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Relatério Descritivo de Pedido de Patente de Invencéao

CARVAO ATIVADO MAGNETICO,PROCESSO DE OBTENGCAO E APLICACAO

DO MESMO

Campo da Invencao

A presente invencdo descreve a preparacdo de um novo material
adsorvente, um carvao ativado magnético. O carvao ativado magnético é
produzido em uma Unica etapa por um processo de pirdlise assistida por
irradiacdo de micro-ondas a partir de biomassa vegetal lignocelulésica
(serragem de madeira). A producdo desse material foi realizada utilizando
apenas dois materiais: biomassa lignocelulésica e cloreto de niquel(ll). A
presente invencdo descreve o0 processo de producdo do carvao ativado
magnético e 0 seu uso para a remoc¢ao de compostos organicos de efluentes
liquidos. A presente invencdo se situa no campo da area Ambiental e

Tratamento de Aguas.

Antecedentes dalnvencao

[1]  Tradicionalmente, carvdes ativados oriundos de biomassa vegetal sao
usualmente preparados por métodos fisicos ou quimicos utilizando forno
térmico convencional. Nesses métodos, o calor é transferido por mecanismos
de conducdo ou conveccdo em que a alta taxa de aquecimento conduz a
formacdo de materiais com microestruturas ndo homogéneas. Como um
método de preparacdo alternativo, irradiacdo micro-ondas tem atraido
consideravel atencdo e crescente pesquisa nos anos recentes.

[2] A busca na literatura cientifica e patentaria apontaram alguns
documentos relevantes para a presente invencao, 0s quais serdo descritos a
sequir.

[3] O documento CN 103316636 apresenta um meétodo de preparacdo de
carvao ativado magnético a partir de biomassa vegetal. De acordo com o
método, o carvao ativado preparado a partir de biomassa é misturado com

solucdo magnética para obter um carvdo ativado magnético a partir de
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biomassa. O carvdo ativado € preparado por métodos fisicos e quimicos, o
fluido magnético constituido de 6xido de ferro em dimensdo nanométrica €
obtido por método de coprecipitacdo ou por método catalitico. O carvao ativado
magnético € obtido a partir da mistura do carvdo ativado com um agente
magnético contendo Oxido de ferro em dimensdo nanométrica, seguido da
adsorcdo de oxido de ferro (magnetita) ao carvao ativado resultando em um
carvdo ativado magnético e, finalmente, ocorre um tratamento térmico do
material resultante em forno de micro-ondas sob atmosfera de gas nitrogénio.
[4] O documento CN 105709691 apresenta um método de producdo de
carvao ativado magnético que compreende as seguintes etapas: 1) mistura de
aparas de bamboo com acido laurico, K,CO3, FeS0,4.7H,0, H,0, e agua nas
propor¢des 1: 0.1-0.5: 10-50: 10-50: 10-50: 100-500, impregnacdo de 12-24
horas, imersdo em banho ultrasénico por 0,5-2 horas, secagem para obter a
mistura A. Em seguida, a mistura A € colocada em reator de autoclave sob
pressdo de 0,01-0,05 MPa, com posterior colocacdo do reator em um micro-
ondas com poténcia de 200-1000W, aqguecimento de 60-200 segundos, para
obter a mistura B. Finalmente, na etapa de filtragem e secagem, a mistura B é
colocada em um sistema de filtracdo contendo uma pelicula de 0,2 umPTFE, o
conjunto material resultante e pelicula foi colocado para secar a temperatura de
80-150°C por 20-200 minutos para obter o carbono ativado magnético.

