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RESUMO

O crescente interesse por fontes de energias alternativas € motivado pela diminuicédo
das reservas de recursos minerais utilizados na geracao energética mundial, pelo
agravamento das mudancas climaticas e pela urgente demanda por alternativas
energéticas de baixa emissao de carbono. Nesse contexto, o carvao vegetal produzido
a partir da carbonizacdo de biomassa renovavel, se destaca como uma alternativa
energética que apresenta niveis de emissdes quase neutro e potencial significativo
para substituicdo de combustiveis fosseis. A resisténcia e aplicabilidade do carvao
vegetal podem ser ampliadas pela sua incorporacdo a uma matriz polimérica, como a
espuma de poliuretano. Este estudo desenvolvoeu compositos poliméricos a base de
poliuretano de 6leo de mamona reforcados com carvao vegetal obtido pela pirélise do
capim-elefante. O compdsito teve suas propriedades avaliadas para aplicacdo como
combustivel sélido. O poliol sintetizado a partir do 6leo de mamona apresentou indice
de hidroxila de 293,23 mg.KOH.g?, que é considerado adequado para a producéo de
espumas poliuretanicas. As proporc¢des de poliol e carvao foram definidas de acordo
com um de delineamento experimental de misturas. O resultado da avaliacdo das
propriedades energéticas e mecanicas dos compositos passou por otimizacao
utilizando o método multiobjetivo da Interseccédo Normal de Fronteira. O resultado final
evidenciou que a composicao do compadsito ( proporcao poliuretana-carvao) influencia
diretamente as propriedades avaliadas. A amostra com 54% de poliol e 46% de carvao
apresentou os melhores resultados: 29,68 MJ-kg™ de poder calorifico, dureza shore
A de 93,2 e resisténcia a compressao de 12,28 kgf.cm A andlise termogravimétrica
revelou maior estabilidade térmica para amostras com maior teor de carvao vegetal,
atingindo temperaturas de carbonizacdo de até 770 °C. A otimizacdo estatistica
revelou que proporgdes aproximadamente equivalentes de poliol e carvao vegetal
resultam na maximizacao de suas propriedades, como dureza Shore A, resisténcia a
compressao e poder calorifico.

Palavras-chave: Compositos poliméricos; Carvao vegetal; capim-elefante;
poliuretano; Combustivel sélido; polimeros.



ABSTRACT

The growing interest in alternative energy sources is driven by the depletion of mineral
resources used in global energy production, the worsening of climate change, and the
urgent demand for low-carbon energy alternatives. In this context, charcoal produced
from the carbonization of renewable biomass stands out as an energy alternative with
nearly neutral emission levels and significant potential for replacing fossil fuels. The
strength and applicability of charcoal can be enhanced by incorporating it into a
polymeric matrix, such as polyurethane foam. This study developed polymeric
composites based on castor oil-derived polyurethane reinforced with charcoal obtained
through the pyrolysis of elephant grass. The composite's properties were evaluated for
application as a solid fuel. The polyol synthesized from castor oil presented a hydroxyl
index of 293.23 mg.KOH.g™, which is considered suitable for polyurethane foam
production. The proportions of polyol and charcoal were defined according to a mixture
experimental design. The evaluation results of the energetic and mechanical properties
of the composites were optimized using the multi-objective Normal Boundary
Intersection (NBI) method. The final results demonstrated that the composite
composition (polyurethane-charcoal ratio) directly influences the evaluated properties.
The sample with 54% polyol and 46% charcoal exhibited the best results: a calorific
value of 29.68 MJ-kg™, Shore A hardness of 93.2, and mechanical strength of 12.28
kgf.cm™. Thermogravimetric analysis revealed greater thermal stability for samples
with higher charcoal content, reaching carbonization temperatures of up to 770 °C.
Statistical optimization showed that approximately equivalent proportions of polyol and
charcoal result in the maximization of their properties, such as Shore A hardness,
compressive strength, and calorific value."

Keywords: Polymeric composites; Charcoal; Elephant grass; Polyurethane; Solid fuel;
Polymers.
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1. INTRODUGAO

A producao de energia global ainda € majoritariamente dependente de recursos n&o
renovaveis, como petréleo, carvao mineral e gas natural, que correspondem a 81%
de toda a energia gerada no mundo. Em contraste, a matriz de energia elétrica
brasileira € considerada diversificada com 55% de geragao hidrica, 14,8% edlica,
8,4% biomassa, 9% gas natural, 4% petrdleo e 1,75% carvdo mineral. Embora
predominantemente baseada em recursos renovaveis, nos periodos de escassez
hidrica, a geracao térmica € acionada como complemento para a geragao elétrica,
elevando as bandeiras tarifarias da Agéncia Nacional de Energia Elétrica (ANEEL)
onerando o consumidor final. O interesse pelas inumeras op¢des de energia renovavel
tem crescido substancialmente nos ultimos anos, impulsionado pela redugéo da oferta
de fontes minerais, mudangas climaticas e a necessidade de energia de baixa
emissao de carbono (AGENCIA NACIONAL DE ENERGIA ELETRICA, 2024).

O carvao vegetal (CV), obtido por meio da carbonizagdo de madeira ou outras
matérias primas renovaveis, surge como uma alternativa ao carvao mineral. Ha pelo
menos duas décadas, a biomassa vegetal é estudada como fonte renovavel devido
as emissdes de carbono quase neutras e ao potencial para substituir combustiveis
fésseis convencionais (DEBONI et al., 2019). Os residuos agricolas e florestais podem
representar uma fonte econémica viavel e acessivel para produzir carvao vegetal,
além de promover a gestdo de residuos. As biomassas alternativas como as
forrageiras, despertam crescente interesse dos pesquisadores devido a sua
viabilidade econdémica, producao continua e facilidade de cultivo em comparagdo com
madeiras tradicionais (BLACHNIO et al., 2020).

O capim-elefante (Pennisetum purpureum, Schum) é uma graminea forrageira
tradicionalmente utilizada na alimentag&o de rebanhos leiteiros e também reconhecido
como um insumo nao convencional para a produc¢ao de energia. Essa planta perene
se destaca pela alta tolerdncia ao estresse hidrico, rapido crescimento e elevado
potencial bioenergético, podendo ser colhida até quatro vezes por ano em climas
quentes. Sua biomassa seca tem uma relagado de produgao e consumo de energia de
25:1, gerando 25 unidades de energia para cada unidade de combustivel féssil

empregada em sua produ¢ao (MOHAMMED et al., 2015). No entanto, o elevado teor
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de umidade, especialmente apds a colheita, aumenta seu peso e volume, dificultando
seu transporte (VIEIRA et al., 2017). Além disso, o carvao produzido a partir dessa
biomassa possui baixa resisténcia mecanica, restringindo seu uso em processos

como a reducéo de minério de ferro a ferro metalico.

A baixa resisténcia mecanica do carvao de capim-elefante (CE) pode ser compensada
pela producao de compdsitos com base polimérica. Os compédsitos sdo materiais
obtidos a partir da mistura mecanica de dois ou mais componentes, visando
propriedades superiores as de cada um deles (HSISSOU et al., 2021). Estudos
demonstram que a combinagdo de matrizes poliméricas, como poliuretanos (PU),
resinas epoxi e poliéster, com fibras naturais, fibras poliméricas e componentes
inorganicos resulta em melhorias nas propriedades mecanicas e térmicas. A
incorporagao de reforcos vegetais em matrizes poliméricas pode aprimorar a
resisténcia a tracdo e ao impacto desses materiais, além de aumentar a estabilidade
e condutividade térmica, tornando-os mais versateis para aplicagdes industriais (DAS
et al., 2021).

Os poliuretanos sido polimeros resultantes da reacdo entre um poliol e um
diisocianato, sendo encontrados nas formas de termoplasticos, elastémeros, espumas
rigidas e espumas flexiveis. Os poliuretanos podem ser produzidos a partir de polidis
de origem mineral ou de 6leos vegetais (OV), devido ao seu elevado grau de
insaturacdo. A utilizacdo de matérias-primas vegetais na sintese de polimeros
representa uma alternativa viavel ao uso de insumos minerais, proporcionando
reducao de custos, menor demanda energética e diminuigdo dos impactos ambientais
(JIN etal., 2022; WANG; GANEWATTA; TANG, 2020).0s poliuretanos, conhecidos por
sua versatilidade em diversas aplicacdes industriais, comeg¢aram a ser utilizados como
aglutinantes em materiais energéticos como explosivos plasticos, destacando-se pela
combinagao de suas propriedades mecanicas e quimicas, que oferecem estabilidade
e eficiéncia no desempenho desses materiais (MA; KWON, 2023).

Este estudo tem como finalidade desenvolver um compdsito que integra uma matriz
polimérica de poliuretano, derivado do 6leo vegetal de mamona (6leo de ricino), com
carvao vegetal obtido por meio da pirdlise do capim-elefante, avaliando suas

propriedades para aplicagcdo como combustivel sdlido.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Produzir um material misto de carvao vegetal e poliuretano visando melhorias das

propriedades mecanicas para sua utilizacdo como combustivel sélido.

2.2 Objetivos Especificos

e Produzir carvao vegetal a partir da pirdlise de capim-elefante (Pennisetum
purpureum Schumach);

e Produzir poliol a partir da hidroxilagdo peracido in situ do 6leo vegetal de
mamona;

e Produzir um compdsito formado a partir da combinag¢ao da matriz polimérica de
um poliuretano e carvao vegetal;

e Analisar as caracteristicas do carvao produzido e dos compdsitos através de
analises como ensaios de poder calorifico, rendimento gravimétrico e analise
termogravimétrica;

e Avaliar a resisténcia a compressao de modo a determinar os resultados de

resisténcia dos compositos produzidos.
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 Setor Energético e Fontes Renovaveis

A principal fonte energética no mundo provém de combustiveis fosseis, mas sua
conversao e exploracdo apresentam significativas implicagdes ambientais, sociais e
governamentais. Ao longo das ultimas décadas, as sociedades tém adotado estilos de
vida mais sustentaveis por meio da implementagao de processos de producdo mais
limpos e da busca pela redugao das emissdes de gases prejudiciais a atmosfera, como
CO,, SOx e NOx, associados ao desenvolvimento de uma crescente consciéncia
ambiental entre seus habitantes (ZHU et al., 2020). Essa mudang¢a de comportamento
resulta tanto da percepc¢ao do aumento na ocorréncia e eventos climaticos extremos
quanto dos estudos que indicam a proximidade temporal do esgotamento dos
recursos nao renovaveis (BERGQUIST; NILSSON; SCHULTZ, 2019; KLEESPIES et
al., 2024).

O crescimento acelerado do consumo energético global € impulsionado pela rapida
industrializagdo, pelos avangos tecnologicos e pelo robusto desenvolvimento
econémico (RAHMAN; KARIM; EHSAN, 2023). Essa demanda crescente tem
direcionado o foco para o desenvolvimento e a adocdo de fontes de energia
renovaveis. Tecnologias como energia solar, edlica, geotérmica e maremotriz
apresentam alternativas sustentaveis, oferecendo solugbes energéticas que
contribuem para a mitigacdo das emissdes de gases de efeito estufa e reduzem a
dependéncia de combustiveis fosseis (BAMISILE et al., 2024). No cenario global, os
sistemas de aquecimento elétrico, exemplificados pelas bombas de calor, ja superam
as vendas de caldeiras movidas a combustiveis fésseis, enquanto novos projetos de
energia edlica offshore estdo atraindo investimentos trés vezes superiores aos
destinados a novas plantas de carvao e gas (INTERNATIONAL ENERGY AGENCY,
2023 JOHNSON; GROSS; STAFFELL, 2021).

Projecdes indicam que a demanda global por energia devera aumentar em 56% até
2040 (RAHMAN; FARROK; HAQUE, 2022). Caso as atuais politicas de dependéncia
de combustiveis fosseis sejam mantidas, essa elevagao na demanda resultara em um
aumento nas emissodes de gases de efeito estufa. Portanto, a mitigagdo das mudangas

climaticas torna-se essencial para evitar tais consequéncias adversas. Nesse
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contexto, as fontes de energia renovaveis desempenham um papel fundamental na
busca da neutralidade de carbono. Para alcangar os objetivos estabelecidos pelo
Acordo de Paris, que visa limitar o aumento da temperatura global entre 1,5 °Ce 2 °C
até 2100, é imperativo que os sistemas energéticos implementem inovagdes rapidas
e eficazes (FAWZY et al., 2020).

Em 2023, a oferta interna de energia no Brasil, que representa a quantidade total de
energia disponivel para consumo no pais, incluindo produgao interna, importagées e
variagbes de estoques, menos as exportagdes, atingiu 313,9 Mtep (Milhdes de
toneladas equivalentes de petroleo), representando um crescimento de 3,5% em
comparagao ao ano de 2022. A participacao de fontes renovaveis na matriz energética
foi impulsionada pela estabilidade na oferta de energia hidraulica, pelo aumento
expressivo na geracgao de energia edlica e solar fotovoltaica e pela redugao no uso de
termelétricas movidas a combustiveis fosseis, como gas natural e derivados de
petréleo. A manutencgdo da oferta hidrica, somada ao significativo avango das fontes
ellica, solar e de biomassa na geragao de eletricidade, caracterizada pela auséncia
de perdas, contribuiu para que a matriz energética brasileira alcangasse um patamar
de 49,1% de energia produzida a partir de fontes renovaveis, indice substancialmente
superior a média global (BEN 2023, 2024). A Figura 1 apresenta a matriz energética

nacional no ano de 2023 segundo o Balanco Energético Nacional- Ano Base 2023.

Figura 1. Matriz Energética nacional no ano de 2023.
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Fonte: Elaborado pelo autor baseado no Balan¢o Energético Nacional- Ano Base 2023.
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A geracao de energia elétrica também tem passado por mudancgas significativas com
um foco crescente na utilizacdo de fontes renovaveis (BEN 2023, 2024). A Figura 2

apresenta a matriz elétrica do Brasil em 2023 e suas principais fontes de geracéo.

Figura 2. Matriz de geragéo de energia elétrica no Brasil em 2023.
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Fonte: Balanco Energético Nacional- Ano Base 2023.

Em 2023, a geracdo de energia elétrica a partir da biomassa atingiu um recorde
histérico em sua contribuigao ao Sistema Interligado Nacional (SIN), totalizando 3.218
megawatts médios (MWm), o que representou 4,6% da demanda energética
consumida no Brasil durante o ano, conforme dados da Camara de Comercializagao
de Energia Elétrica (CCEE). Esse valor supera o recorde anterior registrado em 2020,
quando a geragcdo média de usinas a biomassa foi de 3.140 MWm. O aumento na
geragao em 2023 foi impulsionado pela expansao da capacidade instalada em 223
MW adicionais (MINISTERIO DE MINAS E ENERGIA, 2024).

O Brasil abriga 637 empreendimentos voltados a geragdo de energia a partir de
biomassa, distribuidos em diferentes regides do pais. A maior parte dessas usinas
(422) utiliza o bagago de cana de agucar como fonte primaria, correspondendo a uma
capacidade instalada de 12.410 MW. Além disso, 76 usinas operam com residuos
florestais, gerando 820 MW, enquanto o biogas acrescenta 201 MW a capacidade
instalada. A biomassa desempenha um papel preponderante na geragdo de
bioeletricidade, com 63,3% da producdo oriunda do bagaco de cana e 26,1%

proveniente do licor preto, consolidando-se como uma fonte estratégica. Em 2023, a
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biomassa também apresentou uma contribuicdo expressiva na geracao termelétrica,
representando 42,6% de sua utilizagdo, conforme ilustrado na Figura 3 (BEN 2023,
2024; MINISTERIO DE MINAS E ENERGIA, 2024).

Figura 3. Geracao de Energia Termelétrica no Brasil em 2023
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Fonte: Balanco Energético Nacional- Ano Base 2023.
3.2 Biomassa

A biomassa é constituida por matéria organica oriunda de residuos agricolas,
florestais e culturas energéticas especializadas como os vegetais lenhosos (madeira)
e culturas herbaceas (capim-elefante e cana de agucar), configurando-se como uma
fonte de energia renovavel que emite menos gases poluentes em comparagao com
fontes fosseis. A conversado de biomassa em energia ocorre por meio da combustéo
de materiais organicos, sejam eles lenhosos ou nao, e pela queima de gases
resultantes da decomposic¢ao de residuos organicos. No Brasil, a geragcao de energia
a partir de biomassa aumentou cerca de 47,4% nos ultimos dez anos (2014-2023),
adicionando 5.691 MW a matriz elétrica brasileira impulsionada por fatores como
condigdes climaticas favoraveis, abundancia de recursos hidricos e a possibilidade de
expandir plantios energéticos com alto potencial de crescimento que ndo competem
com a produgao de alimentos (LEAL MOTA SANTOS et al., 2018; SOUZA, 2024).

