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RESUMO 

 

As espumas de poliuretano são sintetizadas a partir de um isocianato e um poliol com adição 

de catalisadores, surfactantes, expansores de cadeia polimérica, entre outros compostos. Os 

polióis sintetizados a partir de óleos vegetais são uma alternativa biodegradável e de baixo 

custo, que têm mostrado resultados satisfatórios como precursores para a síntese de 

poliuretanos. Neste trabalho, a síntese dos polióis foi feita a partir dos óleos de palma, soja de 

24 horas de aquecimento e linhaça, utilizando-se a metodologia de hidroxilação per ácido in 

situ. Os testes físico-químicos (índice de iodo, índice de acidez e índice de hidroxilas) foram 

realizados em todos os óleos e polióis. O índice de hidroxila aumentou de 22 para 145 

mgKOH. 𝑔−1, de 39 para 107 mgKOH. 𝑔−1 e de 31 para 117 mgKOH. 𝑔−1 para óleo e poliól 

de palma, soja e linhaça, respectivamente, comprovando a funcionalização. Além disso, o 

índice de iodo, que se relaciona ao teor de duplas ligações, reduziu em todos os casos. Os sinais 

de espectroscopia por infravermelho mostraram a presença de uma banda na região de 3400 

𝑐𝑚−1, não observada em espectros dos óleos in natura, que indica a presença do agrupamento 

hidroxila (OH). As três espumas foram produzidas e caracterizadas por medidas de dureza, 

densidade aparente, Análise Térmica (TG/DSC), Difratometria de Raio-X (DRX) e 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV). A temperatura Tonset para as espumas foi de 262 

ºC para a palma, 279 ºC para a soja e 292 ºC para a linhaça, indicando menor estabilidade 

térmica para espuma de palma. Os difratogramas das espumas indicaram o perfil característico 

de materiais amorfos e semelhantes às encontradas na literatura para poliuretanos 

biodegradáveis. As análises MEV mostraram que as três espumas apresentam heterogeneidade 

em sua estrutura morfológica e presença de células abertas. Em teste de imersão, a espuma 

mostrou capacidade de sorção superior em óleo, com maior afinidade por compostos 

hidrofóbicos, sendo a funcionalização química desses materiais estudada como uma alternativa 

a fim de torna-los viável para adsorção de compostos variados. As três espumas foram 

produzidas com sucesso a partir de polióis de origem 100% vegetal e, pelos testes realizados, 

se mostraram materiais promissores para aplicações como materiais de amortecimento em 

calçados e estofados ou como materiais adsorventes no contexto de remoção de poluentes.  

 

Palavras-chaves: Óleos vegetais, Polióis vegetais, Espumas de poliuretano. 

  



 

 

ABSTRACT 

 

Polyurethane foams are synthesized from an isocyanate and a polyol, with the addition of 

catalysts, surfactants, polymeric chain expanders, among other compounds. Polyols synthesized 

from vegetable oils are a biodegradable and low-cost alternative, which has been showing 

satisfactory results as precursors for the synthesis of vegetable-based polyols. In this work, the 

synthesis of polyols was made from palm oil, soybean oil after 24 hours of heating and linseed 

oil, using the in situ per-acid hydroxylation methodology. Physical-chemical tests (iodine value, 

acid value and hydroxyl value) were performed on all oils and on their polyols. The hydroxyl 

index increased from 22 to 145 mgKOH𝑔−1, from 39 to 107 mgKOH𝑔−1and from 31 to 117 

mgKOH𝑔−1 for palm, soybean and linseed oil and polyol, respectively, proving the 

functionalization. Furthermore, the iodine value, which is related to the amount of double 

bonds, reduced in all cases. Infrared Spectroscopy showed the presence of a band in the region 

of 3400 𝑐𝑚−1, which is not observed in spectra of in natura oils, and indicates the presence of 

the hidroxyl group. The three foams were successfully produced from 100% vegetable polyols 

and were characterized by measurements of hardness, bulk density, Thermal Analysis 

(TG/DSC), X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM). The Tonset 

temperature for the foams was 262 ºC, 279 ºC and 292 ºC for palm, soybean and linseed foams, 

respectively, indicating lower thermal stability for palm foam. The XRD curves have showed a 

characteristic profile of predominantly amorphous material and similarities to those found in 

the literature for biodegradable polyurethanes. SEM analysis showed that the three foams 

showed heterogeneity in their cellular structure and the presence of open cells. In an immersion 

test, the foam showed superior sorption capacity in oil, with greater affinity for hydrophobic 

compounds and the chemical functionalization of these materials was studied as an alternative 

in order to make them viable for the adsorption of various compounds. The three foams were 

successfully produced from polyols of 100% vegetable origin and, based on the tests carried 

out, proved to be promising materials for applications as cushioning materials in footwear and 

mattresses or as adsorbent materials in the context of removing pollutants. 

 

 

Keywords: Vegetable oils, polyol, Polyurethane foams.
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1. INTRODUÇÃO 

Os poliuretanos (PUs) são uma classe de polímeros cujas aplicações podem ocorrer em 

diversos segmentos industriais, como na indústria moveleira, automobilística e de construção 

civil (KAUR et al., 2022). Os PUs são obtidos através da reação entre um diisocianato com um 

poliol de origem petroquímica ou renovável (COSTA, 2007). A versatilidade dos PUs está 

relacionada à reatividade dos grupos isocianatos e às inúmeras combinações possíveis entre os 

polióis, poliisocianatos e aditivos (ENGELS et al., 2013). 

De acordo com a literatura, os materiais poliméricos podem ser produzidos a partir de 

fontes renováveis, em substituição às matérias-primas de base petroquímica.  Os óleos vegetais 

(OVs) podem ser utilizados como precursores da síntese dos polióis utilizados na produção de 

poliuretanos (FERRARO, 2017).  Os OVs usados como matérias-primas podem favorecer a 

redução da produção de resíduos durante a fase de processamento, além de outras vantagens 

como biodegradabilidade, abundância e baixo custo de produção e processamento (COSTA, 

2007). A substituição total ou parcial de polióis de origem petroquímica por polióis de base 

vegetal tem sido muito discutida na literatura visando desenvolver uma produção mais 

sustentável, com redução de impactos ambientais, como a emissão de gases responsáveis pelo 

efeito estufa (ACIK, et al., 2018, CZŁONKA et al., 2018, ZHANG & CHEN, 2020). 

Os poliuretanos podem se apresentar sob a forma de espumas rígidas ou flexíveis, além 

de adesivos, elastômeros, entre outros compostos (DAS & MAHANWAR, 2020). As espumas 

rígidas de PU apresentam excelentes propriedades para isolamento térmico, além de alta 

resistência estrutural, sendo utilizadas, por exemplo, como materiais de construção e em 

refrigeradores e freezers domésticos (LOPES & BECKER, 2012; CALVO-CORREAS et al., 

2015). As espumas flexíveis, por sua vez, apresentam estrutura celular, tamanho e densidade 

de célula diferentes. Possuem estrutura de células abertas, são permeáveis ao ar e podem ser 

reversíveis à deformação (ZHANG & CHEN, 2020) Essas espumas são utilizadas como 

materiais de amortecimento e em aplicações variadas do setor moveleiro, de colchões, de 

embalagens, entre outros (KAUR et al. 2022).  