[5] O documento CN205328710U apresenta um sistema de tratamento de
aguas residuais que contém compostos fendlicos e o sistema é constituido por
bomba peristaltica BT 100L, tanque de estocagem de aguas residuais, gerador
de irradiacdo de micro-ondas, tanque de estocagem contendo carvao ativado
magnético com enzima catalitica adsorvida e imobilizada e sistema de filtracao.
O sistema utiliza carvao ativado magnético contendo enzimas imobilizadas que
catalisam a degradacdo do material fendlico solido presente no sistema de
aguas residuais industriais que simultaneamente introduz radiacdo de
microondas para acelerar a degradacdo dos produtos intermediarios. O

documento descreve a preparacdo do carvao ativado magnético denominado
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de material adsorvente composito magnético obtido a partir de um carvao
ativado pré-processado com solu¢des de ions ferro(ll) e ions ferro(lll), mistura
do material resultante com ferro em uma relacdo massa/massa de cerca de
4:3, aguecimento a 70°C, gotejamento de 25 mL de solucdo de hidroxido de
sédio 5 mol/L sob agitacdo mecénica, lavagem até solucdo neutra e secagem
do material resultantes a 105°C. O documento descreve também o método de
imobilizacdo das enzimas cataliticas HRP.

[6] O documento CN104028221 descreve a preparacdo de um carvao
ativado magnético a partir das seguintes matérias primas em partes por peso
(massa/massa): 20-30 partes de esterco de vaca, 10-20 partes de lodo, 60-80
partes de cultura de palha, 20-40 partes de carvdo em po e 20-30 partes de
materiais magnéticos. O método de preparacdo compreende as seguintes
etapas: limpeza, filtragem e secagem do estrume de vaca e olamas;pesagem e
misturadas matérias-primas em partes porpeso embebidas em solucado de
KOH; lavagem das matérias-primas com agua destilada até solugcédo neutra. O
carvao ativado magnético é entdo preparado em duas etapas: o material €
ativado com uma poténcia de 800W por 15 minutos, seguida de uma segunda
ativacdo com uma poténcia de 900W por 10 minutos.

[7] O documento CN104437369 descreve um método para a preparacao de
carvao ativado contendo ferro em uma Unica etapa de ativacdo a partir da
planta aquatica iristectorummaxim. O método compreende o0s seguintes
passos: a) secagem ao sol da planta aquatica utilizada como precursor de
carbono, descontaminacdo, pulverizacdo e peneiracdo de 60 mesh; b)
preparacdo de um mistura de 40 % m/m de solucdo de acido fosforico e nitrato
de ferro em determinada proporcdo molar, imersdo da planta aquatica
iristectorummaxim na solucao preparada por 12 horas a temperatura ambiente
com agitacdo por 2-3 horas; c) transferéncia de um pé ativado de
iristectorummaximpara um forno de micro-ondas, aguecimento e carbonizacao

sob atmosfera de nitrogénio e oxigénio em condi¢gdes separadas.
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[8] Assim, do que se depreende da literatura pesquisada, ndo foram
encontrados documentos antecipando ou sugerindo 0s ensinamentos da

presente invencao.

Sumaério da Invencéao

[9] A presente invencdo tem por objetivo resolver os problemas constantes
no estado da técnica a partir do desenvolvimento de umcarvdo ativado
magneético a base de biomassa vegetal (serragem de madeira) combinada com
cloreto de niquel(ll), em quantidades e associa¢des ndo descritas no estado da
técnica, além de apresentar o processo para obtencdo do referido carvao
ativado magnético em uma Unica etapa por pirolise assistida em forno de
micro-ondas e também um carvdo ativado magnético formado a partir do
material acima citado.

[10] A obtencéo de carvfes ativados magnéticos a partir de biomassa vegetal
lignoceluldsica utilizando pirdlise assistida por irradiacdo de micro-ondas em
uma unica etapa ainda nado foi relatada em trabalhos publicados na
comunidade cientifica.

[11] Os documentos de patentes citados diferem da presente invencao
fundamentalmente devido aos protocolos ou procedimentos mais laboriosos e
complicados para a preparacdo de carvao ativado magnético requerendo,
usualmente, materiais de partida com propriedades magnéticas, como por
exemplo, solugcbes ou agentes magnéticos; misturas de partida complexas
utilizando dois ou mais reagentes; adicdo de NaOH ou KOH para ajuste de pH
e precipitacdo de espécies com propriedades magnéticas; carvoes ativos
comerciais preparados industrialmente.

