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Relatério Descritivo de Patente de Invencéo
CARVAO ATIVADO MAGNETICO, PROCESSO DE OBTENCAO DE CARVAO
ATIVADO MAGNETICO E USOS DE CARVAO ATIVADO MAGNETICO

Campo da Invencao

[0001] A presente invencdo descreve a preparagdo de um novo material
adsorvente carvao ativado constituido de propriedades magnéticas e alta area
superficial. A presente invencdo também descreve o processo de producdo do
material adsorvente carvao ativado com alta area superficial e alta magnetizacao
€ 0 seu uso para a remocao de contaminantes organicos emergentes de
efluentes aquosos. A presente invencdo se situa no campo da Ciéncia de

Materiais, Quimica Ambiental e Tratamento de Aguas.

Antecedentes da Invencao

[0002] Tradicionalmente, carvoes ativados oriundos de biomassa
lignoceluldsica sdo preparados por métodos fisicos e/ou quimicos utilizando
forno térmico convencional ou por processo de pirélise por micro-ondas. No
primeiro método, a pirdlise € realizada em altas temperaturas que muitas vezes
ultrapassam os 1000°C.

[0003] A técnica de pirdlise em altas temperaturas em forno térmico
convencional possibilita a obtencdo de carvao ativado em grande quantidade
com um alto valor agregado, mas que por outro lado, gera um alto custo para a
sua producdo. Além disso, o aumento crescente dos custos de diferentes
processos de tratamento de aguas e/ou gases que utilizam carvbes ativados
associados as dificuldades operacionais de recuperacao e a reutilizacdo desses
materiais em grande escala tem estimulado a pesquisa por novos protocolos e
métodos de preparagcdo desses materiais com caracteristicas adsorventes e
magnéticas.

[0004] Por outro lado, a producéo de carvao ativado em grande escala utilizando

o0 método de irradiagdo micro-ondas ainda se constitui em um grande desafio.
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[0005] Cabe salientar que na maioria das vezes os carvoes ativados produzidos
ndo apresentam caracteristicas magnéticas. Um dos maiores desafios € produzir
materiais que acumulem um elevado magnetismo em conjunto com uma alta
area superficial.

[0006] Na busca pelo estado da técnica em literaturas cientifica e patentaria,
foram encontrados os seguintes documentos que tratam sobre o tema:

[0007] O documento CN101847481, intitulado “Novel process for preparing C-
Fe shell-core magnetic active carbon by utilizing waste biomasses”, apresenta
um meétodo de preparagdo de carvdo ativado magnético constituido de uma
estrutura denominada de nucleo-camada de C-Fe oriunda de biomassa vegetal
residual. De acordo com o método, o carvdo ativado magnético apos ser
submetido as seguintes etapas: aquecimento, carbonizacdo, ativacdo e
magnetismo. A principal inovacdo segundo os inventores estd na selecéo do
agente de ativacdo apropriado contendo compostos de ferro, no sistema de
aguecimento e carbonizacao apropriados utilizando atmosfera de carbonizacdo
controlada, os quais asseguram que o carbono ativado magnético produzido no
processo estad completamente revestido os compostos de ferro.

[0008] O documento W0201427953, intitulado “MAGNETIC ACTIVATED
CARBON AND METHODS FOR PREPARING AND REGENERATING SUCH
MATERIALS”, apresenta um método de producédo de carvao ativado magnético
que compreende as seguintes etapas: a) tratamento hidrotérmico em uma
solugcdo aquosa contendo a biomassa vegetal, pressdo autogénica a uma
temperatura de 180°C e 250°C, sob condi¢cdes acidas e na presenca de ions
ferro para obter um produto precursor; b) ativacdo do produto precursor
misturando-se com um agente ativador em temperaturas entre 550°C e 850°C,
por um periodo de até 9h. A invencao se refere ao uso do carvao ativado
magnético para separagdo e armazenamento de gases e purificagdo de liquidos.
[0009] O documento EP3290109, intitulado “MAGNETISED ACTIVATED
CARBON AND METHOD FOR ITS PREPARATION”, apresenta rotas para

produzir carvdo ativado magnetizado o qual compreende 0s seguintes passos:
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a) utilizacdo de carvdo ativado comercial; b) preparacdo de nanoparticulas
magnéticas; c) producdo de um material compdsito compreendendo o0s
componentes das etapas a) e b) que constituem o carvao ativo magnético. O
meétodo descreve o processo de magnetizacao do carvao ativado e seu uso na
remocao de poluentes presentes em agua.

[0010] O documento CN107159123, intitulado “Preparation method of magnetic
activated carbon and magnetic activated carbon prepared thereby”, descreve um
meétodo de preparacdo de um carvao ativado magnético com area de superficie
especifica alta conforme as seguintes etapas: preparacao de um sol de celulose,
liofilizacdo em vacuo, ativacdo pirolitica em alta temperatura, mistura
ultrassoénica e carregamento, carbonizacédo hidrotérmica em baixa temperatura
e magnetizacdo. Segundo os autores, comparando com o estado da arte da
técnica, o presente método utilizado apresenta como principais vantagens: o
carvao ativado magnético preparado através de multiplas técnicas apresenta
maior estrutura de poros especificos superficiais do que o carvdo ativado
tradicional; possui um magnetismo distribuido uniformemente por todo o
material; apresenta maior capacidade de adsor¢cdo de metais pesados em
efluentes industriais e aguas residuais domésticas do que o0s materiais
tradicionais de carvao ativado processados em etapa Unica.

[0011] O documento CN107774232, intitulado “Magnetic activated carbon
mixture containing carbon spheres and preparation method of mixture”, descreve
para a preparacdo de um carvao ativado magnético misto contendo esferas de
carbono. O método compreende as seguintes etapas: adicdo de resina fendlica
a uma solucédo mista contendo FeCls e FeClz; mistura da resina fendlica com a
solugao mista contendo FeCls e FeCl2 sob aquecimento em ambiente alcalino;
resfriamento; centrifugacdo; lavagem e carbonizacdo sob uma atmosfera de gas
de nitrogénio de alta pureza para obter um carvéo ativado magnético contendo
esferas de carbono. No processo, um carvao ativado na forma de p6 e um carvao
ativado magnético contendo esferas de carbono foram submetidos a um pre-

tratamento com solugéo de &cido cloridrico para obter um carvao ativado misto
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pré-tratado. Em seguida, o carvao ativado misto pré-tratado foi adicionado a uma
solugcdo mista de cloreto férrico e cloreto ferroso, sob agitagdo uniforme e a
temperatura constante, enquanto uma solucdo de hidroxido de sodio é
adicionada gota a gota. ApGs a reacdo se completar, a temperatura foi
aumentada para ser realizado um processo de envelhecimento do material,
seguido de filtracdo, secagem e lavagem até as aguas de lavagem se tornarem
neutras, nova secagem e armazenamento do material carvao ativado magnético
misto contendo esferas de carbono. De acordo com a presente invencédo, quando
os carvdes ativados magnéticos mistos contendo esferas de carbono preparados
pelo método séo utilizados em conjunto com o método de oxidacao catalitica por
ozo6nio no tratamento de efluentes contendo fenol, os efeitos da oxidacdo séo
estaveis, a recuperacao e os efeitos de regeneracao sao considerados bons, a
taxa de remocao de fenol pode atingir 98% ou mais, e a taxa de remocao de
COD pode atingir 68% ou mais.

