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Introducéo

As esferas de carbono (EC) (Yao et al, 2024) tém se
destacado na ciéncia dos materiais devido as suas
propriedades Unicas e ampla aplicabilidade em areas
como adsorcdo de poluentes (Sivaranjanee e Kumar,
2021) armazenamento de energia (Liu et al, 2024; Li et
al, 2024a) e catalise (Salama et al, 2024). Contudo, os
métodos tradicionais de sintese, como a pir6lise de
hidrocarbonetos (Patlolla, Sharafian e Mérida, 2024) a
eletrolise a partir de CO: (Li et al, 2024b) e a Deposicéo
de Vapor Quimico (Chemical Vapor Deposition - CVD)
(Boudjemaa et al, 2015), apresentam elevados custos e
impactos ambientais significativos.

Nesse contexto, 0 método hidrotermal tem emergido
como uma alternativa promissora, utilizando apenas dgua
como solvente em um sistema de alta pressdo e
temperatura, possibilitando o controle preciso de
parametros como tempo, pressdo e temperatura, 0 que
permite ajustes na morfologia e no tamanho das esferas
(Zhang et al, 2024). Dada a crescente preocupacao com a
sustentabilidade e a preservacdo ambiental, o método
hidrotermal assistido por micro-ondas oferece vantagens
adicionais, como a redugdo do tempo de reagdo e do
consumo energético, além de proporcionar um controle
ainda mais preciso sobre as propriedades morfoldgicas
das esferas de carbono. Esse método, que opera em
condi¢cBes menos severas, é ambientalmente amigéavel e
tem se mostrado eficaz na produgdo de materiais
carbonaceos de alta qualidade (Abdulwali et al, 2024;
Kumar et al, 2020a).

Além disso, a utilizacdo de biomassa residual, como
fibras de coco, surge como uma alternativa sustentavel e
abundante para a producdo de esferas de carbono. A
composicao quimica das fibras de coco, rica em lignina,
celulose e hemicelulose, facilita sua conversdao em
estruturas carbonaceas de interesse (Kumar et al, 2021b).
Neste trabalho, explorou-se os beneficios do método
hidrotermal assistido por micro-ondas no tratamento de
fibras da casca de coco, resultando em uma solugéo rica
em hemiceluloses. Posteriormente, essa solucdo foi
utilizada com sucesso na sintese de esferas de carbono,
demonstrando que o uso de biomassa residual associado

a técnicas sustentaveis pode ser uma estratégia eficiente
para a produgdo de materiais com grande potencial
tecnoldgico e menor impacto ambiental.

Metodologia

Neste trabalho, as esferas de carbono foram sintetizadas
a partir de fibras de coco utilizando o método hidrotermal
assistido por micro-ondas. O processo foi conduzido em
um forno micro-ondas adaptado, com um reator
hermeticamente selado, desenvolvido pelo GDMaF
(Grupo de Desenvolvimento de Materiais Funcionais).
No inicio do experimento, as fibras de coco foram
pesadas em uma balanga semi-analitica da marca HMS
Enterprises Digital Laboratory, com precisdo de 0,01 g.
As fibras foram cortadas manualmente com uma tesoura,
lavadas com agua corrente e transferidas para o reator
(Figura 1). Em seguida, foram adicionados 80 mL de
agua de osmose reversa, medidos com uma proveta. O
reator foi inserido em um forno assistido por micro-ondas
e submetido a um processo de aquecimento até atingir a
temperatura de 200 °C, a qual foi mantida por um periodo
de 1 h, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

Figura 1: Reator, acessorio do forno hidrotermal assistido
por micro-ondas, utilizado na sintese das ECs

i
Fonte: Autores, 2024.

Durante o processo, ocorreu a degradacdo das fibras,
resultando em uma solugdo aquosa, rica em
hemiceluloses. Apb6s o tratamento térmico e o
resfriamento do reator, as fibras foram removidas e a
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solucdo resultante foi filtrada para a remocao de qualquer
particula sélida de fibras.

Tal procedimento foi realizado por meio da filtracdo a
vacuo, utilizando uma montagem experimental composta
por um Kkitassato, funil de Buchner e filtro de papel,
acoplado a uma bomba de vacuo. A solugdo filtrada
resultante, aproximadamente 60mL, foi diluida até atingir
novamente o volume de 80mL, utilizando 4gua de
0Smose reversa e, em seguida, foi reintroduzida no reator.
No interior do reator, foram adicionados diferentes
catalisadores dependendo das condi¢bes de sintese
realizadas, dispostas na Tabela 1, na qual encontram-se
as relagdes de massa de fibra e catalisador utilizado e os
respectivos parametros de sintese adotados (temperatura,
tempo e taxa de aquecimento). Ap6s o fechamento
hermético do reator, este foi submetido a uma nova etapa
de aquecimento em micro-ondas, alcangando
temperaturas de 200, 220, 230 ou 240°C, (Tabela 1) e,
com tempo de patamar de 1, 2 h ou 3 h mantendo-se a
taxa de aquecimento de 10 °C/min.

Tabela 1: Pardmetros de sintese das EC

Nomenclatura M(z;s)sa Catalisador | Area (mm?) T(%rg)p ’ -(rhe(;?;;;
EC 200 1h 14,00 1935,48 200
EC 220 1h 12,20 | Laminula | 193548 | 220 1
Ec2s0th | 1325 | VI [Tiossas | 230
EC 240 1h 12,45 193548 240
EC 220 2h 13,45 220
EC 230 2h 1482 | Placade 4156 230 2
EC 240 2h 13,35 vidro 240
EC 220 3h 12,25 220 3
ECzir2001n | 1690 | SSerade )50 200 | 1

Fonte: Autores, 2024.

