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Introducao

A crescente demanda por materiais funcionais de alto
desempenho tem impulsionado a busca por metodologias
de sintese que sejam nao apenas inovadoras, mas também
ambientalmente sustentaveis. Nesse contexto, as esferas
de carbono (EC) emergem como uma classe promissora
de materiais a base de carbono, destacando-se por um
conjunto de propriedades tUnicas, como morfologia
controlavel, alta area superficial, propriedades quimicas
estaveis e porosidade ajustavel (Lu et al., 2025; Yao et
al., 2024; Zhao et al., 2025). Essas caracteristicas
versateis conferem as EC uma ampla aplicabilidade em
diversas areas tecnoldgicas, abrangendo desde a
remediacdo ambiental e o armazenamento de energia até
a catalise ¢ a biomedicina (Ait-Ramdane-Terbouche et
al., 2025; Li et al., 2024b; Liang; Yu; Qi, 2025; Liu et al.,
2024).

Tradicionalmente, na sintese de esferas de carbono
utiliza-se precursores de origem ndo renovavel ou que
demandam alto consumo de recursos. Esta dependéncia
gera desafios significativos em termos de custos, e
impacto ambiental (Abdulwali et al., 2024; Li et al.,
2024a; Thaha et al., 2024). Para enfrentar essa limitagao
e explorar alternativas mais ecoldgicas, uma nova rota de
sintese ¢ proposta, aproveitando os residuos de fibra de
coco. Esta biomassa abundante pode ser convertida em
um valioso material, rico em carbono, por meio do
método hidrotérmico assistido por micro-ondas e foi
objeto de estudo anterior, no qual foi investigada a
influéncia de pardmetros como temperatura € o uso de
distintos catalisadores na sintese de EC.

Em continuidade a esse estudo, o objetivo da presente
pesquisa foi otimizar a sintese de EC buscando avaliar os
grupos funcionais precursores das esferas, visando
aumentar o rendimento de sua produc¢do, utilizando um
catalisador a base de aco inox e a dopagem com butdxido
de titanio (Ti(OBu)a4).

Metodologia

A sintese de esferas de carbono (EC), a partir de fibras de
coco foi realizada, em duas etapas, utilizando o método
hidrotérmico assistido por micro-ondas. O processo foi
conduzido em um reator cilindrico polimérico
hermeticamente fechado, acoplado a um forno de micro-
ondas, o qual foi adaptado para o controle preciso dos
parametros internos de temperatura, tempo e pressao.
Inicialmente, aproximadamente 16,90 g de fibras foram
pesadas, cortadas manualmente, lavadas em d4gua
corrente e transferidas para o reator, juntamente com 80
mL de agua de osmose reversa.

Na primeira etapa do tratamento hidrotérmico, o reator,
contendo as fibras e a agua, foi aquecido a uma taxa de
10 °C/min até 200 °C, em patamar de 1 hora. Apds o
resfriamento, ao forno, a solugdo resultante foi separada
das fibras por filtracao a vacuo, utilizando um kitassato,
funil de Buchner e filtro de papel (Figura 1a), obtendo-se
um volume final de 60 mL de solug@o amarelada (Figura
1b).

Figura 1. a) Sistema de filtrag@o a vacuo. b)
solucdo rica em hemiceluloses obtida apds o tratamento
hidrotérmico das fibras de coco.
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Fonte: Autores (2025)
O volume desta solugdo foi, entdo, ajustado para 80 mL

com adi¢do de agua de osmose reversa antes de ser
utilizada na etapa seguinte (segunda etapa).
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Para a segunda etapa da sintese, a solu¢ao diluida (80 mL)
foi reinserida no reator com a adi¢do de um catalisador de
aco inox na forma de uma moeda de 20 mm. O reator,
hermeticamente fechado, foi submetido a um novo ciclo
de aquecimento em micro-ondas, com taxa de 10 °C/min,
a 200 °C e tempo de patamar de 1 hora.

