, a qual
descreve a habilidade de alguns sélidos em concentrar em sua superficie
determinadas substancias em meio liquido ou gasoso, possibilitando a separagéo dos
componentes desses fluidos. Quanto maior a superficie externa por unidade de massa
sélida, mais favoravel sera a adsorgdo. Por isso, geralmente os adsorventes sao
sélidos com particulas porosas (NASCIMENTO, 2020). A espécie que se acumula na
interface do material € normalmente denominada de adsorvato ou adsorbato, e a
superficie sélida na qual o adsorvato se acumula chama-se adsorvente ou adsorbente.
Os dois tipos principais de adsorgcao sao a fisica e a quimica (NASCIMENTO, 2020;
PAZ, GARNICA, CURBELO, 2018).

Segundo Nascimento et al. (2020) dependendo da natureza das forgas
envolvidas, a adsor¢ao pode ser classificada quanto a sua intensidade em dois tipos:
adsorcao fisica e adsor¢ao quimica. Na adsorcdo fisica, também chamada de
fisissorcao, a ligagdo do adsorvato a superficie do adsorvente envolve uma interagéo
relativamente fraca que pode ser atribuida as interacdes eletrostaticas e de Van der
Waals, o que compreende as interagdes de polarizacio, tipo dipolos permanente,
dipolos induzido e quadrupolo. Na adsor¢ao quimica, ou quimissorgédo, apresenta
ligacbes mais fortes do que a fisissor¢ado, onde ocorre compartilhamento ou troca de
elétrons entre o adsorvente e o adsorbato. Esse fenbmeno faz com que a adsorcao

perca suas caracteristicas puramente fisicas, passando a haver ligagdes covalentes
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ou idénicas entre os constituintes do processo adsortivo (PAZ, GARNICA, CURBELO,
2018).

O processo de adsorc¢ao pode ser influenciado por varios fatores, tais como:
temperatura, natureza e concentragdo do adsorbato, natureza do adsorvente e seu
estado de agregacéao, pH, tamanho de particula, tempo de contato e velocidade de
agitacao (NASCIMENTO, 2020).

Quando um sistema adsorbato-adsorvente ndo apresenta variacdo na
concentracao da fase fluida, por maior que seja o tempo de contato entre o adsorvente
€ a espécie a ser adsorvida, € considerado que o sistema esta em equilibrio. Este
equilibrio de fases pode ser representado graficamente por curvas a temperatura
constante que relacionam os dados entre a concentragdo do adsorbato e a massa do
adsorvente, denominadas isotermas de adsorc¢ao (PAZ, GARNICA, CURBELO, 2018).

Fundamentalmente, isotermas de adsorgdo sao curvas descritas por
equagdes matematicas advindas de modelos fisicos de sistemas de adsorgcédo e
geralmente resultantes de observagbes experimentais a temperatura constante. A
interpretacdo destas equacdes fornece informacées como o tipo de adsorcao, a
quantidade de substancia que podera ser adsorvida e, consequentemente, a
viabilidade do processo (MILHOMEN, 2021).

A afinidade entre o adsorvato e o adsorvente, bem como o mecanismo de
adsorcdo adotado e as propriedades individuais do substrato, tais como a
homogeneidade da superficie e os parametros de porosidade, sdo fatores que
influenciam na escolha do modelo certo de adsor¢ao para cada evento (LOWELL,
2004), tornando as curvas bem especificas. Na Figura 3 pode ser visto o processo de
adsorg¢ao nos sitios ativos de uma superficie em uma regido homogénea e em uma
regido heterogénea, assim como o filme formado pelas moléculas adsorvidas e o

processo de dessorcao.
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Figura 3: Adsorcao em superficie contendo regidoes com sitios homogéneos e heterogéneos.
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Fonte: Adaptado de Milhomen (2021)

Os materiais adsorventes em geral sdo amplamente utilizados em laboratorios
e industrias nas etapas de purificacdo, desintoxicacdo, desodorizagao, filtragcao,
descoloragao, modificagdo de sabor e concentragdo de uma grande variedade de
matrizes liquidas e gasosas. A sua ampla utilidade é justificada pelas suas
caracteristicas de baixa reatividade térmica; resisténcia e baixa susceptibilidade a
ataques quimicos e a variagao de pH no meio; capacidade de regeneragao; estrutura
quimicamente inerte; alta permeabilidade; e a consideravel capacidade de adsorgao
de substancias devido a sua elevada porosidade interna (ALMEIDA, 2021).

Contudo, o alto custo dos materiais atualmente disponiveis para uso comercial
acaba se tornando uma barreira para a aplicagao de técnicas que envolvam o uso de
adsorventes pelas industrias (ALMEIDA, 2021). Desta forma, o desenvolvimento de
materiais adsorventes mais eficientes ou de menor custo tem sido de grande interesse

de diversas pesquisas e desenvolvimento.

3.4.1 Cinética de Adsorcao

A avaliacao da cinética de adsorg¢ao permite determinar a velocidade com que
as moléculas de adsorvato sdo adsorvidas pelo material adsorvente, assim como, o
tempo de equilibrio do sistema. Este, se refere ao tempo de residéncia necessario

para que a adsorgao ocorra completamente (HO; MCKAY, 1998)
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A partir de equagbes matematicas, denominadas modelos cinéticos, é
possivel determinar a taxa de adsorgdo. Na literatura sdo encontrados diversos
modelos, os quais podem ser classificados em modelos difusivos de adsorgcao e
modelos de reagdo em superficie. Os modelos difusivos de adsor¢ao consideram
basicamente efeitos de transferéncia de massa no meio reacional, como por exemplo
a difusdo do adsorvato no filme na fase liquida em torno da particula de adsorvente
(SILVA, 2019).

Os modelos de reacdo em superficie consideram que a cinética da adsorcao
€ limitada somente pela reagcdo quimica na superficie, desconsiderando as etapas
difusivas. Dentro desta classificagdo, os principais modelos mais utilizados s&o:
pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda ordem. A identificacdo do modelo que
melhor descreve o sistema de adsorgao sob investigagao € feita a partir do ajuste
destes modelos aos dados cinéticos experimentais (SILVA, 2019).

Para utilizar estes modelos € necessario determinar a quantidade de

adsorvato na fase sdlida, dada pela Equacéo 1:
_ V(Co—Cr)

- (1)
Em que:

q: quantidade de adsorvato na fase solida (mg.g™");

IV volume da solugao (L);

C,: concentragao inicial de adsorvato em solugdo (mg.L™" );

C;: concentragdo de adsorvato em solugéo, (mg.L™" );

ms: massa de adsorvente (g).