[0012] Os documentos de patentes acima citados diferem da presente invencao
fundamentalmente devido aos protocolos ou procedimentos mais laboriosos e
complicados para a preparacdo de carvdes ativados magnéticos requerendo,
usualmente, materiais de partida com propriedades magnéticas, materiais
poliméricos sintéticos, misturas de partida complexas utilizando trés ou mais
reagentes inorganicos, condicdes de forte acidez, adicdo de NaOH ou KOH para
ajuste de pH ou precipitacdo de espécies com propriedades magnéticas além de
carvoes ativados comerciais ou sintéticos preparados industrialmente. Além
disso, uma desvantagem adicional agregada pelos materiais preparados por
esses processos invariavelmente apresentam baixos valores de area superficial
e de volume de poros nos produtos resultantes.

[0013] Em suma, constata-se diversas rotas de producao de carvbes ativados
magnéticos e com caracteristicas adsorventes preparadas por pirolise assistida
por irradiacdo micro-ondas utilizando apenas cloreto de niquel (ll), porém
nenhum faz mencéo ao produto, processo e uso aqui pleiteado.

[0014] Assim, do que se depreende da literatura pesquisada, ndo foram
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encontrados documentos antecipando ou sugerindo 0s ensinamentos da
presente invencédo, de forma que a solucdo aqui proposta possui novidade e
atividade inventiva frente ao estado da arte do processo de preparacao de carvao

ativado magnético.

Sumaério da Invencao

[0015] A presente invencdo descreve a preparacdo de um novo material
adsorvente, um carvao ativado com alta magnetizacéo e alta area superficial. O
material foi produzido por um processo de carbonizagcdo em forno térmico tubular
convencional a partir de biomassa vegetal lignocelulésica. A producdo desse
material foi realizada utilizando apenas trés materiais: biomassa vegetal
lignoceluldsica (caroco de tucuma), cloreto de zinco (ll) e cloreto de niquel (II). A
presente invencdo descreve também o processo de producdo do material
adsorvente carvao ativado com alta area superficial e alta magnetizacéo e o seu
uso para a remocao de contaminantes organicos emergentes de efluentes
aquosos.

[0016] Em um primeiro objeto, a presente invencdo apresenta o processo de
obtencdo de um carvdo ativado magnético com alta area superficial
compreendendo trés subetapas:

(i) formacédo de uma pasta constituida de biomassa vegetal lignocelulésica
(caroco de tucuma) misturada em proporc¢des definidas com cloreto de zinco ()
e cloreto de niquel (I);

(ii) processo de carbonizacdo em forno térmico tubular convencional da
pasta preparada; e

(iii) lixiviagdo parcial dos compostos de zinco e niquel com solugéo diluida
de HCI 0,05 a 0,5 mol L1,

[0017] Em um segundo objeto, a presente invencao apresenta um carvao
ativado magnético obtido pelo processo compreendendo:

- biomassa vegetal lignocelulosica; e,

- sais inorganicos metalicos soluveis selecionados do grupo consistindo
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de: cloreto de zinco(ll) e cloreto de niquel(ll).

[0018] Em um terceiro objeto, a presente invengédo apresenta o uso do carvao
ativado magnético para a remocao de contaminantes organicos emergentes de
efluentes aquosos.

[0019] Em um quarto objeto, a presente invencdo apresenta o uso do carvao
ativado magnético para a descoloracao de aguas.

[0020] Em um quinto objeto, a presente invencéo apresenta o uso do carvao
ativado magnético em processos de purificacdo e separacdo de gases oriundos
de plantas industriais.

[0021] Em um sexto objeto, a presente invencao apresenta o uso do carvao
ativado magnético em processos cataliticos.

[0022] Esta invencdo tem por objetivo agregar valor a um residuo vegetal
lignocelulésico, o qual devera atrair interesses por empresas com interesses no

segmento.

Breve Descricdo das Figuras

[0023] A Figura 1 mostra um resumo grafico do método de preparacdo da
presente invenc¢ao para a obtencao do carvao ativado magnético com alta area
superficial a partir do caroco de tucuma.

[0024] A Figura 2 mostra curvas de saturacdo magnética dos carvoes ativados
magnéticos preparados para CMT-0, CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5. Curvas de
Magnetizagdo para CMT-0, CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5Curvas de
Magnetizacdo para CMT-0, CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5.

[0025] A Figura 3 mostra A) Isotermas de adsorcdo e dessorcdo de N2. B)
Distribuicdo do tamanho de poros pelo método DFT.

[0026] A Figura 4 mostra curvas termogravimétricas (TG) e derivada da perda
de massa em funcéo da temperatura. A)CMT-1,5; B)CMT-2,0; C)CMT-2,5
[0027] A Figura 5 mostra difratogramas de raios X para as amostras de CMT-
1,5, CMT-2,0 e CMT-2,5.

[0028] A Figura 6 mostra imagens de microscopia eletronica de varredura
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(SEM). A) CMT-1,5; B) CMT-2,0; C) CMT-2,5.
[0029] A Figura 7 mostra imagens de microscopia eletronica de varredura com
EDS (SEM-EDS). A) CMT-1,5; B) CMT-2,0; C) CMT-2,5.

Descricdo Detalhada da Invencéao

[0030] Novos carvbes ativados magnéticos com alta area superficial foram
preparados a partir de biomassa lignoceluldsica caroco de tucuma impregnada
com mistura de solucédo mista contendo cloreto de zinco (ll) e cloreto de niquel
(), aqui denominados de CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5, foram desenvolvidos e
caracterizados para serem utilizados como materiais adsorventes na remogao
de contaminantes emergentes (farmacos, hormdnios, pesticidas) corantes,
fendis, cations metdlicos, gases, etc, em estacdes de tratamento de efluentes
aquosos e/ou gasosos.

[0031] Uma das principais propriedades do carvado ativado € a sua alta area
superficial que possibilita um extenso niumero de aplicacdes. Nao obstante, é
possivel encontrar na literatura carvoes ativados com altas areas superficiais,
sem, no entanto, apresentarem propriedades magnéticas o que limita a
aplicacao desses materiais. Na presente invencao, foi desenvolvido um processo
simples de producéo de carvdes ativados que ndo apenas apresentam altas area
superficiais bem como apresentam propriedades com caracteristicas de alta
magnetizagdo, facilitando o uso mais abrangente. Além disso, muitos autores
utilizam processos bem mais complexos, geralmente em varias etapas para a
producao do carvao ativado. Uma das tecnologias mais encontradas na literatura
€ a precipitacdo com hidréxido de sédio ou bases fortes. Nesse processo, 0
material vegetal é carbonizado, depois ativado e por fim magnetizado por
processo de precipitacdo. Nesses processos, se necessita de mais reagentes e
de um tempo maior para a producéo desses materiais.