Em paises industrializados, uma variedade substancial de matérias-primas esta
disponivel para a produgdo de biocombustiveis, incluindo residuos agricolas,

florestais, de construcdo, industriais e residuos sélidos urbanos. Os biocombustiveis
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obtidos a partir dessas matérias-primas sao classificados como biocombustiveis de
segunda geragao. Diferentemente dos biocombustiveis de primeira geragao, que
provém de culturas alimentares, como cana-de-agucar, trigo, cevada, milho, batata,
soja, girassol e coco, os biocombustiveis de segunda geragdo sao derivados de
materiais lignocelulésicos, incluindo mandioca, gramineas como capim-elefante,

madeira e palha, bem como de residuos de biomassa (LEE et al., 2019).
A Figura 4 apresenta alguns tipos de biomassa utilizados na produgao de energia.

Figura 4. Classificacdo dos diferentes tipos de biomassa.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os tipos de biomassa representam uma variedade de recursos que podem ser
utilizados para geragao de energia e gestdao ambiental. Cada um com caracteristicas
e composigdes que os tornam adequados a distintos processos de conversdo. A
producao de energia a partir da biomassa agricola € influenciada pela disponibilidade
de residuos agricolas e florestais e pela demanda por energia renovavel, sendo maior
nas regides com mais recursos disponiveis. Em 2019, a Asia liderou a geracéo global
de bioenergia, contribuindo com 39% da producao total, equivalente a 255 terawatts-
hora (TWh), seguida de perto pela Europa, que respondeu por 35%. Os Estados
Unidos, Brasil, China, Alemanha e Suécia destacam-se como lideres na produgao de
bioenergia a partir de biomassa agricola (NIYOGI et al., 2024; SALEEM, 2022).
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A biomassa vegetal € composta por polimeros que incluem substancias polares e
apolares, como celulose, lignina e hemicelulose. Devido a sua abundancia e custo
acessivel, aproximadamente 40% das necessidades energéticas mundiais podem ser

satisfeitas por meio da utilizacdo de biomassa (MUJTABA et al., 2023).

A Tabela 1 apresenta a composi¢ao de algumas biomassas lignoceluldsicas.

Tabela 1. Composi¢édo da biomassa em base seca (% massa).

Fonte de Biomassa Celulose Hemicelulose Lignina Referéncias

Vinhaga 38-43 22-28 21-23 (PEREIRA et al., 2020)
Palha de Arroz 32-38 21-31 13-26 (AWASTHI et al., 2023)
Palha de Trigo 38-43 21-28 21-23 (AWASTHI et al., 2023)
Cana-de-agucar 25 17 12 (AWASTHI et al., 2023)
Capim nativo 35.64 20,64 16,57 (KOMMOJI et al., 2021)

Capim-elefante 34,7 20,2 19,3 (HALDAR; PURKAIT,

2022)

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Pereira e colaboradores investigaram o potencial energético da biodigestdo da
vinhaga, subproduto da industria sucroalcooleira, demonstrando um potencial
energético estimado em 0,659 TWh/ano apenas a partir da biomassa oriunda da
vinhaca. Em outro estudo, Komoju e colaboradores reportaram os resultados da
deslignificagdo do capim nativo para a produgéo de 6leo, observando que os teores
de celulose, hemicelulose e lignina obtidos eram comparaveis aos encontrados no
capim-elefante, como evidenciado por Haldar e Purkait (HALDAR; PURKAIT, 2022;
KOMMOJI et al., 2021; PEREIRA et al., 2020).

A producgao de biomassa visando a geragao de energia apresenta elevada eficiéncia
em termos de rendimento e crescimento acelerado. Espécies como o capim-rabo-de-
raposa, o salgueiro e o capim-elefante sao exemplos de biomassa lignocelulésica que
podem ser utilizadas nesses processos. A integragao dessas culturas ao sistema
agricola oferece uma opcgéao sustentavel para a geragao de energia, contribuindo para

a diversificagdo da matriz energética, além de impulsionar o desenvolvimento rural e
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gerar novas oportunidades de emprego (BLANCO-CANQUI, 2016; NIYOGI et al.,
2024).

3.2.1 Biomassa de Capim-elefante

O capim-elefante (Pennisetum purpureum, Schum.) € uma graminea perene de rapido
crescimento, capaz de gerar mais de 45 toneladas de massa seca por hectare
anualmente. Embora tradicionalmente utilizado como forragem, esse capim tem
ganhado destaque como uma fonte sustentavel de bioenergia, devido a sua elevada
producao de biomassa com alto teor de fibras e lignina. Suas caracteristicas, como a
alta relagdo carbono-nitrogénio e o elevado poder calorifico, sdo comparaveis ao
bagaco de cana-de-agucar, tornando-o uma opg¢ao promissora para aplicagdes
energéticas renovaveis (EMBRAPA, 2015).

A Figura 5 apresenta a graminea forrageira capim-elefante.

Figura 5. Capim-elefante (Pennisetum purpureum, Schum.)

Fonte: Embrapa (2015).

As biomassas com elevado teor de lignina tendem a apresentar maior rendimento na
producdo de carvao vegetal, em razdo da maior quantidade de carbono fixo em
comparagao com aquelas que possuem elevados teores de celulose e hemicelulose
(BEHERA et al., 2020). O capim-elefante destaca-se como uma das culturas

energéticas mais produtivas em termos de rendimento de biomassa e potencial
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energético elevado. Ikpeseni e colaboradores conduziram um estudo sobre a cinética
da pirdlise dessa espécie, visando a produgdo de bio-Oleo. As caracterizagcbes
realizadas evidenciaram que essa biomassa €& promissora para a geragdo de
bioenergia, e o dleo resultante do processo de pirdlise apresenta propriedades que o

qualificam como um combustivel eficaz (IKPESENI et al., 2023).

Para Bonassa e colaboradores, o uso de biomassa lignocelulésica como fonte de
energia contribui para a diminuigdo das emissdes de didxido de carbono, uma vez que
as plantagbes absorvem o carbono liberado durante a combustdo, para o seu
crescimento foliar. Além disso, o carvao vegetal produzido a partir de residuos
lignoceluldsicos, apresenta menor emissao de gases toxicos ou poluentes, o que se
deve a menor concentragdo de elementos como hidrogénio, oxigénio, nitrogénio e
enxofre (BONASSA et al., 2018). A menor concentragcado de oxigénio e hidrogénio no
carvao vegetal reduz a emissao de hidrocarbonetos volateis e mondxido de carbono
durante a queima. Da mesma forma, a baixa quantidade de nitrogénio minimiza a
formacado de NOx, poluentes responsaveis pela degradagcdo da qualidade do ar,
enquanto o baixo teor de enxofre reduz a liberagdo de SOx, principais causadores da

chuva acida.

3.2.2 Conversao Termoquimica da Biomassa: Pirdlise

As conversdes termoquimicas de biomassa englobam tecnologias como combustéo,
liquefacao, torrefagdo, pirdlise e gaseificagdo, cujo os principais produtos estao
resumidos na Figura 6. A biomassa pode ser utilizada diretamente como substituto do
carvao para a geracao de calor e eletricidade em usinas termelétricas. No entanto, o
elevado teor de oxigénio e a alta umidade inerentes a biomassa resultam em um baixo
poder calorifico, exigindo que a biomassa seja previamente seca antes da combustao.
Adicionalmente, uma quantidade maior de biomassa € necessaria para gerar a mesma
quantidade de calor em comparacao com o carvao, o que eleva os custos associados

ao armazenamento e transporte (BRASIL et al., 2021).
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Figura 6. Processos termoquimicos de conversao.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A pirdlise € um processo endotérmico que promove a decomposi¢ao térmica da
matéria organica em temperaturas elevadas, na auséncia de oxigénio. As
temperaturas de operacao do reator variam tipicamente entre 300 e 800 °C, sendo
influenciadas pela composigédo da biomassa utilizada e pela distribuicdo desejada dos
produtos, que incluem fragdes sdlidas, liquidas e gasosas. Configura-se como uma
técnica importante tanto na produgao de biocombustiveis quanto na reciclagem de
residuos organicos (SOLARTE-TORO; CHACON-PEREZ; CARDONA-ALZATE,
2018). Durante o processo de pirdlise, as estruturas e composi¢des dos polimeros
presentes na biomassa, incluindo celulose, hemicelulose e lignina, iniciam sua
decomposicdo com a aplicagao de calor no reator, conforme ilustrado na Figura 7
(HOANG et al., 2021; KRAUSE et al., 2019).

Figura 7. Esquema da pirélise da biomassa lignocelulésica
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A hemicelulose é o primeiro componente da biomassa a se decompor, entre 200 °C e
260°C, gerando acido acético, furfural, furano e liberando compostos volateis. A
decomposicdo da celulose ocorre entre 240 e 350 °C, produzindo principalmente
gases como monoxido de carbono (CO), diéxido de carbono (CO,) e hidrocarbonetos
leves, além de pequenas quantidades de alcatrdo. A lignina, por sua vez, decompde-
se por ultimo, entre 280 e 500 °C, devido a sua estrutura complexa, gerando uma
ampla gama de produtos, como fendis, metano (CH,) e outros compostos aromaticos
(OJO, 2023; VIEIRA, 2014).

Nos processos piroliticos, a biomassa é convertida em bio-6leo, biocarvao e gas de
sintese. As propor¢des de saida dos produtos estdo diretamente ligadas ao tipo de
matéria-prima, tipo de reator, taxas de aquecimento e temperatura (KRISHNA,;
BISWAS; BHASKAR, 2019). A pirolise pode ser classificada em lenta, intermediaria,
rapida, ultrarrapida ou flash, com base em variagdes nos parametros operacionais
conforme descrito na Tabela 2 (HOANG et al., 2021).

Tabela 2. Avaliagao das diferentes técnicas de pirdlise: rapida, intermediaria e lenta.

Tempo de Taxa de
Técnica npo ct Temperatura Aqueci- Produtos Referéncia
residéncia
mento
. Produto sdlido, liquido
Pirolise 15-70 min 200-300°C  >50°C/min condensavel e gases (CHEN et
Leve ~ O al., 2021)
nao condensaveis
(VARMA,;
Pirdlise o 5- 25-35% Carvao SHANKAR;
Lenta 25-35h  200-850°C 4 poc/min 20-50% Gaés MONDAL,
2018)
Pirdlise 35-50% Oleo
Intermediari 10 min 300-450°C 30020(23;nm 25-40% Carvio (2050'\13;\‘
a 20-30% Gas ’
s 60-75% oleo
Pirélise <2s 300-1000°C  1000°C/s  10-25% Carvao  (HOANG et
rapida al., 2021)

10-30% Gas

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Na producgao de carvao vegetal, a temperatura € uma variavel operacional importante
que influencia diretamente o rendimento, as propriedades e a estabilidade do produto.
Temperaturas mais baixas resultam em maior rendimento de carvdo, enquanto

temperaturas excessivamente elevadas podem reduzir esse rendimento e gerar
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subprodutos indesejados, como alcatrdo. Contudo, o carvao produzido em
temperaturas mais altas apresenta maior estabilidade, maior teor de carbono e maior

resisténcia a degradacgéo (IGHALO et al., 2022).

Chen e colaboradores produziram carvao vegetal a partir de biomassa lignocelulésica,
especificamente cascas de coco e misturas de madeiras, por meio de pirdlise lenta
em forno mufla sob diferentes condigbes. O processo foi realizado em temperaturas
variando de 400 a 800 °C, com tempos de residéncia de 30 a 60 minutos. O aumento
da temperatura de pirdlise de 400 a 800 °C resultou em uma redugao de rendimento
de até 31%, atribuida a maior volatilizacdo da biomassa. Em contrapartida, o
rendimento do carvdo aumentou em temperaturas mais baixas. Este maior rendimento
foi associado a minima perda de fragdes alifaticas e a preservacdao de grupos
funcionais de superficie, incluindo hidrogénio e oxigénio (CHEN et al., 2021). A Tabela
3 apresenta o rendimento de biomassas lignoceluldsicas convertidas em carvéao

vegetal em diferentes temperaturas.

Tabela 3. Rendimento gravimétrico de processos de conversdo de biomassa em diferentes
temperaturas.

Biomassa Tecnologia de Temperatura (°C) Rendimento de Referéncias
conversao biocarvao (%)
Folhas de Pirdlise 500 30,03 (GUPTA;
Pinheiro Convencional MONDAL,
2021)
Folhas de Pirdlise 500 - 700 25,40 (700°C) - (MAAOUI et
Pinheiro Convencional 32,02 (500°C) al., 2023)
Folhas de Pirdlise 232 60 (OMVESH
Pinheiro Convencional Tempo = 60 min et al., 2023)
Biomassa Pirdlise 800 17,73 (GUO et al.,
de Pinheiro Convencional 2023)
Biomassa Pirdlise induzida por 800 32,3 (GUO et al.,
de Pinheiro microondas 2023)

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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Guo e colaboradores exploraram a conversao da biomassa de pinheiro utilizando
pirdlise convencional e aquecimento por micro-ondas. Sob aquecimento
convencional, houve aumento no residuo solido e no rendimento de gas, enquanto o
rendimento de bio-6leo caiu de 47,1% para 16,4%, 25,8% e 29,8%. Ja o aquecimento
por micro-ondas, em sinergia com ions metalicos, intensificou a decomposi¢ao da
biomassa e a reforma de macromoléculas volateis, resultando em maior producéo de
gas, simplificagcdo do bio-6leo e menor teor de fendis. A converséao catalitica de fendis
e furanos em hidrocarbonetos aromaticos também aumentou o rendimento dos
produtos soélidos (GUO et al., 2023).

Maooutti e colaboradores investigaram a influéncia da temperatura na conversao de
residuos de pinha de duas espécies diferentes em carvao. O aumento da temperatura
de 500 °C para 700 °C reduziu o rendimento de 32,02% para 25% e 31,52% para
17,52% em cada espécie, respectivamente. A diferenca na reducao foi associada ao
teor de lignina em cada amostra. Outro estudo mostrou que a conversédo da biomassa
de pinha por pirélise alcangou o maior rendimento de 60% na menor temperatura
testada (232 °C). O carvao obtido também apresentou o maior resultado de poder
calorifico de 25,4 MJ-kg™' nas mesmas condigbes operacionais. A temperatura de
pirdlise € um parametro importante para os rendimentos e as propriedades
termofisicas do carvao vegetal, uma vez que temperaturas mais altas aceleram o
craqueamento térmico, a decomposi¢cao dos precursores e a liberagcdo de volateis
como CO, CH, e H, (MAAQOUI et al., 2023; OMVESH et al., 2023).

3.3 Carvao Vegetal

O carvao vegetal € um material poroso, de alta estabilidade e com elevada
concentracao de carbono, obtido através de um processo termoquimico de conversao
de biomassa, conduzido em temperaturas elevadas e na auséncia de oxigénio
(TOMCZYK et al., 2020; POURHASHEM et al., 2019). Suas principais aplicagdes
incluem os setores domeéstico, quimico, agricola e industrial. No uso doméstico, é
comum em cozinhas e estabelecimentos comerciais. Na industria quimica, atua como
carvao ativado devido a sua alta capacidade de adsorcédo, utilizado na purificagao de
agua e desgaseificacdo. Na agricultura, melhora as propriedades do solo e da agua,

além de servir como fonte de bioenergia. Industrialmente, € empregado como
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combustivel em caldeiras, industrias de cimento, ceramica, geracdo de energia
térmica e na metalurgia (RODRIGUES; BRAGHINI JUNIOR, 2019).

O Brasil € um dos principais produtores globais de carvao vegetal, com uma produgao
estimada de 6,7 milhdes de toneladas em 2023. A maior parte dessa producéo é
destinada ao consumo interno, com a industria siderurgica sendo responsavel por
71% da demanda, seguida pelo setor de ferroligas (12%) e pelo consumo residencial
(11%). O carvao vegetal também desempenha um papel ambiental relevante como
substituto do carvao mineral em indUstrias metal-siderurgicas (IBA, 2024; MARINHO
JUNIOR; ESPINDOLA; NODARI, 2024).

A composigcao quimica do carvao vegetal varia conforme o processo de producéo,
matéria-prima e condi¢gdes de carbonizacdo, podendo conter impurezas como
compostos organicos volateis e alcatrdo. As matérias-primas apresentam
propriedades distintas, especialmente em relagcdo aos teores de carbono, lignina e
cinzas, com a lignina sendo o principal componente na produgédo de carvao. Fan e
colaboradores analisaram a pirdlise da biomassa de milho e verificaram que as
cascas, medula e folhas dos talos tinham composi¢cdes quimicas diferentes, afetando
o rendimento do carvao. As cascas e o caule apresentaram os maiores teores de
lignina (8,69% e 5,96%, respectivamente), o que resultou em um maior rendimento de

biocarvao a partir dessas fragdes (FAN et al., 2020).