De acordo com a literatura, as características estruturais da espuma, como porosidade, 

flexibilidade e memória de forma, permitem aplicações como materiais de amortecimento em 

setores como o de calçados e o moveleiro, além de sua utilização como materiais adsorventes, 

no contexto de remoção de substâncias em sistemas aquosos contaminados com herbicidas, 
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corantes, óleos e graxas, entre outros compostos. (VINHAL et al., 2017; DA SILVEIRA NETA 

et al., 2011; ALI & HASSANIN, 2021; FENNER et al., 2016).   

Neste projeto, propõe-se a síntese de espumas flexíveis de poliuretano, produzidas à 

base de três óleos vegetais (palma, soja e linhaça), bem como o estudo das características das 

espumas formuladas. Os óleos escolhidos para a produção das espumas apresentam diferentes 

teores de insaturação: baixo (palma); médio (soja) e alto (linhaça). Os três óleos foram 

escolhidos considerando-se que as estruturas dos óleos vegetais influenciam nas características 

dos polióis, podendo impactar também nas características das espumas de poliuretano. 

 

2. OBJETIVOS 

2.1 Objetivo Geral 

Produzir polióis e espumas de poliuretano, a partir dos óleos de palma, soja e linhaça, 

analisar suas características e estudar o potencial dessas espumas. 

2.2 Objetivos Específicos 

1. Produzir polióis do óleo de palma, soja e linhaça, usando a metodologia de hidroxilação 

perácido in situ; 

2. Caracterizar os polióis produzidos por testes físico-químicos e espectroscopia; 

3. Produzir espumas de poliuretano pelo método “one shot”; 

4. Caracterizar morfológica, térmica, física e mecanicamente as espumas produzidas pelas 

técnicas de microscopia, termogravimetria, análises de densidade aparente e dureza; 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Poliuretanos 

Os polímeros são macromoléculas compostas de unidades estruturais repetidas (meros), 

conectadas entre si por ligações covalentes (VISHAKHA et al., 2012). As estruturas 

moleculares são formadas por cadeias carbônicas, compostas por átomos de carbono, 

hidrogênio, e outros elementos não metálicos, tais como oxigênio e nitrogênio (CALLISTER 

& RETHWISCH, 2012). Existem diferentes formas de classificar os polímeros, entre elas a 

classificação quanto à sua natureza: naturais ou sintéticos; quanto à sua biodegradabilidade e 

quanto à sua aplicação final (BHATIA, 2016). Os polímeros podem ser plásticos, elastômeros 

(ou borrachas), fibras, revestimentos, adesivos, espumas ou filmes. Podendo um mesmo 

polímero ser utilizado em mais de uma dessas aplicações, dependendo de suas propriedades 

(CALLISTER & RETHWISCH, 2012). 

Os polímeros podem ser sintetizados a partir de materiais de origem fóssil ou a partir de 

matérias-primas de fontes renováveis. Porém, os de origem fóssil possuem elevada resistência 

à degradação, logo podem precisar de centenas de anos para a sua completa decomposição, 

levando à contaminação ambiental (SILVA, 2014). Dessa forma, a indústria de polímeros tem 

sido pressionada a desenvolver uma produção mais sustentável e buscar soluções inovadoras 

do ponto de vista ambiental (FRIDRIHSONE et al., 2020). As vantagens ambientais da 

utilização de biorrecursos incluem a redução do consumo de energia durante o processo de 

produção e a redução da emissão de gases responsáveis pelo efeito estufa (redução da pegada 

de carbono - carbon footprint) (ELING & TOMOVIC &SCHADLER, 2020; PARCHETA & 

DATTA, 2017).  

Em 1937, na Alemanha, Otto Bayer e colaboradores foram os pioneiros na síntese de 

poliuretanos, uma classe de polímeros sintetizada a partir da reação entre polióis, que contêm 

hidroxilas, e uma molécula de isocianato, composta por grupos característicos NCO (Figura 1). 

O método de produção atual de poliuretano é baseado na reação entre polióis e isocianatos, mas 

com a adição de outros compostos como catalisadores e surfactantes (LLIGADAS et al., 2010).  
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Figura 1: Reação de síntese de poliuretano a partir de um isocianato e um poliól 

(Adaptado: Das & Mahanwar, 2020). 

 

A formação do PU a partir de seus monômeros se dá através de uma reação de 

condensação, com formação de um grupo carbamato, que caracteriza os poliuretanos 

(ULIANA, 2018). Segundo Callister e Rethwisch (2012) a polimerização por condensação 

consiste na formação de polímeros por reações químicas intermoleculares e existe geralmente 

um subproduto que é eliminado, tal como a água (CALLISTER & RETHWISCH, 2012). 

Devido à grande variedade possível de formulações, os PUs se diferem de outros 

polímeros presentes no mercado, pois permitem ao fabricante adaptar o produto de acordo com 

suas necessidades, sendo altamente versáteis (Das & Mahanwar, 2020). Aplicados em diversas 

áreas da indústria de transformação, os poliuretanos representam a quinta maior produção de 

polímeros na Europa e a sétima no mundo (CALVO-CORREAS et al., 2021). Podem ser 

encontrados, principalmente, como espumas rígidas e flexíveis, elastômeros, adesivos e 

revestimentos (BOROWICZ et al., 2020).  

No intuito de aumentar a produção de poliuretanos de origem vegetal, muitos estudos 

têm sido desenvolvidos na área, que corroboram a viabilidade e a aplicabilidade desses 

compostos (ACIK et al., 2018; AHMAD et al., 2019; SANTOS et al., 2017). Boas propriedades 

de desempenho têm sido alcançadas e as formulações com fontes vegetais na síntese dos PUs 

dependem da aplicação desejada (MOKHTARI et al., 2021; KAUR et al., 2022). 

Rocha e colaboradores (2013) desenvolveram poliuretanos utilizando óleo de mamona, 

a fim de conseguir um substituto do polibutadieno líquido hidroxilado (PBLH) (ROCHA, et al., 

2013). O PBLH é um poliol capaz de suportar altos carregamentos de materiais particulados 

sem alterar significativamente suas propriedades mecânicas, tendo sido muito utilizado na 
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obtenção da matriz polimérica de combustíveis e propelentes sólidos de motores-foguete e 

artefatos militares. Os autores apresentaram os resultados da síntese de um elastômero a base 

de óleo de mamona, com as características necessárias para compor a matriz polimérica do 

combustível/propelente sólido e com características similares a PBLH, uma matéria prima não 

biodegradável. As técnicas de caracterização mostraram valores de entalpias similares para 

ambos, o que implica dizer que o blinder de óleo de mamona apresentará um comportamento 

em sua combustão similar aos baseados em PBLH. Os resultados permitiram concluir que foi 

possível à obtenção de sistemas de poliuretano com base no óleo de mamona capazes de serem 

utilizados como matriz polimérica de propelentes e combustíveis para compósitos sólidos de 

foguetes e mísseis táticos, sendo uma alternativa biodegradável e de fácil acesso ao PBLH. 