3.4.1.1 Modelo de pseudo-primeira ordem

Descrito inicialmente por Lagergren em 1898, para descrever sistemas de
adsorcao liquido-sélido o modelo de pseudo-primeira ordem € baseado na capacidade
de adsorcado dos solidos. O modelo assume que a “velocidade de remocido do
adsorvato em funcdo do tempo é diretamente proporcional a diferenca na
concentracdo de saturagcdo e ao numero de sitios ativos no solido”, e pode ser
representado pela Equacgao 2, ou sua forma linearizada pela Equagéao 2.1.

qe = q.(1 — e’at) (2)
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log(qeq — 4c) = log(deq) — (525) ¢ (2.1)

Sendo, k; a constante cinética do modelo de pseudo-primeira ordem (min-'),
gr a quantidade de soluto adsorvido (mg.g”') em um dado tempo ¢ (min) e ge a

quantidade de soluto adsorvido no equilibrio (mg.g™).

3.4.1.2 Modelo de pseudo-segunda ordem

O modelo de pseudo-segunda ordem também se baseia na capacidade de
adsorcdo da fase solida e esta associado a sistemas onde a taxa de
adsorcao/dessorcao € a etapa limitante do processo adsortivo. Neste modelo,
considera-se que “a velocidade de reacdo € dependente da quantidade de soluto
adsorvido na superficie do adsorvente e da quantidade adsorvida no equilibrio (HO;

MCKAY, 1999). O modelo é representado pela Equacgao 3 e sua forma linearizada na

Equacao 3.1.
2
_ dt kzt
U = it (3)
t 1 1
— = + t (3.1)

dt szqu Geq
Sendo que k- é a constante cinética do modelo de pseudo-segunda ordem

(g.mg".min").
3.5 Objetivos de desenvolvimento Sustentavel

Segundo a Organizagdo das Nagdes Unidas (ONU), os 17 Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS):

“[...] s&o um apelo urgente a acéo de todos os paises - desenvolvidos e em
desenvolvimento - em uma parceria global. Eles reconhecem que a erradicagéo
da pobreza e outras privagcdes deve ser acompanhada de estratégias que
melhorem a saude e a educagdo, reduzam a desigualdade e estimulem o
crescimento econdémico - ao mesmo tempo que enfrentamos as mudangas
climaticas e trabalhamos para preservar nossos oceanos e florestas.”
(ONU,2015)
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Em 2018 o Instituto de Pesquisa Econémica Aplicada (Ipea) dedicou-se a
coordenar o processo governamental de adaptagdo das metas estabelecidas pela
Organizagao das Nagdes Unidas (ONU) as prioridades do Brasil, considerando as
estratégias, planos e programas nacionais e os desafios do pais para garantir o
desenvolvimento sustentavel na proxima década. Em seu relatério o Ipea presenta
proposta de adequacéo das metas globais a realidade brasileira e em sintonia com a
sua misséo de fornecer suporte técnico e institucional as agées governamentais para
a formulagdo e reformulagcdo de politicas publicas e programas nacionais de
desenvolvimento (SILVA, 2018).

Em escala global, os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) e as
metas a serem atingidas sdo acompanhados e revisados a partir de um conjunto de
indicadores, os quais foram desenvolvidos pelo Grupo Interagencial de Peritos sobre
os Indicadores dos ODS (/nter-Agency Expert Group on SDG Indicators — IAEG-SDG).
Esses indicadores foram analisados e validados pela Comissao de Estatistica das
Nacdes Unidas.

As metas e os indicadores globais tem como fungcdo assegurar a
coordenacgao, a comparabilidade e o monitoramento dos progressos dos paises em
relacdo ao alcance dos ODS, por parte da ONU. O acompanhamento permite
identificar os paises e as areas tematicas que necessitam de maior assisténcia dos
organismos internacionais e de maior cooperagado para o desenvolvimento (SILVA,
2018).

O objetivo 12 tem como finalidade assegurar padrbes de producdo e de
consumo sustentaveis, o qual possui 12 metas a serem atingidas. No Brasil, a meta
12.4 menciona que até 2020, o objetivo € “alcangar o manejo ambientalmente
adequado dos produtos quimicos e de todos os residuos, ao longo de todo o ciclo de
vida destes, de acordo com os marcos internacionalmente acordados, e reduzir
significativamente a liberagdo destes para o ar, agua e solo, para minimizar seus
impactos negativos sobre a saude humana e o meio ambiente”, bem como a meta
12.5 tem como objetivo, até 2030, reduzir substancialmente a geragao de residuos por
meio da Economia Circular e suas ag¢des de prevencgao, reducao, reciclagem e reuso
de residuos (SILVA, 2018).
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3.6 Economia circular

Com o desenvolvimento da economia mundial, a humanidade vem
enfrentando diversos problemas, como exaustdo de recursos, escassez de energia,
destruicdo ecoldgica, poluicdo ambiental, aquecimento global e extingdo de muitas
especies. Devido esses problemas, o sistema de desenvolvimento atual passou a ser
repensado na tentativa de estabelecer um novo sistema de desenvolvimento
econdmico que preserve a natureza (TIOSSI, SIMON, 2021). Dessa forma, a
economia circular surgiu como uma melhor alternativa para substituir o modelo
industrial atual.

A economia circular propde um sistema fechado, onde a relagdo entre o uso
de recursos e a geragédo de residuos € de forma circular, mantendo o valor dos
recursos extraidos e produzidos em circulacdo por meio de cadeias produtivas
integradas (GHISELLINI; CIALANI; ULGIATI, 2016). Quanto ao destino de um material
deixa de ser uma questao de gerenciamento de residuos e se torna parte do processo
de design de produtos e sistemas, eliminando assim o conceito de lixo e passando a
enxergar a trajetoria de cada material “do bergo ao bergo”, preservando e transmitindo
seu valor dentro de um fluxo ciclico (WEBSTER, 2015; SEHNEM, PEREIRA, 2019).

Segundo Sehnem e Pereira (2019) “a economia circular € um sistema
industrial intencionalmente reparador ou regenerativo, que traz beneficios
operacionais e estratégicos, bem como um enorme potencial de inovagao, geragao de

empregos e crescimento econdmico”.
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4 MATERIAIS E METODOS

A pesquisa teve carater exploratorio com abordagem qualitativa experimental
e aplicada, analisando dados obtidos através de analises de caracterizac&o do carvao
ativado e estudando a aplicacédo de suas propriedades de adsor¢gdo em corante
Amarelo Reafix.

As amostras de carvao ativado, assim como a matéria-prima para sua
producao, foram obtidas através de empresas produtoras de carvao: Alphacarbo e
Carbosolution, ambas sediadas em Guarapuava, no estado do Parana, Brasil. O
procedimento de amostragem realizado pela empresa, encontra-se em anexo a este
trabalho.

Neste capitulo sera abordado a metodologia experimental empregada para as
analises de caracterizacdo do material precursor e do carvao ativado, assim como o
potencial de remogao por tempo de contato do corante Amarelo Reafix utilizando o
carvao ativado. Os procedimentos utilizados basearamm-se em estudos realizados
por Silva (2019) que, assim como nesse trabalho, ocorreu sob orientagdo da Profa.
Dra. Juliana M. T. de Abreu Pietrobelli, e em analises realizadas no controle de
qualidade das empresas citadas anteriormente. O fluxograma apresentado na Figura

4 mostra a ordem em que ocorreram as analises.