[12] O que torna a presente invencao altamente atraente é a possibilidade de
aplicacdo do protocolo ou metodologia desenvolvida a qualquer biomassa
lignocelulésica disponivel na natureza cuja fonte é renovavel, de baixo custo e
que nao causa danos ao meio ambiente. Sais inorganicos de cloreto de

niquel(ll) também s&o considerados reagentes de baixo custo e altamente
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soluveis em &gua, o que diminui bastante os custos de sua utilizacdo e
aplicacéo.

[13] Além disso, os carvbes ativados magnéticos preparados apresentam
vantagens adicionais tais como alta area superficial especifica e volume de
poros, excelentes propriedades de adsorc¢éo, tornando-o um material adequado
para ser preparado em escala industrial e ser utilizado em processos de
tratamento de efluentes industriais para a remocao de contaminantes téxicos
de aguas. Esses materiais também podem ser utilizados industrialmente como
catalisadores. Por fim, a presente invengdo € vantajosa, pois o carvao ativado
magnético é obtido a partir de apenas dois materiais de partida: biomassa
lignoceluldsica (serragem de madeira) e solucdo aquosa de cloreto de niquel(ll)
misturados por agitacdo mecanica em proporcdes definidas para a formacao de
uma pasta, possibilidade de reducdo das quantidades dos materiais utilizados,
facilidade de preparacdo da pasta; rapidez de producdo em qualquer
guantidade bem como obtencado do carvao ativado magnético durante a pirolise
assistida por irradiacdo em forno de micro-ondas em uma Unica etapa.

[14] A presente invengdo descreve a preparagdo de um novo material
adsorvente, um carvao ativado magnético. O carvdo ativado magnético é
produzido em uma Unica etapa por um processo de pirGlise assistida por
irradiacdo de micro-ondas a partir de biomassa vegetal lignoceluldsica
(serragem de madeira). A producdo desse material foi realizada utilizando
apenas dois materiais: biomassa lignocelulésica e cloreto de niquel(ll). A
presente invencdo descreve o processo de producdo do carvdo ativado
magnético e 0 seu uso para a remoc¢ado de compostos organicos de efluentes
liquidos. A presente invencdo se situa no campo da area Ambiental e
Tratamento de Aguas.

[15] Em um primeiro objeto, a presente invencdo apresenta um carvao

ativado magnético a partir de biomassa lignocelulésica e cloreto de niquel(ll).
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[16] Em um segundo objeto a presente invencéo apresenta um processo de
obtencdo do carvao ativado magnético a partir de biomassa lignocelulésica e
cloreto de niquel(ll).

[17] Em um terceiro objeto a presente invencdo apresenta a utilizacdo do
carvao ativado obtido pelo processo descrito como material adsorvente de
contaminantes toxicos (corantes, farmacos, hormonios, fendis, cations
metalicos, pesticidas, entre outros), em sistemas de tratamento de efluentes e
na descoloracédo de aguas potaveis.

[18] Ainda, o conceito inventivo comum a todos os contextos de protecéo
reivindicados € o processo de obtencdo de carvdo ativado magnético a partir
de biomassa lignocelulésica e cloreto de niquel(ll) e sua aplicacdo em sistemas
de tratamento de agua.

[19] Este e outros objetos da invencdo serdo imediatamente valorizados
pelos versados na arte e pelas empresas com interesses no segmento, e serao

descritos em detalhes suficientes para sua reproducdo na descri¢cao a seguir.

Breve Descricao das Figuras

[20] Com o intuito de melhor definir e esclarecer o conteddo do presente
pedido de patente, sdo apresentadas as presentes figuras:

[21] A Figura 1 mostra o esquema geral da preparacdo dos carvfes ativados
magnéticos designados de MC-0,5 e Ni-MC-1,0.

[22] A Figura 2 mostra as curvas de saturacdo magnética dos dois carvoes
ativados magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.