Kaheso e colaboradores realizaram a conversao de cascas de coco, rizoma de
mandioca e madeira de acacia em carvao vegetal por meio de dois métodos distintos:
gaseificagdo e pirdlise lenta. Os resultados mostraram que o carvao obtido pelo
processo de pirdlise lenta apresentou valores de poder calorifico superiores aos
obtidos pela gaseificagdo com 7474,68 kcal.kg™' (cascas de coco), 6429,04 kcal.kg™
(rizoma de mandioca) e 7268,33 kcal.kg™ (madeira de acécia) calorias por grama.
Além disso, o rendimento do carvao vegetal foi significativamente maior no processo
de pirdlise lenta, atingindo 31,29%, 34,33 % e 17,58%, respectivamente (KHAESO et
al., 2024).

Outras fontes de biomassa produzidas no Brasil foram investigadas para producgao de
energia. A biomassa de casca de arroz foi submetida a um processo de pirélise entre
460 e 475 °C, com rendimento médio de 36,9% em massa para o carvao vegetal
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produzido. O poder calorifico encontrado para o carvao foi de 19.859 kJ/kg. Com base
nas propriedades avaliadas, concluiu-se que o carvao vegetal derivado da casca de
arroz possui potencial para ser utilizado como combustivel direto, além de servir como
material na produgdo de briquetes e como aditivo em fertilizantes orgéanicos,
ampliando suas possiveis aplicagbes energéticas e agrondébmicas (HOMCHAT;
RAMPHUEIPHAD, 2022).

Em um estudo conduzido com biomassa lignocelulésica de capim-elefante, Martins e
colaboradores identificaram um potencial de geracao de até 2,2 TWh/ano de energia
elétrica, utilizando-se culturas energéticas dessa biomassa produzidas de forma
continua. Nos ultimos anos, o capim-elefante tem sido amplamente empregado como
fonte de biomassa em pesquisas voltadas a producédo de carvao, biogas e bio-6leo
com finalidades energéticas, bem como na geracado de gas de sintese por meio de
processos de pirdlise e gaseificagdo, demonstrando seu potencial versatil em rotas
termoquimicas de conversao energética (ADESEMUYI et al., 2020; MANERA et al.,
2020). A Tabela 4 aponta diferentes estudos realizados com a biomassa

lignoceluldsica de capim-elefante na obtencéo de diferentes produtos energéticos.

Tabela 4. Estudos sobre biocarvao e bio-6leo produzidos a partir de Capim-elefante.

Bi Temp. Tio de Reat Rendimento  Propriedades
iomassa ipo de Reator anci
(°C (%) do Biocarvio  eferéncias
Capacidades de
Cai Pirdlise lenta em Bi _ g 50 (140,7
apim- iocarvao adsorgao ,
P 400 reator de leito ¢ (ADESEMUYI
elefante _ (41,40) mga/q) et al., 2020)
fixo
Capacidades de
Cani Pirdlise lenta em Bi _ q 50 (2375
apim- iocarvao adsorcao ,
P 600 reator de leito ¢ (ADESEMUYI
elefante _ (32,25) mg/qg) et al., 2020)
fixo
Reator de Lait Bi . Estabilidade
eator de Leito iocarvao
Capim Napier 450 _ térmica: 300 .~ (MOHAMMED
Fixo (44,27) et al., 2017)
Reator de Leito Bio-6leo
Capim Napier 600 - (MOHAMMED

Fixo (50,57) et al., 2017)
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Bi Temp. Tio de Reat Rendimento Propriedades
iomassa ipo de Reator Anci
(°C) P (%) do Biocarvao Referéncias
Cai Bi _ Fins
apim- jocarvao
P 700 Forno Rotativo agrondmicos ~ (DE CONTO et
elefante (27,93) al., 2016)
Capacidade de
Cai Reator de Bi _ g _ 380
apim- jocarvao adsorcao a
P 400 Pirdlise em ¢ (FERREIRA et
elefante (37,5) °C al., 2017a)
Parafuso
Capi Reator de Bi .
apim- jocarvao
P 500 Pirdlise em - (FERREIRA et
elefante (29,9) al., 2017a)
Parafuso
Cani Reator de Bi _
apim- jocarvao
P 600  Pirdlise em i (FERREIRA et
elefante (25,6) al., 2017a)
Parafuso

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A variedade de produtos obtidos a partir da pirélise do capim-elefante evidencia seu
elevado potencial como matéria-prima para a geracao de energia, destacando-se
como uma fonte versatil e promissora em processos termoquimicos. Ariqueza quimica
dos produtos da conversdao dessa biomassa por pirdlise rapida em varias
temperaturas, abre perspectivas promissoras para a inovagao em diversos campos,
incluindo a producédo de biocombustiveis, produtos quimicos de valor agregado e
materiais sustentaveis (SILVEIRA JUNIOR et al., 2022).

Ferreira e colaboradores realizaram um estudo sobre a gaseificacdo a vapor do carvao
derivado do processo de pirdlise do capim-elefante e caracterizou as amostras em
diferentes temperaturas de conversdo como apresentado na Tabela 4. O estudo
apresentou que o aumento da temperatura de pirdlise do capim-elefante, aumentou a
aromaticidade do carvao produzido. Os resultados também mostram que com o
aumento da temperatura de gaseificagdo houve um aumento significativo nos
rendimentos de gas seco, hidrogénio e gas de sintese (FERREIRA et al., 2017b) .O
estudo destaca a importancia do controle da temperatura no processo de pirdlise,
influenciando significativamente a qualidade e o potencial energético do produto final.
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Aresisténcia mecanica do carvao vegetal € uma propriedade que impacta diretamente
sua qualidade. Para aplicagdes em processos siderurgicos, € necessario que o carvao
apresente resisténcia mecanica adequada para suportar a carga de minério de ferro,
sem comprometer a permeabilidade do leito. Embora o produto oferega vantagens
sobre o coque, como maior reatividade e menor teor de cinzas, sua estabilidade
mecanica € inferior, apresentando resisténcia mecanica e friabilidade inerentemente
menores (ASSIS et al.,, 2016; DUFOURNY et al., 2019). Essa caracteristica traz
desafios significativos em relagdo ao transporte, manuseio e utilizacdo do carvao
vegetal nos processos siderurgicos, configurando um dos principais obstaculos a sua

adog¢ao em comparagao ao coque mineral (REIS DE ASSIS et al., 2020).

As propriedades mecanicas do carvao vegetal pirolisado sao caracterizadas como
anisotropicas, indicando que suas caracteristicas mecanicas variam conforme a
direcdo em que sio avaliadas. O processo de pirdlise tende a estabilizar-se em
temperaturas entre 375 °C e 450 °C, uma vez que a degradacdo da celulose é
completa nessa faixa térmica (WEBER; QUICKER, 2018). Observa-se que a redugao
da resisténcia a compressao é mais acentuada entre 370 °C e 375 °C para carvdes
provenientes da conversao de residuos florestais. Um estudo realizado por De Abreu
Neto e colaboradores mostrou que rigidez e dureza dindmica do carvao variam
significativamente entre 300 °C, com valores de 2794 GPa e 10,72 MPa, e 450 °C,
com valores de 1496 GPa e 3,25 Mpa mostrando uma tendéncia de reducao da
resisténcia a compressao com o aumento da temperatura de pirdlise (DE ABREU
NETO et al., 2020; GURTNER et al., 2023).

A resisténcia mecanica limitada do carvdao vegetal derivado de biomassa
lignoceluldsica pode ser otimizada pela adigdo de agentes ligantes. Em um estudo
realizado por Vieira, investigou-se a produgao de briquetes de carvao a partir da
pirdlise lenta de capim-elefante, empregando aglutinantes termoplasticos e fécula de
mandioca como ligantes. Os resultados mostraram que a incorporacdo desses
agentes melhorou significativamente a resisténcia a compressdo do material,
elevando-a de 5,16 kgf.cm™ para até 59,34 kgf.cm™. (VIEIRA, 2017). Esta
combinagdo apresentou-se promissora, indicando que a utilizacdo de ligantes
adequados pode aprimorar as propriedades mecanicas do carvao vegetal e ampliar
seu potencial de aplicagao industrial. A utilizagao do carvao vegetal em compadsitos
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poliméricos (CP) se apresenta como outra alternativa para melhoria das propriedades
mecanicas e térmicas dos materiais para diferentes aplicagbes (DELATORRE et al.,
2022, 2023).

3.4 Compésitos

Compositos sdo materiais heterogéneos e multifasicos compostos por dois ou mais
materiais diferentes e com propriedades complementares. Desde 2013, sua utilizacao
tem crescido, com um aumento anual de aproximadamente 5%, refletindo a aceitagéo
crescente desses materiais em diversos setores e sua importancia para o avango
tecnoldgico (RAJAK et al., 2019). Formados pela combinacéo de diferentes materiais,
0s compositos resultam em propriedades que diferem das de seus componentes
individuais. Esses materiais consistem em uma matriz e um reforgo, cuja interacao
sinérgica aprimora o desempenho global. Um exemplo classico é a madeira, onde as
fibras de celulose conferem resisténcia e rigidez, enquanto a matriz de lignina facilita
a transferéncia de carga e mantém o alinhamento das fibras. Essa combinacao torna
0s compasitos uma escolha estratégica em aplicacdes que demandam materiais com
caracteristicas especificas (SHARMA et al., 2020; T. W. CLYNE; D. HULL, 2019).

O material da matriz tem uma funcdo importante na estrutura do compasito, pois &
responsavel por unir o reforco fibroso, distribuir as cargas entre as fibras, controlar a
qualidade superficial e definir a conformacéo geral do material. Para cumprir esses
papéis, a matriz deve infiltrar-se adequadamente entre as fibras e formar uma conexao
interfacial robusta. E fundamental que a matriz preserve a integridade das fibras e
evite qualquer interacdo quimica indesejada entre si e o reforco. Conforme a aplicacéo
desejada, a matriz pode ser composta de polimeros, ceramicas ou metais, cada um
conferindo vantagens e propriedades especificas, possibilitando varias op¢des de
design e aplicacdo para os compadsitos (PHIRI et al., 2024). A Figura 8 apresenta a

classificagdo dos materiais compositos.
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Figura 8. Classificagdo dos materiais compositos.
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Fonte: Elaborado pelo autor baseado em Phiri et al., (2024).

Os polimeros oferecem caracteristicas atraentes na producdo de compdsitos, como
leveza, facilidade de fabricacéo e resisténcia mecéanica. Nos compdésitos poliméricos,
uma matriz polimérica combina-se com agentes como fibras vegetais e pode ser
termofixa ou termoplastica, cada uma com propriedades distintas. Matrizes termofixas,
como epoxis, sdo estruturalmente estaveis e ndo derretem ao serem aquecidas,
enquanto as termoplasticas, podem ser moldadas ap6s aquecimento, permitem
ajustes de rigidez e flexibilidade. Compdsitos de matriz polimérica podem receber
aditivos e modificadores para otimizar o desempenho e reduzir custos, tornando-os
vantajosos, faceis de fabricar e amplamente aplicaveis em diversos setores (PHIRI et
al., 2024).

3.4.1 Compdsitos Poliméricos

Os compdsitos poliméricos destacam-se por sua elevada resisténcia mecanica e
durabilidade, atributos que os tornam particularmente adequados para aplicacdes de
alto desempenho, como nas industrias aeroespacial e de transporte. Além disso,
possuem menor densidade em comparacdo aos materiais convencionais,
caracteristica fundamental para o desenvolvimento de estruturas e veiculos leves. A
fabricagcdo dos compdsitos poliméricos € caracterizada por processos mais ageis e
em maior escala, conferindo-lhes uma vantagem econbémica frente aos materiais

tradicionais. Sua versatilidade amplia suas possibilidades de aplicacdo, e muitos
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desses compositos sao produzidos a partir de recursos renovaveis e possuem
potencial de reciclagem, o que contribui para uma maior sustentabilidade ambiental
(SAHAYARAUJ et al., 2023).

Aincorporacgao de reforgos com alta resisténcia a tragao e elevados médulos em uma
matriz polimérica possibilita melhorias nas propriedades mecénicas e térmicas dos
compoésitos (DAS; TIWARI, 2019). Matrizes termoplasticas sdo compostas por cadeias
lineares que podem ser transformadas no estado fundido. Durante os processos de
fabricacdo, essas matrizes sdo aquecidas e conformadas por moldagem, injecao,
extrusdo ou termo formacéo, sendo resfriadas posteriormente para manter a forma
final do produto, a qual pode ser revertida com novo aquecimento. Além de alta
resisténcia a corrosao e excelente isolamento térmico e elétrico, os termoplasticos
apresentam leveza, elevada resisténcia mecanica e durabilidade em diferentes
condicbes ambientais, tornando-os ideais para variadas aplicagdes industriais e
comerciais (HSISSOU et al., 2021).

O reforco € uma componente essencial que proporciona resisténcia mecanica,
incluindo resisténcia a tracdo e rigidez, atuando como o esqueleto estrutural do
composito. Definido como de natureza filamentosa, o reforgco pode variar desde
particulas alongadas até fibras continuas, abrangendo tanto fibras organicas quanto
inorganicas (AHMADIJOKANI et al., 2020). A fibra de vidro € a mais utilizada,
representando mais de 95% das aplicagdes na industria de compadsitos. Além disso, a
fibra de aramida, como o Kevlar, também se destaca por suas propriedades (CHEE et
al., 2019; SIAKENG et al., 2019). Em uma estrutura composta, que € anisotropica, as
fibras apresentam desempenho superior sob esforcos de tracdo, no entanto, em
comparagao com estruturas metalicas, que sao isotropicas, o desempenho em
compressao € inferior, e a resisténcia ao cisalhamento geralmente é fraca (HSISSOU
et al., 2021). A Figura 9 apresenta os tipos de reforgos utilizados em compdsitos

polimeéricos.
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Figura 9. Reforgos utilizados como enchimentos nos compadsitos poliméricos.

REFORCOS

ORGANICOS INORGANICOS
I | I I
POLIESTER ARAMIDAS MINERAIS VEGETAIS
CERAMICAS METAIS MADEIRA PO DE CARVAOQ
|
VIDRO CARBONO

Fonte: Elaborado pelo autor baseado em Hsissou et al., (2021).

O carvao pode ser utilizado como enchimento em matrizes poliméricas por se
apresentar como um material de baixo custo cuja a area de superficie facilita a
transmissao de carga da matriz para o reforgco quando utilizado como enchimento.
Aumentos na proporcdo desse componente em compdsitos de biomassa lenhosa e
polipropileno puro resultaram em melhorias significativas na inflamabilidade, assim
como em propriedades mecanicas, incluindo resisténcia a flexao e médulos de tragao
(DAS et al., 2017). Esses aprimoramentos sao atribuidos a interagao do carvdao com
a matriz polimérica, que potencializa a performance do compdsito em aplicagdes

industriais.

Pandey investigou compdsitos hibridos de fibras de sisal, resina epdxi e carvao
vegetal de madeira macia, utilizando uma proporgéao de resina e endurecedor de 10:1
em peso. As proporgdes de fibra para resina foram ajustadas em 2:93, 2:88 e 2:83,
com adicdes de carvao de 5%, 10% e 15%. Amostras de 150 mm x 130 mm x 5 mm
foram produzidas por laminagdo manual e curadas por 12 a 15 horas. Os resultados
mostraram que o compdsito com 5% de carvao teve a maior resisténcia a tragéo (14,4
MPa), enquanto o com 10% apresentou a maior resisténcia a flexao (21,2 MPa), e o
de 15% demonstrou melhores propriedades de impacto. O estudo destaca a forte
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influéncia da concentragdo de carvao nas propriedades mecéanicas dos compaésitos
(PANDEY, 2016).

Grande parte dos estudos tem focado no desempenho mecanico e nas aplicagdes
finais das fragdes funcionais, relegando a avaliagdo dos impactos ambientais a um
papel secundario. Uma das fracbes funcionais mais amplamente estudadas,
destacada por sua excelente flexibilidade e resisténcia a tracdo na compatibilizagao
de polimeros, € a resina epoxi (BERZINS; MERIJS-MERI; ZICANS, 2022; ZHAO et
al., 2022).Este material exibe notaveis propriedades mecanicas, elevada resisténcia
térmica e a abrasao, além de excelente aderéncia a diversos substratos. Gracas a
sinergia de suas propriedades mecanicas e adesivas superiores, as resinas epoxi
encontram amplo uso em aplicagdes estruturais exigentes, como adesivos industriais.
Esses atributos indicam uma crescente demanda por resinas epoxi nos proximos
anos, impulsionada pela busca por materiais com desempenho robusto em ambientes
adversos (POKHAREL et al., 2022).