Figura 4: Fluxograma dos procedimentos experimentais

1° Amostragem da 0 Awils 3° Preparo de
- - 2° Analises de 5 5
matéria-primaede | P » | Solugdes padrao de
Cal"véopativado Caracterlzacao corante ARB8G

5° Avaliagao da
4° Curva de adsorgao do
calibracao corante

l

Fonte: Autoria prépria (2021)

Para realizagdo do estudo cinético da adsor¢cdo, foram utilizados os
laboratérios Laboratorio de Operacgdes Unitarias, Laboratério de Quimica Instrumental
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e Laboratdrio de Processos de Separagao e Tecnologia Ambiental (PSTA) localizados
na Universidade Tecnoldégica Federal do Parana — Campus Ponta Grossa e as
andlises de caracterizagdo no laboratério de controle de qualidade da industria

carvoeira Alphacarbo localizada no municipio de Guarapuava — PR.

4.1 Anadlises de caracterizagao

As analises de caracterizacao foram realizadas pelo laboratério de qualidade
da Alphacarbo, com objetivo de avaliar se o material precursor em questao pode ser
utilizado para a producao de carvao ativado, e se o carvao produzido € de boa
qualidade. Foram testados, o residuo, também conhecido como “casquinha” pelas
industrias do ramo madeireiro e o carvao ativado produzido pela empresa

CarboSolution pelo método de ativagao fisica da casquinha em fornos de ativacao.

4.1.1 Determinagdo do numero de iodo

A analise de determinagédo do numero de iodo tem como objetivo determinar a
adsor¢ao de iodo em carvéao ativado, baseado na quantificagdo em miligramas de iodo
adsorvido por grama de carvao ativado.

O numero de iodo é um relativo indicador da porosidade do carvao ativado.
Para alguns tipos de carvoes ativados o numero de lodo pode ser usado como uma
aproximacao da area superficial, contudo existem muitas variaveis como a matéria-
prima, as condigdes do processo e a distribuicdo de volume de poros que podem
interferir nesse valor (Alphacarbo, 2020).

Para realizar a analise, as amostras foram peneiradas em uma malha 325

MESH, em seguida foram secas. Em um erlenmeyer de 250 ml, foi utilizado 2g de
amostra com 10 ml de acido cloridrico 5% (procedimento de preparo e padronizagéo
de solugdes disponivel em anexo), posteriormente foi agitado levemente e levado em
ebulicdo por 30£2 s em chapa de aquecimento, apds esse periodo resfriou a mistura
até atingir temperatura ambiente. Adicionou-se 50 ml de solugdo de iodo 0,1N
agitando vigorosamente durante 30s, em seguida a mistura foi filtrada e titulada com

uma solugao de tiossulfato de sodio 0,1N utilizando como indicador uma solugao de
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amido 0,5%. Com o volume de solugao gasto na titulagao, realizou-se os calculos,
utilizando a Equacgao 4:
Numero de lodo sem a correcdo da normalidade do filtrado residual.
X  A-(24*B*V)

" ; @)

Onde:
X/M = numero de iodo sem o fator de corre¢cao da normalidade do filtrado residual;
A = normalidade da solugao de iodo padronizada multiplicada pelo fator de corregao
da solugao e por 126,93 e pelo volume usado de solugéo (50 ml);
B = normalidade da solugao de tiossulfato de sédio padronizada multiplicada pelo fator
de correcao da solucao e por 126,93;
Va = volume total de tiossulfato de sddio padronizada gasto na titulagdo, em ml;
P = massa da amostra de carvéo.
O calculo da normalidade do filtrado residual € obtido pela Equacéo 5.

c = N2Ya (5)
25

Onde:
C = normalidade do filtrado residual;
N2 = normalidade da solugéo de tiossulfato de sddio 0,1N multiplicada pelo fator de
corregao da solugao;
Va = volume total gasto da solugao de tiossulfato de sédio 0,1N gasto na titulagéo, em
ml;

O numero de iodo (mg.g™") é obtido pela Equagéo 6.
X
I = H x D (6)
Onde:
X/M = numero de iodo sem o fator de correcao da normalidade do filtrado residual;

D = fator de correcdo da normalidade do filtrado residual que pode ser obtida através

do Anexo A, utilizando o valor encontrado de C (normalidade do filtrado residual).
4.1.2 Andlise de umidade

O método baseia-se na eliminagdo da agua contida em um material solido por
meio da aplicagao de calor, obtendo-se a determinagc&o do conteudo de umidade por
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diferenga de massa. A analise foi realizada por determinagdo em termobalanga, onde,
foi utilizado 3,0 g de amostra do residuo ou do carvao ativado, espalhado o material
no prato de secagem, selecionar a temperatura de 160°C, o equipamento apresenta
no visor o valor total da umidade quando a amostra apresentar uma perda de umidade

inferior a 0,1%.
4.1.3 Analise de Cinzas totais

A analise teve como objetivo determinar a porcentagem em massa de cinzas
na composi¢cao da amostra. Se baseou na calcinacdo de uma amostra de carvao
ativado, previamente seco, em uma mufla a temperatura de 750+25°C por um periodo
de 6 a 12 horas, ap0s esse periodo resfriou-se em um dessecador e realizou o calculo

utilizando a Equacgéao 7.
c =%, 100 (7)
m
Onde:

C= porcentagem de cinzas na amostra (%);
P1= Massa do cadinho vazio, em gramas (g);
P2= massa do cadinho + cinzas, em gramas (g);

m= Massa da amostra utilizada, em gramas (g);
4.2 Anadlises de avaliagao do potencial de adsorc¢ao

Para as analises de avaliagdo do potencial de adsorgdao dos materiais foi
realizada a maceragao para aumentar a superficie de contato e secagem do material
a temperatura de 30°C em estufa com circulagéo e renovagéao de ar (SL 102 — SOLAB)

para garantir a auséncia de umidade.
4.2.1 Preparo do adsorvente

Para as analises de avaliagdo do potencial de adsorgao dos materiais foi
realizada a maceragao para aumentar a superficie de contato e secagem do material
a temperatura de 30°C em estufa com circulagéo e renovagéo de ar (SL 102 — SOLAB)

para garantir a auséncia de umidade.
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4.2.2 Preparo de solugdes

Para a realizagao dos experimentos, foram preparadas solu¢des aquosas de
corante Amarelo Reafix B8G por diluigdo em agua destilada. O ajuste de pH foi
realizado por meio de solugdes concentradas de acido cloridrico (HCI) e hidréxido de
sédio (NaOH). O espectrofotdmetro UV-Vis (N6000) foi utilizado para avaliagao da

concentracédo do corante em estudo.