[23] A Figura 3 mostra o espectro vibracional na regido do infra-vermelho
para os dois carvdes ativados magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.

[24] A Figura 4 mostraas curvas de adsorcdo e dessorcdo de N, para as
amostras de carvles ativados magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.

[25] A Figura 5 mostra as curvas de analise termogravimétrica para TGA

para as amostras de carvdes ativados magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.
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Descricdo Detalhada da Invencéao

[26] O presente pedido de patente refere-se ao desenvolvimento de um
carbono ativado magnético preparado a partir de biomassa lignocelulésica
impregnada com cloreto de niquel(ll), denominados de NiMC-0,5 e NiMC-1,0,
foram desenvolvidos para serem utilizados como materiais adsorventes de
contaminantes toxicos (corantes, farmacos, hormonios, fendis, cations
metalicos, pesticidas, entre outros), em sistemas de tratamento de efluentes e
na descoloracédo de aguas potaveis.
[27] O método de preparacdo dos respectivos materiais consiste de um
processo de trés etapas (Figural):

- impregnacdo da biomassa lignocelulésica com a solucdo de cloreto
de niquel(ll) formando uma pasta;

- pirdlise da pasta assistida por irradiagdo micro-ondas;

- lixiviagdo parcial dos compostos de niquel(ll) com solu¢des HCI 0,5
mol/L ou 1,0 mol/L.
[28] Durante a fase de impregnacdo, a biomassa lignocelulésica deve ser
misturada continuamente com uma solucdo de cloreto de niquel(ll) de
concentracdo conhecida para a obtencdo de uma pasta a 80°C por 120
minutos, a fim de superar a resisténcia natural da biomassa lignocelulésica
bem como para assegurar uma completa reacdo entre a biomassa
lignocelulésica e o cation metélico niquel(ll). Essa condicdo permite uma
interacédo forte entre o metal e o material lignocelulésico.
[29] O composto contendo niquel(ll) tem a funcdo de desenvolver material
carvao ativo com alta porosidade e propriedades magnéticas e ainda possibilita
a transferéncia de calor durante a pirélise assistida por micro-ondas. Oniquel
geralmente exibe uma taxa de conducao de calor relativamente alta (90 W m’
toc™). De fato, durante a etapa de pirélise ocorrem diversas reacdes entre a
matriz lignocelulésica e o céation metélico niquel(ll). Isso explica o fato do

material pirolisado ser mais magnético (Ms= 12,56 emu g*) quando comparado
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ao carvao ativo final obtido apos a lixiviagcdo parcial com HCI (Ms= 3,86 e 4,22
emu g™ para NiMC-0,5 e NiMC-1,0 respectivamente).
[30] Em um primeiro objeto, a presente invencado apresenta um carvao
ativado magnético compreendendo pelo menos uma biomassa lignocelulésica
e pelo menos um cloreto de niquel(ll).
[31] Em uma concretizagdo o carvao ativado magnético possui porosidade na
faixa de 2,5 a 2,7 nm.
[32] Em um segundo objeto, a presente invengdo apresenta um processo de
obtencao de carvao ativado magnético em uma Unica etapa compreendendo as
etapas de:

a) trituracdo, moagem e peneiracdo de biomassa lignocelulésica;

b) adicdo de solucdo aquosa de cloreto de niquel(ll) a biomassa
lignocelulésica (a);

C) agitacdo mecanica da mistura das etapas (a) e (b) para a obtencéo de
uma pasta;

d) secagem da pasta formada na etapa (c);

e) pirdlise da pasta colocada em um tubo de quartzo inserido em um
forno micro-ondas;

f) lixiviacao parcial do carvao ativado magnético formado na etapa (e);

g) filtragem e lavagem do carvao ativado magnético;

h) secagem do carvao ativado magnético;