[0032] N&ao existe uma classificacdo definida pela IUPAC para um material
classificado como tendo alta area superficial. Usualmente, considera-se um

material com grande porosidade, aquele que possui uma area superficial na faixa
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de 500 & 1500 m?/g como alto. Cabe salientar que valores préximos de 400 m?/g
também sdo considerados materiais com boa porosidade. O tamanho de
particulas do carvao ativado € muito importante, pois os carvies ativados com
particulas maiores tendem apresentar valores de area superficial e volume de
poros mais baixos e menores.

[0033] A presente invencéo utiliza cloreto de zinco (ll) misturado ao cloreto de
niquel (I) na etapa do preparo da pasta com a biomassa vegetal, apresentando
area superficial muito superior aos produtos relatados no estado da técnica.
Assim, a presente invengao inova no desenvolvimento de um material que possui
ao mesmo tempo alta area superficial devido a presenca de ZnCl: e
caracteristicas de alta magnetizacdo devido a presenca de NiClz. As duas
propriedades agregam ao material resultante uma grande capacidade de
remocao de contaminantes organicos de efluentes aquosos.

[0034] Em um primeiro objeto, a presente invencdo apresenta o processo de
obtencdo de um carvdo ativado magnético com alta éarea superficial
compreendendo trés subetapas:

(i) formacgé&o de uma pasta constituida de biomassa vegetal lignocelulésica
(caroco de tucuma) misturada em proporcgdes definidas com cloreto de zinco ()
e cloreto de niquel (Il);

(ii) processo de carbonizacdo em forno térmico tubular convencional da
pasta preparada; e

(iii) lixiviag&o parcial dos compostos de zinco e niquel com solucgéo diluida
de HCI 0,05 a 0,5 mol L2,

[0035] Em uma concretizacdo do processo, ele compreende as etapas de:

a) trituracdo, moagem e peneiracao de biomassa vegetal lignocelulésica
(caroco de tucuma) em peneira de 250 um para a obtencao de um poé;

b) preparacéo de 100 mL solug&o aquosa mista contendo sais cloretos de
zinco (Il) e niquel (II) de concentragédo conhecida;

c) adicao de 100,0 gramas de caroc¢o de tucuma na forma de pé a solucéo

formada na etapa anterior (b) e mistura do sistema reacional continuamente sob
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agitacdo mecanica para a obtencdo de uma pasta entre 70 e 90°C por um tempo
de 100 a 150 minutos;

d) secagem da pasta em estufa entre 80 e 110°C por um tempo de 480 a
1440 minutos;

e) colocacdo da pasta em um reator de quartzo, o qual é inserido no
interior de um forno térmico tubular convencional para a realiza¢do do processo
de pirdlise (carbonizacao);

f) em uma realizacéo preferencial, a carbonizacdo da pasta ocorreu a uma
temperatura na faixa de 550 a 800°C, por um tempo de 30 a 60 minutos, sob
atmosfera inerte de gas nitrogénio com vazao de 100 a 250 mL min;

g) em uma realizacao preferencial, o sistema reacional foi resfriado depois
da carbonizacé&o por 30 a 50 minutos sob atmosfera inerte de gas nitrogénio com
a vazao de 100 a 250 mL min! até chegar a uma temperatura menor ou igual a
200°C. Apés resfriamento até essa temperatura a vazdo do gas inerte foi
interrompida;

h) lixiviacdo parcial do material carbonizado com solucdo de HCI 0,05 a
0,5 mol L sob refluxo por um tempo de 30 a 70 minutos para completar o
processo de ativacao quimica;

i) filtracdo e lavagem com agua destilada em abundancia até o valor de
pH das aguas de lavagem atingirem o valor entre 6 a 7.

) secagem do material a uma temperatura de 90 a 110°C por um tempo
de 12 a 24 horas e peneiragcdo em peneira de 53 a 83 um para obter um produto
final com didmetro de particula na faixa de 53 a 83 um.

[0036] Em uma concretizacdo do processo, a agitacdo mecanica da etapa c)
ocorre a 75°C por 120 minutos.

[0037] Em uma concretizacdo do processo, a secagem da etapa d) ocorre a
90°C por 720 minutos.

[0038] Em uma concretizagéo do processo, a carbonizacdo da etapa f) ocorre a
uma temperatura de 600°C por 30 minutos.

[0039] Em uma concretizacdo do processo, a carbonizagcdo da etapa f) ocorre
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sob atmosfera inerte de gas nitrogénio com vaz&o de 200 mL min.

[0040] Em uma concretizagdo do processo, o0 resfriamento depois da
carbonizacdo da etapa g) ocorre sob atmosfera inerte de gas nitrogénio com a
vazdo de 200 mL min't até chegar a uma temperatura de 200°C.

[0041] Em uma concretizagdo do processo, a lixiviagdo parcial do material
carbonizado da etapa h) ocorre com solugéo de HCI 0,1 mol L sob refluxo por
um tempo de 60 minutos.

[0042] Em uma concretizacdo do processo, a secagem do material na etapa j)
ocorre & 105°C por 24 horas.

[0043] Em uma concretizagdo do processo, a peneiracdo do material na etapa
j) ocorre em peneira de 53 um para obter um produto final com diametro de
particula inferior a 53 pm.

[0044] Em uma concretizagdo da subetapa (i), a obtencdo de uma pasta é
realizada a partir da mistura da biomassa lignocelulésica carogo de tucuma com
uma solucdo aquosa mista contendo os sais cloretos de zinco (II) e niquel (Il) a
temperatura entre 70 e 90°C, com agitacdo mecanica, por um tempo de 100 a
150 minutos, e com posterior secagem da pasta formada em uma estufa com
ventilagéo forgcada.

[0045] Em uma concretizacdo da subetapa (i), a proporcdo em massa de sais
dos ZnCl2:NiClz:biomassa lignocelulésica € de 1,0:1,5:1,0; 1,0:2,0:1,0 e
1,0:2,5:1,0 (m/m/m).

[0046] Em uma concretizacdo da subetapa (i), a proporcdo em massa de sais
dos ZnCl2:NiClz:biomassa lignocelulésica é de 1,0:1,5:1,0 (m/m/m).

[0047] Em uma concretizacdo da subetapa (i), a proporcdo em massa de sais
dos ZnCl2:NiClz:biomassa lignoceluldsica pode variar dependendo da aplicacao.
[0048] Em uma concretizacdo da subetapa (i), a biomassa lignocelulésica tem,
dimensdes menor ou igual 250 pum.