4.2.3 Ponto de carga zero

O ponto de carga zero é utilizado como um indicativo do valor de pH em que
a superficie do material apresenta carga eletricamente nula (DEOLIN, 2013). Em
erlenmeyers de 125 mL, foram colocados 0,05 gramas de residuo ou carvao ativado
e 25 mL de solugédo de NaCl 0,01 M com pH ajustado de 1 a 12. As amostras
permaneceram em uma incubadora de agitagao rotativa (Tecnal, TE-240), durante um
periodo de 24 horas nas condi¢des de 30°C e 150 rpm. Na sequéncia, foi realizado a

leitura do pH das amostras.

4.2.4 Curva de calibracao

O adsorvato selecionado para esta pesquisa € um corante da classe dos
reativos que foi cedido por uma empresa quimica, localizada na regidao de Sao Paulo.
As solucdes aquosas serdo preparadas a partir da dissolugdo do corante sélido em
agua destilada.

Para quantificar a concentragao de corante em solugao foi construida a curva
de calibragao, ou seja, a relagao linear obtida pela concentragao de solugdes padrao
de corante (0 a 125 mg.L") e a absorbancia correspondente, quando submetidas a
espectrometria em Ultravioleta Visivel (UV-Vis), realizando a leitura das solug¢des
padrdo no comprimento de onda de 425 nm, baseado no estudo de Silva (2019) que

utilizou o mesmo corante, para construcao da relacio linear.
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4.2.5Influéncia do pH na remocgéao do corante

O teste de influéncia do pH foi utilizado para determinar a faixa de pH mais
efetiva na remoc¢ao de corante utilizando o residuo e o carvéo ativado, bem como para
avaliar a influéncia deste parametro no processo de adsorgdo. Para tal, as amostras
foram preparadas com 0,05 g de residuo ou carvao ativado e 25 mL da solugéo
sintética de corante (75 mg.L"), em erlenmeyers de 125 mL. As amostras foram
realizadas em duplicata. Com solugdes concentradas de HCI e NaOH, foi feito o ajuste
do pH das amostras nas faixas de 10, 6 e 2. As amostras permaneceram em uma
incubadora de agitagao rotativa (Tecnal, TE-240), durante um periodo de 1 hora a
30°C e 130 rpm. Finalizada esta etapa, as amostras foram centrifugadas por 10
minutos a 3000 rpm para realizar a leitura em espectrofotdmetro UV-Vis. Com este
teste, foi possivel quantificar a concentracdo que permaneceu na solugao,

determinando a taxa de remogao do corante para estas condig¢des.

4.2.6 Teste cinético

A avaliagdo da adsorcao do corante ARB8G pelo carvao ativado sera feita a
partir da determinagcdo da quantidade de corante adsorvida pelo carvdo em um
determinado tempo. As analises foram realizadas em triplicata, preparando uma
solucao do corante e adicionando 0,15g de carvao ativado para pH natural e 0,025g
para testes em pH 2. O ensaio foi realizado em agitador termostatico, sob agitagéo de
130 rpm e temperatura de 30°C a pressao constante, apds determinado tempo de
contato as amostras foram centrifugadas a 3000 rpm por 10 min, em seguida foram
submetidas a espectrometria em Ultravioleta Visivel (UV-Vis) no comprimento de onda
425 nm. Com os valores de absorbancia, podera ser calculado, por meio da curva de
calibragcdo, a concentragdo de corante que ainda resta na amostra e
consequentemente a quantidade de corante adsorvida por grama de carvao ativado.

A partir dos resultados obtidos, foi possivel determinar o modelo cinético que

mais se adequa a reacao, utilizando as formulas supracitadas no item 3.4.1.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos a partir dos
procedimentos abordados na metodologia em estudo, assim como a discussdo dos

mesmos.
5.1 Analises de caracterizagao
Os resultados referentes ao teste de numero de iodo, teor de umidade e teor

de cinzas para trés residuos diferentes e seus respectivos carvdes ativados, estédo

dispostos na Tabela 1.

Tabela 1: Resultados das analises de caracterizagcédo

. Numero de iodo Umidade (%) Teor de cinzas
Material a1 o
(mg.g™) (%)
Residuo 1 370,14 7,62 35,62
Material Residuo 2 337,38 547 39,51
precursor
Residuo 3 267,40 11,42 23,83
CA 1 454,83 16,76 34,15
Carvio ativado CA?2 465,90 12,75 29,92
CA3 434,27 17,37 25,09

Fonte: Autoria prépria (2022)

Observa-se que o processo fisico de ativagado realizado pela industria
CarboSolution, conferiu ao material um aumento no numero de iodo, no qual esse
parametro indica a quantidade de microporos na superficie do adsorvente, uma vez
que o iodo é uma molécula pequena de aproximadamente 0,27 nm (BRANDAO,
2020). Carvboes com grande quantidade de microporos adsorvem moléculas de
pequenos tamanhos como a do iodo. O aumento nos resultados do teste de iodo se
deve a volatilizagao de substancias que podem obstruir os poros e que ficam aderidas
na superficie do adsorvente, resultando em carvdes ativados com area superficial
elevada (BORGES, 2015).

Os resultados de tores de cinzas, apds o processo de ativagao, menores que

os teores do residuo se deve ao fato do peneiramento na preparacao do material,
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parte das cinzas sao retidas nesse processo, entretanto conforme mostra o estudo de
Soares (1998) as cinzas nao interferem no potencial de adsorgao do carvao ativado,
pois ndo possuem caracteristicas adsortivas.

Observa-se que o teor de umidade do carvao ativado é maior que do material
precursor, isso se deve a segunda etapa do processo de ativagao fisica, que é a etapa
de passagem de gas oxidante onde normalmente € utilizado vapor de agua.

Portanto os valores encontrados mostram que o residuo tem potencial
adsortivo e que o processo de ativacdo melhora esses resultados, levando a aplicacéo
desse material para tratamento de residuos.

A partir dos resultados das analises de caracterizacao, foi selecionado de
forma aleatéria, apenas um dos residuos e seu respectivo carvao ativado para as

demais analises e avaliagdo de adsorgéo.
5.1.1 Microscopia de varredura eletrnica

Para avaliar a morfologia da superficie do residuo de caldeira e do carvao
ativado produzido pelo mesmo, foram obtidas micrografias dos materiais com
ampliagao de 250 e 1000 vezes, conforme pode ser observado nas Figura 5(a e b) e

Figura 6(a e b), respectivamente.

do resid

uo aumentada em 250x(a) e 1000x(b)

# L

Figura 5: Microscopia de varredura eletrénica
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Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 6: Microscopia de varredura eletrénica do carvao ativado aumentada em 250x (a) e
1000x(b)

SEM HV: 20.0 kV 'WD: 15.04 mm ‘\IEGAZ TESCAN
View field: 277 pm Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/d/y): 09/13/22 UTFPR Ponta Grossa

: ¥ s
SEM HV: 20.0 kV 'WD: 15.18 mm i VEGAZ‘ TESCAN
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Fonte: Autoria prépria (2022)

E possivel verificar que a amostra depois do processo de ativacdo tem maior
homogeneidade nas particulas, isso por que a ativagao consiste na retirada de
componentes que possam obstruir os poros, como: alcatrdo, creosoto e naftas, além
de outros residuos organicos (ROCHA, et al., 2006). Logo observa-se uma importante

mudanca na sua estrutura porosa devido ao tratamento térmico realizado.