i) peneiracdo do carvao ativado magnético.
[33] Em uma concretizacdo do processo, a biomassa lignoceluldsica da
etapa (a) é peneirada a 300 micrométros.
[34] Em uma concretizacdo do processo, a massa de sal cloreto de niquel(ll)
: biomassa lignoceluldsica esta na faixa de 0,5:1 a 1:1.
[35] Em uma concretizacdo do processo, a agitacdo mecéanica da etapa (c)
ocorre a 70-90°C por 120-150 minutos.
[36] Em uma concretizacdo do processo, a etapa de secagem (d) ocorre em
estufa a 70-90°C por 360-720 minutos.
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[37] Em uma concretizacdo do processo, a pirélise da pasta da etapa (e)
ocorrer a uma poténcia de 1000-1200W por 5,0-10,0 minutos sob atmosfera
inerte de nitrogénio com vazéao de 150-200 mL/min.

[38] Em uma concretizacao, o processo compreende o tempo total de pirolise
para um ciclo completo menor do que 11-20 minutos incluindo os 5-10 minutos
de resfriamento sob atmosfera inerte de nitrogénio com vazao de 50-100
mL/min.

[39] Em uma concretizacdo do processo, a lixiviacdo parcial do carvao
ativado magnético da etapa (f) € realizada com HCI na faixa de concentragcédo
entre 0,5 a 1,0 mol/L sob refluxo por 2-4 horas.

[40] Em uma concretizacdo do processo, a filtragem e lavagem do carvao
ativado magnético da etapa (g) ocorre com agua destilada até o pH estar na
faixa entre 6 e 7.

[41] Em uma concretizacdo do processo, a secagem do carvdo ativado
magnético da etapa (h) ocorre a 95-105 °C por 12-24 horas.

[42] Em uma concretizacdo do processo, a peneiracdo do carvao ativado
magnético da etapa (i) ocorre em peneira de 53 micrométros.

[43] Em uma concretizacdo do processo, a biomassa lignoceluldsica da
etapa (a) é serragem de madeira e residuos vegetais.

[44] Em um terceiro objeto, a presente invencdo apresenta um uso do dito
carvao ativado magnético por ser aplicado como material adsorvente de
contaminantes toxicos (corantes, farmacos, hormoénios, fendis, cétions
metalicos, pesticidas, entre outros), em sistemas de tratamento de efluentes.
[45] Em uma concretizac¢do do uso, o dito carvao ativado magnético obtido é

aplicado na descoloracdo de aguas potaveis.

Exemplos - Concretizacdes

Exemplo 1: Realizacdo preferencial

[46] Uma quantidade fixa de biomassa lignoceluldsica (serragem de madeira)

de 100,0 gramas com dimens6es menores que 300 pum (micrométros) foi
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adicionada em uma solugcdo aquosa de quantidade conhecida de sal
inorganico, cloreto de niquel(ll), considerando as seguintes propor¢des em
massa de sal cloreto de niquel(ll) : biomassa lignocelulésica (serragem de
madeira): 0,5:1 e 1:1 (m/m). O sistema reacional foi misturado sob agitacéo
mecanica a 80°C por 120 minutos para a obtencdo de uma pasta com
impregnacdo completa do metal de transicdo na biomassa lignocelulosica.
Essa pasta foi seca em estufa a 90°C por 720 minutos, depois foi colocada
dentro de um tubo de quartzo que foi inserido em um forno de micro-ondas
para pirélise da pasta. O carvao ativado magnético foi obtido ap6s aplicacéo de
uma poténcia de 1200W por 5,3 minutos. Em seguida, o carvao ativado
magnético foi lixiviado parcialmente com HCI 0,5 mol/L e/ou HCI 1,0 mol/L para
completar o processo de ativacdo quimica, filtrado e lavado com agua destilada
até pH aproximadamente 6-7. Finalmente, o carvao ativado magnético foi seco
a 105°C por 24 horas e peneirado em peneira de 53 um para reducdo das
dimensdes abaixo 53 um (micrométros).