[0049] Em uma concretizacdo da subetapa (ii), a pasta foi inserida em um reator
de quartzo que foi colocado no interior de um forno térmico tubular convencional

para carbonizagédo da pasta na faixa de 550 a 800°C, por um tempo de 30 a 60
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minutos sob atmosfera inerte de gas nitrogénio. Nessa etapa de pirélise, a
biomassa vegetal foi carbonizada e compostos inorganicos foram produzidos e
retidos nos poros do carvao ativado.

[0050] Em uma concretizacado da subetapa (ii), a pasta foi inserida em um reator
de quartzo que foi colocado no interior de um forno térmico tubular convencional
para carbonizagcéo da pasta a 600°C por 30 minutos sob atmosfera inerte de gas
nitrogénio. Nessa etapa de pirdlise, a biomassa vegetal foi carbonizada e
compostos inorganicos foram produzidos e retidos nos poros do carvao ativado.
[0051] Em uma concretizacdo da etapa (iii), apdés o processo de pirdlise, o
material carbonizado foi parcialmente lixiviado com HCI 0,05 a 0,5 mol Lt em
refluxo (70°C-80°C) por 1h para completar o processo de ativacao quimica.
[0052] O processo de lixiviacdo € uma etapa muito importante para manter as
propriedades magnéticas do carvao ativado produzido e ao mesmo tempo
desenvolver os poros no adsorvente, pois possibilita a liberagdo dos poros do
material ocupados pelos compostos inorganicos resultando em um grande
aumento da area superficial do produto final.

[0053] Os carvbes ativados magnéticos podem ser empregados com alto
desempenho em escala industrial e em processos de tratamento de efluentes
pluviais e industriais para a remocdo de contaminantes tdxicos e/ou
descoloracéo de aguas.

[0054] As propriedades magnéticas do carvdo ativado bem como o
desenvolvimento da alta area superficial no material resultante aparecem
durante o ciclo de carbonizacdo no forno térmico tubular convencional.
Inicialmente, sdo adicionadas quantidades fixas de biomassa lignocelulésica
com dimensdes na faixa de 200 a 400 um (micrométros) em uma solugéo
constituida pela mistura de quantidades conhecidas dos sais inorganicos de
cloreto de zinco (ll) e cloreto de niquel (Il), nas seguintes propor¢cdes em massa
de sais dos ZnCl2:NiCl2:biomassa lignocelulésica: 1,0:1,5:1,0; 1,0:2,0:1,0 e
1,0:2,5:1,0 (m/m/m).

[0055] A mistura do sistema reacional sob agitacdo mecéanica entre 70 e 80°C
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por um tempo de 100 a 150 minutos é realizada para a obtencdo de uma pasta
com impregnacao completa do cloreto de zinco (ll) e cloreto de niquel (II) com a
biomassa lignocelulosica.
[0056] Numa etapa posterior, 0 material pirolisado é refluxado com solucdo de
HCI 0,05 a 0,5 mol L* por um tempo de 30 a 70 minutos, com o intuito de remover
parte dos sais de inorganicos de zinco e de niquel. Depois 0 material é filtrado e
lavado com agua destilada em abundéancia até o valor de pH das aguas de
lavagem atingirem o valor de 6-7.
[0057] Em um segundo objeto, a presente invencdo apresenta um carvao
ativado magnético obtido pelo processo compreendendo:

- biomassa vegetal lignocelulésica; e,

- sais inorganicos metalicos solluveis selecionados do grupo consistindo
de: cloreto de zinco(ll) e cloreto de niquel(ll).
[0058] Em uma concretizacdo objeto, o carvdo ativado magnético com area
superficial maior que 700 m?/g.
[0059] Em um terceiro objeto, a presente invencado apresenta o uso do carvao
ativado magnético para a remoc¢do de contaminantes organicos emergentes de
efluentes aquosos.
[0060] Em uma concretizacdo, 0os contaminantes organicos sdo farmacos,
fendis, corantes, horménios, pesticidas e espécies inorganicas como cations
metalicos.
[0061] Em um quarto objeto, a presente invencdo apresenta o uso do carvao
ativado magnético para a descoloracdo de aguas.
[0062] Em um quinto objeto, a presente invencéo apresenta o uso do carvao
ativado magnético em processos de purificacdo e separacdo de gases oriundos
de plantas industriais.
[0063] Em um sexto objeto, a presente invencao apresenta o uso do carvao
ativado magnético em diversos processos cataliticos.
[0064] Em uma concretizacdo do uso, 0s processos cataliticos nos quais esse

material pode ser utilizado séo selecionados entre: processos de craqueamento

Petic&o 870190087992, de 06/09/2019, pag. 19/43



13/23

catalitico de petréleo, na conversdo de gases durante o0 processo de
gaseificagdo, na sintese de nanocompdsitos multifuncionais de polietileno com
propriedades magnéticas.

[0065] Em uma concretizacdo, o carvao € utilizado como semicondutor ou
catalisador nos processos cataliticos.

[0066] Os materiais desenvolvidos nessa invengdo apresentam importantes
propriedades as quais podemos destacar: alta area superficial especifica e alto
volume de poros, excelentes propriedades magnéticas, excelentes propriedades
adsorventes, homogeneidade dimensional das particulas de carvdo ativado
magnético, alta resisténcia mecéanica e quimica, regeneracao e facilidade de
preparacao.

[0067] A presente invencdo apresenta como vantagem a possibilidade de
aplicacdo do protocolo ou metodologia desenvolvida a qualquer residuo de
origem vegetal abundante e disponivel na natureza cuja fonte é renovavel, de
baixo custo, amigavel ambientalmente sem que ocorra danos ao seu local de
origem ou de onde foi coletada. Em segundo lugar, a presente invencéo
possibilita a obtencdo de materiais altamente porosos e com propriedades
magnéticas.

[0068] Além disso, a presente invengdo é vantajosa, pois o0 carvao ativado de
alta area superficial e magnético € obtido a partir de apenas trés materiais de
partida: biomassa lignoceluldsica (caroco de tucuma), solucdo aquosa de cloreto
de zinco (ll) e de cloreto de niquel (II) misturados por agitacdo mecanica em
proporcdes definidas para a formacdo de uma pasta; facilidade de preparacao
da pasta; rapidez de producédo em qualquer quantidade bem como obtencao do
carvao ativado de alta area superficial e magnético durante o processo de
carbonizacéo em forno térmico convencional em um processo simples.

[0069] Sais inorganicos de cloreto de zinco (ll) e cloreto de niquel (Il) sé&o
considerados reagentes de baixo custo e altamente solUveis em agua, o que
diminui bastante os custos de suas utilizacdes e aplicacoes.