5.2 Analises de avaliagao do potencial de adsorcao

5.2.1 Ponto de carga zero (pHpcz)

Os resultados do ponto de carga zero sdo apresentados no Grafico 1. O pHpcz

foi determinado a partir dos valores do pH final em funcao do pH inicial da solucao.
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Grafico 1: Resultado do teste de carga zero
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Pode ser definido como pH de carga zero, o pH do adsorvente no qual o balanco
entre as cargas positivas e negativas se torna nulo, onde carvées com ponto de carga
menor que 7,0 sdo considerados acidos e os basicos possuem um valor de ponto de
carga zero maior que 7,0 (BORGES, et. al. 2015).

Como pode-se observar no Grafico 1, os pontos de pH inicial de 3 a 12 tiveram
um pH final préximo a 10, indicando que o ponto de carga zero para o carvao ativado
e o residuo foi de aproximadamente 10, isso significa que os grupos basicos possuem
maior predominancia do que os grupos acidos na superficie do adsorvente. Em
solugdes com pH abaixo do ponto de carga zero a superficie do carvao ativado é
protonada, favorecendo a adsorgdo de compostos com carga negativa (VIEIRA et al.,
2010). Logo, trabalhar em pH abaixo do ponto de carga zero favorece a adsorgao de
corantes anidnicos, como € o caso do ARBS8G.

O valor de ponto de carga zero com teor fortemente basico pode ser explicado
pelo alto teor de cinzas presente no residuo e que dificiimente sido retiradas no
processo de ativagdo. De acordo com Basu et al. (2009), dependendo do tipo de
carvao usado na combustdo bem sua composicao, o pH das cinzas volantes varia de

4.5 a12,0. Rosa (2019) ao analisar cinzas volantes de carvao, obteve valores de carga
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zero proximo a 10 para os ensaios realizados com longo tempo de contato,

demonstrando o efeito basico das cinzas no material.

5.2.2 Curva de calibracao

As solugdes sintéticas do corante ARB8G foram preparadas em diferentes
concentragdes, entre 12,5 a 125 mg.L™", posteriormente lidas em espectrofotdbmetro
no comprimento de onda de 425 nm. Com os resultados obtidos foi possivel construir
um grafico de absorbancia no eixo das abcissas e concentracdo no eixo das

coordenadas, conforme apresentado no Grafico 2.

Grafico 2: Curva de calibragao construida a partir de solugées sintéticas de corante
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Com a correlacao dos dados é possivel obter a equacao da reta, representada

pela Equacéo 8.
Abs = 0,0098 x C + 0,0399 (8)
Onde Abs é a absorbancia e C é a concentragdo da solugdo em mg.L". A
equacgdo se mostra valida pois possui coeficiente de correlagédo (R?) muito préoximo
de 1, sendo passivel de utilizacdo para determinar a concentragao de corante nas

solucdes e amostras em estudo.
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5.2.3Influéncia do pH na remogao do corante

Foi testado a influéncia do pH em trés niveis diferentes, pH 10 (encontrado
como ponto de carga zero), pH 2 (pH acido ideal para corantes anidnicos) e pH 6
(ponto intermediario entre os outros). Os resultados obtidos estdo representados no
Grafico 3.

Grafico 3: Resultados do teste de influéncia do pH na remog¢ao do corante
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Fonte: Autoria prépria (2022)

De acordo com os resultados obtidos, observa-se que, para o residuo, em
todas as faixas de pH a remocéo foi efetiva nas condicbes em que o experimento foi
conduzido, em contrapartida o carvao ativado mostrou-se mais eficiente em pH
acidos, atingindo 100% de remogdo em pH 2. Silva (2019) também encontrou
melhores resultados de remogdao do mesmo corante (ARB8G) em pH 2. Segundo
Cacuro (2015) isso pode ser explicado principalmente pela composigdo quimica
heterogénea do residuo, o qual sofre uma variagdo em fungdo dos parametros do
processo de ativacdo como a temperatura e o tempo de incineracao e do tipo de
biomassa incinerada. Portanto, as propriedades do residuo obtidos da queima de
diferentes biomassas, assim como o carvao ativado produzido a partir do mesmo,
podem variar e, consequentemente, sua eficiéncia no processo adsortivo.

Portanto o teste de influéncia de pH confirmou a eficiéncia do material na

remogao do corante na faixa acida do pH, como o teste de carga zero o descreveu.
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Um ponto importante a ser observado € que o residuo apresentou boa
remogao independente do pH utilizado sendo até mais eficiente, em pH 10 e 6, que o
carvao ativado, isto pode ter ocorrido pela heterogeneidade da composicdo do
residuo, onde pode ter algum outro tipo de material que interage com o corante e que
€ removido no processo de ativagcdo. Portanto nesse caso e nessas condi¢gdes o

residuo se mostra eficiente sem a necessidade de ativacao.

5.2.4 Teste cinético

O teste cinético foi realizado tanto em pH acido (pH 2) conforme verificado no
teste de influéncia do pH onde essa condicdo melhora a eficiéncia da adsorgao,
quanto em pH natural da solugédo de corante, ou seja, nao foi realizado ajuste do pH
para avaliar a remoc¢ao, visando o uso do CA em processos industriais sem a
necessidade de tratamento prévio do efluente.

Os resultados obtidos do teste cinético conduzido em pH natural da solugao

(5,84) estao representados nos Graficos 4 e 5.

Grafico 4: Remog¢éao do corante com o residuo em pH natural da solugéao
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Fonte: Autoria prépria (2022)
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Grafico 5: Remocao do corante com o carvao ativado em pH natural da solugido
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Considerando as informagbes contidas nos graficos, observou-se que a
remogao € mais acelerada nos primeiros instantes, ambos os materiais obtiveram uma
remocgao de 90% nos primeiros 15min. Nota-se que, no equilibrio, o residuo atingiu
100% de remogao aos 30min e o carvao ativado atingiu 97,1% aos 30min.

Comparando o residuo com o CA nessas condicdes € possivel observar, assim
como no teste de influéncia de pH, que o residuo apresentou melhor performance,
tendo uma remocgao maior que o CA. Portanto para essas condi¢des o residuo
tambem se mostra eficiente sem a necessidade de ativag&o, pois ja possui uma
estrutura porosa capaz de adsorver o corante.