A literatura apresenta resultados de estudos que utilizam óleos vegetais, como o óleo de 

canola, milho, soja e mamona na síntese de polióis para produção de poliuretano, em 

substituição aos polióis de origem petroquímica (GAMA & FERREIRA & TIMMONS, 2018). 

Os óleos podem apresentar funcionalidade limitada, entretanto, a presença dos grupos éster e 

alcenos no triglicerídeo permitem sua funcionalização (ACIK et al., 2018) Um dos principais 

desafios da indústria de poliuretanos é o desenvolvimento de polióis alternativos e de base 

vegetal, que resultem em materiais com qualidade equivalente e que sejam economicamente 

viáveis (CZŁONKA et al., 2018). 

Zhang e Chen (2020) desenvolveram uma espuma de PU utilizando diferentes teores de 

óleo de palma, a fim de substituir o poliol tradicional (ZHANG & CHEN, 2020). De acordo 

com os autores, o teor de óleo vegetal na formulação provoca mudanças na microestrutura das 

espumas e, consequentemente, na sua densidade, o que levou ao aumento da resistência à 

compressão (chegando a 21,8 KPa) e do coeficiente de absorção de som em baixas frequências 

(chegando a α = 0.510). Esses resultados foram obtidos para as espumas modificadas com cerca 

de 40% em peso do poliol de óleo de palma e, além de comprovarem a eficácia de óleos vegetais 

como precursores de PUs, comprovaram que sua utilização afeta as propriedades dos compostos 

formulados. 

3.2 Óleos Vegetais 

Os óleos vegetais são formados por uma mistura de triglicerídeos oriundos da 

combinação de ácidos graxos e glicerol (ORLOVA et al., 2021). Os óleos de origem vegetal 

podem ser extraídos dos frutos e sementes de plantas oleaginosas, apresentando-se como uma 
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matéria-prima biodegradável, com disponibilidade mundial, renovabilidade, baixa ou nenhuma 

toxicidade e custo competitivo (PATIL et al., 2021). Esses compostos, após tratamento 

químico, têm sido usados com sucesso para a produção de poliuretanos (BOROWICZ et al., 

2020). 

As duplas ligações dos triglicerídeos são pontos passíveis de sofrer reação química, 

sendo funcionalizados com grupos hidroxila (LLIGADA, et al., 2010). Além das insaturações, 

carbonos alílicos, grupos éster e os carbonos vizinhos aos grupos ésteres também podem ser 

considerados como sítios ativos presentes nos óleos e podem ser funcionalizados pela 

introdução de grupos funcionais hidroxilas, dependendo do polímero desejado (GUALBERTO, 

2021). 

Os ácidos graxos que compõem os triglicerídeos dependem do tipo de planta e de fatores 

ambientais, como a cultura, estação do ano e condições de crescimento (LLIGADAS et al., 

2010). Os principais ácidos graxos saturados encontrados em óleos vegetais são: o ácido 

palmítico (C16:0) e esteárico (C18:0), enquanto entre os insaturados estão o oleico (C18:1), o 

linoleico (C18:2) e o linolênico (C18:3). De acordo com a literatura, a composição média desses 

ácidos nos óleos de palma, soja e linhaça está descrita na Tabela 1 (ORLOVA, et al., 2021; 

ODIA, et al., 2015). A Figura 2 apresenta uma representação da estrutura desses ácidos graxos. 

Um esquema das estruturas das moléculas dos óleos de palma, soja e linhaça pode ser vista na 

Figura 3. 

 

Tabela 1: Proporção percentual de ácidos saturados e insaturados dos óleos de palma, soja e 

linhaça. 

 Saturado Insaturados 

 
Palmítico 

(C16:0) 

Esteárico 

(C18:0) 

Oleico 

(C18:1) 

Linoleico 

(C18:2) 

Linolênico 

(C18:3) 

Óleo de Palma 44 5 39 11 - 

Óleo de Soja 11 4 25 51 9 

Óleo de linhaça 6 4 20 17 53 
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Figura 2: Esquema de representação dos principais ácidos graxos. (Adaptado: 

MONTEAVARO, 2005).  

 

Figura 3: Representação esquemática das estruturas das moléculas dos óleos de palma (a), 

soja (b) e linhaça (c) (POLACZEK, et al., 2021; PETROVIC, et al., 2008; CZLONKA, et al., 

2018). 

  

(a) 

 

(b) 

 

 (c) 



20 

 

 

Para a comercialização e utilização de óleos vegetais existem técnicas variadas de 

extração, que visam melhorar o rendimento, a pureza e a viabilidade econômica do óleo, como 

a prensagem, extração por solvente e extração enzimática (CHENG & ROSENTRATER, 

2017). A prensagem, o método de extração dos óleos de palma e linhaça utilizados neste 

trabalho, é um método que fornece um óleo de alta pureza e sem aditivos químicos (SILVA et 

al., 2012; BENTO, et al., 2017). 

3.2.1 Óleo de Palma  

A Palma (Elaeis guineenses) é uma cultura de alto rendimento, cujo óleo pode ser 

utilizado tanto na indústria alimentícia como na de oleoquímicas e de biocombustíveis (ISHAK 

et al., 2021). O óleo de palma possui alta concentração de ácidos graxos saturados e é um dos 

óleos mais comercializados do mundo, devido às suas propriedades antioxidantes e baixo custo 

(TANAKA & HIROSE & HATAKEYAMA, 2008; DA SILVA E SILVA et al., 2021).  

Chuayjuljit e colaboradores (2007) estudaram os efeitos da quantidade de catalisador e 

tensoativo nas propriedades de espumas rígidas produzidas a partir do óleo de palma 

(CHUAYJULJIT, et al., 2007). O aumento da quantidade de catalisadores provocou redução 

do tempo de reação e aumento do número de células, que se mostraram fechadas pela análise 

MEV. A densidade das espumas, que variou entre 587 kg.𝑚−3 e 38,7 kg.𝑚−3, enquanto a 

resistência à compressão foi de 194 kPa até 268 kPa. A quantidade de surfactante alterou a 

microestrutura da espuma, uma vez que a uniformidade das células aumentou com o aumento 

da quantidade desse composto. 