O poliuretano € um material consolidado em aplicagdes cotidianas, devido as suas
estruturas e propriedades distintas, € o poliuretano. Esse polimero constitui uma
classe de materiais que apresentam grupos carbamato repetidos em sua cadeia
principal, formados via poliadicdo entre isocianatos e polidis (CHEN et al., 2023).
Através da modificacdo do tipo e da composi¢cdao das matérias-primas, é possivel
ajustar a morfologia e as propriedades dos produtos de poliuretano. Sua versatilidade,
resisténcia ao desgaste e boas propriedades mecanicas viabilizam seu uso em
adesivos, elastdmeros, espumas e materiais médicos. No entanto, limitagcdes
estruturais dos poliuretanos puros incentivam pesquisas para aprimora-los, através da
producado de compositos poliméricos visando expandir suas aplicagdes (XU; YANG,
2024).

Cunha caracterizou compdsitos de poliuretano termorrigido produzido a partir de 6leo
de mamona, reforgcados com fibras de malva, com o objetivo de melhorar suas
propriedades mecanicas. A pesquisa incluiu proporgdes de fibras de 30%, 50% e 70%
em massa, com analises das propriedades fisico-quimicas e mecénicas dos
compdésitos. Ensaios de impacto demonstraram aumento na energia especifica com o

incremento de fibras, registrando valores de 326,01 J/m™" para 30% de enchimento,



39

413,28 J/m™" para 50% e 452,34 J/m™! para 70%, evidenciando que a incorporagdo de
fibras de malva contribui para uma maior resisténcia da matriz polimérica(CUNHA,
2017).

Em outro estudo utilizando matrizes poliureténicas, Kerche e colaboradores
produziram compasitos a partir de 6leo de mamona com a adigdo de duas cargas de
origem vegetal, sendo elas farinha de madeira provinda de residuo industrial e nano
celulose fibrilada. O aumento da estabilidade térmica sugere que o menor teor de
vazios nas espumas levou a um pequeno aumento em condutividade térmica para as
espumas além de aumento nas propriedades mecanicas e da densidade aparente das
amostras (KERCHE, 2020).

3.5 Poliuretanos

Os poliuretanos estdo entre os materiais poliméricos mais pesquisados na area de
compositos, destacando-se pela combinagao de elasticidade e resisténcia comparavel
a dos metais. Essa combinagao torna o PU uma alternativa promissora a metais, ligas,
plasticos e borrachas em aplicagcbes de engenharia. Suas propriedades térmicas,
mecanicas, quimicas e biolégicas especificas despertam grande interesse,
incentivando adaptagdes para diversas aplicagoes. A sintese de poliuretanos envolve
a reacao entre um poliol e um diisocianato, utilizando catalisadores e aditivos para
otimizar suas propriedades. Os aditivos comuns, como retardantes, pigmentos,
enchimentos, reticuladores, surfactantes e agentes expansores, permitem a
modulagdo da tenacidade, dureza e densidade do PU, expandindo seu uso em
diversas formas (AHIRWAR et al., 2022; AKINDOYO et al., 2016).

Segundo o relatdrio de inteligéncia de mercado da Mordor Intelligence, o mercado de
poliuretano de base bioldgica devera crescer significativamente de 2024 a 2029, com
taxa de crescimento anual composta (CAGR) de 14,73%, impulsionado pela demanda
nos setores de construgao, transporte e eletronicos, especialmente na Asia-Pacifico.
As aplicagbes industriais em que esses materiais sdo mais empregados incluem
isolamento, adesivos, espumas e revestimentos em veiculos, ferrovias e aeroespacial,
bem como em eletrénicos devido a sua resisténcia ao choque e propriedades de

isolamento. O avango tecnoldgico e a demanda crescente em mercados como China
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e india fortalecem o potencial do poliuretano de base bioldgica (MORDOR
INTELLIGENCE, 2024).

A reacéao entre os grupos hidroxila (-OH) dos polidis e os grupos isocianato (-NCO)
forma ligagdes uretanicas (-NH-COO-) por adicdo, sem a necessidade de
catalisadores fortes. O grupo hidroxila, atuando como nucledfilo, ataca o carbono
eletrofilico do isocianato, promovendo a formacdo do poliuretano. Além disso, os
poliuretanos podem conter outros grupos funcionais, como ésteres, ureias, éteres e
compostos aromaticos. Os segmentos flexiveis, provenientes do poliol, contribuem
para o alongamento do material, enquanto os segmentos rigidos, gerados pelo
isocianato, conferem propriedades como dureza shore A, resisténcia a compressao e
tenacidade ao produto (GOUVEIA et al., 2020). Com base em suas propriedades
desejadas, os poliuretanos podem ser classificados em diversas categorias, incluindo
termoplasticos, rigidos, flexiveis, ligantes, a base de agua, revestimentos, adesivos,
elastdmeros e selantes (AHIRWAR et al., 2022). A Figura 10 apresenta a reagao entre

um poliol e um isocianato para formagao de uma molécula de uretano.

Figura 10. Reacao de formacao de um poliuretano.

ISOCIANATO POLIOL
O=C=N R N=C=0 o HO R OH

4 A R

| I Onde R pode ser um grupo
aromatico, cadeias carbdnicas
Onde R pode ser uma cadeia O CN _R —N CO _R mais complexas ou um grupo
alifatica ou aromatica. 1 | alauil (cadeias carbonicas
O H saturadas)

\ POLIURETANO / n

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A formacao do uretano é uma reagao altamente exotérmica, sendo que a conversao
dos grupos isocianato em espumas poliuretanicas (PUF) inicia-se a partir da

temperatura maxima alcangada durante o processo de formagao das espumas. O
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gerenciamento adequado da temperatura pode influenciar na taxa de conversao dos
grupos isocianato, e mais diretamente nas caracteristicas da espuma como a
porosidade, densidade e resisténcia mecanica das espumas resultantes. A producao
de poliuretano tem evoluido de matérias-primas petroquimicas para alternativas
renovaveis, incluindo 6leos vegetais, acidos graxos, carboidratos, proteinas, amido,
celulose e polissacarideos. O uso de recursos renovaveis na producado de polibis
reduz impactos ambientais e a dependéncia de fontes ndo renovaveis (KAUR et al.,
2022; PATIL et al., 2021).

3.5.1 Poliodis

A demanda global por polidis de origem biolégica cresce anualmente, impulsionada
pelas mudancas na industria de polimeros em diregdo a materiais provenientes de
fontes renovaveis, em consonancia com os principios de sustentabilidade e a
promogao de um ambiente ecologicamente responsavel (SARDON et al., 2021;
SHELDON, 2018). Polidis sdo compostos alcodlicos caracterizados por diversos
grupos hidroxila. A maioria dos poliois disponiveis comercialmente é derivada de
fontes petroliferas, sendo que 90% pertencem a categoria de poliéter, 9% a de

poliéster, enquanto o restante se classifica em outras categorias.

No contexto de polidis derivados de 6leos vegetais, € observado que esses
geralmente apresentam cadeias mais longas, o que pode resultar em movimentos
rotacionais lentos e propriedades elasticas inferiores. Essa extensao das cadeias
carbOnicas pode ser benéfica em aplicagbes que demandam propriedades de
amortecimento, como em espumas flexiveis para colchées (PETROVIC, 2008). Por
outro lado, poliuretanos rigidos sdo comumente empregados em aplicagdes que
requerem isolamento acustico e térmico, como em gabinetes para geladeiras, telhas,
paredes de frigorificos, tubulagdes, e Blocos estruturais na construcao civil
(CZLONKA; BERTINO; STRZELEC, 2018b).

Entre os 6leos vegetais, o 6leo de mamona destaca-se como lider no segmento devido
a sua ampla aplicacdo em revestimentos, adesivos e elastdmeros, impulsionada pela
demanda nas industrias de transporte. O 6leo de soja, usado na producao de espumas
flexiveis e rigidas, apresenta crescimento robusto, particularmente nos setores

farmacéutico e automotivo. O 6leo de milho, reconhecido por seu uso em
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revestimentos e adesivos, € influenciado pela aceitacdo crescente de materiais
sustentaveis, enquanto o 6leo de canola e o 6leo de palma complementam o mercado
com aplicagdes em diversos setores, como construcdo e embalagens. Além disso,
fontes alternativas, incluindo polimeros reciclados e didxido de carbono, refletem
esforgos continuos na busca por matérias-primas mais sustentaveis (BUSINESS
RESEARCH INSIGHTS, 2024).

3.5.2 Oleos Vegetais

Os oleos vegetais (OV) séo fontes renovaveis amplamente utilizadas como matérias-
primas em diversas aplicagdes industriais, destacando-se pela disponibilidade
abundante e custos de producdo reduzidos (SHEN et al., 2019a). Constituidos
principalmente por triglicerideos de acidos graxos com variados graus de insaturagao,
os OV podem ser classificados pela origem, incluindo sementes (mamona, linhaca,
cartamo), graos (soja, milho) e frutas (palma) (GAGLIERI et al., 2022). A estrutura
quimica dos triglicerideos, composta por cadeias de acidos graxos ligadas ao glicerol,
influencia propriedades fisicas e quimicas, como estabilidade oxidativa e adequacéao
a aplicagdes especificas, além de determinar caracteristicas nutricionais (FERREIRA
et al., 2022).

Segundo dados do Departamento de Agricultura dos Estados Unidos, a produgao
global de 6leos vegetais na safra 2022/2023 foi de aproximadamente 219 milhdes de
toneladas. A Indonésia e a Malasia sao os maiores produtores de 6leo de palma,
respondendo por 59% e 25%, respectivamente. A China é o principal produtor de dleo
de soja, com 28% da produgéo global, seguida pelos Estados Unidos e Brasil, com
19% e 16%, respectivamente. Os 6leos vegetais sdo compostos principalmente por
triglicerideos e acidos graxos que variam de 14 a 22 atomos de carbono. De acordo
com a saturacao dos acidos graxos, estes podem ser classificados como saturados
ou insaturados. Acidos graxos saturados, como o 4cido estearico e o acido palmitico,
possuem cadeias de carbono saturadas e menos reativas, enquanto os insaturados,
como acido oleico, acido linoleico, acido linolénico e acido ricinoleico, possuem
ligagdes duplas ativas que conferem maior reatividade (MA et al., 2024). A Tabela 5

apresenta as caracteristicas de alguns éleos vegetais.
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Tabela 5. Caracteristicas de diferentes 6leos vegetais.

: . Acidos Graxos Numero de a .
Oleos Vegetais Referéncias
Insaturados Carbonos
) 20-25% acido oleico; C18:1 (BARNWAL;
Oleo de Soja 50-55% acido linoleico; C18:2 SHARMA, 2005;
5-10% acido a- linoleico C18:3 SHOJl et al., 2011)
C18:1
] 39% acido oleico; C18:2 (AKANDA et al.,
Oleo de Palma 10 %acido linoleico; C18:3 2012; BARNWAL;
44% acido palmitico C16:1 SHARMA, 2005)
5,2%acido linolénico;
) 4% acido oleico; C18:1 (PIRES CARAMEZ
Oleo de Mamona 90% acido ricinoleico; C18:1 GONCALVES et al.,
1%acido palmitico 2022)
47-50%acido oleico; c18:1
Aleo de coco 1-2%acido linoleico; C18:2 (RABAIL et al.,
5-2%acido oleico ' 2021)
55-83%acido oleico; C18:1;
Aleo de Oliva 3-21% acido linoleico; C18:2 (RABAIL et al.,
7-20% acido palmitico C16:1 2021)

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os oleos de mamona, soja e colza tém se destacado como matérias-primas
renovaveis e economicamente viaveis na producao de polidis, com aplicagbes
industriais diversificadas. O 6leo de mamona é particularmente relevante por sua
composi¢ado rica em acido ricinoleico (acido 12-hidroxi-9-cis-octadecendico), que
compreende cerca de 90% de sua massa de acidos graxos. Este composto possui
grupos alcool secundarios que permitem seu uso direto como poliol sem necessidade
de modificagdes quimicas adicionais. Os 10% restantes da composi¢ao do éleo séo
formados por acidos graxos nao hidroxilados, como oleico e linoleico. No Brasil,
segundo a Companhia Nacional de Abastecimento (Conab), a produtividade da
mamona teve um crescimento expressivo de 113,6% na safra 2022/2023, passando
de 42,8 mil para 91,4 mil toneladas. Com isso, 0 pais mantém sua posi¢cdo como
segundo maior produtor mundial, atras apenas da india, sendo o estado da Bahia o
principal produtor nacional devido a predominancia do cultivo da planta na regido
(CONAB, 2023; PIRES CARAMEZ GONCALVES et al., 2022).
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Figura 11. Estrutura do 6leo de mamona (6leo de ricino) e comparagao entre as estruturas
do acido ricinoleico com outros acidos.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A maioria dos 0Oleos vegetais, com excegéo do 6leo de mamona e do 6leo de lesquera,
apresenta uma quantidade limitada de grupos hidroxila, insuficientes para a sintese
direta de poliuretanos. Assim, torna-se necessaria a realizacdo de modificagdes
quimicas em suas estruturas, particularmente em ligagdes carbono-carbono
insaturadas ou em grupos éster presentes nos triglicerideos. Essas modificagcbes
incluem processos como a abertura de anéis epoxidicos, hidroformilagao,
decomposicado por ozondlise, acoplamento tiol-eno e transesterificacdo. Cada uma
dessas técnicas amplia a funcionalizacdo dos 6leos, permitindo a introducdo de
grupos hidroxila adicionais e expandindo as possibilidades de aplicagao industrial,
especialmente na producdo de materiais poliméricos (PARASKAR et al., 2021). A
Figura 12 apresenta um esbogo das diferentes técnicas de funcionalizagédo desses

Oleos.
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Figura 12. Diferentes rotas de funcionalizagcado de 6leos vegetais para producgéo de polidis.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A maioria dos polidis a base de 6leo vegetal € obtida a partir da rota de epoxidagao e,
em seguida, da reagcado de abertura do anel do epdxi para integrar grupos hidroxila.
Venkatesh e Jaisankar e colaboradores relataram a obtengao de polidis a partir de
oleo de gergelim epoxidado, utilizando acido formico e peréxido de hidrogénio para a
epoxidagao, seguida da abertura de anel com acidos graxos do 6leo de mamona. Os
polidis resultantes apresentaram peso molecular médio de 2056 g-mol™', com analise
espectroscopica confirmando a formacdo de epoxidos e hidroxilas, além de
degradagao térmica proxima a 200 °C (VENKATESH; JAISANKAR, 2019).

7

A técnica de hidroxilacdo, realizada em bancada laboratorial, € notavel pela sua
eficiéncia energética, apresentando um consumo reduzido em comparagdo com
outras metodologias. Ela consiste na reagcdo de abertura do anel oxirano presente em
compostos epoxidicos, resultando na formagao de polidis. Nesse mecanismo, a etapa
inicial envolve a protonagcdo do atomo de oxigénio do anel oxirano por ions H*
provenientes do catalisador acido, como o acido sulfurico e acido férmico. Em seguida,
ocorre a ruptura da ligagado carbono-oxigénio, levando a formagcao de uma carga

positiva no atomo de carbono substituido. Posteriormente, um nucledfilo, proveniente
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da molécula de agua, ataca o carbono substituido, promovendo a abertura completa
do anel. O processo € concluido com a desprotonagdo do oxigénio, resultando na
formagao do poliol desejado (KAMAIRUDIN et al., 2021). A Figura 13 apresenta a

reacao de formacao dos polidis.

Figura 13. Reacao de formacao de polidis a partir da hidroxilagdo do 6leo de mamona
(ricino).
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Fonte: Elaborado pelo autor baseado em (SUHENDRA et al., 2023).
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Em um estudo com O6leos de canola e soja epoxidados, a hidroxilagdo com
dietilenoglicol ou resorcinol foi conduzida em reatores com radiagdo de micro-ondas,
gerando poliol com numero hidroxila superior a 250 mg KOH/g, adequado para
espumas de poliuretano rigidas. Em outro estudo, éleo de soja epoxidado foi
hidroxilado com 1,2- e/ou 1,3-propanodiol, utilizando acido fosférico como catalisador,
a temperaturas entre 105-135 °C. Os produtos apresentaram numeros hidroxila de
153 e 199 mg KOH/g, dependendo do diol utilizado, mostrando alta qualidade como
reagentes para elastdbmeros de poliuretano (MUSIK; BARTKOWIAK; MILCHERT,
2021)

A hidroxilagdo de O6leos vegetais demonstrou ser uma estratégia eficaz para a
obtencdo de polidis funcionalizados. Gualberto conduziu a hidroxilagcdo de dleo
vegetal de moringa e 6leos de soja submetidos a 12 e 24 horas de aquecimento e
observou que o tempo de fritura foi inversamente proporcional ao teor de insaturacao
dos Oleos precursores e diretamente proporcional ao indice de acidez. Os polibis
resultantes apresentaram aumento no teor de &acidos graxos livres, numero de
hidroxilas e pesos moleculares, confirmando a funcionalizacdo dos 6leos e sua
aplicabilidade na formagao de grupos uretano. Da mesma forma, Miranda sintetizou
polidis a partir dos éleos de palma, soja aquecida por 24 horas e linhaga, utilizando a
metodologia de hidroxilagéo in situ com peracido. Os indices de hidroxila aumentaram
significativamente, passando de 22 para 145 mg KOH/g no 6leo de palma, de 39 para
107 mg KOH/g no ¢6leo de soja e de 31 para 117 mg KOH/g no éleo de linhaga,
reforgando a eficiéncia do método na introdu¢do de grupos hidroxila e na modificagao
estrutural dos oleos para aplicag¢des industriais (GUALBERTO et al., 2022; MIRANDA
et al., 2023).