Para realizar o teste em pH 2 a solu¢ao de corante foi ajustada para pH 2,01
utilizando solugdes de HCl e NaOH nas concentragbes de 0,01; 0,1 e 1 mol.L-'. Ao
realizar o primeiro teste cinético utilizando uma massa de carvao de 0,15g nessa
condicdo de pH, obteve-se uma remocgao de aproximadamente 98% em apenas 10s,
impossibilitando avaliar o potencial de adsorcdo em periodos maiores, portanto o
ensaio foi realizado novamente com uma massa de 0,025g, tanto para o carvao quanto

para o residuo. Os resultados encontrados estao representados nos Graficos 6 e 7.



44

Grafico 6: Remogéao do corante com o residuo em pH 2 da solugao
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Fonte: Autoria prépria (2022)
Grafico 7: Remocgao do corante com o carvao ativado em pH 2 da solugédo
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Fonte: Autoria prépria (2022)

A partir dos resultados experimentais, nota-se uma sor¢ao rapida no inicio,
seguida de uma sorgao lenta até atingir o periodo de equilibrio. Tal comportamento &
observado em trabalhos como de Hawerroth (2020), no qual remove o corante
Basazol Yellow 5G utilizando subproduto mineral proveniente da detonacao de
rochas, em 25 minutos encontrou uma remocgao de 92,16%. Esse comportamento
pode ser explicado pelo fato de que a cinética de adsorcdo acontece pela relagao
existente entre os sitios vazios na superficie do material adsorvente e o tempo. No
inicio ha uma maior quantidade de sitios vazios que estao disponiveis para serem
preenchidos, e com o decorrer do tempo relagdo diminui, gerando repulséo e
dificultando o processo de adsorgao (KYZAS, 2012).
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Segundo Ofter et. al. (2003) a cinética rapida é importante do ponto de vista
industrial pois viabiliza o uso de reatores de volumes menores, promovendo a
diminuicdo de custo operacional e alta eficiéncia.

Mudando o pH da analise para 2, € possivel observar um comportamento
diferente, o carvao ativado se mostra mais eficiente que o residuo, € possivel observar
que a remogao no equilibrio para o residuo foi de 55,7% enquanto que no carvao
ativado foi de 69,9%, isso evidéncia a eficacia do processo de ativagéo, o qual tinha
como finalidade a retirada de componentes que possam obstruir os poros, como:
alcatrao, creosoto e naftas, aumentado assim o potencial de adsor¢ao do material
(ROCHA, et al., 2006).

5.2.5 Modelos cinéticos

Os modelos cinéticos sao utilizados para descrever a cinética de adsorgao e
determinar a taxa de adsorg¢ao. Aplicou-se os modelos cinéticos de pseudo-primeira
ordem e pseudo-segunda ordem aos dados experimentais com a finalidade de
determinar os seus respectivos parametros cinéticos e coeficientes de correlacédo. A
partir dos dados obtidos experimentalmente, utilizou-se a Equacgao 2 para determinar
a quantidade de corante adsorvido por grama de carvao utilizado (qt) para o modelo
de pseudo-primeira ordem e a Equacgao 3 para o pseudo-segunda ordem, em seguida
representou-se esses dados em um grafico correlacionando qt com o tempo em
minutos. Os Graficos 8 e 9 mostram essa correlagao para o ensaio conduzido em pH

natural e os Graficos 10 e 11 para o ensaio em pH 2.
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Grafico 8: Modelo cinético de pseudo-primeira ordem (a) e pseudo-segunda ordem (b) em pH
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Grafico 9: Modelo cinético de pseudo-primeira ordem (a) e pseudo-segunda ordem (b) em pH
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Grafico 10: Modelo cinético de pseudo-primeira ordem (a) e pseudo-segunda ordem (b) em pH

2 utilizando o residuo
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Grafico 11: Modelo cinético de pseudo-primeira ordem (a) e pseudo-segunda ordem (b) em pH

2 utilizando o carvao ativado
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Nota-se que em todos os casos, para o residuo e o carvao ativado, o modelo
gque mais se adequa € o de pseudo-segunda ordem, tendo os coeficientes de

correlagao (R?) mais proximo de 1. A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos.
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Tabela 2: Resultados dos parametros obtidos para modelos cinéticos

Pseudo-primeira ordem Pseudo-segunda ordem
Material Condicoes
q k1 R? q k2 R?
Residuo pH 5,91 0,119 0,9595 13,59 0,094 0,9992
CA natural 5,60 0,142 0,9612 13,00 0,101 0,9994
Residuo H 2 15,48 0,076 0,8316 44,44 0,024 0,9967
CA P 27,02 0,091 0,9921 55,55 0,018 0,9985

Fonte: Autoria propria (2022)

Além do coeficiente de correlagao indicar que o0 modelo pseudo-segunda ordem
€ o que melhor descreve o processo, pode ser verificado pela proximidade dos valores
de ge calculados pela equacéo linearizada aos valores experimentais de ge, como

mostra a Tabela 3.

Tabela 3: Comparagéao dos resultados de .
Método de pseudo- Método de pseudo-

Experimental

Material Condigbes primeira ordem segunda ordem
ge calculado ge calculado Qe
Residuo pH 5,91 13,59 13,34
CA natural 5,60 13,00 12,88
Residuo 15,48 4444 44,61
CA PR 2 27,02 55,55 55,40

Fonte: Autoria prépria (2022)

Diversos estudos envolvendo a adsorcdo de corantes téxteis tém apontado o
modelo de pseudo-segunda ordem como mais apropriado para representar a cinética
de adsorgao (STAVRINOU et al, 2018; BANKOLE, et al, 2018; SILVA, 2019).

De acordo com Ho e Mackay (1998), o modelo de pseudo-segunda ordem pode
indicar um processo de sor¢ao quimica ou quimiossor¢ao, que ocorre através do
compartilhamento de elétrons entre o solvente e o solvato. Todavia, para uma
avaliacdo mais precisa do tipo de adsorgao do sistema em estudo, é necessario a
realizacdo de demais testes, como por exemplo o teste de equilibrio e teste
termodinamico, visto que os modelos cinéticos sdo provenientes de correlacdes

empiricas.
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Ao comparar a quantidade de corante adsorvido (geq), calculado pela equagéao
da reta do modelo de pseudo-segunda, com outros trabalhos envolvendo a adsorgao
do corante Amarelo RB8G a partir de materiais alternativos, em faixa de temperatura
similar e sem ajuste de pH verifica-se que o residuo de caldeira apresenta boa
capacidade de adsorgdo (13,59 mg.g™'). A Tabela 4 apresenta valores de quantidade
de corante adsorvido alcangada no trabalho de diversos pesquisadores com o

respectivo modelo cinético de melhor ajuste.