Chuayjuljit e colaboradores (2010) estudaram as propriedades de espumas rígidas de 

poliuretanos formuladas a partir do óleo de palma com a adição nanocompósitos, a fim de 

melhorar as propriedades da espuma (CHUAYJULJIT, et al., 2010). As espumas foram 

produzidas contendo diferentes teores de argilomineral em peso (1, 3 e 5%), material que pode 

atuar como agente nucleante na reação de formação da espuma e também como barreira a gases. 

As Micrografias Eletrônicas de Varredura mostraram que as células das espumas obtidas foram 

células fechadas e que, quanto maior a quantidade de argilomineral, menor o tamanho das 

células da espuma. Reduzindo o tamanho de células e aumentando a quantidade das mesmas, a 

nanoargila aumentou a densidade e a resistência à compressão das espumas, que chegaram a 

46,6 kg.𝑚−3 e 171,6 kPa.  A adição de nanocompósitos melhorou a estabilidade térmica das 

espumas, uma vez que as curvas de TGA foram deslocadas para temperaturas mais altas, em 



21 

 

 

comparação com a espuma de PU pura. Os resultados permitiram concluir que o poliol 

preparado a partir do óleo de palma pode ser utilizado como uma matéria-prima para a 

preparação das espumas e a adição de outros compostos na formulação pode melhorar ainda 

mais suas propriedades. 

Pawlik e Prociak (2012) apresentaram os resultados do estudo da influência da 

substituição de poliol petroquímico pelo poliol de óleo de palma nas propriedades de espumas 

flexíveis de poliuretano (PAWLIK & PROCIAK, 2012). O aumento do teor de poliól de óleo 

de palma afetou fortemente a resistência à tração das espumas, alcançando-se um aumento de 

até 80% da resistência em relação à espuma de referência com substituição de 15% em peso. A 

substituição do poliól petroquímico pelo poliól de óleo de palma em 15% em peso resultou 

também em melhoria em ligeira diminuição na taxa de perda de peso durante a decomposição 

térmica.  

3.2.2 Óleo de Soja 

A soja (Glycine max Lam.) é um produto agrícola de consumo global classificado como 

uma comodity de importância mundial (JIA et al., 2020). O óleo de soja é um recurso natural 

renovável e uma alternativa ecológica aos produtos derivados do petróleo (BISWAS et al., 

2008). 

O óleo de soja natural possui em sua composição química alta incidência de ácido 

linoleico (Tabela 1). O ácido linoleico é composto por 18 Carbonos, 32 Hidrogênios e 2 

insaturações (ANDRADE, 2010). Este óleo é muito utilizado na indústria alimentícia nos 

processos de fritura, uma técnica culinária que consiste em mergulhar alimentos em óleo 

quente. O aquecimento contínuo do óleo provoca alterações na estrutura química da cadeia dos 

triglicerídeos, quebrando duplas ligações e iniciando o processo de polimerização das cadeias 

(HWANG, et al., 2020). Como o óleo de fritura é um resíduo de grande importância ambiental, 

propõe-se neste trabalho a utilização de um óleo de soja que simula o óleo de fritura, após passar 

por processo de aquecimento sob temperatura controlada por 24 horas. 

Ourique (2016) apresentou os resultados do preparo e caracterização de revestimentos 

híbridos de poliuretano-uréia produzidos a partir do óleo de soja oxidado durante 24 e 48 horas, 

com diferentes quantidades de aminosilano (OURIQUE, 2016). A oxidação do óleo de soja 

resultou na formação de grupos hidroxila, originados do consumo de duplas ligações dos ácidos 

graxos, resultando em um poliol com alto índice de polidispersão (resultado de reações 
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radicalares) e maior funcionalidade. O índice de acidez apresentou um aumento de 0,63 para 

4,07 mg KOH.𝑔−1 para amostra oxidada durante 48 horas, se comparado ao óleo não oxidado. 

O poliol produzido apresentou funcionalidade igual a 1,7 e os revestimentos preparados foram 

aprovados nos testes de flexibilidade e resistência ao impacto, devido à ausência de fissuras a 

olho nu após os experimentos. Os revestimentos apresentaram boa adesão nos substratos 

metálicos, devido à presença de novos grupos polares, que permitiram a melhora na interação 

química entre aço e revestimento. 

Acik e colaboradores (2018) apresentaram o resultado da análise das propriedades de 

filmes de poliuretano biodegradáveis produzidos a partir do óleo de soja (ACIK et al., 2018). 

A influência da razão poliol de soja e isocianato sobre as propriedades biodegradáveis foram 

estudadas através de experimentos de degradação enzimática. As espumas obtidas com maior 

carga L-LDI (L-lysine diisocyanate ethyl ester) exibiram propriedades térmicas e tenacidade 

(4,05 para 22,15 mPa), resistência à tração (2,19 para 29,32 mPa), alongamento na ruptura 

(175,99 para 242,04%) e módulo de Young (2,59 para 365,19 mPa) mais altas. A análise 

térmica por DSC mostrou que as temperaturas de transição vítrea da espuma também foram 

aumentadas de 55 °C a 62 °C, quando se aumentou o teor de isocianato. Concluiu-se que as 

propriedades térmicas, mecânicas e de superfície dos filmes foram claramente reforçadas com 

o aumento do teor de isocianato. Segundo os autores, o aumento do teor de isocianato 

proporcionou a formação de estruturas mais rígidas, melhorando as propriedades físicas. O 

trabalho destaca que os filmes passaram por experimentos enzimáticos e hidrolíticos visando 

também o estudo de biodegradabilidade. Após 12 semanas, as espumas perderam cerca de 50 a 

60 % do seu peso.  

Luo e colaboradores (2018) produziram uma espuma desenvolvida a partir de polióis de 

soja e lignina (LUO, et al., 2018). As interações e ligações químicas resultantes dessa síntese 

fizeram com que as espumas preparadas formassem uma estrutura macromolecular 3D com 

propriedades mecânicas, térmicas e biodegradáveis melhoradas. As amostras preparadas 

apresentaram alta densidade (302 kg.𝑚−3) e resistência à compressão (218,1 MPa. 𝜌−1). As 

células da espuma apresentaram-se fechadas e pequenas. A biodegradação das espumas foi 

acelerada com o aumento do teor de lignina, evidenciada pela perda de peso ao longo do tempo.  
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3.2.3 Óleo de Linhaça 

A linhaça (Linum usitatissimum) pode ser cultivada em diferentes tipos e condições de 

solo (BALAMURUGAN et al., 2021). O óleo extraído das sementes tornou-se interessante para 

o desenvolvimento de tecnologias devido ao seu alto teor de ligações duplas e sua 

biodegradabilidade. O óleo de linhaça é composto, principalmente, de ácido linolênico, 

contendo três centros insaturados (NUNES et al., 2020).  