[47] A Figura 2 apresenta curvas de saturacdo magnética dos carvoes ativos
obtidos. As curvas de magnetizacdo foram obtidas a temperatura ambiente. Os
resultados das curvas de magnetizacdo indicaram que o carvado ativo
apresentou indices de coercitividade quase nulas (Hc = 76,905 e 113,582 Oe)
e de remanescéncia (Mr= 1,27 e 1,34 emu g*), sugerindo que os carvées
ativos sdo materiais super-paramagnéticos. A alca de histerese magnética
pode ser observada e a saturacdo de magnetizacao alcancgou valores de 3,56 e
4,22 emu g™ para NiMC-0,5 e NiMC-1,0 respectivamente. Esses valores est&o
compativeis com trabalhos apresentados na literatura “Magnetic modification of
microporous carbon for dye adsorption” de KYZAS et al, (Journal of Colloid and
Interface Science, 430 (2014) 166-173; Zhu et al, “Novel and high-performance
magnetic carbon composite prepared from waste hydrochar for dye removal’
(ACS Sustain. Chem. Eng. 2 (2014) 969-977); de SHI et al “Removal of diethyl
phthalate from aqueous solution using magnetic iron-carbon composite

prepared from waste anion exchange resin” (J. Taiwan Inst. Chem. Eng. 45
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(2014) 2488-2493, de cujo processo de preparacdo inclue ativacdo e
carbonizagcao sequencial em forno convencional, utilizando alguns sais de ferro
como agentes ativadores na primeira etapa de ativacéo.

[48] A Figura 3 apresenta um espectro de Infra-vermelho com transformada
de Fourier (FTIR) para a caracterizacdo quimica dos grupos funcionais na
superficie doscarvdes ativados magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.De uma
forma geral, os espectros vibracionais na regido do infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) apresentam praticamente 0S mesmos grupos
funcionais em ambos os carvdes ativos magnéticos independente da razéo
biomassa vegetal: cloreto de niquel(ll) utilizada na preparacdo. As bandas
largas em torno de 3432 cm™ sdo atribuidas aos grupamentos OH ou a
vibragcdo —NH. A banda em 2923 cm™' é atribuida ao estiramento C-H e a
banda em 2856 cm™' pode ser atribuida ao estiramento C-H de grupo metoxila
(O-CH3). As bandas entre 1592-1580 cm™ correspondem aos modos
vibracionais do anel aromatico; a banda em 1386 cm™ corresponde & vibracéo
de deformacdo do grupo metila (-CH3) ligado em anel aromatico; as bandas
entre 1117-1113 cm™' corresponde a banda C-O de éter; as bandas em 1253
cm™ podem ser atribuidas a bandas de estiramento C—O de fenéis ou C-H de
amidas. As bandas de estiramento C—O de alcoois apareceram no intervalo de
1155 & 1113 cm™' e as bandas de deformacdo de —N-H de aminas ou de
deformacgdo C-H fora do plano de anéis arométicos apareceram no intervalo de
803 & 722 cm™". As bandas na regido de 604-550 cm™' ou em 465 cm™' podem
ser atribuidas a vibracao de estiramento Ni-O.

[49] Os parametros de textura dos dois carvbes ativos magnéticos obtidos
apresentam grande area superficial e alta porosidade sdo mostrados na Tabela
1. Além disso, na Figura 4 € apresentada a curva de adsorcdo e dessor¢cao de
N, das amostras do carvao ativado magnético previamente lixiviado com HCI
0,5 mol/L (Ni-MC-0,5) e com HCI 1,0 mol/L (Ni-MC-1,0). As isotermas de
adsorcao de N, mostram ser uma combinacdo das isotermas de adsorcdo do

tipo | e do tipo Il mostrando um aumento significativo na adsorcao para baixos
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valores de P/POvalues (<0.1), um largo joelho e um longo patamar para P/PO
=1.0 e uma cauda estendida. De acordo com a classificacdo da IUPAC, esse
comportamento de adsorcdo implica que as amostras dos carvoes ativos
magneéticos Ni-MC apresentam estruturas porosas formadas por microporos e
mesoporos e uma area superficial externa relativamente pequena. Os
didmetros médios dos poros (Dp) foram 2,5 e 2,7 nm para NiMC-0,5 e NiMC-
1,0 respectivamente, que confirmam que esses materiais carbonados podem

ser classificados como uma mistura de materiais micro e mesoporosos.