[0070] Por fim, os carvOes ativados magnéticos e com alta area superficial
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preparados apresentam vantagens adicionais tais como volume de poros e
excelentes propriedades de adsorgéo, tornando-os materiais adequados para
serem preparados em escala industrial e serem utilizados em processos de
tratamento de efluentes industriais para a remocao de contaminantes organicos
emergentes, como materiais semicondutores e como catalisadores.

[0071] Na presente invengao, entende-se por:

[0072] Biomassa lignoceluldsica: como aqui utilizado, o termo “biomassa

lignoceluldésica” compreende os residuos agroindustriais e a matéria organica
provenientes diretamente de fontes vegetais ou resultantes de
seu processamento. Ela se refere a uma biomassa obtida a partir da lignina,
polimero organico complexo que une as fibras celulosicas e hemicelulésicas,
aumentando a rigidez da parede celular vegetal, constituindo, juntamente com a

celulose, a maior parte da madeira das arvores e arbustos; lenhina, lenhose.

Exemplos
Os exemplos aqui mostrados tém o intuito somente de exemplificar uma das

inUmeras maneiras de se realizar a invenc¢do, contudo, sem limitar o escopo da
mesma.

Exemplo 1. Realizacdo Preferencial

[0073] Uma quantidade fixa da biomassa lignocelulésica caroco de tucuma
moido de 100,0 gramas com dimensdes menores que 250 um (micrometros) foi
adicionada em uma solucdo aquosa mista contendo sais cloretos dos cations
metdlicos zinco (Il) e niquel (II) de concentracdo conhecida, nas seguintes
propor¢cdes em massa de ZnClz : NiClz : biomassa lignocelulésica: 1,0:1,5:1,0;
1,0:2,0:1,0 € 1,0:2,5:1,0 (m/m/m);

- mistura do sistema reacional sob agitacdo mecéanica a 75°C por 120
minutos para a obtencdo de uma pasta com impregnacdo completa do cloreto
de zinco (Il) e cloreto de niquel (II) com a biomassa lignocelulésica;

- secagem da pasta em estufa a 90°C por 720 minutos;

- colocacao da pasta em reator de quartzo e sua posterior inser¢gao no
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interior de um forno térmico tubular convencional para carbonizacdo do material;

- carbonizac&o do material em forno térmico a 600°C por 30 minutos, sob
atmosfera de gas N2 com vazdo de 200 mL min?;

— lixiviacéo parcial do material pirolisado com HCI 0,1 mol Lt em refluxo
por 1h para remover quase na sua totalmente os compostos de zinco e deixar
remanescente no carvao os compostos de niquel que sdo responsaveis pela
magnetizacao;

- filtrac&o e lavagem do material preparado com agua desmineralizada em
abundancia até que os liquidos de lavagem apresentem valor de pH entre 6 a 7;
e

- secagem do material a 100°C por 24 horas e peneiracdo em peneira de

53 pum.
[0074] Também foi realizada a preparacdo de um carvao ativado magnético a
partir da mistura da biomassa vegetal lignocelulésica (caroco de Tucuma) com
solucéo de cloreto de niquel (I) na propor¢édo de 1:1 (m/m) com o objetivo de
comparar as propriedades desse material com os carvfes ativados magnéticos
preparados na presenca dos sais inorganicos contidos em uma solugéo mista de
cloretos de zinco (ll) e niquel (II).

Exemplo 2. Propriedades fisico-quimicas do material

[0075] Para verificar o efeito do ZnClz nas propriedades fisico-quimicas do
material foi preparado um carvao sem a adi¢ao de cloreto de zinco (II) mas com
a presenca de cloreto de niquel (1), sendo denominado de CMT-0. As curvas de
magnetizacdo foram obtidas a temperatura ambiente.

[0076] Os resultados das curvas de magnetizacdo indicaram que os carvées
ativados CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5 apresentaram indices de coercitividade
baixa (Hc = 34,82; 24,40 e 19,22 Oe) e de remanescéncia (Mr= 0,020, 0,016
e 0,020 emu g7?), sugerindo que os carvies ativados sdo materiais
paramagnéticos.

[0077] Além disso, pode ser observado na mesma Figura 2, altos valores de

magnetizacdo para todos os carvbes ativados magnéticos preparados. A
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saturacdo de magnetizacéo alcancou valores Ms= 7,14, 8,29, 13,29 emu g™ para
CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5 respectivamente.

[0078] Todavia, o carvdo CMT-0 apresentou maior valor de saturacdo de
magnetizacdo, 14,91 emu g* devido a auséncia do zinco.

[0079] Os valores de magnetizacao dos 3 carvdes ativados contendo zinco sao
um pouco mais baixos que os materiais apresentados pela nossa invengao
“CARVAO ATIVADO MAGNETICO, PROCESSO DE OBTENCAO E
APLICACAO DO MESMO?”, 2016. Category: Process. Institution where the
patent where deposited: INPI — National Institute of Industrial Property (Instituto
Nacional da Propriedade Industrial). Country: Brazil. Nature: Patent. Register
number: BR10201603035. Deposit number, PCT: 870160078447”, porém, séo
compativeis com trabalhos apresentados na literatura por MUBARAK et al.,
“Palm oil empty fruit bunch based magnetic biochar composite comparison for
synthesis by microwave-assisted and conventional heating” Journal of Analytical
and Applied Pyrolysis, 120 (2016) 521-528; de XUE et al., “Synthesis and
characterization of superparamagnetic activated carbon adsorbents based on
cyanobacteria”, Materials Chemistry and Physics, 163 (2015) 407- 415; de
CAZETTA et al., “Magnetic Activated Carbon Derived from Biomass Waste by
Concurrent Synthesis: Efficient Adsorbent for Toxic Dyes”, ACS Sustain. Chem.
Eng. 4 (2016) 1058-1068; de NGUYEN et al., “Magnetic Fe2MO4 (M = Fe, Mn)
activated carbons: Fabrication, characterization and heterogeneous Fenton
oxidation of methyl orange”, Journal of Hazardous Materials, 185 (2011) 653—
661.

[0080] A presente patente se difere pelo uso do cloreto de zinco (lI) em
diferentes propor¢fes para o desenvolvimento de materiais com uma alta area
superficial. Salienta-se que nem a literatura nem a patente de mesma autoria
citada acima apresentam a combinacédo de cloreto de niquel (II) e de zinco (ll)
num processo de producdo de carvfes ativados magnéticos de alta area
superficial. Na presente patente, o material magnético desenvolvido apresentou

uma area superficial de 2 a 2,5 vezes maior que na patente acima citada. Tais
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caracteristicas observadas nos materiais preparados na presente patente sdo
altamente desejaveis do ponto de vista prético para aplica¢des tecnoldgicas e/ou
industriais/comerciais.

[0081] Cabe ressaltar que uma magnetizacdo de 2 emu g é suficiente para que
se faca uma separacdo magnética do adsorvente misturado com a solugéo do
adsorvato.

