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I. Introducao

A aplicagdo de substancias hiimicas (SH’s), contida na maioria dos materiais
carbonosos, pode representar uma alternativa para o reaproveitamento de rejeitos da
concentracdo do carvao [1]. As SH’s sdo apresentadas como contendo trés fragdes: dcidos
himicos (AH), fracdo insolivel em solucdes aquosas com pH < 2 e soldvel em valores mais
elevados de pH; 4cidos fiilvicos (AF), fracdo solivel em dgua sob quaisquer condicdes; e
humina, fracdo insolivel em 4dgua em quaisquer valores de pH. Na literatura sdo citados
diversos métodos de obtencdo de AH’s [2, 3, 4], e alguns destes serdo avaliados no que tange
ao rejeito da concentracio de carvao: IHSS, HNO3, NaOH, e mistura de extratores utilizando
NaysP,0; e NaOH (sequencial e simultdneo com diferentes concentragges).

I1.Objetivo

Avaliar alguns processos de obtencdo de substincias himicas tendo como fonte de
material carbondceo o rejeito de carvdo gerado durante o seu processo de concentragao.

II1. Metodologia

Cada ensaio foi realizado com 5,0g de rejeito de carvdo (4,3% C, 24,8% M.V., 70,9%
cinzas e <150 mesh) previamente seco em estufa a 105°C.

Método IHSS: Equilibrou-se o pH da amostra entre 1 ¢ 2 com HCI 1M (Tamb).
Ajustou-se o volume da solu¢do com HCI 0,1M para fornecer uma razdo de concentragio de
10mL liquido/1g de amostra seca. Agitou-se a amostra por 1h e separou-se o sobrenadante do
residuo por centrifugacio (3600rpm/40min). Separou-se o sobrenadante (AF1) do precipitado.
Este foi neutralizado com NaOH 1M e seu volume ajustado com NaOH 0,1M até a razio
extrator-amostra del0:1. Colocou-se em agitagdo mecénica por uma noite sob atmosfera de
N, em frasco plastico. A solu¢do foi transferida entao para tubos de centrifuga e deixados em
repouso por uma noite. Centrifugou-se (5000rpm/20min) e separou-se o sobrenadante do
precipitado. O sobrenadante foi acidificado com HCl 6M até pH = 1,0, e deixado em repouso
em tubos de centrifuga por mais uma noite. Centrifugou-se novamente e separou-se o
sobrenadante (AF2) do precipitado (AH). O AH foi deixado em didlise até que sua
condutividade fosse quase nula e entdo, liofilizado.

Método HNOs: Colocou-se o rejeito em um baldo de 1000 mL e adicionou-se 100 mL
de HNO; 25% para a oxidacdo. A mistura foi aquecida até a ebuli¢do e mantida sob refluxo
por 4h. Apés o término do refluxo, ja resfriado, o contetido do baldo foi vertido em tubos de
centrifuga e deixado em repouso por uma noite. Centrifugou-se (5000rpm/20min) e separou-
se o sobrenadante (AF1) do precipitado. Neutralizou-se segundo o método IHSS.

Método NaOH: Seguiu-se o método IHSS, ndo utilizando o equilibrio inicial com HCL

Método de 2 etapas — NasP,0O7 0.1M e NaOH 0.1M:

1% etapa- NasP>07 0,IM: Adicionou-se 30 mL de NasP,O; 0,1M a amostra. Agitou-se
por 4h e deixou-se em repouso por uma noite. Centrifugou-se (3600rpm/40min) e extraiu-se
novamente com 25 mL de NasP,07 0,IM por 3h. Deixou-se em repouso e centrifugou-se da
mesma maneira descrita anteriormente. Combinou-se os sobrenadantes e utilizou-se o residuo
precipitado na 2* etapa. O sobrenadante foi acidificado conforme o método IHSS.
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2% etapa- NaOH 0,1M: Adicionou-se 30 mL de NaOH 0,1M ao residuo. Agitou-se por
4h sob atm N, e deixou-se em repouso por uma noite. Centrifugou-se (3600rpm/40min) e
extraiu-se novamente com 25 mL de NaOH 0,1M por 3h e centrifugou-se da mesma maneira
que a anterior. Combinou-se o0s sobrenadantes e deixou-se em repouso por 3 dias. O
sobrenadante foi acidificado conforme descrito pelo método IHSS.

Método de mistura de extratores — NasP,O7 0.1M + NaOH 0,1M: Adicionou-se 50 mL
de NaOH 0,1M + Na,sP,07 0,1M a amostra. Agitou-se por 6h sob atm de N, e deixou-se em
repouso por uma noite. Centrifugou-se (3600rpm/40min). O sobrenadante foi acidificado
conforme descrito pelo método IHSS.

Método de mistura de extratores — NayP,O7 0,25M + NaOH 1M: Adicionou-se 12,5 mL
de NaOH IM e 12,5 mL de NasP,0O; 0,25M a amostra. Agitou-se por 24h sob atm de N, e
deixou-se em repouso por uma noite. Centrifugou-se (5000rpm/20min). O sobrenadante foi
acidificado conforme descrito pelo método IHSS.

IV. Resultados experimentais e discussao

Os resultados em termos de conversdao para cada um dos métodos estudados estda
apresentado na Figura la. Observa-se o maior percentual, em massa, de AH em relagdo a
quantidade inicial disponivel de amostra, foi obtido para o ensaio que utilizou HNO3, o qual
estd ilustrado na Figura 1b. Além disso, o AH apresentou uma coloragdo escura mais intensa
indicando, possivelmente, uma maior pureza.
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Figura 1 — (a) Rendimento em massa dos métodos de obten¢do de SH; (b) Etapa de oxidagdo com HNOj3

V.Conclusao

Conclui-se, preliminarmente, que o método mais eficiente para a obtencdo de AH a
partir de rejeitos da concentragdo de carvdo € aquele que utiliza HNOs. Outros ensaios estdo
sendo realizados com o intuito de se observar o efeito das principais varidveis sobre a
extracdo. Além disso, uma caracteriza¢do adequada do AH estd em execucdo (FTIR, andlises
de C,H,N).
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