Os estudos e analises discutidos neste capitulo reforgam a relevancia da abordagem
metodoldgica adotada para investigar as propriedades e transformagdes dos materiais
em estudo. Assim, com base nos fundamentos tedricos e experimentais apresentados,
a proxima etapa descreve detalhadamente os procedimentos e materiais empregados
na execugao desta pesquisa, assegurando a reprodutibilidade e a confiabilidade dos

resultados.
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1 Materiais
Os materiais utilizados neste trabalho estio listados abaixo:

Carvao vegetal em pé: O carvao vegetal utilizado é proveniente do processo de
pirdlise da biomassa de capim-elefante a 600°C com uma rampa de aquecimento de

10°C.min"! durante 75 minutos.

Oleo de mamona: O 6leo de mamona utilizado para produgéo do poliol foi comprado
da empresa Quimisul Produtos Quimicos e Laboratorio SC Brasil., (Joinville, Santa

Catarina).

Reagentes inerentes ao processo de modificagio do 6leo vegetal: Acido férmico
(CH202, 98% - NEON Reagentes Analiticos®), perdxido de hidrogénio (H202, 35% vol.
-NEON Reagentes Analiticos®), bissulfito de sodio (NaHSOs, P. A. — NEON
Reagentes Analiticos®), metanol 98% (CH3OH- Dinamica Quimica LTDA®), hidroxido
de potassio (KOH - SYNTH®) e sulfato de sédio anidro (Na2SO4 — Dinamica Quimica
LTDA®).

Reagentes inerentes ao processo de formulagdao dos compésitos: 4,4
difenilmetano diisocianato (MDI) doado pela empresa Polyurethane Industria e

Comércio Ltda., Ibirité- MG, Brasil, carvao vegetal em po6 e poliol de mamona.
4.2 Métodos

Estdo dispostas neste topico as metodologias empregadas na obtengdo do carvao
vegetal e poliol de mamona, na formulagdo dos compdésitos e analises dos materiais
produzidos. A Figura 14 apresenta um diagrama de blocos com as principais etapas
empregadas na sintese dos compdsitos poliméricos.
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Figura 14. Diagrama das etapas metodoldgicas utilizadas.
1° etapa COLHEITA E SECAGEM DA BIOMASSA VEGETAL
2? etapa PRODUGAO DE CARVAO VEGETAL

37 etapa HIDROXILAGAO PERACIDO IN SITU

42 etapa ENSAIOS EXPERIMENTAIS PARA DEFINIGAO DA
P METODOLOGIA DE PRODUGAO DOS COMPOSITOS

57 etapa MONITORAMENTO DAS REAGOES

67 etapa PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL DE MISTURAS
7° etapa PRODUGAO DOS COMPOSITOS

8? etapa CARACTERIZAGAO DOS COMPOSITOS

9? etapa PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS E OTIMIZAGAO

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

4.2.1 Colheita e Secagem da Biomassa de Capim-Elefante

O capim-elefante foi coletado em marco, durante o final do verdo, nas proximidades
do campus Alto do Paraopeba da Universidade Federal de Sao Joao Del-Rei, em Ouro
Branco, MG. No momento da colheita, a planta apresentava aproximadamente 2
metros de altura. O processo de secagem ocorreu em duas etapas: inicialmente de
forma natural, seguida por uma secagem induzida. A secagem natural foi realizada
dentro do laboratério, onde a biomassa permaneceu exposta a ventilagdo ambiente
por cerca de 16 semanas, para facilitar a separacao da folhagem seca. Em seguida,
para eliminar a umidade residual, a biomassa passou por uma secagem induzida em
estufa a aproximadamente 105°C. Para otimizar os processos de secagem e pirolise,
o material foi previamente cortado em pedagos de aproximadamente 3 cm. A Figura

15 apresenta o capim seco antes e apds o corte.
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Figura 15. Capim-elefante seco antes do corte (a) e apds o corte em pedacos de
aproximadamente 3 a4 cm (b).

(a) (b)

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
4.2.2 Produgéo de Carvao Vegetal

A Figura 16 apresenta as etapas do processo de conversao da biomassa vegetal em

carvao, através do processo de pirdlise.

Figura 16. Etapas do processo de conversao da biomassa vegetal através da pirdlise.

Preparagdo dos
cadinhos com
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Pesagem dos cadinhos Calculo do rendimento Armazenamento do

com a biomassa seca gravimétrico carvao vegetal

Pirolise Pesagem dos cadinhos
(producdo de carvéo vegetal) com o carvao produzido

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A conversao da biomassa em carvéao foi conduzida por meio de pirdlise em um forno
tipo mufla. As condigbes operacionais estabelecidas incluiram uma temperatura inicial
de 25°C, alcangando uma temperatura final de 600°C com uma taxa de aquecimento

de 10°C.min~" que foi mantida por um periodo de 75 minutos. Apés 0 processo, 0
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rendimento gravimétrico do carvao foi calculado, sendo este expresso pela relagao
entre a massa de carvao produzida e a massa inicial da biomassa antes da

carbonizagao. O rendimento gravimétrico do carvao é determinado pela Equagéao 3.

RGC — MCS
" MBS

x 100 (3)

Onde:

RGC: Rendimento gravimétrico do carvao (%);
MCS: Massa do carvao seco (9);

MBS: Massa da biomassa seca antes da carbonizagao (g);

O material foi pulverizado com o auxilio de um graal e pistilo e posteriormente
peneirado em mesa vibratério com peneira de abertura de 600mm 5"x2"/ MESH 28,

tendo sua granulometria padronizada.

4.2.3 Producgao do Poliol

4.2.3.1 Hidroxilagdo Peracido In Situ

O dleo vegetal de mamona foi hidroxilado utilizando a metodologia de acido perférmico
gerado in situ. Para isso, empregou-se uma propor¢ao molar de 1,0 mol de ligagbes
duplas presentes no 6leo para 3,0 mols de acido formico concentrado (98%), mantidos
a temperatura ambiente. O perdxido de hidrogénio (35%) foi adicionado gota a gota,
na relagdo molar de 1,0 mol de insaturacdes para 1,5 mol de H,O,, ao longo de 35 a
40 minutos, sob agitagcdo magnética. A adi¢ao lenta do perdxido teve o objetivo de
minimizar a ocorréncia de hidrdlise no sistema reacional. Apés essa etapa, a
temperatura foi elevada e mantida em 60 °C por 2 horas, sob agitagado constante de
600 rpm, para favorecer a reagao de epoxidacao. Ao final da reacéao, foi adicionada
uma solugao aquosa de bissulfito de sodio (10% m/v) para decompor possiveis

excessos de peroxidos residuais, garantindo a seguranga do processo e evitando a
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degradagao do produto final. AFigura 17 apresenta as etapas realizadas no processo

de hidroxilagao do éleo de mamona.

Figura 17. Etapas do processo de hidroxilagao acido perféormico in situ.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

4.2.4 Monitoramento das Reacgdes

4.2.4.1 Indices de Acidez e Hidroxilas

Os indices de acidez (IA) e hidroxilas (IOH) foram determinados no éleo in natura e
no produto hidroxilado seguindo as normas AOCS Official Method Cd 32-63 e ASTM
D1957-86 (AOCS OFFICIAL METHOD CD 3A-63, 2004; ASTM D1957-86., 2001).

A avaliacao do estado de preservacao do oleo foi realizada por meio da mensuragao
do indice de acidez, que consiste em quantificar a quantidade de hidréxido de sédio
ou potassio necessaria para neutralizar os acidos graxos livres presentes em um
grama da amostra (AOCS CD 32-63, 2004). Para a determinagéo do indice de acidez,
foram adicionados 25 ml de uma solugdo éter-alcool (2:1 v/v) a 2,0 g de poliol,
juntamente com duas gotas de indicador fenolftaleina. A homogeneizagao do sistema

foi realizada, seguida pela titulagdo da mistura com uma solugéo de hidréxido de
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potassio 0,1M até alcancgar a coloragao résea, conforme preconizado pelo Método
AOCS CD 32-63, 2004. A quantificagao do indice de acidez foi realizada utilizando a
Equacao 4.

A = e
Onde:

V = volume gasto na titulagdo da amostra (ml).

N = molaridade da solug¢ao de hidréxido de potassio.

M = massa do 6leo ou poliol utilizado (g).

A analise do indice de hidroxila envolveu a pesagem de 2,0 g do poliol hidroxilado a
ser investigado, seguida pela adigdo de 2,5 mL de uma solugao de piridina-anidrido
aceético (3:1 v/v). Simultaneamente, 0,9 g da amostra (poliol) foram colocados em um
frasco Erlenmeyer, juntamente com 5 mL de piridina, para a determinagao do valor de
acidez. Ambas as configuragdes foram submetidas a refluxo por 60 minutos a 90 °C.
ApoOs este periodo, 15 mL de agua destilada foram adicionados ao sistema, e o
aquecimento foi interrompido apds 10 minutos. Ao atingir a temperatura ambiente, 25
mL de alcool butilico foram adicionados a solugao, seguido de titulagdo com solugao
alcodlica de KOH na presencga do indicador fenolftaleina, conforme descrito no método
ASTM D1957-86, 2001.

O indice de hidroxila é expresso como a medida quantitativa de moléculas de hidroxila
presentes no poliol, sendo definido em miligramas de hidréxido de potassio por grama
de amostra (ASTM D1957-86, 2001). A determinagcdo do indice de hidroxilas foi

realizada conforme a Equacéo 5.

(SxA

B+ )—V
IOH = + X M x 56,11 (5)

Sendo:

A = volume gasto da solugéo titulante para o valor acido, em mililitro (mL).

B = volume gasto da solugao titulante para o branco, em mililitro (mL).

V = volume gasto da solugéo titulante para a amostra acetilada, em mililitro (mL).
C = massa da amostra usada para o valor acido, em gramas (g).

S = massa da amostra acetilada, em gramas (g).
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M = molaridade da solugao titulante KOH.

4.2.4.2 Ressonéncia Magnética Nuclear 'H e '3C (RMN H e 13C)

Os resultados graficos obtidos por meio das analises de RMN de 'H e '3C
possibilitaram a identificagado dos grupos funcionais presentes nas amostras, além de
permitir a correlacdo com as alteragdes reacionais observadas. Adicionalmente, a
aplicacdo da técnica de RMN de 'H viabilizou inferéncias acerca da estrutura
molecular dos acidos graxos presentes nos Oleos analisados e nos polidis
sintetizados. Os espectros de RMN de 'H e *C das amostras de 6leo e poliol foram
registrados utilizando-se um espectrometro Nanalysis 100Pro do Campus Alto do
Paraopeba da Universidade Federal de Sao Jodo Del-rei. As amostras foram
preparadas em solucao de cloroférmio deuterado (CDCIl3), mantidas a temperatura de
25 °C.

4.2.5 Ensaios Experimentais para Definicdo da Metodologia de Producdo dos

Compositos

Previamente a formulacdo dos compdésitos, diversos ensaios laboratoriais foram
conduzidos para definir a metodologia de produgdao mais eficaz. Com o objetivo de
investigar a interagcédo entre os reagentes empregados na sintese de poliuretano e a
incorporagdo de carvdo vegetal, foram produzidas amostras com diferentes
composi¢oes. Esse procedimento teve como finalidade determinar os limites de
utilizacdo de cada componente, visando a otimizacdo da formulacado final dos
compositos. A Figura 18 apresenta um esbog¢o do planejamento e execugédo dos

testes.
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Figura 18. Esboco dos ensaios experimentais realizados.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Apos a realizagao dos ensaios experimentais, a metodologia foi definida considerando
os parametros relativos a quantidade de carvao vegetal incorporada nos compaositos
poliméricos, assim como a escolha do molde apropriado. O molde selecionado possui
dimensbes especificas, com altura de 5 cm e didmetro de 4 cm, com o objetivo de

assegurar a padronizacgao e a replicabilidade dos resultados obtidos.

4.2.6 Planejamento Experimental de Misturas

Para a formulacdo dos compdsitos poliméricos, foi utilizada uma abordagem de
delineamento experimental de misturas, implementada no software Minitab Statistical
21. Esse delineamento permitiu uma otimizacdo sistematica das proporgdes entre
poliol e carvao vegetal, conforme apresentado na Tabela 6. O delineamento
experimental de misturas é especialmente util para investigar as propor¢des ideais
dos componentes, possibilitando a analise dos efeitos individuais e combinados sobre
as propriedades finais dos compdsitos, como resisténcia a compressao, poder
calorifico e dureza. Esse método fornece uma estrutura experimental robusta para
maximizar o desempenho dos compdésitos, garantindo ao mesmo tempo a eficiéncia

do processo de producgao e a qualidade do produto final.
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Tabela 6. Planejamento experimental de misturas para as amostras de compdésitos
produzidos.

Bloco 1 Bloco 2

Amostras Carvao (%) Poliol (%) Amostras Carvao (%) Poliol (%)
BIOCO01B1 15 85 *BIOC01B2 41 59
BIOC02B1 44 56 BIOC02B2 25 75
BIOC03B1 36 64 *BIOC03B2 41 59
*BIOC04B1 41 59 BIOC04B2 47 53
BIOC05B1 47 53 BIOC05B2 54 46
*BIOC06B1 41 59 BIOC06B2 31 69
BIOCO07B1 55 45 BIOCO07B2 25 75
*BIOC08B1 41 59 BIOC08B2 54 46

*BIOC09B2 41 59

BIOC10B2 47 53

BIOC11B2 31 69

*BIOC12B2 41 59

Em que as amostras apresentadas com (*) sdo os pontos centrais independentes. Fonte:
Elaborado pelo autor (2025).

O planejamento experimental teve como objetivo comparar a produgdo dos
compdésitos poliméricos utilizando poliol de mamona com diferentes tempos de
armazenamento. Para isso, as amostras do Bloco 1 foram formuladas com poliol
recem-produzido, obtido através da hidroxilagdo do o6leo de mamona. Em
contrapartida, as amostras do Bloco 2 foram produzidas utilizando o mesmo poliol

apods 40 dias de armazenamento.

A utilizagdo do poliol armazenado visa avaliar possiveis alteragbes em suas
propriedades quimicas e reativas ao longo do tempo, o que pode impactar diretamente
as caracteristicas finais dos compdsitos, como sua resisténcia a compressao. Ao
analisar o poliol armazenado, é possivel observar potenciais modificacdes no indice
de hidroxilas e na reatividade dos grupos funcionais, fatores que podem influenciar a
interacao com o diisocianato e, consequentemente, afetar a estrutura e o desempenho

dos compositos. Esse procedimento permite uma melhor compreensao da viabilidade
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do armazenamento do poliol e sua influéncia na producdo de materiais com

propriedades consistentes.

4.2.7 Produgao dos Compdésitos Poliméricos

Os compositos foram preparados por meio da mistura simultdnea de todos os
componentes. Inicialmente, o poliol de mamona foi emulsionado com o carvéo vegetal
em po durante 60 segundos seguindo as propor¢des estabelecidas na Tabela 6,
formando uma emulsdo escura, que foi entdo combinada com 4,4'-difeniimetano
diisocianato (MDI). A razdo molar utilizada entre poliol e diisocianato (NCO/OH) foi de
1,2:1. Os reagentes foram submetidos a agitacdo mecénica a 700 rpm por
aproximadamente 60 segundos para assegurar a homogeneidade da mistura. As
amostras foram, entdo, deixadas em repouso por 72 horas a temperatura ambiente
(25 °C), permitindo a expanséao e cura completa dos compdsitos. Esse periodo de cura
€ fundamental para estabilizar as células poliméricas, evitando danos estruturais e
garantindo a integridade do material final (LOUREIRO et al., 2017). A Figura 19

apresenta as etapas realizadas na sintese dos compositos.

Figura 19. Etapas realizadas na sintese dos compadsitos poliméricos.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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4.2.8 Caracterizagbes dos Compdsitos Poliméricos

Analise Termogravimétrica (TG): As curvas de TG/DTG foram obtidas com o objetivo
de delinear o perfil de degradacao térmica dos compdésitos. O equipamento utilizado
foi o termogravimétrico Shimadzu modelo DTG60, Japdo, com uma faixa de

temperatura entre 20°C a 900 °C.

Poder Calorifico (PC): O poder calorifico superior foi determinado de acordo com a
norma ABNT NBR 11956 utilizando uma bomba calorimétrica adiabatica do
calorimetro modelo IKA C-200. Os calculos foram efetuados automaticamente pelo
calorimetro, apds a introdu¢ao dos dados de massa da amostra (g). O poder calorifico
inferior do material analisado também foi calculado pelo equipamento, apés a

estimativa do percentual de hidrogénio na amostra.