Calvo-Correas e colaboradores (2015) realizaram a síntese de espumas rígidas de 

poliuretano produzidas a partir de óleo de linhaça (CALVO-CORREAS et al., 2015). A espuma 

de referência com poliol de óleo de linhaça foi sendo modificada, substituindo-se de 5 a 20% 

do poliol de óleo de linhaça por glicerol, dietilenoglicol e um polietilenoglicol (compostos com 

menor peso molecular que o poliol de linhaça). O glicerol, que atuou como um agente de 

reticulação aumentou a densidade (de 41 kg.𝑚−3até 44 kg.𝑚−3) e as propriedades de 

compressão das espumas (de 62% para 69% de deformação).  

 

Czlonka e colaboradores (2018) relataram o desenvolvimento de um novo tipo de 

espumas rígidas de poliuretano contendo óleo de linhaça, no intuito de ampliar as propriedades 

funcionais e reduzir os custos de produção (CZŁONKA et al., 2018). O objetivo do trabalho 

foi determinar a influência do óleo de linhaça na morfologia da espuma e em suas propriedades 

físicas. O óleo permitiu estender o tempo de início de reação, sendo que na adição de 5 e 10% 

ocorreu a aceleração da cura, enquanto para 15% o efeito foi inverso, retardando a cura. De 

acordo com os resultados, o óleo de linhaça provocou a redução da dureza da espuma e o 

aumento da sua flexibilidade, devido a um efeito plastificante. As espumas produzidas com o 

uso de 5% de óleo apresentaram aumento da densidade (51,5 kg.𝑚−3 para 54,5 kg.𝑚−3) e maior 

resistência à compressão (0,11 MPa para 0,12 MPa), o que pode indicar melhorias nas 

propriedades mecânicas da espuma com óleo.  

 

Cifareli e colaboradores (2021) apresentaram os resultados da epoxidação dos óleos de 

soja e linhaça para a produção de espumas flexíveis de poliuretano utilizando uma versão 

comercial de um isocianato também de base biológica, chamado Tolonate™ (CIFARELI, et 

al., 2021). Os polióis foram produzidos variando-se as proporções de óleo e utilizando-se dois 

ácidos orgânicos, o ácido caprílico, que apresenta cadeia linear curta alifática, e o ácido 3-

fenilbutírico. O poliól de soja produzido com ácido caprílico apresentou viscosidade de 3,03 
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Pa.s., enquanto o produzido com ácido 3-fenilbutírico apresentou viscosidade de 24,26 Pa.s. O 

poliol de linhaça produzido com ácido caprílico apresentou viscosidade de 4,7 Pa.s., enquanto 

o produzido com ácido 3-fenilbutírico apresentou viscosidade de 470,3 Pa.s.. Segundo os 

autores, as frações aromáticas do ácido 3-fenilbutírico provocaram aumento na viscosidade, 

devido ao fato de o anel aromático aumentar a rigidez da cadeia e a resistência ao atrito entre 

as moléculas. A variação entre os valores encontrados para os polióis de soja e linhaça pode ser 

explicada pela maior quantidade de ácido linolênico na linhaça. O impedimento esférico natural 

da cadeia do ácido linolênico presente no óleo de linhaça pode justificar o aumento da 

viscosidade do seu poliol. 

 

3.3 Polióis 

Os polióis são compostos contendo grupos hidroxilas, do tipo poliéter ou poliéster, 

capazes de reagir com os isocianatos e formar os poliuretanos (CLEMENTE et al., 2014). Para 

a utilização de óleos vegetais na fabricação de polióis faz-se necessária uma modificação 

química, a fim de introduzir nas moléculas de triglicerídeos grupos funcionais com maior 

reatividade e capacidade de polimerização (SU et al., 2020). De acordo com a literatura, óleos 

vegetais podem ser convertidos em polióis através de reações químicas, como epoxidação, 

hidroxilação, esterificação, ozonólise, hidroformilação, entre outros métodos (PATIL et al., 

2021). 

Os compostos hidroxilados podem variar quanto ao peso molecular, natureza química e 

funcionalidade (LIMA, 2011). A funcionalidade corresponde à relação matemática entre o teor 

de hidroxilas e o peso molecular do poliol, descrita na Equação 1, e pode variar de 1,8 a 12. A 

Equação 2 descreve o cálculo do teor de hidroxilas. As características do poliol podem 

influenciar diretamente nas propriedades da espuma de poliuretano, como por exemplo, na sua 

flexibilidade (CLEMENTE et al., 2014; CARRIÇO & HORIZONTE, 2017; SILVA, 2014; 

AKINDOYO et al., 2016). 

 
𝑓 =

𝑇𝑜ℎ 𝑥 𝑀𝑀

1000
 (1) 

 

 
𝑇𝑜ℎ =

%𝑂𝐻

𝑀𝑛𝐾𝑂𝐻
 (2) 
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Sendo 𝑇𝑜ℎ o teor de hidroxilas, MM o peso molecular numérico médio do poliol, %OH 

o índice de hidroxilas (mg KOH. .𝑔−1de amostra) e 𝑀𝑛𝐾𝑂𝐻, a massa molar de KOH. 

Veronese e colaboradores (2009) modificaram os óleos de soja e de mamona para 

síntese de PUs (VERONESE, 2009). O óleo de soja foi hidroxilado pelo método de hidroxilação 

perácido insitu, enquanto o óleo de mamona, que já possui grupos hidroxila na estrutura 

molecular, foi transesterificado. Os polióis obtidos apresentaram valores de índice de hidroxila 

(IOH) entre 166 e 490 mgKOH.𝑔−1 e massa molar de 756 a 2833 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1, o que permitiu ao 

autor concluir, após cálculos de funcionalidade, que os polióis apresentam potencial aplicação 

para preparação de espumas rígidas. Para produção desse tipo de espumas a funcionalidade 

esperada está entre 3 e 12.  

Souza (2011) apresentou os resultados da síntese de polióis através de ozonólise do óleo 

de milho (SOUZA, 2011). Os índices de hidroxilas alcançados foram de 273,0 ± 4,8 mg 

KOH.𝑔−1 na amostra ozonizada por 20 horas e 440,6 ± 5,6 mg KOH.𝑔−1 de amostra ozonizada 

por 40 horas, o que permitiu perceber que os índices de KOH foram diretamente proporcionais 

ao tempo de reação. A ozonólize promoveu aumento na temperatura de fusão do poliol 

produzido em relação ao poliol de óleo de milho in natura, o que pode ser explicado pela quebra 

das insaturações da cadeia carbônica, mistura de novos produtos e formação de grupos 

hidroxilas que estabelecem ligações mais fortes, do tipo ligações de hidrogênio. Entretanto, 

ocorreu redução na estabilidade térmica do poliol produzido por ozonólise, quando comparado 

ao de óleo in natura, devido à cisão das cadeias do triacilglicerol promovida pela reação de 

ozonólise. 

Hoang e Kim (2015) analisaram o efeito do tempo de reação na produção de poliol por 

epoxidação e reação de abertura de anel (HOANG & KIM, 2015). Os efeitos do tempo de reação 

na conversão de ligações duplas ao grupo oxirano foram investigados em quatro diferentes 

tempos de duração e, a reação de abertura do anel, também foi conduzida em seis diferentes 

durações. A maior conversão em epóxidos foi alcançada em um tempo de reação de 180 min. 