Tabela 1:Propriedades de textura dos dois carvées magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-

MC-1,0.
Amostra Sger Sticro Sext Smic Viot Vinic Vimes D,
(m’g")  (m’g") (m’g") /Ser(%) (em’g’) (cm’g’) (em’g’)  (nm)
NiMC-0.5 405 277 128 68.4  0.257 0130  0.127 2.5
NiMC-1.0 334 247 87 740 0226 0113  0.113 2.7

[50] A Figura 5 apresenta as curvas de TGA para os carvbes ativados
magnéticos. As andlises foram realizadas sob atmosfera de N,. Pode ser
observado que os carvoes magnéticos sao muito estaveis a elevadas
temperaturas. Foi observado uma perda de massa de aproximadamente
apenas 18,4% e 16,15% para Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0, respectivamente,
guando a temperatura foi variada entre 360°C e 800°C, sob atmosfera de N,. A
perda total de massa até 1000°C sob atmosfera de N, foi de 37,38% e 31,26%
para Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0, respectivamente. Observa-se na Figura 5 que até
aproximadamente 260-270°C, ocorre apenas perda de umidade desses
carvbes ativos, mostrando ser termicamente estaveis em elevadas
temperaturas.

[51] Exemplo 2: Teste de adsorcao

[52] No intuito de avaliar a eficiente dos dois carvbes magnéticos, preparados
por irradiacdo de micro-ondas, NiMC-0,5 e NiMC-1,0, foi realizado um teste de

adsorcao de varios fenois e farmacos que podem estar presentes em efluentes
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aquosos. A Tabela 2 apresenta os testes de adsorcédo de fendis e farmacos
com os dois carvbes magnéticos preparados. Podem se perceber uma alta
capacidade de remocédo dos compostos organicos, tanto pelo material tratado
com HCI 0,5 mol/L bem como o tratado com HCI 1,0 mol/L, fazendo deles
excelentes candidatos para futuras aplicagbes em tratamentos de agua e

efluentes industriais.

Tabela 2: Testes de adsor¢cdo de compostos fendlicos e farmacos com os dois

carvdoes magnéticos Ni-MC-0,5 e Ni-MC-1,0.

Pirocat 2- 2- 4- 3- Resorci 2- hidroqui  Nimesul
ecol Cresol aminofe  Nitrofen aminofe nol Nitrofen nona ida
nol ol nol ol

Ni-MC-0.5 195.4 160.9 216.9 156.4 197.8 170.4 173.9 209.6 17.62
Ni-MC-1.0 224.6 145.0 237.0 170.5 205.8 196.2 275.4 241.5 55.1

Exemplo 3: Aplicacao preferencial

[53] Utilizacdo do carvédo ativado obtido pelo processo anteriormente como
material adsorvente de contaminantes toxicos (corantes, farmacos, hormonios,
fendis, cations metalicos, pesticidas, entre outros), em sistemas de tratamento

de efluentes e na descoloracdo de 4guas potaveis.

Peticiio 870160078447, de 22/12/2016, pég. 19/30



1/3

Reivindicacdes

1. Carvao ativado magnético, caracterizado por compreender:

- pelo menos uma biomassa lignocelulésica; e

- pelo menos um cloreto de niquel(ll).
2. Carvao ativado magnético de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
por possuir porosidade na faixa de 2,5 a 2,7 nm.
3. Processo de obtencdo de carvao ativado magnético, conforme definido em
qualquer uma das reivindicacdes 1 ou 2, em uma unica etapa caracterizado
por compreender as etapas de:

a) trituracdo, moagem e peneiracdo de biomassa lignocelulésica;

b) adicdo de solucdo aquosa de cloreto de niquel(ll) a biomassa
lignocelulésica (a);

