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Os carbonos mesoporosos (CM) tém poros de 2 a 50 nm, alta area superficial (~500 m?/g) e volume de poros (~0,300 cm?/g), sendo uteis em
adsor¢do de COq, catalise e baterias. Este trabalho avaliou os efeitos da velocidade de moagem (500 ou 650 rpm) e do tempo de espera (24 ou
48 h) antes da carbonizagéio nos pardmetros texturais dos CM produzidos pelo método solvent-free, baseado em mecanoquimica. Quatro
amostras foram obtidas: CMW-1-500, CMW-2-500, CMW-1-650 e CMW-2-650. Apos caracterizagdo por fisissor¢do de N2 e
termogravimetria, todos mostraram boa estabilidade térmica (~400 °C) e mesoporosidade. CMW-2-500 e CMW-1-650 se destacaram por
apresentarem isotermas tipo IV e poros mais homogéneos. Os dados indicam que menor energia (500 rpm) exige mais tempo para formagéo
estrutural, enquanto maior energia (650 rpm) requer menor tempo. Assim, 650 rpm com 1 dia de espera é a melhor condicdo para obter CM

mesoporosos com eficiéncia e rapidez.
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Introducéao

Os carbonos mesoporosos (CM) sdo materiais com estrutura
altamente porosa, com didmetros de poro entre 2 e 50 nm, que
apresentam elevada é&rea superficial e notavel versatilidade
funcional. Essas caracteristicas os tornam candidatos promissores
para diversas aplica¢Oes tecnoldgicas e ambientais, como adsor¢éo
de poluentes, purificagdo de agua, captura de CO-, eletrocatalise e
desenvolvimento de baterias de alto rendimento.

Dentre as rotas sintéticas disponiveis para a producdo de CM, o
método solvent-free, baseado em principios de mecanoquimica, tem
ganhado destaque por seu carater sustentavel, j& que elimina o uso
de solventes e permite sinteses em fase sélida com menor impacto
ambiental, diferentemente das rotas de hard-template e soft-template
(1). Nesse contexto, o presente trabalho visa investigar como
pardmetros sintéticos, como a velocidade de rotagdo do moinho e o
tempo de espera entre a moagem e a etapa de carbonizacdo, afetam
diretamente as propriedades texturais dos materiais obtidos. O
controle fino dessas variaveis é essencial para otimizar a estrutura
porosa do material, ajustando a formacéo e estabilidade dos poros em
funcdo da energia fornecida ao sistema e do tempo de reorganizacdo
molecular antes da carbonizagéo.

Experimental

Método solvent-free para produgdo de carbonos porosos a partir de
biomassa e agua

Inicialmente, os reagentes precursores foram adicionados a um vaso
de aco. A mistura incluiu tanino (fonte de carbono), surfactante F-
127° (direcionador de porosidade) e agua (agente reticulante). A
mistura foi submetida & moagem em um moinho planetario PM 100
(Retsch®) junto a esferas de aco. Nesta etapa, a energia mecanica
fornecida pelo movimento das esferas promoveu a interagéo e reacdo
entre os componentes. Na moagem, foi estudado o pardmetro de
velocidade de rotagdo, variando entre 500 e 600 rota¢fes por minuto
(rpm), a um tempo e massa fixos. Apds a moagem, o material foi
deixado em repouso por 24 ou 48 horas, para estudo desta variavel,
permitindo reorganizagfes estruturais antes da carbonizagdo. O
material foi aquecido em um forno tubular (modelo OTF-1200X) sob
atmosfera de N2, onde ocorreu a remogdo do surfactante e posterior
pirdlise dos precursores, resultando na formagéo da estrutura porosa
do carbono.  ApOs a sintese, 0s materiais passaram por
caracterizacbes em fissisorcdo de nitrogénio, para avaliacdo de
volume de poros, area superficial e distribuicdo de poros, e analise
térmogravimétrica, com objetivo de classificar sua estabilidade
térmica.



Resultados e Discussao

Todos os materiais apresentaram uma alta estabilidade térmica
(aproximadamente 400°C) conforme esperado para materiais dessa
espécie. (1)

De acordo com os resultados da isoterma gerada pelo equipamento
de fisissorcdo, todos eles apresentaram caracteristica mesoporosa,
mas 0s materiais feito a 500 rpm com 2 dias de espera (CMW-2-500)
e 650 rpm com 1 dia (CMW-1-650) de espera, apresentaram
caracteristica mais préxima da isoterma do tipo IV (2), que indica
mesoporosidade. O grafico de distribuicdo de poros reforca esse
resultado, visto que 0s mesmos materiais apresentaram maior
homogeneidade de poros. Isso indica que quando menos energia €
adiciona ao sistema (500 rpm) é necessario mais tempo para que as
estruturas sejam formadas no material, enquanto mais energia
adicionada (650 rpm) necessita de menos tempo para essa formagéo,
enquanto ele pode se desconfigurar ao se passar muito tempo antes
da carbonizagéo.

Figura 1. CaracterizacBes dos materiais desenvolvidos a) - Isotermas
de adsor¢do-dessor¢do de N2 b) — Distribuicio de tamanho de poros
¢) - Curvas termogravimétricas.
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Considerando os dados obtidos pelo equipamento de fisissor¢do de
nitrogénio (BET), pode-se notar que os materiais que obtiveram
maior area superficial sdo os materiais CMW-1-500 e CMW-2-500,
também com alta porcentagem de microporos, mas todos apresentam
area superficial superior a 410m2gt. Em relagdo ao tamanho médio
de poros, o material CMW-1-500 apresentou 0 menor valor, sendo
todos os outros valores proximos ou iguais a 7.7nm. Isso indica que
a velocidade de 500rpm unida a espera de apenas um dia entre as
etapas de sintese, gera um material com estrutura de poros menores.
Todos os materiais, possuem uma quantidade de microporos elevada,
com excessdo de CMW-1-650, revelando que essa condicdo cria
dreas com uma porcentagem de microporos um pouco menos
relevantes. Os volumes totais de poros entre 0s materiais sao bastante
préximos, enquanto volume relacionado aos mesoporos apresentou
um valor signficativamente abaixo, quando comparado aos demais,
no material CMW-2-650. Isso ocorre provavelmente pois uma
velocidade maior, unida a um tempo maior entre as etapas,
desestrutura os poros do material. O volume de microporos do
material CMW-1-650 foi consideravelmente menor que 0s demais.
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Tabela 1. Pardmetros texturais (area superficial, tamanho e
volume de poros) obtidos por BET e BJH

CMW-1-500 631 34 0.540 0301 0.188 56 458 172 73

CMW-1-650 457 7.7 0.478 0331 0.076 69 209 247 46
CMW-2-500 525 7.8 0.514 0340 0.131 66 322 202 61
CMW-2-650 415 7.7 0435 0.287 0.116 66 276 193 66

Conclusoes

Conclui-se que esses resultados indicam que a combinacdo de menor
velocidade de moagem (500 rpm) com maior tempo de espera (48 h),
ou maior velocidade (650 rpm) com menor tempo de espera (24 h),
favorece a formagédo de estruturas mesoporosas mais organizadas.
Isso demonstra que o equilibrio entre energia mecéanica e tempo de
reorganizacdo estrutural é crucial para a sintese eficiente de carbonos
mesoporosos via método solvent-free. O material CMW-1-650
permite uma producdo de um material com caracteristicas
interessantes de forma mais rapida e eficiente em relacdo aos demais.
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