Apos o resfriamento, a suspensdo, contendo as EC(s) foi
submetida a ciclos de ultrassom (15 min) e centrifugacao
(3500 rpm por 10 min) para obter-se as EC limpas. A fase
aquosa foi removida e substituida por agua de osmose
reversa, repetindo-se o procedimento até que a agua se
tornasse incolor. As esferas de carbono foram
transferidas para uma placa de Petri e secas em estufa a
70 °C por 24 horas. A massa das EC(s) secas foi
determinada em uma balanga analitica (precisdo
0,0001g).

Para a sintese das ECs dopadas com titanio (EC-BuTi),
foi utilizado o mesmo procedimento da condi¢cdo de
sintese feita na etapa 1 e 2, porém, com uma etapa
adicional de preparacdo da solucdo precursora que
continha o dopante. Para tanto, uma mistura de
aproximadamente 7,4962 g de butdxido de titdnio (Ti
(OBu)4) e 10 mL de acido nitrico foi preparada a 65 °C,
sob agitacdo leve, utilizando uma chapa magnética
aquecedora. Uma mistura, de coloragdo vinho, foi
formada e, entdo, foi adicionada a solucdo amarelada de
hemiceluloses, resultando em uma solu¢do de cor mais
escura. O volume total da solugdo final foi também
ajustado em 80 mL antes de ser submetida a segunda
etapa, no forno hidrotérmico, juntamente com o
catalisador, a moeda.

A lavagem do material resultante, dopado (EC-BuT?i), por
sua vez, foi modificadas uma vez que observou-se a
formagdo de pequenos cristais, ndo esféricos. Apods a
secagem em estufa, o material foi transferido para um
béquer de 250 mL, submerso em agua de osmose reversa
e submetido a um tratamento em ultrassom por 10
minutos. O procedimento de ultrassom foi repetido com
a substitui¢do subsequente com agua de osmose limpa até
que a agua se tornasse cristalina, indicando a completa
extragdo da solucao residual. O material s6lido foi, entdo,
filtrado e seco em estufa, a 70°C por 24h. Uma segunda
sintese dopada (EC-BuTi #2) foi conduzida sob as
mesmas condigdes, mas com aproximadamente 3,7481 g
de butoxido de titdnio e 5 mL de &cido nitrico. O
procedimento de lavagem e secagem para a amostra EC-
BuTi #2 seguiu 0 mesmo protocolo.

A analise micrografica das amostras pura (EC-Moeda) e
dopadas (EC BuTi e EC BuTi #2) foi realizada por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) em um
microscopio Phenom ProX para determinar a morfologia

dos produtos obtidos. As micrografias das amostras
dopadas estdo representadas nas Figuras 4a e 4b.
Utilizando o software Image], foi realizada a medicdo do
diametro de 600 esferas presentes apenas na amostra EC-
Moeda, nas demais amostras (dopadas) nao foi possivel a
mediagdo dos diametros devido a formacdo morfologica
irregular dos cristais obtidos.

Adicionalmente, foi realizada a andlise por
Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) da solugdo residual do tratamento
hidrotérmico das fibras de coco. A amostra dopada EC
BuTi foi caracterizada por Difracdo de Raios-X (DRX),
para avaliar a estrutura cristalina do material formado.

Resultados e discussao

A Figura 2 apresenta a andlise por Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) da
solucdo de hemiceluloses obtida do tratamento
hidrotérmico assistido por micro-ondas das fibras de
coco. A analise revelou a presenca de bandas de absorgao
que confirmam a formag¢do de precursores como
monossacarideos e furdnicos. A banda larga em 3306
cm™' ¢ atribuida ao estiramento de grupos O—H, o que ¢
altamente esperado devido a natureza polissacaridica da
hemicelulose. Na regido de 1634 cm™, a banda ¢
consistente com o estiramento de grupos C=0O
(carbonila), caracteristicos dos grupos acetil e acidos
furanicos presentes na estrutura da hemicelulose, bem
como de ligagdes duplas C=C, que podem estar
associadas a presenca de lignina (Mothé; Miranda, 2009).

Figura 2 — Espectro de Infravermelho da solucao de
hemiceluloses obtida a partir do tratamento hidrotérmico
da fibra de coco a 200 °C.
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A caracterizagdo morfologica da amostra EC Moeda 1h
demonstrou que essa condigdo resultou na obtencdo de
um material com morfologia esférica e uniforme (Figura
3a). A andlise da distribui¢do de tamanho das particulas
revelou uma distribui¢do pouco larga, apresentando um
Dso de 2,90 pm (Figura 3b).