Ensaios de Resisténcia a compressao: Os ensaios foram conduzidos no
Laboratério de Minérios do Instituto Federal de Minas Gerais (IFMG), Campus Ouro
Branco, utilizando uma maquina de ensaios universal da EMIC, modelo DL 30000,
com capacidade maxima de 30.000 kgf. A analise dos dados foi realizada por meio do
software integrado TESC 400.

Dureza (Shore A): A dureza dos compdsitos foi medida na escala Shore A, utilizando
um durbmetro modelo MTK-1032, marca Metrotokyo. Esta analise fornece
informacdes sobre a resisténcia a deformagao da superficie, uma caracteristica

importante para materiais que podem estar sujeitos a desgaste.

4.2.9 Planejamento de experimentos e Otimizagao

A otimizacao estatistica foi realizada utilizando o método da Intersecdo Normal a
Fronteira (NBI), uma técnica de otimizagdo multiobjetivo amplamente empregada em
aplicagbes de engenharia devido a sua capacidade de construir fronteiras de Pareto
continuas e uniformemente distribuidas. O método assegura solugdes viaveis em
regides nao conexas da fronteira, representando melhor as respostas. A qualidade
dos modelos foi avaliada pelo MQO (Minimos Quadros Ordinarios), com residuos

medindo a diferenca entre valores calculados e alvos para maior precisao.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste tdpico, sdo apresentados e analisados os resultados obtidos neste estudo. Os
dados abrangem a produgao de carvao vegetal por meio da pirdlise da biomassa de
capim-elefante, a caracterizagao fisico-quimica dos polidis sintetizados, incluindo
indices de acidez, espectroscopia de ressonancia magnética nuclear (RMN) e numero
de hidroxilas, além da formulacdo de compdsitos com proporgdes previamente
definidas. Adicionalmente, as propriedades dos compdésitos foram avaliadas por meio
de ensaios de poder calorifico, dureza Shore A, resisténcia a compressao e analise
termogravimétrica, proporcionando uma analise abrangente das caracteristicas fisico-

quimicas e termomecanicas dos materiais obtidos.
5.1 Producao de Carvao Vegetal

A pirélise da biomassa vegetal foi conduzida, resultando na produgdo de carvéao
vegetal e subprodutos volateis, que ndo foram coletados. A produtividade do carvao
foi calculada pela razao entre a massa de carvao produzido e a massa de biomassa
utilizada na carbonizacdo, conforme especificado na Equagdo 3. A média dos
resultados indicou que o rendimento do carvao de capim-elefante foi de 27,7%. Este
valor é coerente com o tipo de biomassa utilizada. Vilela reportou uma produtividade
de 29,72% para conversao de capim-elefante em carvao vegetal a 450°C. Em outro
estudo, Santos observou um rendimento de 17% na conversao a 800°C, evidenciando
que temperaturas elevadas podem reduzir esse rendimento e gerar subprodutos

indesejados (VIEIRA, 2017). A Figura 20 apresenta o carvao produzido.

Figura 20. Carvao vegetal produzido.

'/\ ]

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).



60

5.2 Analise fisico-quimica do poliol

Os calculos dos indices de hidroxilas (IOH) e de acidez (IA) foram realizados conforme
os calculos especificados pelas normas AOCS Official Method Cd 3a-63 e ASTM
D1957-86 (AOCS OFFICIAL METHOD CD 3A-63, 2004; ASTM D1957-86., 2001).

5.2.1 Indice de Acidez

A mensuracao do indice de acidez é essencial para avaliar o grau de degradagao de
da amostra e também permite identificar a eficiéncia da conversao do poliol. Valores
acima de 5 mg KOH/g podem indicar uma degradacgéo significativa da amostra,
mostrando que ocorreram reagdes indesejaveis, como oxidagcado ou hidrolise
excessiva, que resultaram na formacgao de acidos livres em quantidade consideravel..
Essas reacdes sdo desencadeadas pela exposicdo dos Oleos vegetais a altas
temperaturas por periodos prolongados, resultando em um aumento do teor de acidos
graxos livres e, consequentemente, no indice de acidez (GUALBERTO et al., 2022;
OURIQUE, 2016). A Tabela 7 apresenta os valores encontrados para IA do déleo
vegetal de mamona (OM), do poliol de mamona sintetizado (PM) e as analises

realizadas no poliol de mamona apos 40 dias armazenado (PM40).

Tabela 7. indices de acidez das amostras de 6leo de mamona e poliol segundo a norma
AOCS Cd 3%63.

AMOSTRAS IA (mg KOH.g™' de amostra)
Oleo de Mamona (OM) 0,97
Poliol de Mamona (PM) 1,97
Poliol de Mamona apds 40 dias (PM40) 2,15

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Mohamed e colaboradores realizaram a caracterizacdo do 6leo de mamona e
sintetizaram quatro polidis distintos a partir deste 6leo, com énfase na analise do
indice de acidez. O indice de acidez do 6leo puro foi de 0,98 mg KOH.g™", enquanto
os polidis sintetizados apresentaram valores de 1,52 mg KOH.g™, 2,16 mg KOH.g™,

3,50 mg KOH.g™ e 3,81 mg KOH.g™". Esses valores corroboram os resultados
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encontrados para o poliol produzido com oleo de mamona no presente estudo
(MOHAMED et al., 2017a).

O aumento do indice de acidez dos polidis derivados do 6leo de mamona, em
comparagao com o 6leo nao modificado, pode ser atribuido a formagao de acidos
graxos livres durante o processo de polimerizag&do. Esse aumento pode ocorrer devido
a temperatura aplicada na técnica de hidroxilagao peracido in situ, a possivel hidrélise
do sistema reacional com a introduc¢ao de H,O, ou pela presenca residual de acido
formico (GUALBERTO et al., 2022; KURANSKA et al., 2019). Além disso, o aumento
do indice de acidez na amostra PM40 pode estar relacionado aos fatores de
armazenamento e ao sistema reacional. A exposi¢do ao ar pode oxidar os grupos
funcionais do poliol, formando cetonas ou alcoois secundarios, enquanto a umidade
pode causar a hidrélise de ésteres, gerando acidos. Os polidis insaturados também
podem sofrer auto oxidagao, produzindo cetonas e alcoois secundarios (SUN et al.,
2022). Esses processos comprometem a estabilidade quimica do poliol durante o

armazenamento.

5.2.2 indice de Hidroxilas

As analises dos indices de hidroxilas (IOH) estdo apresentadas na Tabela 8. A
determinagdo destes valores apresentou um aumento de 116,88 mg KOH.g™! no IOH
do poliol de mamona (PM) quando comparado com o 6leo de mamona nao modificado
(OM).

Tabela 8. indices de hidroxilas das amostras do 6leo de mamona (OM), do bipoliol de mamona
(PM) e do bipoliol de mamona apés 40 dias armazenado (PM40) segundo a ASTM D1957-86.

AMOSTRAS IOH (mg.KOH.g") de amostra
Oleo de mamona (OM) 164,22
poliol de mamona (PM) 293,23
poliol de mamona apds 40 dias (PM40) 272,05

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Polidis com valores de hidroxilas semelhantes aos observados no poliol obtido neste
estudo foram reportados na literatura. Akram e colaboradores produziram polidis a
partir de 6leo de mamona utilizando as técnicas de epoxidacéao e hidroxilagdo, obtendo
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indices de hidroxila variando entre 250 e 350 mg KOH.g™. Em contraste, outro estudo
de Suhendra e colaboradores reportou um valor de 132 mg KOH.g™" para polidis
hidroxilados a partir do 6leo de mamona (AKRAM et al., 2022; SUHENDRA et al.,
2023). A diferenca entre os valores de indice de hidroxila pode ser atribuida a diversos
fatores, incluindo a qualidade da amostra inicial (como o teor de impurezas ou o tipo
de Oleo utilizado), os parametros de reacédo (temperatura, tempo de reacéo,
concentracdo de reagentes) e o0s mecanismos envolvidos no processo de
hidroxilagdo. A variagdo dos indices de hidroxila nos diferentes estudos, que vao de
132 mg KOH.g™" a 350 mg KOH.g™", demonstra como ajustes no processo de

producao podem influenciar diretamente as propriedades do poliol obtido.

A amostra PM40 apresentou uma redugao de 21,1 mg KOH.g™" no indice de hidroxilas
(IOH) em comparacgao aos valores observados para PM, o que pode ser atribuido a
degradacao oxidativa dos polidis, provocada pela exposi¢céo a luz ou oxigénio. Essas
condicbes favorecem a formacéo de aldeidos e cetonas resultando na diminui¢do dos
grupos hidroxila disponiveis para reagdes quimicas subsequentes, comprometendo
as propriedades dos produtos finais de poliuretano. Polidis com elevada insaturacao
molecular sdo particularmente suscetiveis a oxidagao, o que acelera a reducéo dos
grupos hidroxila presentes. Para minimizar esses efeitos, € essencial armazenar os
produtos em condi¢des adequadas, incluindo temperaturas controladas, protecao

contra luz e o uso de agentes antioxidantes nas reagdes quimicas (SUN et al., 2022).

5.2.3 Ressonancia Magnética Nuclear 'H e '3C

As analises de RMN 'H e '3C foram importantes para a verificagdo da conversio do
6leo em poliol. Os resultados possibilitaram a identificagcdo dos grupos funcionais
caracteristicos da estrutura molecular das amostras de 6leo puro e poliol, além de
validar as informagdes obtidas nas analises fisico-quimicas. A Figura 21 apresenta a

comparagao do RMN 1H entre o 6leo de mamona puro e o poliol produzido.
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Figura 21. Comparagao entre o RMN 1H do éleo de mamona e poliol produzido.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

No espectro de RMN do 6éleo de mamona, foram observados sinais na regiao de 4,5—

5,5 ppm, atribuidos aos hidrogénios vinilicos das duplas ligagdes C=C. Na faixa de

2,0-3,0 ppm, aparecem sinais intensos relacionados aos hidrogénios alilicos

(proximos as duplas ligagdes), enquanto os sinais em 0,8—1,5 ppm s&o caracteristicos

dos grupos metila e metileno presentes nas cadeias alifaticas. Para o poliol de

mamona, houve deslocamento quimico dos sinais em 4,5-5,5 ppm, indicando a

saturagao das duplas ligagées. Além disso, sinais entre 3,0—4,0 ppm foram atribuidos

aos hidrogénios ligados a grupos hidroxila (OH), formados durante o processo de

funcionalizagao, e foi observado um aumento na intensidade dos sinais na regiao de

0,8-1,5 ppm, sugerindo maior presenca de cadeias saturadas (RIOS et al., 2020). No

caso do poliol de mamona apds 40 dias, o espectro manteve semelhanca com o do

PM, embora apresentasse leve deslocamento e redug¢ao na intensidade dos sinais em

3,0—4,0 ppm, o que pode ser atribuido a perda de grupos hidroxila devido a reacdes

T
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de oxidacao ou degradagao ao longo do tempo. A Figura 22 apresenta o espectro

RMN '3C das amostras em estudo.

Figura 22. Comparagao dos espectros de RMN '*C do éleo de mamona e seu poliol.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

No espectro de RMN 2 C do 6leo de mamona, foram identificados sinais significativos
na regido de 130-140 ppm, atribuidos as duplas ligacbes C=C. Os sinais observados
entre 30—40 ppm séo caracteristicos dos grupos alifaticos CHz, enquanto a regiao de
170-180 ppm corresponde possivelmente a carbonos de ésteres (-COOR). Para o
poliol de mamona (PM), houve uma reducgédo ou desaparecimento dos sinais em 130—
140 ppm, indicando a saturacdo das duplas ligacdes, devido ao processo de
hidroxilacdo. Além disso, surgiram sinais mais intensos na regido de 70-80 ppm,
sugerindo a formacéo de grupos alcodlicos (OH) tipicos de poliol. No poliol de mamona
armazenado por 40 dias o espectro RMN 3C também manteve o padrdo semelhante
ao de PM com reducao na intensidade dos sinais, especialmente na regiao de 70-80
ppm, 0 que pode ser atribuido a degradacdo ou oxidacdo dos grupos funcionais ao
longo do tempo (RIOS et al., 2020; SARDARI; ASGHAR SABBAGH ALVANI; REZA
GHAFFARIAN, 2019). As andlises de RMN de 'H e 3C revelaram alteracGes
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estruturais entre o 6leo de mamona e o poliol derivado indicando reagdes quimicas de
funcionalizac&o do 6leo de mamona foram efetivas na formacéao do poliol e condizem

com a reacao apresentada na figura 13.

5.3 Producgao dos Compésitos Poliméricos

Os compositos foram produzidos em formato cilindrico em um molde de
aproximadamente 5 cm sob confinamento. A Figura 23 apresenta as amostras do

Bloco 1 e Bloco 2 respectivamente, conforme proporgdes estabelecidas na Tabela 10.

Figura 23. Amostras produzidas do Bloco 1 (a) e Bloco 2 (b).
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os compdsitos produzidos foram submetidos a um processo de cura completo durante
72 horas antes de serem removidos dos moldes. Apds o processo, todos os
compositos apresentaram-se no estado soélido, com variagbes perceptiveis em
coloragédo e rigidez estrutural. Para avaliar suas propriedades em detalhe, foram
realizadas analises como determinagdo do poder calorifico, ensaios de

termogravimetria, testes de resisténcia a compressao e medi¢cdes de dureza shore A.
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5.4 Caracterizagoes dos Compositos Poliméricos
5.4.1 Dureza Shore A

A dureza shore A dos compdsitos poliméricos produzidos foram medidos em 10 pontos
diferentes em cada amostra e permitiram encontrar valores médios entre 61 e 96

Shore A (para os compositos), como apresentado na Figura 24.

Figura 24. Resultados de Dureza Shore A das amostras em estudo.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

As propriedades mecanicas dos poliuretanos sédo diretamente influenciadas pelos
reagentes utilizados e suas respectivas dosagens, o que resulta em espumas com
caracteristicas variadas. De acordo com Abdullah e colaboradores, atributos como
resisténcia, dureza shore A e comportamento viscoelastico desses materiais estao
relacionados a estrutura da cadeia do poliol que reage com o isocianato(ABDULLAH;
RAMTANI; YAGOUBI, 2023; SONG et al., 2021). Dessa forma, diferentes tipos de
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polidis produzem espumas com distintas estruturas, o que explica as variagbes

observadas nos valores de dureza entre as trés espumas analisadas.

Em um estudo de produgdo de rodas para skate, Borges utilizou diferentes
combinagdes de poliol de 6leo de mamona com outros componentes como glicerina,
dietilenoglicol, 1,4-butanodiol e 1,6-hexanodiol e também incorporou cargas de
reforgos minerais, produzindo compdsitos. Foram encontrados valores de dureza de
80 Shore A para as rodas produzidas com poliol de mamona e 1,4-butanodiol. Os
compositos que receberam os reforgos minerais apresentaram dureza de 90 Shore A,
sendo o composito a amostra apresentada com maior dureza durante os testes
(BORGES, 2019). Resultados que corroboram com o encontrado no presente estudo,
0s compaositos que receberam o carvao vegetal (material de reforgco) apresentaram os

maiores resultados de dureza.

Savioli e Bortoleto sintetizaram diversas amostras de pré-polimeros de uretano a partir
de diisocianato de tolueno (TDI) e éleo de ricino, em diferentes proporgdes, com o
objetivo de investigar as propriedades fisico-quimicas dos materiais. A amostra que
se destacou nas propriedades de tracdo, compressao e dureza foi a que obteve 65
Shore A, composta por uma mistura de o6leo de ricino e poliol sintético. Em
contrapartida, a amostra com maior dureza alcangou 76 Shore A, com uma proporgao
de o6leo de ricino para TDI de 2,2:1(SAVIOLI; BORTOLETO; FIOROTO, 2022). Os
resultados do estudo também se relacionam com as andlises de dureza dos
compositos poliméricos produzidos no presente trabalho, evidenciando que as
amostras com maior dureza shore Atambém apresentaram maior quantidade de poliol

proveniente do 6leo de ricino.

Os testes realizados neste estudo mostraram um aumento de dureza nas amostras
com maior quantidade de poliol quando combinado com o carvao vegetal. Além disso,
a adicao de carvao aos compoésitos, em comparacdo com a amostra de poliuretano
puro, resultou em um aumento significativo nessa propriedade. A diferenca de dureza
shore A apresentou um aumento de até cinco vezes para as amostras contendo
carvao, evidenciando uma melhoria consideravel nas propriedades mecanicas devido

a introdu¢ao do material de reforgo.
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5.4.2 Ensaios de Resisténcia a Compressao

Os ensaios de resisténcia a compressao foram conduzidos em uma maquina de
ensaio universal, aplicando uma forga axial controlada diretamente sobre os corpos

de prova. A Figura 25 ilustra o registro do procedimento experimental.