O tempo de reação de 6 horas fez com que os grupos epóxi desaparecessem, ou seja, ocorreu o 

rompimento do anel oxirano, indicando a formação do poliól. O índice de hidroxila obtido foi 

de 223,9 mg.KOH.𝑔−1. 
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Nascimento e Costa (2020) desenvolveram um estudo de síntese e caracterização de 

poliois de girassol, milho e crambe (NASCIMENTO & COSTA, 2020). A modificação química 

dos óleos vegetais foi feita pela reação de hidroxilação direta com o sistema perecido in situ 

(ácido fórmico e peróxido de hidrogênio). O poliól de óleo de girassol teve o maior índice de 

hidroxila, de 72,88 mg de KOH/g de amostra. O poliol de crambe apresentou índice de hidroxila 

de 40,80 mg de KOH/g de amostra e o poliól de milho índice de 37,40 mg de KOH/g de amostra. 

Nos espectros FTIR dos polióis vegetais, notou-se o aparecimento de uma banda alargada na 

faixa de 3400-3500 𝑐𝑚−1, que caracteriza a presença do grupo hidroxila (OH) inserido na 

molécula do triglicerídeo e comprova a hidroxilação.  

A hidroxilação per ácido in situ é um método de funcionalização de óleos vegetais que 

consiste no ataque nucleofílico do ácido fórmico à dupla ligação do ácido graxo presente no 

óleo, formando um anel epóxido que é subsequentemente aberto ficando um grupo hidroxila e 

formiato no seu lugar (ANDRADE, 2010). Tal metodologia pode ser vista na Figura 4. 

Figura 4: Metodologia de hidroxilação per ácido “in situ” (Adaptado: FERRARO, 

2017; CAVALCANTE, et al. 2016) 
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3.4 Espuma uretânica 

 Poliol e o isocianato tendem a iniciar a reação de polimerização na presença de outros 

compostos, como catalisadores. Outras reações paralelas podem acontecer, mas a reação 

principal é a responsável por formar a ligação uretânica (-O(CO)(NH)-) (VISHAKHA et al., 

2012). A reação entre poliol e o isocianato resulta em diferentes domínios no produto formado, 

conferindo propriedades como maciez, flexibilidade, dureza, que irão depender dos reagentes 

utilizados (DAS & MAHANWAR, 2020). 

Kuraska e colaboradores (2020) desenvolveram espumas de poliuretano à base de dois 

tipos de óleo de cozinha usado hidroxilado e de três retardadores de chama diferentes, a fim de 

estudar suas propriedades (KURASKA, et al., 2020). Os polióis produzidos e utilizados nas 

sínteses se diferenciavam em suas características físico-químicas, como índices de hidroxila e 

acidez e peso molecular. Os resultados foram analisados com base na influência da estrutura 

química do poliol e do teor de retardante de chama simultaneamente, porém, segundo os 

autores, as propriedades químicas do poliol também influenciam, por si só, nas estruturas do 

PU, alterando a reatividade do sistema e, consequentemente, afetando o processo de formação 

de células durante a formação de espuma. 

Os poliuretanos podem ser produzidos a partir da reação de grupos OH de um poliol 

com grupos NCO de um isocianato, em meio a catalisadores, surfactantes, extensores de cadeia 

entre outros compostos que podem ser adicionados à síntese (PATIL et al., 2021). 

Surfactantes são compostos adicionados na síntese de PUs e são moléculas anfifílicas, 

ou seja, apresentam uma região hidrofílica e outra hidrofóbica (ROMERO, 2007). Tais 

compostos diminuem a tensão superficial dos produtos que reagem, a fim de melhorar sua 

miscibilidade, atuam como agentes de controle da formação das células espumosas, estabilizam 

e têm efeito significativo no tamanho da célula e na permeabilidade ao ar da espuma. Eles 

também têm influência no teor de células abertas (DAS & MAHANWAR, 2020). 

No caso dos agentes expansores, a água pode ser utilizada como agente físico de 

expansão para a produção das espumas, pois quando reage com o isocianato libera gás 

carbônico e moléculas de poliuréia (LIMA, 2011). Outros agentes de expansão possíveis são: 

clorofluorcarbonetos (CFCs), cloreto de metileno, acetona, ciclopentano, dióxido de carbono 

líquido, entre outros (GUALBERTO, 2021). Os CFCs, apesar de terem sido extensivamente 
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usados no século passado, tiveram seu uso banido pelo Protocolo de Montreal, gerando uma 

grande procura por novas alternativas. 

Os catalisadores são aditivos que provocam a aceleração da formação do polímero ou 

atuam na reação do isocianato com a água, podendo aumentar a velocidade de expansão da 

espuma (CARRIÇO & HORIZONTE, 2017). Os catalisadores organometálicos e bases fortes 

e fracas compostas por aminas estão entre os mais utilizados e podem variar conforme as 

características do composto que se deseja produzir (VILAR, 2005). 

3.5 Espumas flexíveis de poliuretano como materiais adsorventes 

Segundo estudo desenvolvido por Kaur e colaboradores (2022), o poliuretano é um dos 

polímeros mais utilizados no mundo e, atualmente, as espumas flexíveis representam 37% do 

mercado de consumo global de poliuretanos, sendo o tipo de PU mais utilizado (KAUR et al., 

2022). Entre as várias aplicações possíveis das espumas de PU, os trabalhos presentes na 

literatura comprovam sua eficiência em processos adsortivos, sendo materiais reconhecidos 

atualmente pela adsorção de contaminantes na água devido a fatores como alta porosidade/alta 

área de superfície (GHEYDARI et al., 2021). A crescente preocupação ambiental e a procura 

por métodos alternativos no tratamento de efluentes fazem com que cresça o interesse pelo 

desenvolvimento de espumas poliméricas eficientes na remoção de contaminantes aquáticos. 

As espumas poliuretânicas flexíveis apresentam células abertas permeáveis ao ar, 

podem ser resilientes e apresentar boa capacidade de sorção (VILAR, 2005). De acordo com a 

literatura, as espumas de PU são capazes de reter diferentes classes de substâncias devido à 

presença de grupos polares e não polares em suas estruturas (BALDEZ et al., 2008).  