[0082] Além disso, nos trabalhos citados, o processo de preparagao dos carvoes
ativados magnéticos usualmente é realizado em varias etapas como descrito:
etapa primaria de preparacdo da particula magnética, mistura da particula
magnética com uma suspensdo contendo carvao ativo comercial, secagem da
suspensao, pirdlise do carvao ativo impregnado com as particulas magnéticas.
[0083] Geralmente séo utilizados dois sais inorganicos um contendo o cétion
metdlico Fe?* e outro contendo o cation metdlico Fe3*. Essas solucdes sdo
agitadas mecanicamente e se faz a adicédo lenta e gradual de NaOH ocorrendo
a precipitacado de hidréxidos de ferro. Posteriormente essa mistura de hidroxidos
€ levada ao forno térmico onde se realiza um processo de pirélise para formar a
ferrita (FesOa).

[0084] Existem descritos varios métodos de preparo de particulas magnéticas
0S quais envolvem reagentes mais sofisticados do que os descritos aqui.

[0085] Cabe ressaltar que o produto formado pelo carvdo ativo comercial com
particulas de ferrita magnética diminui drasticamente a area superficial do
adsorvente, usualmente reduzindo a adsor¢cdo de poluentes. Cumpre ainda
lembrar que esses carvies ativos magnéticos apresentam baixa estabilidade em
meio acido, visto que em baixos valores de pH, os compostos de ferro sao
dissolvidos, reduzindo a magnetizacdo do adsorvente, podendo até mesmo
extinguir essa propriedade por completo.

[0086] O custo de preparacao desses carvoes ativados magnéticos preparados
de maneira convencional usualmente é elevado, fato que pode limitar sua
aplicacdo numa escala de maior porte. Todavia, na presente invencdo o

processo foi simplificado para apenas uma Unica etapa de pirolise, utilizando
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uma mistura de cloreto de zinco (Il) e de cloreto de niquel (II) como agentes
ativadores responséveis por deixar o produto final magnetizado.

[0087] Finalmente, o material carvdo ativado magnético adsorvente preparado
nessa invencao se caracteriza por apresentar alta area superficial e alto volume
de poros bem como répida separacdo quando submetido a um campo
magnético.

[0088] Os parametros de textura dos carvbes ativados magnéticos e com altas
areas superficiais sdo apresentados na Tabela 1.

[0089] Os materiais produzidos apresentaram alta area superficial especifica e
mesoporosidade. Os valores da area superficial especifica foram 1132; 1253;
775 e 214 m? g1, para CMT-1.5, CMT-2.0, CMT-2.5 e CMT-0, respectivamente.
Os valores de area superficial especifica para os trés adsorventes contendo Zn
sdo bem mais altos que os valores encontrados na literatura, incluindo a nossa
invencdo “CARVAO ATIVADO MAGNETICO, PROCESSO DE OBTENCAO E
APLICACAO DO MESMO”, 2016. Category: Process. Institution where the
patent where deposited: INPI — National Institute of Industrial Property (Instituto
Nacional da Propriedade Industrial). Country: Brazil. Nature: Patent. Register
number: BR10201603035. Deposit number, PCT: 870160078447” cuja area
superficial obtida foi de no maximo 515 m? g-*.

[0090] Além disso, nas Figuras 3A e 3B sdo apresentadas as curvas de
adsorcao e dessorgao de nitrogénio e a distribuicdo de tamanho de poros (Dp)
das amostras do carvdo ativado magnético previamente lixiviado com HCI 0,1
mol L%, do carvdo ativado preparado somente com a mistura de niquel e da
biomassa vegetal caroco de tucuma.

[0091] As isotermas de adsorcdo de nitrogénio demonstram existir uma
combinacdo das isotermas de adsorcdo do tipo | e do tipo Il indicando que as
amostras dos carvfes ativados magnéticos apresentam estruturas porosas
formadas por microporos e mesoporos. Os diametros médios dos poros
apresentados na Tabela 1 bem como nas Figuras 3a e 3b revelaram que 0s

materiais preparados sdo predominantemente mesoporos, segundo a
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classificacao da IUPAC.

Tabela 1: Propriedade texturais dos carvoes ativos magnéticos e de altas areas

superficiais.
Amostras  Sger Shicro Sext Viot Vmic Vimes Dp
(m?g?) (m?g™) (m?g™) (cm*g™) (cmig™") (cm®g?) (nm)
CMT-1.5 1132 491,75 667,09 0,669 0,211 0,458 4,26
CMT-2.0 1253 392,83 888,09 0,786 0,169 0,617 3,55
CMT-2.5 775 254,45 539,69 0,524 0,110 0,414 3,67
CMT-0 214 - - 0,048 0,020 0,028 5,97

[0092] Os resultados obtidos a partir da analise elementar, bem como a
composicdo quimica dos materiais magnéticos sdo apresentados na Tabela 2.
[0093] Pode-se que com excecdo da amostra CMT-2.5, todas as demais
amostras apresentaram uma quantidade elevada em carbono e pequena
guantidade em oxigénio e hidrogénio.

[0094] Inicialmente, o carogo de tucuma apresentou 48,77% em carbono, 6,66%
em hidrogénio e 43,76% em oxigénio. No entanto, apés a carbonizacao em forno
térmico 600°C e a lixiviagdo parcial com HCI 0,1 mol L, o teor de carbono
aumentou para as amostras CMT-1.5 e CMT-2.0, enquanto o teor em hidrogénio
e oxigénio diminuiram em todos os carvfes magnéticos.

[0095] Além disso, os materiais apresentaram propriedades hidrofilicas, com
guantidades significativas de grupos acidos e grupos basicos na superficie.
Essas caracteristicas sdo muito importantes para uso dos referidos materiais
como adsorvente em tratamento de efluentes aquosos.

[0096] Pode se observar também um aumento da quantidade de cinzas a

medida que se aumenta a razao dos sais metalicos: biomassa lignocelulésica.

Tabela 2: Composicdo elementar e quimica dos carvoes magnéticos com alta

area superficial.

C(%) H(@%) N(@%) O(%) Cinzas (%) HI Grupos Grupos
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Acidos basicos

(mmol.g?) mmol.g?)
CMT-15 50,24 2,23 1,07 19,20 27,26 0,8501 0,6048 0,3141
CMT-2.0 58,85 2,12 1,31 0,58 37,14 0,8098 0,5697 0,4326
CMT-25 3532 2,04 0,975 12,06 49,61 0,7037 0,7261 0,0934
Tucuma 48,77 6,66 0,687 43,76 / / / /

[0097] As Figuras 4a, 4b e 4c apresentam as curvas termogravimeétricas (TGA)
dos carvles ativos magnéticos e de alta area superficial, CMT-1.5, CMT-2.0,
CMT-2.5.