Figura 25. Ensaio de resisténcia a compressao.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

by

A Tabela 9 apresenta os limites de resisténcia a compressao dos compaositos
poliméricos. Observa-se que a adigdo de carvao vegetal promoveu um aumento
significativo na resisténcia em comparag¢ao ao poliuretano puro, com destaque para
0s compositos formulados com o poliol PM40. As amostras BIOC08B2 e BIOC05B2,
contendo 46% de poliol e 54% de carvdao vegetal, apresentaram os melhores
desempenhos, indicando que a proporcao otimizada de componentes favorece o
reforco mecanico da matriz. Utilizou-se como valor de referéncia a resisténcia a
compressao tipica do carvao vegetal derivado de madeira de eucalipto, que varia entre
10 e 80 kgf/cm?, podendo atingir até 100 kgf/cm? quando produzido com madeiras
densas e carbonizacao controlada. O uso do carvao vegetal como reforgo estrutural
melhora a resisténcia e a rigidez do compdsito, uma vez que promove a transferéncia
de carga para a matriz polimérica. Estudos anteriores corroboram esse efeito,
apontando que a incorporagao de reforgos como fibras de juta ou carvao vegetal em

matrizes poliméricas resulta em incremento da resisténcia mecanica, especialmente
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sob esforgos de tragao, evidéncia que se alinha aos resultados obtidos neste trabalho
(MURMU, 2022).

Tabela 9. Resultados de limites de compressao dos compdésitos poliméricos.

Amostra Altura Diametro Limite de resisténcia a
(mm) (mm) compressao (kgf.cm3)

Valor de referéncia para combustivel

solido (carvao vegetal de eucalipto) ) 10280
Bloco 1

PU Puro 40 50 0,62
BIOC01B1 40 50 1,97
BIOC02B1 40 50 2,73
BIOC03B1 40 50 1,77
BIOC04B1 40 50 2,88
BIOC05B1 40 50 10,53
BIOC06B1 40 50 2,98
BIOCO7B1 40 50 4,84
BIOC08B1 40 50 2,27

Bloco 2

PU puro 40 50 1,88
BIOC01B2 40 50 4,76
BIOC02B2 40 50 4,11
BIOC03B2 40 50 5,8
BIOC04B2 40 50 4,69
BIOC05B2 40 50 12,16
BIOC06B2 40 50 9,14
BIOC07B2 40 50 4,34
BIOC08B2 40 50 12,28
BIOC09B2 40 50 5,33
BIOC10B2 40 50 4,69
BIOC11B2 40 50 7,42
BIOC12B2 40 50 5,45

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Das e colaboradores analisaram compdsitos poliméricos com matriz produzida de
resina poliéster com fibras de juta e p6é de carvao vegetal como reforgos, avaliando
suas propriedades mecanicas e térmicas. A adicdo de 4% de carvao resultou em
aumentos de 19,7% na resisténcia a tracado e 9,5% no modulo, atribuidos a obstrucéo

do deslizamento das cadeias de poliéster. Por outro lado, a incorporacédo de cargas
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em concentragdes superiores a 4% resultou em uma reducdo das propriedades
avaliadas e, em determinados casos, levou a perda das amostras produzidas devido
a falhas estruturais, possivelmente associadas a aglomeragcdo do material de
enchimento e formacdo de redes interligadas, além de ma dispersdo e fracas
interacdes na matriz (DAS et al., 2021). Essa incompatibilidade pode estar relacionada
a estrutura quimica do polimero, que, ao incorporar o CV, pode impactar de forma
significativa o processo de reticulagao (formagao de ligagdes cruzadas) do polimero.
A natureza e a quantidade dessas cargas podem alterar a mobilidade das cadeias
poliméricas, dificultando a formagao eficiente das ligagdes cruzadas. Como resultado,
ocorre uma interrupgao substancial na capacidade do material de distribuir tensdes de
maneira uniforme, comprometendo a sua integridade estrutural. (KARTHIKEYAN et
al., 2022; PEYRTON; AVEROUS, 2021).

A analise dos resultados permite observar que o limite de incorporagao de carga de
reforco (carvao vegetal) foi superior ao limite empregado no estudo de Das e
colaboradores, atingindo 55% sem ocasionar a perda da amostra. Esse resultado
pode ser atribuido a etapa de emulsificacao realizada entre o carvao vegetal e o poliol
durante o processo de sintese dos compdsitos, a qual favoreceu uma maior interagao

entre as particulas de carvao e a matriz polimérica.

5.4.3 Analises Termogravimétricas (TG e DTG)

As analises termogravimétricas do carvao vegetal puro sao apresentadas na Figura

26 em que (a) sao as analises em atmosfera oxidante e (b) em atmosfera inerte.
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Figura 26. Analises termogravimétricas do carvao de capim-elefante em atmosfera oxidante
(a) e inerte(b).
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Conforme observado na figura 26 (a), a analise termogravimétrica do carvao puro em
atmosfera oxidante apresentou dois estagios de perda de massa. O primeiro
correspondente a 7,2% atribuida a perda de umidade residual do carvédo. Essa é uma
etapa comum em materiais que ainda possuem agua adsorvida. O segundo estagio
em 605°C aponta o processo de oxidacao do material carbonaceo principal, onde
ocorre a combustdo completa da matriz do carvdo, formando CO e CO,. E tipico em
atmosferas oxidantes, onde o oxigénio promove a queima do material (KOBAYACHI,
2022; VIEIRA et al., 2017). A degradagao principal ocorre de forma mais rapida e
intensa devido a combustdo promovida pelo oxigénio. O material restante apds 605

°C é quase inexistente indicando que quase todo o material foi convertido em gases.

Em atmosfera inerte (Figura 26(b)) a perda de massa em 60,4 °C representa a perda
de umidade residual. O estagio em 483 °C é associado a desvolatizagao do carvao
(liberagao de volateis e compostos organicos leves). Em atmosferas inertes, nao
ocorre combustido, entdo essa etapa € dominada pela pirélise dos volateis. Em 646
°C é representada a degradacao térmica do material carbonaceo restante, como a

quebra de cadeias mais estaveis ou a carbonizagao residual (AMER; ELWARDANY,
2020)
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Afigura 27 apresenta as analises termogravimétricas do PU puro para Bloco 1 e Bloco

2.
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Figura 27. Analises termogravimétricas PU puro (a) Bloco 1 e (b) Bloco 2.
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Nas analises térmicas do poliuretano puro, observou-se que ambas as amostras

apresentaram perda de massa entre 60 °C e 70 °C, atribuida a evaporacido de

umidade ou solventes

residuais volateis,

caracterizando a volatilizacdo de

componentes de baixa massa molecular. Entre 335 °C e 350 °C, ocorreu uma perda

de massa de 32% para a amostra do Bloco1 e 35% para a amostra do Bloco 2,

indicando o inicio da degradagao térmica das ligagdes uretanicas, com a liberagéo de

gases como diéxido de carbono, isocianatos e aminas devido a quebra de ligagdes

quimicas de ureia e uretano. Ja na faixa de 475-480 °C, verificou-se a quebra de

ligacdes ésteres provenientes do poliol, associada a decomposi¢ao da matriz principal

do polimero, envolvendo cadeias carbénicas mais estaveis, como fragmentos de poliol

e cadeias aromaticas. Por fim, entre 600-790 °C, os picos registrados foram

by

relacionados a carbonizagcdo ou oxidacdo residual de estruturas carbonaceas,

indicando a eliminagao de compostos carbonosos complexos e a transformacao final

dos materiais carbonaceos presentes no sistema, culminando na formacao de
residuos ou cinzas (SHEN et al., 2019b; TROVATI et al., 2019). A Figura 28 apresenta

os resultados de termogravimetria dos compasitos produzidos no Bloco 1, as analises

foram realizadas em atmosfera inerte (N2), em uma faixa de temperatura de 20°C a

900°C.

Deriv. massa (% min.”’
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Figura 28. Analises termogravimétricas dos compaositos do Bloco 1.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

As amostras do Bloco 1 demonstraram comportamentos térmicos variados durante a
analise termogravimétrica. A etapa inicial, relacionada a perda de umidade e volateis

leves, ocorreu em temperaturas entre 50 °C e 81 °C, com a amostra BIOC04B1
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destacando-se por apresentar volatilizagao inicial mais acentuada em 75 °C e 132 °C.
A degradacéao térmica de componentes organicos, foi observada principalmente entre
330 °C e 520 °C, com perfis distintos entre as amostras, BIOC05B1 exibiu
sobreposicdo de degradagbes em 341,2 °C e 430,5 °C, enquanto BIOCO3B1 e
BIOCO06B1 apresentaram um comportamento mais linear nessa faixa de temperatura.
A etapa final, correspondente a carbonizagao, evidenciou variagdes na estabilidade
térmica, com picos em temperaturas mais elevadas para BIOC06B1 e BIOC03B1 (675
°C a 738 °C), indicando maior resisténcia térmica. Em contrapartida, BIOC01B1 e
BIOC04B1 exibiram carbonizagdo em temperaturas mais baixas (573 °C e 597 °C),
sugerindo menor estabilidade térmica. Esses resultados ressaltam a heterogeneidade
térmica das amostras, influenciada por suas composi¢cdes quimicas e estruturais
(AMER; ELWARDANY, 2020; LU et al., 2020)

As analises termogravimétricas das amostras do Bloco 2 sdo apresentadas na Figura
29. Elas demonstram comportamentos térmicos relativamente homogéneos, com
variacbes especificas que refletem diferengas nas composicbes e propriedades
térmicas. A etapa inicial, relacionada a perda de umidade ou volateis leves, ocorreu
em temperaturas entre 55 °C e 65 °C, evidenciando um comportamento uniforme. A
decomposigéo térmica dos compostos organicos principais foi observada entre 340
°C e 520 °C, destacando-se a amostra BIOC03B2, que apresentou um pico tardio em
510 °C, indicando maior estabilidade da matriz organica. A etapa de carbonizagao
revelou ampla variagao nas temperaturas, com as amostras BIOC03B2 e BIOC07B2
exibindo carbonizagao tardia em 705 °C e 710 °C, respectivamente, sugerindo maior
estabilidade térmica. Em contraste, BIOC04B2 e BIOC06B2 apresentaram
carbonizagdo em temperaturas mais baixas (640 °C e 645 °C), indicando menor
resisténcia térmica (ENCINAR; GONZALEZ; NOGALES-DELGADO, 2021; TROVATI
etal., 2019).



Figura 29. Analises termogravimétricas dos compositos do bloco 2.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A comparacgao entre os Blocos 1 e 2 revela que ambos apresentam perda inicial de
massa em faixas de temperatura semelhantes (50 °C a 70 °C), com a decomposigao
térmica dos compostos organicos ocorrendo em intervalos entre 340 °C e 520 °C. O
Bloco 2 demonstra maior estabilidade térmica, evidenciada por picos de carbonizagao
em temperaturas mais altas, chegando a 770 °C, como observado em BIOC05B2,
enquanto o Bloco 1 apresenta um limite maximo de 738 °C. A analise também
evidenciou maior quantidade de residuo carbonaceo no Bloco 2, como observado nas
amostras BIOC05B2 e BIOC07B2, o que pode ser atribuido ao maior conteudo de

carvao e poliol nas amostras desse Bloco em comparacdo com as do Bloco 1.

As amostras que demonstraram os maiores valores de resisténcia a compresséo e
poder calorifico, identificadas como BIOC05B1, BIOC05B2 e BIOC08B2, foram
selecionadas para analises térmicas com o intuito de avaliar sua estabilidade e
comportamento frente a decomposi¢cao em atmosfera oxidante. A Figura 30 apresenta
as curvas termogravimétricas obtidas para essas amostras em atmosfera oxidante,
evidenciando os eventos de perda de massa associados as diferentes etapas de

decomposicdo térmica dos constituintes do compdsito.
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Figura 30. Analises termogravimétricas das amostras BIOC05B1, BIOC05B2 e BIOC08B2
em atmosfera oxidante.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

As curvas TG e DTG obtidas (Figura 30) evidenciaram multiplas etapas de degradacéao
térmica, caracteristicas de sistemas hibridos compostos por matriz polimérica e fase
carbonacea. Inicialmente, foi observada uma leve perda de massa abaixo de 150 °C,
atribuida a evaporagcao de umidade superficial e compostos volateis. Em seguida,
identificaram-se duas etapas principais de decomposicao do poliuretano: a primeira,
com picos entre 314 °C e 329 °C, esta relacionada a degradagao dos segmentos de
poliol; a segunda, com picos entre 455 °C e 466 °C, refere-se a decomposi¢ao dos
dominios uretanicos e inicio da oxidagdo do carvao vegetal. A terceira etapa, com
picos entre 557 °C e 575 °C, corresponde a oxidagao intensiva do carbono fixo do
carvao vegetal, promovida pela presenga de oxigénio. Em todas as amostras,
observou-se baixo residuo final acima de 700 °C, o que indica uma combustdo quase
completa dos constituintes do compdsito (TROVATI et al., 2019).



78

A analise comparativa das curvas permitiu avaliar a estabilidade térmica das
formulacdes. A amostra BIOC05B2 destacou-se por apresentar os principais eventos
de degradacao em temperaturas ligeiramente mais altas (322 °C, 462 °C e 568 °C), o
que indica maior resisténcia térmica frente a oxidagdo. Esse comportamento pode
estar relacionado a melhor dispersao do carvao vegetal na matriz ou a um maior grau
de reticulacao do poliuretano, dificultando a clivagem das cadeias poliméricas (LOPES
et al.,, 2016). A amostra BIOC05B1 exibiu comportamento semelhante, com picos
préximos (329 °C, 466 °C e 575 °C), mas com maior amplitude de perda de massa,
sugerindo uma taxa de decomposi¢ao mais pronunciada. Em contraste, a amostra
BIOCO08B2 apresentou os menores valores de temperatura (314 °C, 455 °C e 557 °C),
a uma interacao menos eficiente entre os componentes do compadsito ou a presenca

de grupos funcionais termicamente instaveis.

5.4.4 Poder Calorifico

A calorimetria e a avaliagdo do poder calorifico sdo fundamentais para determinar o
conteudo energético dos materiais, ou seja, a quantidade de calor liberada durante
sua combustdo completa. Com base nos resultados apresentados na Tabela 10,
observa-se que os compositos analisados apresentaram valores calorificos variando
de 26,33 MJ-kg™ (BIOC01B1) a 29,68 MJ-kg™ (BIOC08B2), influenciados pelo teor
dos componentes utilizados. Esses valores se aproximam do poder calorifico de
referéncia do carvao vegetal proveniente da madeira de eucalipto, que é de
aproximadamente 30,21 MJ-kg™, indicando que os compdsitos apresentam bom
potencial energético em comparagdo a esse material amplamente utilizado na
siderurgia brasileira (RAMOS et al., 2019).

Tabela 10. Resultados de poder calorifico dos compdsitos poliméricos

Amostras Poder Calorifico (MJ. Kg™)

Valor de referéncia de combustivel sélido

(carvo vegetal de eucalipto) 30,21
Carvéao Puro 25,02

Bloco 1
PU Puro 26,07
BIOC01B1 26,33
BIOC02B1 27.49
BIOCO3BH1 5800

BIOC04B1 27,37
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Amostras Poder Calorifico (MJ. Kg™)
BIOC05B1 26,90
BIOC06B1 27,65
BIOCO7B1 28,34
BIOC08B1 27,44
Bloco 2

PU puro 26,97
BIOC01B2 27,46
BIOC02B2 28,68
BIOC03B2 27,52
BIOC04B2 26,91
BIOC05B2 29,61
BIOC06B2 28,47
BIOC0O7B2 26,38
BIOC08B2 29,68
BIOC09B2 27,56
BIOC10B2 26,87
BIOC11B2 28,51
BIOC12B2 27,45

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

No presente estudo, foi determinado um poder calorifico de 25,02 MJ-kg™ para o
carvao puro, o que corrobora os valores reportados na literatura. Vieira e
colaboradores produziram carvao a partir da pirdlise do capim-elefante a 450°C,
utilizando a mesma espécie avaliada neste trabalho, e obtiveram um poder calorifico
de 24,89 MJ-kg™", valor muito proximo ao encontrado neste estudo, evidenciando a
consisténcia entre os resultados. Rocha e colaboradores, ao investigarem genotipos
de capim-elefante, relataram poderes calorificos de 18,10 MJ-kg™ para o grupo
‘Napier’ e 18,15 MJ-kg™ para o grupo ‘Cameroon’ (ROCHA et al., 2017; VIEIRA et al.,
2017). Essas diferencgas reforgcam que o poder calorifico do carvao derivado do capim-
elefante é influenciado tanto pelas condigdes de carbonizagdo quanto pelas

caracteristicas da biomassa utilizada.