Neta e colaboradores (2011) utilizaram espumas de poliuretano para remoção de dois 

tipos de corantes (Direct Red 80 e Reactive Blue 21) em meio aquoso (DA SILVEIRA NETA 

et al., 2011). As capacidades máximas de adsorção das espumas de PU para os corantes DR80 

e RB21 foram 4,50 mg.𝑔−1 e 8,31 mg.𝑔−1, respectivamente. O estudo foi baseado em um 

planejamento experimental da influência do fluxo, do pH e das concentrações de corantes na 

eficiência de remoção das espumas. Observou-se o aumento na remoção de corante em fluxo 

mais baixo, os valores ótimos de pH em 3,49 para o DR80 e 2,40 para o RB21 e concentrações 

ótimas de 30 mg.𝐿−1 para ambos. O modelo do isoterma de Langmuir foi utilizado para estimar 

as capacidades máximas de adsorção e foi observado eficiência superior a 80%. Segundo os 

autores, a alta capacidade de remoção se deve à característica dos grupos químicos típicos da 
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espuma de poliuretano identificados no espectro infravermelho que, em meio ácido, resultam 

em uma superfície catiônica, favorecendo a interação com os corantes ânionicos. 

Mangaleshwaran e colaboradores (2015) analisaram a remoção de íons níquel (II) de 

fontes aquáticas, através da utilização de espumas de poliuretano tratadas quimicamente pelos 

métodos de sulfonação e cloração (MANGALESHWARAN et al., 2015). O estudo da adsorção 

mostrou que o valor máximo de remoção alcançado foi de 24,39 mg.𝑔−1. De acordo com os 

resultados, a eficiência de remoção de níquel foi influenciada pelo tempo de contato entre a 

espuma e a solução, o pH, a concentração de íons e os efeitos de fluxo e altura da coluna de 

leito fixo. A capacidade de adsorção de Ni (II) aumentou gradualmente a partir de 30 min de 

contato e atingiu o máximo em 120 min com 82 % de remoção de Ni (II), após esse tempo 

houve redução da capacidade de adsorção, devido ao acúmulo de íons metálicos na superfície 

do adsorvente. A adsorção máxima foi observada em concentração de 50 mg.𝐿−1. O estudo dos 

grupos funcionais presentes na espuma de PU permitiu concluir que alguns grupos químicos 

presentes na espuma podem ser responsáveis pela adsorção de íons Ni (II) na superfície, uma 

vez que a capacidade de sorção foi altamente influenciada pelo pH, sendo o valor ótimo 

encontrado para o pH 5,5. Quando o pH aumenta, altera-se a distribuição de cargas na superfície 

da espuma e os locais de sorção negativos aumentam, reduzindo a competição do íon H+ com 

os íons metálicos e facilitando a sorção dos mesmos. Porém, um aumento adicional no pH acima 

de 5,5, faz com que os íons Ni (II) precipitem (devido ao aumento de íons OH- no meio aquoso), 

reduzindo a eficiência do processo de adsorção. O estudo concluiu que a espuma de PU é um 

adsorvente de baixo custo e promissor para remoção de íons Ni (II) em solução aquosa.  

Vinhal e colaboradores (2017) analisaram a adsorção dos herbicidas empregando 

espuma de poliuretano como adsorvente e o dodecilsulfato de sódio (SDS) como contra-íon, 

visando à formação de um íon-associado entre os herbicidas catiônicos e o dodecilsulfato 

aniônico. (VINHAL et al., 2017). Uma espuma de poliuretano de células abertas com densidade 

de 22,5 mg. 𝑐𝑚−3 foi empregada em todos os experimentos e com presença do SDS. A 

formação de um íon-associado entre herbicidas catiônicos e o dodecilsulfato aniônico constitui 

uma etapa fundamental do processo. Os dados experimentais foram ajustados à isoterma de 

Freundlich e os resultados obtidos mostraram uma eficiência de remoção próxima a 95% para 

ambos os herbicidas. Os melhores resultados foram observados em testes feitos em 45 mL de 

solução contendo 5,5 mg.𝐿−1 de contaminantes, retidos em 300 mg de espuma. Os resultados 

permitiram concluir que, para o ponto ótimo, a espuma de poliuretano de baixo custo, associada 
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ao dodecil sulfato como contra-íon, promoveu a remoção de 95% da massa de herbicidas em 

solução.  

Portanto, segundo estudos presentes na literatura, as espumas de PU podem ser 

utilizadas como materiais adsorventes para remoção de contaminantes em sistemas aquosos e 

para o tratamento de efluentes (MARŠÁLEK & ŠVIDRNOCH, 2020; AHMAD et al., 2019; 

BALDEZ et al., 2008). A sorção ocorre pela formação de interações entre um meio sólido 

poroso e um fluído (líquido ou gasoso), podendo ser as interações do tipo físicas e/ou químicas 

(MOHAMMAD, GHOUTI, DANA 2020).  

A adsorção física, também chamada de fisiossorção, ocorre quando não há alterações na 

estrutura química dos componentes e a ligação entre eles é uma força mais fraca, do tipo Van 

der Waals, diferentemente da quimiossorção que ocorre com a formação de ligações mais 

fortes, com rearranjo da densidade dos elétrons do substrato e do sorvente (ALAQARBEH, 

2021). 

5. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

4.1 Materiais 

Os materiais e reagentes utilizados para desenvolvimento deste trabalho estão listados a 

seguir: 

Óleos:  

● Óleo de palma, obtido na empresa Mundo dos Óleos; 

● Óleo de soja, obtido em mercado municipal; 

● Óleo de linhaça, obtido na empresa Mundo dos Óleos.  

 

Reagentes químicos para os testes físico-químicos índice de iodo, acidez e hidroxila: 

ácido fórmico (CH2O2, 98 % PA - Neon), peróxido de hidrogênio (H2O2, 35 % vol.- CRQ), 

bissulfito de sódio (NaHSO3, PA - Neon), metanol 98% (CH3OH - Grupo Química), hidróxido 

de potássio (KOH- Vetec), sulfato de sódio anidro (Na2SO4 - Dinâmica), éter dietílico (C4H10O 

- Vetec), piridina (C5H5N - CQR), anidrido acético (C4H6O3), álcool butílico (C4H9OH), 

fenolftaleina (C₂₀H14O4), biftalato de potássio (C8H5KO4 - Dinâmica), tiossulfato de sódio 

(Na2S2O3-Alfatec), ácido sulfúrico (H2SO4- Alfatec), iodeto de potássio (KI - Química 

Moderna), iodato de potássio (KIO3 - Dinâmica), amido, água destilada. 
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Para formulação da espuma uretânica: 4,4 difenilmetano diisocianato (MDI) 

(Polyurethane Indústria e Comércio Ltda., Ibirité-MG, Brasil), surfactante siloxano, 

catalisadores: amina terciária e organometálicos (Polyurethane Indústria e Comércio Ltda., 

Ibirité-MG, Brasil) e água. 

 

4.2 Métodos 

4.2.1 Tratamento do óleo residual de soja 

  O óleo de soja foi aquecido por 24 horas com controle de temperatura, próxima a 180 

ºC, visando simular, em laboratório, o óleo de fritura.  