[0098] As analises foram realizadas sob atmosfera de N2 (temperatura ambiente
até 800°C) e de ar sintético (de 800°C até 1000°C) para a determinacéo do teor
de cinzas. Pode-se observar que os carvfes ativados magnéticos de alta area
superficial apresentam grande estabilidade térmica a temperaturas elevadas
sugerindo que esses materiais poderéo ser utilizados em processos industriais
que requerem altas temperaturas sem que ocorra modificacdo em suas
propriedades.

[0099] Foi observado uma perda de massa de apenas 29,3%; 24,22% e 36,5%
para os materiais CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5, respectivamente, quando a
temperatura foi variada entre a temperatura de 25°C a 800°C, sob atmosfera de
N2, sugerindo uma boa estabilidade térmica.

[0100] As Figuras 5a, 5b e 5c apresentam as propriedades cristalinas dos
materiais CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5 com diferentes quantidade de cloreto de
niquel (11).

[0101] Pode-se observar em todas as Figuras a presenca de picos relacionados
ao niguel e ao zinco, independentemente da quantidade de cloreto de niquel (Il)
adicionada.

[0102] A Simonkelleita tem por formula quimica Zns(OH)sCl2.H20, e,
frequentemente, é referida como cloreto de zinco tetrabasico, cloreto de zinco
basico, hidroxicloreto de zinco ou oxicloreto de zinco.

[0103] Todavia, pode-se observar que a intensidade desses picos de
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Simonkelleita foi bem menor nas amostras CMT-2.0 e CMT-2.5 comparados a
do niquel, justificando o fato que o niquel é bem mais refratario que os compostos
de zinco.

[0104] Dessa forma, o zinco tem por funcdo aumentar a area superficial e o
niquel tem por funcéo apresentar propriedades magnéticas.

[0105] Dessa forma o processo de lixiviagdo em meio acido foi mais seletivo ao
zinco, eliminando-o em maior proporcéo, e, deixando niquel remanescente nas
amostras.

[0106] Essa caracteristica € muito importante para desenvolvimento de novos
carvoes ativados magnéticos que sejam capazes de serem utilizados em meio
fortemente acido, sem que ocorra perda de suas propriedades magnéticas, como
acontece geralmente com os demais processos de producdo de carvles
ativados reportados na literatura.

[0107] As Figuras 6a, 6b e 6¢ apresentam as imagens das microestruturas dos
carvles ativados magnéticos de alta area superficial obtidas por Microscopia
Eletrénica de Varredura (do Inglés Scanning Electron Microscopy, SEM).

[0108] As micrografias mostram que 0s materiais desenvolvidos apresentam
uma superficie rugosa e irregular, heterogénea, altamente porosa, compativeis
com a presenca de poros que foram identificados através da analise de adsorcao
e dessorcédo de nitrogénio.

[0109] As Figuras 7a, 7b e 7c apresentam as imagens e analises graficas
obtidas por espectroscopia por dispersao em energia (EDS-SEM) dos carvdes
ativados magnéticos com alta area superficial.

[0110] Pode-se observar em todos os materiais CMT-1.5, CMT-2.0 e CMT-2.5,
0s picos dos elementos quimicos C, N, O, Au, Fe e Cl, e também dos elementos
quimicos Zn e Ni, 0s quais séo 0s principais componentes inorganicos utilizados
na preparacao dos carvoes ativados magnéticos de alta area superficial.

[0111] Esses resultados corroboram os dados obtidos por difragdo de raio X e
por analise elementar.

[0112] Pode-se observar nas imagens espectrais um aumento das intensidades
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dos picos relacionados ao elemento Ni com 0 aumento da quantidade de cloreto
de niquel (II) nas amostras.

[0113] Por outro lado, pode-se perceber uma intensidade do pico praticamente
constante relacionada ao elemento Zn, devido ao fato que a quantidade de
cloreto de zinco (ll) utilizada na preparacao foi a mesma em todas as amostras.

Exemplo 3. Teste de adsorcdo

[0114] Afim de demonstrar uma aplicacao real dos carvfes ativados magnéticos
com alta area superficial aqui produzidos, foi realizado um teste de remocéao de
varios farmacos e fendis, moléculas essas, usualmente classificadas como
contaminantes organicos emergentes. Os testes de adsorgcédo foram realizados
a temperatura de 25°C.

[0115] As Tabelas 3 e 4 apresentam os testes de adsor¢cao de farmacos e fendis
com os carvies ativados magneticos preparados, respectivamente.

[0116] Pode-se notar uma alta capacidade de remocédo dos compostos
organicos, tanto dos farmacos quantos dos fenois, com a aplicacédo dos carvies
magneéticos preparados com a mistura cloreto de zinco (Il) e cloreto de niquel
(I), independentemente das propor¢des utilizadas.

[0117] Todavia, o material preparado apenas com o cloreto de niquel (II) (CMT-
0) apresenta uma quantidade de remocdo de duas as quatro vezes menor
quando comparado com os carvies ativados magnéticos com alta area
superficial (CMT1,5; CMT2.0 e CMT2,5).

[0118] Esses resultados sdo uma clara evidéncia que o0s materiais
desenvolvidos nessa patente apresentam um grande potencial para serem
utilizados no futuro em processos de tratamentos de agua e de efluentes

industriais.

Tabela 3a: Teste de adsorcdo de farmacos e aminas aromaticas com 0s

carvoes magnéticos de alta area superficial.
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Quantidade adsorvida (mg g™)

o ) o Maleato de
Canfora Nicotinamida  Amoxicilina Propanolol )
Enalapril
CMT-1.5 133,3 81,2 112,9 117,5 105,2
CMT-2.0 133,3 83,6 92,3 123,0 100,2
CMT-2.5 133,3 94,0 116,2 130,6 105,5
CMT-0 31,9 32,3 30,5 44,5 41,7

Tabela 3b: (Continuacdo da Tabela 3a) Teste de adsorcao de farmacos e

aminas aromaticas com os carvdoes magnéticos de alta area superficial.

Quantidade adsorvida (mg g*)

Diclofenaco Paracetamol 3-cloroanilina 4-cloroanilina
CMT-1.5 105,9 116,1 127,5 126,4
CMT-2.0 113,3 119,9 128,9 128,0
CMT-2.5 115,7 122,4 130,3 129,0
CMT-0 41,0 31,2 65,4 51,2

Tabela 4: Teste de adsorcao dos fenois com os carvdoes magnéticos.

Quantidade adsorvida (mg g?)

2- Nitrofenol 2- 3-aminofenol  4-bromofenol 4-nitrofenol
aminofenol
CMT-1.5 129,8 133,3 111,3 130,2 127,2
CMT-2.0 131,8 133,3 118,0 133,1 130,1
CMT-25 132,11 133,3 125,3 131,6 130,9
CMT-0 85,0 47,7 31,0 69,7 66,0

[0119] Os versados na arte valorizardo os conhecimentos aqui apresentados e
poderdao reproduzir a invengcdo nas modalidades apresentadas e em outras

variantes e alternativas, abrangidas pelo escopo das reivindica¢cdes a seguir.