Os valores de poder calorifico para o poliuretano puro foram de 26,07 MJ.kg™! no Bloco
1 e 26,97 MJ.kg" no Bloco 2. Os compdsitos poliméricos formados por carvao vegetal
e poliuretano apresentaram valores de poder calorifico, com variagcdes entre 26,33
MJ.kg™" (BIOCO01B1) e 28,34 MJ-kg™ (BIOCO7B1) no Bloco 1, e entre 26,38 MJ-kg™
(BIOCO7B2) e 29,68 MJ-kg™" (BIOCO08B2) no Bloco 2. O aumento do poder calorifico
observado nas combinacgdes de carvao vegetal e poliuretano durante a combustdo em

bomba calorimétrica pode ser atribuido, possivelmente, a interagdes entre os dois
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componentes durante o processo de combustao, resultando no desencadeamento de

reagdes quimicas que promoveram uma maior liberagcao de energia.

Pesquisas mostraram que ha grandes diferengas entre a pirélise e combustdo de
sistemas multiplos e sistemas unicos. Durante a combustdo espontanea do sistema
binario carvao-poliuretano, existem efeitos sinérgicos que alteram significativamente
0s mecanismos e as leis de liberagdo de gases. Quando o poliuretano é submetido a
altas temperaturas ocorre um processo de decomposi¢cdo térmica que gera uma
variedade de produtos intermediarios. Entre esses produtos, destacam-se radicais
livres, como hidrocarbonetos, oxigénio ativo e nitrogénio ativo, além de gases
combustiveis como monoxido de carbono. Esses produtos intermediarios podem
reagir diretamente com o carbono presente no carvdo ou com o oxigénio adsorvido
em sua superficie, potencializando as rea¢des de combustao e contribuindo para uma
liberacao adicional de calor (QU et al., 2019; VILAR, 2022; WANG et al., 2021).

O poder calorifico de diversos materiais poliméricos ja foi reportado na literatura, como
elastomeros (42,4 MJ. Kg'), PMMA (25,0 MJ. Kg'), Polietileno (44,6 MJ. Kg') e
Poliuretano (27,19 MJ. Kg™'). Aincorporagdo de materiais como borracha reciclada em
compositos de madeira mostrou significativa influéncia nos resultados de poder
calorifico, conforme estudo conduzido por Mancel e colaboradores. Os valores
determinados variaram de 19,31 MJ. kg' a 21,51 MJ. kg, dependendo do contetido
e tipo de enchimento de borracha utilizado. Comparando o poder calorifico dos painéis
de particulas e dos compdésitos contendo enchimentos de borracha concluiu-se que
o0s compositos com enchimentos geraram mais calor (IOELOVICH, 2018; MANCEL et
al., 2022; SERAFIN; ARTEMIO, 2023).

No presente estudo, as amostras com proporgdes estequiométricas similares entre
poliol e carvao vegetal demonstraram os melhores desempenhos energéticos. Dentre
elas, destaca-se a amostra BIOC08B2, composta por 54% de carvao vegetal e 46%
de poliol, que apresentou o maior valor de poder calorifico registrado, atingindo 29,68
MJ -Kg™. De forma similar, no Bloco 1, a amostra BIOC07B1, contendo 55% de carvao
vegetal, obteve o maior valor de poder calorifico deste bloco, indicando que
proporgcdes ajustadas entre os componentes contribuiram significativamente para a

melhoria do desempenho energético dos compadsitos.
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5.4.5 Planejamento de Experimentos e Otimizagao

A Tabela 11 apresenta a analise de variancia (ANOVA), realizada para identificar os
fatores significativos para a resposta de resisténcia a compressado e dureza nos

compositos poliméricos.

Tabela 11. Analise de Variadncia para a resposta resisténcia a compressao e dureza dos
compositos poliméricos.

Resisténcia a Compressao Dureza Shore A
Fonte GL SQ QM Valor Valo GL sSQ Qm Valor Valor-
(Aj.) (Aj.) F r-P (Aj.) (Aj.) F P
Modelo 6 19293 32,15 138,7 0,0 6 1023,3 170,5 19,82 0,000
4 7 6
Blocos 1 41,33 41,33 1783 0,0 1 722,90 722,9 84,00 0,000
5
Linear 2 118,99 5949 256,7 0,0 2 146,06 73,03 8,49 0,004
0
Poliol 1 105,32 105,3 4544 0,0 1 1,22 1,22 0,14 0,713
2 5
Carvao 1 13,66 13,66 58,95 0,0 1 144,84 1448 16,83 0,001
4
Quadrado 2 26,57 13,28 57,32 0,0 2 140,87 70,43 8,18 0,005
poliol*polio 1 2561 2561 110,5 0,0 1 124,48 1244 14,46 0,002
I 3 7
carvao*car 1 1,71 1,71 7,42 0,01 1 22,88 2288 266 0,127
vao 7
Interagao 1 6,03 6,03 26,05 0,0 1 13,55 13,54 1,57 0,232
com 2
Fatores
poliol*carv 1 6,03 6,03 26,05 0,0 1 13,55 13,54 1,57 0,232
ao
Erro 13 3,01 0,23 13 111,88 8,60
Falta de 9 2,26 0,25 1,35 0,41 9 49,81 5,53 0,36 0,908
ajuste 2
Erro puro 4 0,74 0,18 * * 4 62,07 15,51 * *
Total 19 195,94 19 1135,2
Modelo R? 98,4% R? 97,4% R  90,1% R? 85,6%
(Ajus) (Ajus)

Em que GL: grau de liberdade; SQ: soma dos quadrados; QM: quadrado médio e F: valor da

estatistica F. Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Com base na analise da Tabela 11, verificou-se que o modelo predito apresentou um
elevado coeficiente de determinagéo ajustado (R?Ajus), demonstrando que cerca de

97,45% da variabilidade na resisténcia a compressaoe 85,60% na dureza shore A
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pode ser explicada pelo modelo de regressdo. De acordo com Franco e
colaboradores, na avaliagao estatistica, valores de p menores que 0,05 indicam
influéncia significativa de um fator ou interagdo no processo, considerando um nivel
de confianga de 95%. Além disso, quanto maior o valor de F, maior a probabilidade de
que os fatores analisados expliguem adequadamente a variagdo nos dados em torno
da média, evidenciando que os efeitos estimados sao reais. A adequagédo do modelo
foi também avaliada pelos valores de F e p relacionados a falta de ajuste. Nesse caso,
o valor de F igual a 1,35 (resisténcia a compressao) e 0,36 (dureza) indica que a falta
de ajuste ndo é estatisticamente significativa em relagcdo ao erro experimental.
Adicionalmente, o p-valor obtido 0,412 e 0,938 é superior ao nivel de significancia de
5%, o que é desejavel para um modelo matematico adequado (DE FRANCO et al.,
2018) .

A partir da analise dos valores de p, foi possivel verificar que a quantidade de poliol,
quantidade de carvao vegetal e a diferenga entre os blocos (poliol recém sintetizado
e armazenado por 40 dias) foram significativos nos resultados de resisténcia a
compressao. A Figura 31 mostra o grafico de Pareto para os efeitos padronizados dos
fatores sobre a variavel de resposta resisténcia a compressao (a), analise dos
residuos padronizados (b), os efeitos padronizados sobre a variavel de resposta

dureza shore A (c) e sua analise de residuos (d).

Figura 31. (a) Grafico de Pareto para efeitos padronizados para resiténcia mecénica, (b)
analise de residuos para a resisténcia a compressao dos compositos, (c) grafico de Pareto
para efeitos padronizados para dureza e (d) analise de residuos para a dureza.
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A analise do grafico de Pareto revelou que o poliol exerceu a influéncia predominante
na resisténcia a compressao dos compdsitos, superando o impacto do carvao. Em
contrapartida, a dureza foi mais significativamente afetada pela presenca do carvao
em comparagdo a quantidade de poliol. O destaque do poliol na resisténcia a
compressao evidencia a relevancia das ligagdes quimicas e do equilibrio estrutural na
matriz polimérica. Por outro lado, o carvao vegetal se mostrou determinante na dureza
shore A do material, atuando como reforco fisico devido a presenca de particulas
rigidas, o que aumenta a rigidez superficial independentemente das caracteristicas
quimicas do poliol. Essa complementaridade reforca a relevancia de ajustar a
composicao do compésito para otimizar propriedades especificas, conforme as
demandas da aplicagéo final. Observou-se também que os residuos seguem uma
distribuicdo normal, indicando que os experimentos foram conduzidos de maneira
consistente e adequada. Essa normalidade é representada por meio de um teste de
hipétese, no qual um p-valor superior ao nivel de significancia estabelecido caracteriza

uma distribuicdo normal dos residuos para uma analise bilateral (NAVES et al., 2017).

5.4.5.1 Analise dos efeitos principais

A Figura 32 e 33 mostram o comportamento da analise dos efeitos principais em cada

um dos fatores para resisténcia a compresséao e dureza respectivamente.

Figura 32. Efeitos principais e interagdes do planejamento de experimentos para resisténcia
a compressao.
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Figura 33. Efeitos principais e interagdes do planejamento de experimentos para dureza
shore A.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A analise dos resultados revela que a resisténcia a compressao do compadsito diminui
tanto com o aumento da proporgao de poliol quanto com a inser¢ao de carvao vegetal.
No caso do poliol, esse comportamento pode ser atribuido a maior flexibilidade
conferida a matriz polimérica, uma vez que o excesso desse componente reduz a
capacidade de reticulacdo do material. Isso leva a uma menor rigidez da matriz
polimérica, resultando em uma estrutura mais macia e absorvente, tipica de células
abertas, onde os poros estdo conectados entre si. Por outro lado, o decréscimo na
resisténcia a compressao com o aumento da fragdo de carvao vegetal pode ser
atribuido a introdugao excessiva de particulas rigidas na matriz polimérica. Apesar de
contribuirem como reforgo, essas particulas podem gerar heterogeneidades
estruturais, comprometendo a integridade mecéanica do compdésito (KARTHIKEYAN et
al., 2022; PROCIAK et al., 2019). Esse comportamento € ilustrado na area destacada
em vermelho na Figura 32, onde uma menor propor¢do de carvao vegetal,
correspondente a 1,5 (representada pela curva azul), combinada com um alto teor de
poliol, apresentou resisténcia a compressao superior em relacdo as propor¢oes de

carvao de 2,75 (curva vermelha) e 4,0 (curva verde).

5.4.5.2 Otimizagéo

A aplicagcao do método de Interseccdo Normal de Fronteira (NBI), aliada a variacéao
iterativa dos pesos no intervalo de 0 a 1 dentro do modelo de otimizagc&do, gerou
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resultados expressivos, conforme evidenciado na Tabela 12. A Figura 34 apresenta a
Fronteira de Pareto, ilustrando a interagao entre resisténcia a compressao e dureza.
A distribui¢ao equilibrada na fronteira ressalta as solugdes nao dominadas, permitindo
uma analise detalhada dos pontos 6timos e fornecendo uma visdo abrangente das

alternativas de desempenho.

Tabela 12. Resultado da otimizagao para resisténcia a compressao e dureza shore A dos
compositos poliméricos.

Quantidade de Poliol (%) Quantidade de Carvao Resisténcia a Dureza
(%) compresséo (Shore A)
(kgf.cm™)
49,6 50,4 10,5 87,3
49,4 50,6 10,5 87,4
49,2 50,8 10,5 87,5
48,8 51,2 10,5 87,6
48,6 51,4 10,4 87,7
48,4 51,6 10,4 87,8
48,2 51,8 10,4 87,8
48,1 51,9 10,3 87,9
47,9 52,1 10,3 87,9
47,6 52,4 10,2 88,0
47,4 52,6 10,1 88,1
47,2 52,8 10,0 88,1
47,1 52,9 9,9 88,1
47,0 53,0 9,8 88,1
46,9 53,1 9,7 88,1
46,8 53,2 9,7 88,1
46,8 53,2 9,6 88,1

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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Figura 34. Fronteira de Pareto obtida pela otimizacao NBI (a) e Curva de contorno obtida
pela otimizagao (b).
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Os pontos 6timos apresentados na Figura 34(a) mostram propor¢des entre poliol e
carvao vegetal equilibradas, o que potencializa as propriedades fisico-quimicas do
composito. O balanceamento entre esses dois componentes evita a fragilidade do
material (reducao da resisténcia a compressao), ao mesmo tempo em que contribui
para um aumento no poder calorifico, como demonstrado pelos dados experimentais

apresentados anteriormente neste estudo.

O grafico de contorno Figura 34 (b) revelou a relagéo entre as proporgdes de poliol e
carvao vegetal na formulacéo e as respostas analisadas: dureza shore A e resisténcia
a compressao. As curvas definem os intervalos ideais para cada propriedade (dureza
shore Aentre 87,31 e 88,14, e resisténcia a compressao entre 9,56 e 10,51), enquanto
a regido em branco representa a area otimizada, onde ambas as respostas atendem
simultaneamente aos critérios estabelecidos. Essa regido delimita as combinagdes de
proporgcdes que proporcionam um equilibrio ideal entre as propriedades avaliadas.
Dessa forma, o grafico evidencia como as interagcbes entre os componentes da
mistura influenciam as propriedades funcionais do material, permitindo a
determinacao das condicdes 6timas de formulagcdo que maximizam o desempenho. A
analise do grafico indicou que a area otimizada corresponde a proporcoes de 46%-
49% de poliol e 50%-53% de carvao vegetal. A Figura 35 ilustra as fronteiras de
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Pareto, representando a interagdo entre as variaveis individuais e as respectivas

respostas analisadas.

Figura 35. Fronteira de Pareto da interacao entre resisténcia a compressao e dureza com
as variaveis estudadas de forma individual.
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A interagdo entre as varidveis analisadas individualmente revela uma relagéo
complementar entre os fatores poliol e carvao vegetal. Os graficos indicam que ambos
os componentes influenciam positivamente a dureza shore A do material; no entanto,
quando utilizados em excesso, apresentam limitagdes na resisténcia a compressao.
Esse comportamento sugere que a otimizagcdo da formulagado requer um equilibrio
cuidadoso entre o poliol e o carvao vegetal, a fim de maximizar tanto a dureza shore
A quanto a resisténcia a compressdo do compoésito. A composicdo ideal deve
considerar esse balango, levando em conta as exigéncias especificas das aplicacoes

para as quais o material sera destinado.
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6. CONCLUSOES

A pirdlise do capim-elefante para a produgdo de carvdo vegetal apresentou um
rendimento gravimétrico de 27,7%, valor consistente com a literatura e indicativo de
sua viabilidade para aplicagées em geracao de energia. Os compésitos formados por
carvdo vegetal em matriz poliuretanica demonstraram valores de poder calorifico
superiores aos de seus constituintes individuais (carvdo vegetal e espuma de
poliuretano), atingindo até 29,68 MJ-kg™, conforme observado na amostra BIOC08B2,
composta por 54% de carvao vegetal e 46% de poliol. Esses resultados evidenciam o

potencial energético do compadsito para utilizagdo como material combustivel.

Os ensaios mecanicos revelaram que amostras com maior teor de poliol apresentaram
maior rigidez e resisténcia a compressao. A analise de dureza Shore A indicou que o
aumento da concentragédo de carvao vegetal na composig¢ao pode elevar a dureza do
material para valores superiores a 90 Shore A, conferindo maior resisténcia a

indentacgao e reduzindo a suscetibilidade a deformacao plastica permanente.

A otimizacao estatistica do planejamento experimental demonstrou que a relagéo
entre poliol e carvdo vegetal influencia diretamente as propriedades avaliadas.
Compésitos contendo entre 46-49% de poliol e 50-53% de carvao vegetal
apresentaram desempenho superior tanto em termos energéticos quanto mecanicos.
Os resultados obtidos indicam que compdsitos de carvdo vegetal em matriz
poliuretanica possuem elevado potencial energético, além de boa resisténcia a
compressao, tornando-os materiais promissores para aplicagdo como combustivel

solido em sistemas energéticos.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para dar continuidade e complementar os estudos dispostos nesta dissertacéo, sobre

“producao e caracterizagdo de um combustivel sdlido a partir de compdsito a base de

carvao vegetal e poliuretano”, sdo sugeridas:

A aplicagado de técnicas de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e
Espectroscopia no Infravermelho (FTIR) para caracterizar a estrutura e
composi¢ao quimica dos compdésitos poliméricos desenvolvidos neste estudo.
A analise qualitativa e quantitativa dos gases e compostos liberados durante a
combustdao dos compdsitos, visando compreender a interacdo entre os
materiais constituintes e investigar o aumento observado na liberagao
energeética.

A analise dos compdsitos produzidos pode ser aprimorada por meio da
aplicagdo de técnicas distintas e complementares, como a Calorimetria
Exploratéria Diferencial (DSC).

Avaliar a viabilidade técnica e econémica da utilizacdo de 6leos residuais de
fritura como matéria-prima alternativa na produ¢ao dos compaésitos poliméricos,

com o objetivo de reduzir os custos de produgéo.
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