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RESUMO - O objetivo desse trabalho € sintetizar e caracterizar a cinza de
serragem de madeira (CSM, residuos provenientes de madeireiras), por
espectroscopia de Fluorescéncia de raios X (FRX) e Raman confocal, com a
finalidade de obter informacdes da qualidade e quantidade do carbono presente
nas diferentes amostras, as quais posteriormente serdo usadas para produzir
grafeno. Para cumprir com este objetivo a serragem de madeira foi queimada em
um forno mufla (FM), em diferentes temperaturas (300°C, 400°C e 500°C) e
tempo controlado (40, 60, 120 minutos). Medidas de FRX permitiram verificar a
composicdo quimica do material, a qual varia de acordo com a temperatura e
tempo de carbonizacdo. Os resultados de espectroscopia Raman mostram a
presenca das bandas D (~ 1350 cm?) e G (~1580 cm™), as quais sio
caracteristicas de materiais carbonosos. Portanto, de acordo com esses resultados,
concluimos que o material é adequado para a producdo de grafeno. Contribuindo,
dessa maneira com a reducdo do descarte inadequado, que podem ocasionar
impactos ambientais, como a poluicdo de afluentes, solos, etc., visto que, apesar
do material ser biodegradavel sua decomposi¢do completa leva um tempo.

1. INTRODUCAO

As pesquisas cientificas na area de nano materiais, estdo em constante crescimento.
Pois é possivel desenvolver materiais com alta durabilidade, alta resisténcia e de baixo
impacto ambiental, assim como reduzir os custos utilizando residuos naturais. Os estudos
mostram que a utilizacdo da serragem, provenientes da madeira se apresentam como materiais
alternativos para a obtencdo de nanoestruturas carbonosas.

De acordo com Bernd et. al (2017), a serragem de madeira é composta por celulose e
lignina, as quais possuem grande concentracdo de carbono, podendo assim ser utilizada para
produzir materiais carbonosos, na forma de micro e nanoestruturas.

Geim (2009) e Novoselov (2012) produziram pela primeira vez em 2004 o Grafeno, o
qual é uma folha plana composta apenas por atomos de carbono ligados entre si em um
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arranjo bidimensional (2D), com geometria hexagonal, formando uma folha nanométrica de
atomos bem organizados e ligados pela hibridizacdo sp?. A ligacdo quimica e a configuracio
eletronica sdo as caracteristicas cruciais para as diversas propriedades do grafeno. Apos a
descoberta, varios estudos estdo sendo feitos usando biomassas como fonte precursora de
carbono para a producgéo de grafeno em grande escala e baixo custo.

Portanto, neste trabalho ensaios experimentais foram realizados para analisar se a
serragem de madeira (SM) € apropriada para a producdo de nanoestruturas de carbono
(grafeno). A carbonizacdo do material foi realizada a diferentes temperaturas, com tempo
controlado, usando um forno Mufla (FM). Ap6s o processo de queima, as respectivas
amostras foram caracterizadas por Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Espectroscopia Raman.
Estes resultados mostram que é possivel usar a cinza de serragem de madeira (CSM) como
fonte precursora de grafeno.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Processo de Limpeza

Para a realizacdo da carbonizacdo do material foram necessarios Varios processos.
Primeiramente foi feita a coleta do material, serragem de madeira, fornecida pela madeireira
Tiaraju, localizada na cidade de Alegrete/RS. Apds a coleta, como mostra a figura 1, o
material passou por um processo de limpeza para retirar as impurezas. Em seguida, a
serragem foi peneirada com passagem entre 2,0 um, e retida na peneira 600 um, sendo que a
peneiracdo foi feita para separar particulas maiores, e foi utilizado o material que ficou retido
na peneira de 600 um. Apos passou por uma lavagem com agua destilada (2X) para eliminar a
sujeira restante, como por exemplo, poeira, materiais organicos etc. Ao final do processo, o
material foi depositado em uma estufa para secar a uma temperatura de 105°C por 24 horas,
apos a secagem o material foi armazenado em local limpo e seco.

Figura 1- Organograma da etapa 1
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2.2 Processo de queima

Para o processo de queima da serragem de madeira foram usados cadinhos de
porcelana. Para cada ensaio de queima usou-se cinco cadinhos, cada um com capacidade de
10g aproximadamente, totalizando 50g de serragem, pois por cada 10g do material queimado
obtém-se em torno de 2 gramas de cinzas.

A figura 2 mostra o procedimento usado para a obtencdo da cinza, os cadinhos
utilizados foram pesados em uma balanca analitica, adicionando 10g de serragem e levado ao
FM para a carbonizacdo completa. Em seguida, as amostras foram queimadas em
temperaturas de 300 °C, 400 °C e 500 °C, no tempo de 40, 60 e 120 minutos para cada
temperatura, com a finalidade de comprovar a presenca de carbono nas trés temperaturas.
Posteriormente, o material foi retirado e colocado em um dessecador para resfriamento a
temperatura ambiente por 30 minutos. Finalmente, a cinza passou por um processo de
moagem manual usando um almofariz e um pistilo formando um pé, o qual foi caracterizado
por FRX e Espectroscopia Raman.

Figura 2 — Organograma da etapa
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Fluorescéncia de Raios-X

Todas as amostras foram caracterizadas utilizando um espectrofotometro FRX,
localizado na Universidade Federal do Pampa, campus Cacapava do Sul, da marca BRUKER,
modelo Turbo SD, propriedade do laboratorio de Lavra, Planejamento e Tratamento de
Minérios — LATRAM. E uma técnica ndo destrutiva que estabelece a analise quantitativa da
composi¢do quimica do material, e devido a limitagbes do equipamento, 0s elementos com
nimero atdbmico menor ou igual 12 (Z=12) ndo foram detectados, como por exemplo o
Carbono, Hidrogénio e Oxigénio.