Figura 3 —a) Micrografia da EC Moeda 1h.
b) Caracterizagao da distribui¢do da EC Moeda 1h.
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A formagao de esferas de carbono a partir de residuos de
biomassa é um processo complexo, regido pelo equilibrio
entre a cinética de polimerizacdo e carbonizacdo, que
define a via de nucleacdo e crescimento do produto final.
Embora o mecanismo exato de sintese ainda esteja sob
investigacdo na literatura, o processo ¢ amplamente
aceito como sendo similar aqueles que usam como
precursores a glicose e a sacarose, os quais se baseiam em
um fenémeno de nucleagdo e crescimento. Inicialmente,
a biomassa sofre hidrolise e desidratagdo, gerando
mondmeros que, ao atingirem a supersaturagao, formam
nicleos. O crescimento, por sua vez, ocorre pela
polimerizacao e agregacdo desses mondmeros, levando a
formagdo das esferas (Cheng et al., 2025; Li; Li; Liu,
2012).

Com base na morfologia esférica obtida com o uso do
catalisador a base de ago inoxidavel, essa metodologia foi
escolhida para os primeiros testes de dopagem com
titanio. No entanto, a sintese do material dopado, ndo
resultou na formacdo das esferas de carbono. A
micrografia de MEV da amostra EC-BuTi (Figura 4a)
revela a formacdo de particulas com uma morfologia
irregular e em forma de “cascalhos”, em contraste com a
forma esférica obtida em sinteses feitas sem dopagem. Ja
a amostra EC-BuTi #2 (Figura 4b), sintetizada com
metade da quantidade de dopante, apresentou uma
morfologia predominante de estruturas em forma de
placas. Essa diferenca drastica na morfologia, em fungdo
da concentracdo do dopante, evidencia a sensibilidade do
processo de sintese a quantidade de butoxido de titanio, o

qual interfere diretamente na nucleagao e no crescimento
das estruturas carbonaceas (Nicolae et al., 2020).

Figura 4 —a) Micrografia da EC BuTi. b) Micrografia da

Fonte: Autores (2025)'

A anélise por Difracdo de Raios-X (DRX) foi realizada
para investigar a natureza cristalina do material dopado.
O difratograma, ilustrado na Figura 6, confirmou a
presenca da fase Anatase (TiO:), uma forma cristalina
tetragonal do oxido de titnio. Essa fase foi evidenciada
por picos de difracdo bem definidos, que foram indexados
a partir da ficha JCPDS 00-001-0562. Os principais picos
corresponderam aos planos cristalinos (011), (004),
(020), (015), (024), (220), (125) e (132). Esse resultado
demonstra que a introdugao do butdxido de titanio alterou
o mecanismo de nucleagdo, direcionando a formagao do
produto para uma fase cristalina em detrimento da
carbonizacdo esférica (Baca et al., 2020).

Figura 6: Difratograma de raios-X (DRX) da amostra
dopada com butoxido de titdnio (EC-BuTi).
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Conclusoes
O presente estudo € a continuagdo de um trabalho anterior

que utilizou o método hidrotérmico assistido por micro-
ondas para a sintese de esferas de carbono a partir de
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residuos de fibra de coco. A analise por FTIR foi
essencial para o entendimento do processo, revelando a
formagdo de precursores que levam a formacdo do
material a base de carbono. A otimizacao da sintese com
0 uso de uma moeda como catalisador demonstrou
eficacia na producdo de esferas com morfologia esférica
e alta uniformidade. Adicionalmente, a investigacdo da
dopagem com butédxido de titanio (Ti(OBu)«) demonstrou
a sensibilidade do processo de sintese a concentragdo do
dopante, evidenciada pelas diferentes morfologias
observadas. A andlise por DRX confirmou que a
introdugdo do butoxido de titanio alterou 0 mecanismo de
nucleacdo, resultando na formagado de uma fase cristalina
tetragonal denominada Anatase (JCPDS 00-001-0562)
em detrimento da formagéo de EC.
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