Tabela 4: Quantidade de corante adsorvido por diferentes tipos de biossorvente.
Adsorvente testado e

Autor geq calculado Modelo cinético
massa utilizada
DELGOBO, Bagacgo de malte Pseudo-segunda
R 11,9048 mg.g"’
CORREA, 2019 0,15g ordem
Bagaco de malte Pseudo-segunda
SILVA, 2019 11,692 mg.g™’
0,15g ordem
RICACZESKI, Celulose bacteriana Pseudo-segunda
6,11 mg.g™"
2017 0,30g ordem
Carvao ativado Pseudo-segunda
13,00 mg.g™"
Presente 0,15g ordem
estudo Residuo de caldeira Pseudo-segunda
13,59 mg.g™"
0,15¢g ordem

Fonte: Autoria prépria (2022)
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6 CONCLUSAO

Neste trabalho, avaliou-se o potencial do residuo de caldeira (cinzas) para a
producao de carvao ativado para a adsorgao do corante Amarelo Reafix (ARB8G) para
o qual foram obtidas as seguintes conclusoes:

Apesar de um alto teor de cinzas e umidade do residuo, o material possui
grande quantidade de microporos para que ocorra o processo de adsorgao de
pequenas moléculas como iodo, mostrando um bom potencial para adsorgao.

Por meio da microscopia por varredura eletronica foi possivel observar que o
processo de ativagdo conferiu ao material uma caracteristica mais homogénea,
desobstruindo os poros de materiais indesejados que podem prejudicar o processo de
adsorcao.

O ponto de carga zero encontrado para o material foi de aproximadamente
10, indicando que e que o0s grupos basicos possuem maior predominancia do que os
grupos acidos na superficie do adsorvente, logo a adsorgao é favorecida em solug¢des
de carater aniénico. Contudo o teste de influéncia de pH no processo de adsorgao
comprovou que a adsorgao em pH 2 foi muito eficiente, porém em pH 6, que é proximo
ao pH natural da solugdo, ndo houve prejuizo na adsor¢ao, logo, em aplicagcbes de
larga escala o material pode ser utilizado sem correg¢ao prévia do pH.

O teste cinético mostrou que o material atinge o equilibrio em 30 minutos e
muito préximo a 100% de remocéo quando conduzido em pH natural préximo a 6, o
que se mostra muito eficiente para este fim. Contudo ao conduzir o experimento em
pH 2 o material atingiu 100% de remogédo nos primeiros instantes, fazendo-se
necessario o uso de uma massa 6 vezes menor que a anterior parar que fosse
possivel avaliar a adsor¢cao em todos os instantes de tempo até 1 hora.

O modelo cinético de pseudo-segunda ordem foi o que melhor descreveu o
processo, obtendo coeficiente de correlagdo muito proximo de 1, isso indica que o
processo de adsorcido ocorre principalmente por quimiossor¢cédo, onde ha interacao
quimica entre o solvato e o solvente.

A partir destes resultados, e tendo em vista que o residuo de caldeira é um
material subaproveitado e de baixo custo, conclui-se que esta substancia apresenta
significativo potencial para ser aplicado diretamente na adsor¢do de corantes em
efluentes ou como material alternativo na produgcdo de carvao ativado e

posteriormente empregado no tratamento de efluentes.
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ANEXO A - Fator de Correcéo (D) — Curva de Correcao para ensaio de numero de
lodo
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C) 0.0000 [ 0,0001 [ 0,000z | 0,0003 | 0,0004 | 0,0005 | 0,0006 | 0,0007 | 0,0008 | 0,0009
0,0080

0,0090

0,0100

0,010

55720 USAR UMA MASSA MENOR DE CARVAO

0,0130

0,0140

0,0150

0,0160 | 10413 | 1,0800 | 1,0888 | 1.0375 | 1.0375 | 1,0363 | 1,0350 | 1,0333 | 1,0825 | 1,0313
0,0170 | 10300 | 1,0288 | 1,0275 | 1.0263 | 1,0250 | 1,0245 | 1,0238 | 1,0225 | 1,0208 | 1,0200
0,0180 | 10200 | 1,0188 | 1,0175 | 1.0163 | 1,0150 | 1,0144 | 1,0138 | 1,0125 | 1,0125 | 1,0113
0,0190 | 10100 | 1,0086 | 1,0075 | 1.0075 | 1,0063 | 1,0050 | 1,000 | 1,0038 | 1,0025 | 1,0025
0,0200 | 10013 | 1,0000 | 1,0000 | 09988 | 0,0975 | 0,0975 | 0,0963 | 0,9950 | 0,8950 | 0,0938
0,0210 | 00938 | 00925 | 00925 | 009913 | 0,0000 | 0,0900 | 0,0888 | 0,9875 | 0,0875 | 0,0863
0,0220 | 00863 | 00850 | 0,0850 | 00838 | 00825 | 0,0825 | 00813 | 0,9813 | 0,0800 | 0,9788
0,0230 | 00788 | 00775 | 0,775 | 09763 | 0,0763 | 0,0750 | 00750 | 0,9738 | 0,8738 | 0,9725
0,0240 | 00725 | 00708 | 00700 | 00700 | 00668 | 0,0688 | 0,0675 | 0,9675 | 0,0663 | 0,0663
0,0250

0,0260

0,0270

0,0280

0,0290 USAR UMA MASSA MAIOR DE CARVAO

0,0300

0.0310

00320

00330




ANEXO B - PREPARACAO E PADRONIZACAO DE SOLUGCOES
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Reagentes
e |odo Ressublimado;

¢ lodeto de potassio, KI;

e |odato de Potassio, KIO;

e Acido Cloridrico, HCI;

e Amido Soluvel,

e Tiossulfato de Sédio, Na2S204;

e Solucgao de Tiossulfato de Sédio, Na2S204 0,1 N Padrao Merck;

Preparo de solugoes

Solugao de lodo 0,1 N
a) Dissolver 19,1 g de lodeto de Potassio (KI) em cerca de 100 ml de agua

deionizada;

b) Adicionar 13,15g de lodo Ressublimado (l2) até completa dissolugao;

c) O frasco de agitacdo deve estar coberto com papel aluminio, e a parte
superior com um papel jornal para evitar a evaporacdo excessiva da
solucao e a perda da solugao por agitagao;

d) Transferir a solugdo para um baldo volumétrico de 1 litro, usando um funil
e lavando bem o frasco de agitagdo e adicionando agua de lavagem a
solucgao;

e) Avolumar para 01 (um) litro;

f) Misturar bem e rotular a solugao;

Solugao de Tiossulfato de Sédio 0,1 N
a) Pesar aproximadamente 26,500 g de Tiossulfato de So6dio em um béquer

limpo e seco;
b) Dissolver o sélido em 7525 ml de agua deionizada fervida e ainda quente;
c) Adicionar 0,104£0,01 g de Carbonato de Sddio;
d) Quantitativamente transferir a mistura a um baldo volumétrico de 1 litro e diluir
com agua deionizada até a marca;
e) Misturar bem, e ambientar o frasco de armazenagem;
f) Transferir a solugao para o frasco de armazenagem, usando um funil;

g) Rotular a solugéo.
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Solucdo de Acido Cloridrico 5 %
a) Medir em uma proveta de 1 litro, 550 ml de agua deionizada;

b)
c) Misturar bem, e ambientar o frasco de armazenagem;
d)

Adicionar 70 ml de acido cloridrico;

Transferir a solugéo para o frasco de armazenagem, usando um funil;

Solugao Indicadora de Amido 0,5%

a) Dissolver 0,5 g de amido em aproximadamente 3 ml de agua deionizada fria;

b) Adicionar 100 mL de agua fervente e deixar em ebuligdo por 2 minutos;

c) Apos resfriar, misturar bem e ambientar o frasco de armazenagem;
)

d) Transferir a solugao para o frasco de armazenagem ambar e rotular.