C) agitacdo mecanica da mistura das etapas (a) e (b) para a obtencéo de
uma pasta,

d) secagem da pasta formada na etapa (c);

e) pirdlise da pasta colocada em um tubo de quartzo inserido em um
forno micro-ondas;

f) lixiviacdo parcial do carvao ativado magnético formado na etapa (e);

g) filtragem e lavagem do carvao ativado magnético;

h) secagem do carvéo ativado magnético;

i) peneiracdo do carvao ativado magnético.
4. Processo de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado pela biomassa
lignoceluldsica da etapa (a) ser peneirada a 300 micrométros.
5. Processo de acordo com a reivindicacao 4, caracterizado pela massa de sal
cloreto de niquel(ll) : biomassa lignocelulésica estar na faixa de 0.5:1 até 1:1.
6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 5,
caracterizado pela agitagdo mecanica da etapa (c) ocorrer a 70-90°C por 120-

150 minutos.
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7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 6,
caracterizado pela etapa de secagem (d) ocorrer em estufa a 70-90°C por
360-720 minutos.

8. Processo de acordo qualquer uma das reivindicacdes 3 a 7, caracterizado
pela pirdlise da pasta da etapa (e) ocorrer a uma poténcia de 1000-1200W por
5,0-10,0 minutos sob atmosfera inerte de nitrogénio com vazdo de 150-
200mL/min.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 8,
caracterizado por compreender o tempo total de pirélise para um ciclo
completo menor do que 11-20 minutos incluindo os 5-10 minutos de
resfriamentosob atmosfera inerte de nitrogénio com vazéo de 50-100 mL/min.
10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 9,
caracterizado pela lixiviacdo parcial do carvdo ativado magnético da etapa (f)
ser realizada com HCI na faixa de concentracdo entre 0,5 a 1,0 mol/L sob
refluxo por 2-4 horas.

11. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 10,
caracterizado pela filtragem e lavagem do carvéo ativado magnético da etapa
(g) ocorrer com agua destilada até o pH estar na faixa entre 6 e 7.

12. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 3 a 11,
caracterizado pela secagem do carvdo ativado magnético da etapa (h)
ocorrera a 95-105°C por 12-24 horas.

13. Processo de acordo qualquer uma das reivindicagbes 3 a 12,
caracterizado peneiracdo do carvao ativado magnético da etapa (i) ocorrer em
peneira de 53 micrométros.

14. Processo de acordo qualquer uma das reivindicagbes 3 a 13,
caracterizado pela biomassa lignocelulésica da etapa (a) ser serragem de
madeira e residuos vegetais.

15. Uso do carvao ativado magnético obtido conforme definido em qualquer
uma das reivindicacdes 3 a 14, caracterizado por ser aplicado como material

adsorvente de contaminantes toxicos (corantes, farmacos, horménios, fendis,
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cations metdlicos, pesticidas, entre outros), em sistemas de tratamento de
efluentes.

16. Uso do carvao ativado magnético obtido conforme definido em qualquer
uma das reivindicacbes 3 a 14, caracterizado por ser aplicado na

descoloracéo de aguas potaveis.
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FIGURAS
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Resumo

CARVAO ATIVADO MAGNETICO,PROCESSO DE OBTENGCAO E APLICACAO

DO MESMO

A presente invencdo descreve a preparacdo de um novo material
adsorvente, um carvao ativado magnético. O carvdo ativado magnético €
produzido em uma Unica etapa por um processo de pirdlise assistida por
irradiacdo de micro-ondas a partir de biomassa vegetal lignocelulésica
(serragem de madeira). A producdo desse material foi realizada utilizando
apenas dois materiais: biomassa lignocelulésica e cloreto de niquel(ll). A
presente invencdo descreve o0 processo de producdo do carvado ativado
magnético e 0 seu uso para a remocdo de compostos organicos de efluentes
liquidos. A presente invencdo se situa no campo daarea Ambiental e

Tratamento de Aguas.
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