Das composi¢des quimicas detectadas no material, as que apresentaram maiores
porcentagens foram oxido de Silicio (SiO2), 6xido de Aluminio (Al203), 6xido de Calcio
(Ca0) e oxido de Magnésio (MgO). Deve-se ressaltar que trés dos compostos encontrados
foram descartados, como o enxofre (S), devido aos ruidos de interferéncias externas durante o
processo de caracterizagdo, também elementos como o Rédio (Rh) e Cadmio (Cd) foram
desconsiderados devido a erros de leitura do equipamento.

Os ensaios realizados em diferentes temperaturas mostraram que a medida que a
temperatura aumenta, assim como o tempo de queima, a porcentagem dos compostos
guimicos variam entre um ensaio e outro, tal como mostrado na tabela 1. Nesta tabela, pode-
se ver que o Oxido de célcio sofre uma variacdo significativa conforme o aumento da
temperatura, de forma semelhante para os outros compostos quimicos.

Tabela 1- Composicdo quimica detectada pelo FRX, em diferentes temperaturas e tempos

Ensaios
300°C 400°C 500°C
Composicéo (%) 40 60 120 40 60 120 40 60 | 120

min min min min min min min min min

Oxido de Magnésio MgO 283 | 248 | 1,79 | 2,38 14 081 | 219 | 153 | 0,38
Oxido de Aluminio Al203 3,6 3,74 3,53 3,45 3,4 3,45 346 | 3,45 | 3,44
Oxido de Silicio Si02 0,61 | 059 | 0,49 | 0,53 2,9 1,23 | 055 | 1,30 | 0,57
Oxido de Potéssio K20 0,47 0,4 0,56 0,48 0,53 1,13 055 | 1,32 | 057
Oxido de Calcio CaO 2,8 2,98 3,92 3,56 4,24 | 10,15 3,7 9,77 | 4,57
Oxido de Ferro Fe203 0,27 0,18 0,72 0,35 0,4 0,94 0,47 | 0,94 | 048
Oxido Manganés MnO 0,06 | 007 | 0,09 | 0,07 | 008 | 0,14 0,1 |017 | 0,08

3.2 Espectroscopia Raman

Analises da CSM pela Espectroscopia Raman da marca HORIBA, modelo XploRA
PLUS, da Universidade Federal do Pampa, campus Alegrete, identificou a presenca da banda
D (~1357cm™) e banda G (~1590 cm™) nas diferentes temperaturas (300, 400 e 500°C)
caracteristicos de materiais carbonosos. Através desses resultados é possivel inferir a
aplicacdo do material para a sintese de grafeno. Os espectros analisados na figura 3 mostram a
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presenca das bandas (D e G), a qual refere-se a presenca de carbono nas amostras
caracterizadas.

A presenca de carbono nas amostras esta relacionada com a composic¢do quimica da
serragem de madeira, como a celulose e lignina principais componentes da madeira a qual
possuem em sua estrutura molecular uma elevada concentracao de carbono. A decomposicéo
completa da celulose acontece entre 300 e 500°C, através do processo de queima a essas
temperaturas, transformacfes quimicas ocorrem eliminando os grupos hidroxila (OH) e
ativando o carbono presente na SM.

LOBO (2005) relatou em seu trabalho que espectros de materiais carbonosos,
apresentam picos caracteristicos na regifo entre 1000 e 1800 cm™, materiais grafiticos nessa
regido referem-se as bandas D e G (~1500 a ~1600 cm™). Para FERRARI et.al (2003),
materiais carbonosos apresentam espectros Raman caracteristicos na regido entre 800-2000
cm?, as chamadas bandas D e G. A banda G refere-se ao alongamento da ligacdo sp?, ja o
pico D esta relacionado com a desordem das ligacdes quimicas do material, especificos de
carbonos amorfos.

Figura 3 — Comparacdo dos espectros Raman da CSM em temperaturas de a) 300°C; b) 400°C
e ¢) 500°C com tempos de 40, 60 e 120 minutos.
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4. CONCLUSOES

Os resultados obtidos com a FRX mostraram a composi¢do quimica em percentual dos
compostos inorgénicos na forma de 6xidos presentes nas amostras caracterizadas. Observa-se
que as variacOes de temperatura e tempo dos ensaios realizados, nota-se que a maior variacao
em porcentagem de massa ocorreu para o 6xido de célcio em uma temperatura de 400°C no
tempo de 120 min. Porém, a soma da porcentagem dos elementos inorganicos identificados
em cada ensaio representa menos de 20% da composicdo percentual em massa da amostra,
portanto os 80% restante da composi¢do do material estdo contidos os elementos na qual o
equipamento ndo permite identificar que sdo: Carbono, Hidrogénio e Oxigénio.

A partir das medidas de espectroscopia Raman da CSM identificou-se a presenca da
banda D (~1357cm™) e banda G (~1590 cm™) nas diferentes temperaturas (300, 400 e 500°C),
sendo estas bandas caracteristicas de carbono. As maiores intensidades e menores variacdes
observadas para as bandas D e G no espectro Raman, ocorreu em temperatura de 300°C.
Portanto os resultados de FRX e espectroscopia Raman revelam a presenca de estruturas de
carbono na CSM.
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