Solucao de lodeto de Potassio 12,5 %
a) Pesar 25 g de iodeto de potassio;

b
c
d

e

) Adicionar 175 ml de agua deionizada;

) Transferir para um frasco ambar ou coberto;
) Misturar bem e rotular a solugao;

)

Armazenar esta solugao ao abrigo de luz.

Solugao de lodato de Potassio 0,1 N
a) Secar 4,0g de iodato de potassio a 110 °C por 2 horas e esfriar a temperatura

ambiente em um dessecador;

b) Dissolver 3,567+0,001 g de iodato de potassio seco em aproximadamente 100
ml de agua deionizada;

c) Transferir quantitativamente para um balédo de 1 litro e avolumar com agua
deionizada;

d) Misturar bem e ambientar o frasco de armazenagem;

e) Transferir a solugao para o frasco de armazenagem e rotular.

Padronizagcao de solugodes

Padronizacao da Solugao de Tiossulfato de Sédio 0,1 N
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a) Pipetar 25 ml de solugao de iodato de potassio 0,1 N em um erlenmeyer de 250
ml;

b) Adicionar 2,0 g de iodeto de potassio e agitar até dissolver todo o sal;

c) Adicionar 5 ml de acido cloridrico concentrado;

d) Titular a solugdo de Tiossulfato de Sddio até uma coloragdao levemente
amarela;

e) Adicionar 2 ml de Solug&o Indicadora de Amido;

f) Continuar a titulagdo até a viragem do azul para o incolor;

g) Registrar o volume de tiossulfato gasto na titulagao;

h) Efetuar os calculos:

Onde:

NTtio = Normalidade do tiossulfato de sédio;
V1 = Volume de iodato de potassio;

N1 = Normalidade do iodato de potassio;

VTio = Volume gasto de tiossulfato de sédio, em ml.

Padronizacao da Solucao de lodo 0,1 N
a) Pipetar 25 ml de solugéo de lodo em um erlenmeyer de 250 ml;

b) Titular com solugdo padrao de Tiossulfato de Sédio 0,1 N, até que se obtenha
uma coloracao levemente amarela;

c) Adicionar cerca de 2 ml de Solugéo Indicadora de Amido 0,5 %;

d) Continuar a titulagdo com Tiossulfato de Sodio até o desaparecimento da
coloragao azul;

e) Efetuar o calculo:

% N

N, = %

Onde:

Ni = Normalidade da solucéo de iodo;

VTio = Volume gasto de tiossulfato de sédio, em ml;

NTio = Normalidade do tiossulfato de sédio.

Padronizagcao da Solugao de lodado de Potassio
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Pesar 2 g de iodeto de potassio em um erlenmeyer;

Pipetar 25 ml de solugéo de iodato de potassio;

Agitar levemente até dissolver todo o iodeto de potassio;

Adicionar 2 ml de acido cloridrico concentrado;

Titular com solugao padréao de tiossulfato de sddio 0,1N da Merk, até obter uma
coloracao levemente amarelada;

Adicionar 200 ml de agua deionizada;

Adicionar 1 ml de amido;

Continuar a titulagao até o desaparecimento da cor azul-esverdeada;

Efetuar o calculo;

VT. *NT.
NK103 — 1025 Lo

Onde:
Nkios = Normalidade da solugao de iodato de potassio;
VTio = Volume gasto de tiossulfato de sédio, em ml,;

NTio = Normalidade do tiossulfato de sédio.
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A amostragem constitui a base para estimar-se o valor de um grande lote de
onde a amostra foi extraida. Portanto, € absolutamente essencial que a amostra usada

na analise seja um representante confiavel de um todo.

Amostragem matéria prima
O procedimento de amostragem é definido pela empresa e se os seguintes passos:

a) ldentificar o lote a ser amostrado indicando o fornecedor, a data de
recebimento, quantidade total em Kg, o numero de embalagens amostradas;

b) O encarregado pelo descarregamento deve ser orientado para separar um
saco do produto a cada 15 sacos descarregados;

¢) O numero minimo de sacos destinados a coleta de amostra deve ser igual
a15;

d) Coletar a amostra com auxilio de uma pa de aluminio, retirando porcdes da
amostra do topo, do meio e do fundo dos sacos, aleatoriamente;

e) O tamanho da amostra deve ser de aproximadamente 1,0 Kg;

f) Moer completamente a amostra e homogeneizar;

g) Separar duas aliquotas;

h) Uma das aliquotas deve ser identificada e separada para realizagdo das
analises;

i) A outra fragdo deve ser transferida para um recipiente de plastico,
identificada como testemunho, usando a etiqueta de identificacdo apropriada;

j) As contraprovas do lote devem ficar retidas por 1 ano.

Amostragem produto acabado
a) O operador de moinho informa ao laboratério o término do

descarregamento nas embalagens;

b) O laboratorista deve dirigir-se até a fabrica, usando avental e os EPI'S
necessarios, levando um recipiente para coleta da amostra e o amostrador;

c) Identificar o tipo de carvdo, o numero do lote, e o numero de embalagens
que compde a lote a ser analisado, o numero de embalagens amostradas e a
capacidade das embalagens;

d) O numero de embalagens a ser amostrado deve corresponder a tabela de

amostragem:
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Tabela 5: Amostragem de matéria-prima

Tamanho do Lote (Sacos) Numero de sacos a coletar
0-100 10
100-200 15
200-300 20
300-400 20
0-1000 20

Fonte: IT-PA-00 Alphacarbo (2021)

e) Escolher aleatoriamente as embalagens para amostragem,;

f) Coletar com auxilio de um tubo de PVC, inserido no sentido diagonal da
embalagem, alcangando toda sua profundidade ou com auxilio de um recipiente
plastico, no caso de carvdes umectados;

g) O tamanho da amostra deve ser de aproximadamente 1,0 kg;

h) Homogeneizar adequadamente as amostras individuais obtidas em casa
embalagem, formando uma amostra composta;

i) Separar duas aliquotas de amostra;

j) Uma das aliquotas deve ser identificada e separada para realizacdo das
analises;

k) A outra fragdo deve ser transferida para um recipiente de plastico,
identificada como contraprova, usando a etiqueta apropriada;

[) As contraprovas devem ficar retidas por 1 ano e em casos especiais por 3

anos.