Petic&o 870190087992, de 06/09/2019, péag. 30/43



1/3

Reivindicacdes

1. Processo de obtencéo de carvao ativado magnético, caracterizado por
compreender trés subetapas:

(i) formacgédo de uma pasta constituida de biomassa vegetal lignocelulésica
de caroco de tucuma, misturada em propor¢cdes definidas com cloreto de zinco
() e cloreto de niquel (I);

(ii) processo de carbonizacdo em forno térmico tubular convencional da
pasta preparada; e

(iii) lixiviagéo parcial dos compostos de zinco e niquel com solugéo diluida
de HCI 0,05 a 0,5 mol L2,

2. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pela etapa
(iii) compreender as etapas de:

a) trituracdo, moagem e peneiracao de biomassa vegetal lignocelulésica
de caroco de tucuma em peneira de 250 um para a obtencédo de um po;

b) preparacéo de 100 mL solucdo aquosa mista contendo sais cloretos de
zinco (1) e niquel (Il) de concentragdo conhecida;

c) adicdo de 100,0 gramas de caroco de tucuma na forma de p6 a solucéo
formada na etapa anterior (b) e mistura do sistema reacional continuamente sob
agitacdo mecanica para a obtencdo de uma pasta entre 70 a 90°C por um tempo
de 100 a 150 minutos;

d) secagem da pasta em estufa entre 80 e 100°C por um tempo de 480 a
1440 minutos;

e) colocacdo da pasta em um reator de quartzo, o qual € inserido no
interior de um forno térmico tubular convencional para a realizacdo do processo
de pirdlise, isto é, carbonizacao;

f) em uma realizacéo preferencial, a carboniza¢do da pasta ocorreu a uma
temperatura na faixa de 550 a 800°C, por um tempo de 30 a 60 minutos, sob
atmosfera inerte de gas nitrogénio com vazéao de 100 a 250 mL min;

g) em uma realizacao preferencial, o sistema reacional foi resfriado depois
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da carbonizacao por 30 a 50 minutos sob atmosfera inerte de gas nitrogénio com
a vazdo de 100 a 250 mL min* até chegar a uma temperatura menor ou igual a
200°C; apos resfriamento até essa temperatura a vazdo do gas inerte foi
interrompida;

h) lixiviagdo parcial do material carbonizado com solugao de HCI 0,05 a
0,5 mol L sob refluxo por um tempo de 30 a 70 minutos para completar o
processo de ativacao quimica,

i) filtracdo e lavagem com agua destilada em abundancia até o valor de
pH das 4guas de lavagem atingirem o valor entre 6 a 7.

]) secagem do material a uma temperatura de 90 a 110°C por um tempo
de 12 a 24 horas e peneiracdo em peneira de 53 a 83 um para obter um produto
final com didametro de particula na faixa de 53 a 83 um.

3. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pela
subetapa (i) ter uma secagem posterior da pasta formada em uma estufa com
ventilacdo forcada.

4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pela
subetapa (i) ter uma propor¢cdo em massa de sais dos ZnCl2:NiClz2:biomassa
lignocelulésica serem de 1,0:1,5:1,0; 1,0:2,0:1,0 e 1,0:2,5:1,0 (m/m/m).

5. Processo, de acordo com a reivindicacdo 4, caracterizado pela
biomassa lignocelulésica ter dimensdes menores que 250 um.

6. Processo, de acordo com a reivindicagcdo 1, caracterizado pela
subetapa (iii) ter o material carbonizado parcialmente lixiviado com HCI 0,05 a
0,5 mol Lt em refluxo em 70 a 80°C por 1h.

7. Carvao ativado magnético obtido pelo processo, conforme descrito em
qgualquer uma das reivindicacdes 1 a 6, caracterizado por compreender:

- biomassa vegetal lignocelulésica; e,

- sais inorganicos metalicos soluveis selecionados do grupo consistindo
de: cloreto de zinco(ll) e cloreto de niquel(ll).

8. Carvao ativado magnético, de acordo com a reivindicagdo 7,

caracterizado por possuir area superficial maior do que 700 m?/g.
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9. Uso do carvéo ativado magnético, conforme definido em qualquer uma
das reivindicagbes 7 a 8, caracterizado por ser para a remocao de
contaminantes organicos emergentes de efluentes aquosos.

10. Uso, de acordo com a reivindicacdo 9, caracterizado pelos
contaminantes organicos serem farmacos, fendis, corantes, hormdnios,
pesticidas, entre outros e espécies inorganicas como cations metalicos.

11. Uso do carvao ativado magnético, conforme definido em qualquer uma
das reivindicacdes 7 a 8, caracterizado por ser para a descoloracao de aguas.

12. Uso do carvao ativado magnético, conforme definido em qualquer uma
das reivindicagOes 7 a 8, caracterizado por ser para processos de purificagéo
e separacao de gases oriundos de plantas industriais.

13. Uso do carvao ativado magnético, conforme definido em qualquer uma
das reivindicacdes 7 a 8, caracterizado por ser em processos cataliticos.

14. Uso do carvao ativado magnético, de acordo com a reivindicagéo 13,
caracterizado pelos processos cataliticos nos quais esse material pode ser
utilizado serem selecionados entre: processos de cragueamento catalitico de
petréleo, na conversao de gases durante o processo de gaseificacdo, na sintese
de nanocompdésitos multifuncionais de polietileno com propriedades magnéticas.

15. Uso, de acordo com a reivindicacao 13, caracterizado pelo carvao

ser utilizado como semicondutor ou catalisador nos processos cataliticos.
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Figuras
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Figura 2
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Figura 3
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Figura 4
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Figura 5
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Figura 7
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Resumo
CARVAO ATIVADO MAGNETICO, PROCESSO DE OBTENCAO DE CARVAO
ATIVADO MAGNETICO E USOS DE CARVAO ATIVADO MAGNETICO

A presente invencdo descreve a preparagdo de um novo material
adsorvente, carvado ativado constituido de propriedades magnéticas e alta area
superficial. Esse material foi produzido por um processo de carbonizacdo de
biomassa vegetal lignocelulésica em forno térmico tubular convencional. A
producgéo desse material foi realizada utilizando apenas trés materiais: biomassa
lignocelulésica (caroco de tucuma), cloreto de zinco (Il) e cloreto de niquel (). A
presente invencdo descreve também o processo de producdo do material
adsorvente carvao ativado com alta area superficial e alta magnetizacdo e o seu
uso para a remocao de contaminantes organicos emergentes de efluentes
aguosos. A presente invencdo se situa no campo da Ciéncia de Materiais,

Quimica Ambiental e Tratamento de Aguas.

Petica0 870190087992, de 06/09/2019, pag. 34/43



	Folha de Rosto
	Relatório Descritivo
	Reivindicações
	Desenhos
	Resumo