Apos o resfriamento, a solugdo aquosa contendo as ECs
sintetizadas foi transferida para tubos tipo Falcon para
gue o processo de lavagem das ECs fosse realizado. Nesta
lavagem, a solugdo resultante, contida nos tubos Falcon
foi levada ao ultrassom por 15 min e eles foram
centrifugados a 3500 rpm por 10 min. A fase aquosa
amarelada foi removida e substituida por agua de osmose
reversa, repetindo-se o processo de ultrassom por mais 10
minutos. Este protocolo foi repetido até que a agua se
tornasse incolor.

Concluida essa etapa, as esferas de carbono,
acompanhadas de uma pequena quantidade de agua
residual, foram transferidas para uma placa de Petri,
previamente, pesada em uma balanca analitica. Em
seguida, as esferas foram submetidas a secagem em
estufa, a 70 °C por 24 h. Ap6s a secagem, a massa

produzida de esferas de carbono foi determinada em uma
balanca analitica da marca Marte, modelo AY220, com
precisdo de 0,0001 g. Esse valor de massa produzido foi
denominado de rendimento (em g).

Resultados e discussao
Os resultados obtidos acerca do rendimento de ECs
produzidas nas diversas sinteses estdo apresentados na
Tabela 2.

Tabela 2: Rendimento de esferas de EC produzidas nas
sinteses

Nomenclatura | Rendimento (g)
EC 200 1h 0,0482
EC 220 1h 0,0101
EC 230 1h 0,0099
EC 240 1h 0,0011
EC 220 2h 0,0322
EC 230 2h 0,0643
EC 240 2h 0,0451
EC 220 3h 0,0716
EC Zir 200 1h 0,0675

Fonte: Autores, 2024.

Figura 2: a) Micrografia da EC Zir 200 1h b) Histograma

da EC Zir 200 1h.

Tamanho de particulas (jum)

Fonte: Autores, 2024.

Notou-se uma variacdo significativa, ndo padronizada, na
diminuicdo ou aumento de massa de ECs produzidas a
depender das diferentes condi¢Oes de sintese adotadas.
Assim, ndo foi possivel observar um padrdo de aumento
ou diminuicdo no rendimento de producdo de ECs, em
funcéo da temperatura ou tempo de tratamento no micro-
ondas, para os diferentes catalisadores usados. No
entanto, os resultados indicaram que o rendimento das
ECs variou significativamente com as condigbes de
sintese. O maior rendimento de ECs produzido foi aquele
obtido na sintese a 220 °C por 3 horas (0,0716 g), no
entanto, essa condicdo resultou em esferas com
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morfologias distintas as desejaveis esferas. Por outro
lado, a sintese realizada a 200 °C por 1 hora, ou seja, a
EC Zir 200, apresentou esferas com morfologia quase
perfeita e maior uniformidade de diametro, sugerindo que
a escolha do catalisador e o controle preciso da
temperatura foram cruciais para a obtencdo de esferas de
alta qualidade.

Analisando as micrografias obtidas por MEV, observou-
se gue o aumento da temperatura tende a reduzir a
uniformidade das esferas. As sinteses realizadas a 230 e
240 °C durante 1 hora, apresentaram esferas com
aglomeragdes significativas e variagdo em seus
didmetros, indicando que temperaturas muito elevadas
podem causar a degradacdo das fibras e prejudicar a
formagé&o de esferas bem-definidas.

Em contrapartida, a sintese a 200 °C, realizada com o
catalisador de zircOnia, resultou em esferas com
morfologia esférica e uniforme. Isso sugere que a zircénia
favorece um processo de nucleacdo e crescimento mais
controlado em comparagdo ao vidro, influenciando
diretamente o formato final das ECs.

Conclusodes

Apos a realizacdo da pesquisa, concluiu-se que a sintese
realizada a 220 °C por 3 h, com placa de vidro, (EC 220-
3h) apresentou o0 maior rendimento, resultando em 0,0716
g de esferas de carbono. Contudo, as analises de MEV
indicaram deformacgfes morfolégicas significativas nas
esferas obtidas. Em contraste, a sintese EC Zir 200 °C por
1 h resultou em um rendimento de 0,0675 g, com esferas
morfologicamente mais uniformes. O estudo confirmou
gue a sintese de esferas de carbono a partir de fibras de
coco via método hidrotermal assistido por micro-ondas é
viavel, mas os parametros de sintese tém impacto
significativo na qualidade e no rendimento das esferas. O
maior rendimento foi obtido na sintese a 220 °C por 3
horas, contudo, com esferas deformadas. O uso de
catalisadores, especialmente a zircbnia, mostrou-se
eficiente na obtencdo de esferas com morfologia
uniforme, sugerindo que a escolha do catalisador € um
fator determinante na sintese de esferas de carbono.
Futuras pesquisas devem focar na otimizacdo dos
parametros de sintese, como a combinacdo de
temperaturas mais baixas associadas a catalisadores
alternativos, para melhorar tanto o rendimento quanto a
morfologia das ECs. Além disso, 0 uso de outras fontes
de biomassa, assim como o estudo detalhado dos
mecanismos de formacdo das esferas, pode abrir novas
possibilidades para a producdo sustentavel de materiais
carbonéceos.
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