O processo de tratamento do óleo de soja constitui na filtração simples, seguida de 

esterificação sob catálise com ácido sulfúrico. O processo é realizado em um balão de fundo 

chato, no qual são adicionados o óleo vegetal e o álcool metílico na proporção molar 1:9, 

respectivamente, com 2% em volume de ácido sulfúrico 98%. Em seguida, o sistema 

permaneceu sob agitação constante de 700 rpm por uma hora em agitador magnético com 

temperatura controlada de 70 °C, seguindo para um período de decantação e separação de fases 

em funil de separação por três horas (CEBIN et al., 2012). 

4.2.2 Hidroxilação perácido in situ 

 

Os polióis foram obtidos a partir da modificação química dos óleos vegetais pela 

metodologia de hidroxilação com sistema perácido in situ, com proporção molar de 1,0:3,0:1,5 

(óleo/ácido/peróxido). O óleo e o ácido fórmico foram misturados utilizando a proporção molar 

de 1,0 mol de ligações duplas do óleo para 3,0 mols de ácido fórmico concentrado (98%), à 

temperatura ambiente. Em seguida, foi feita a adição gota a gota de peróxido de hidrogênio 

(para evitar a hidrólise no sistema reacional), na relação molar de 1,0 mol de insaturações para 

1,5 mol de H2O2, durante 30 minutos/ sob agitação magnética. Adicionado o peróxido, a 

temperatura foi mantida em 60 °C, durante 2 horas, sob agitação constante. Após esse tempo, 

as reações foram interrompidas com a adição de solução de bissulfito de sódio (10% m/v) 

(MONTEAVARO, et al., 2005). 
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4.2.3 Índices físico-químicos de óleos e polióis 

 

4.2.3.1 Índice de Iodo (II) 

 

O Índice de Iodo mede o grau de insaturação de ácidos graxos de óleos e gorduras 

(KOBORI & JORGE, 2005). O teste foi realizado de acordo com as normas da A.O.C.S. 

Recommended Practice Cd 1 – 25, descrita por Zenebon, et al. (2008). O teste de iodo foi 

realizado nos óleos in natura, para quantificação das insaturações, e nas amostras de polióis, 

para a confirmação da quebra das ligações duplas (C=C). A metodologia seguida propõe que 

sejam adicionados 15 ml de clorofórmio e 25 ml do reagente de Hanus a 0,22 g de amostra 

(óleo ou poliol). Após a homogeneização, o sistema ficou em repouco sob abrigo da luz pelo 

período de 1 hora à temperatura ambiente. Para isso, a vidraria foi coberta com papel alumínio 

e deixada em uma caixa escura. Em seguida, 10 ml de solução de iodeto de potássio (15 %) e 

100 ml de água destilada foram adicionadas. A amostra foi, então, titulada com solução de 

tiossulfato de sódio padronizada 0,1 mol.𝐿−1, sob agitação constante, com solução indicadora 

de amido até a coloração ficar amarelada. Adicionou-se 2 ml de solução de amido e a titulação 

prosseguiu até a cor azul desaparecer. 

 

O cálculo do índice de iodo pode ser feito segundo a Equação 3:  

 

 
𝐼𝐼 =  

(𝐵 − 𝐴). 𝑀. 𝑓. 12.7

𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎
 

(3) 

 

 

Sendo: B = Nº de ml de tiossulfato de sódio 0,1 mol/L gasto na titulação em branco.  

A = Nº de ml de tiossulfato de sódio 0,1 mol/L gasto na titulação da amostra.  

M = molaridade da solução de tiossulfato de sódio.  

f = Fator de correção da solução de tiossulfato de sódio.  

m = massa em gramas de amostra. 

 

4.2.3.2 Índice de acidez (IA) 

 

O índice de acidez está relacionado ao estado de conservação do óleo e quantifica a 

massa de hidróxido de sódio necessária para neutralizar os ácidos graxos livres presentes em 
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um grama de amostra (AOCS Official Method Cd 3ª63). O índice foi realizado de acordo com 

a AOCS Official Method Cd 3ª63. Adicionou-se 25 ml da solução éter dietílico- álcool etílico 

(2:1) em cerca de 2,0 g de amostra. O sistema foi homogeneizado com agitação e, em seguida, 

foram adicionadas 2 gotas de indicador fenolftaleína. Titulou-se a mistura com hidróxido de 

potássio 0,1 M até a coloração rósea. 

 

O Índice de acidez pode então ser obtido pela Equação 4: 

 

 
𝐼𝐴 =

𝑉. 𝑀. 6,61

𝑚. 10
 

(4) 

 

 

Em que: 

V= Volume gasto de hidróxido de potássio na titulação; 

M= Molaridade da solução de hidróxido de sódio; 

m= Massa da amostra. 

 

 

4.2.3.3 Índice de Hidroxilas (IOH) 

 

O índice de hidroxila é uma medida quantitativa do número de hidroxilas (OH) presentes 

nos óleos e polióis (ASTM D1957 - 2001). Para determinação do índice foram pesadas 2,0 g de 

amostra e adicionadas 2,5 mL de uma solução de piridina-anidrido acético, volume/volume 

(3:1). O sistema foi mantido sob-refluxo, durante 60 minutos, a 90 °C. Após esse período, foi 

adcionado 15 mL de água destilada. O aquecimento foi cessado após 10 minutos. A solução 

foi, então, deixada em repouso até atingir a temperatura ambiente. Em seguida, adicionou-se 

25mL de álcool butílico e titulou-se com solução alcoólica de KOH 0,5 mol.𝐿−1 na presença de 

indicador fenolftaleína. Paralelamente, foi montado outro sistema, no qual 0,9 g de óleo/poliol 

são adicionados juntamente a 5 ml de piridina em um Erlenmeyer, para determinação do valor 

ácido. 
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O índice de cada amostra foi então calculado segundo a Equação 5: 

 

 

𝐼𝑂𝐻 =
𝐵 +

𝑆 𝑥 𝐴
𝐶 − 𝑉

𝑆
 𝑥 𝑀 𝑥 56,11 

(5) 

 

 

Em que: 

A = volume gasto da solução titulante para o valor ácido, em mililitro (ml). 

B = volume gasto da solução titulante para o branco, em mililitro (ml). 

C = massa da amostra usada para o valor ácido, em gramas (g). 

S = massa da amostra acetilada, em gramas (g). 

V = volume gasto da solução titulante para a amostra acetilada, em mililitro (ml). 

M = molaridade da solução titulante KOH. 

 

4.2.4 Formulação da espuma uretânica  

 

As espumas foram preparadas segundo o método one shot. Os polióis, o surfactante 

(silicone), os catalisadores (amina e organoclorado) e o agente de expansão (água) foram 

misturados e, em seguida, houve a adição do 4,4 – difenilmetano diisocianato (MDI) na 

proporção 1 mol OH - 1,2 mol de NCO. Os aditivos foram adicionados na proporção 3 % m/m. 

O sistema foi submetido à agitação constante por cerca de 60 segundos. O creme formado foi 

colocado em repouso pelo período de 72 horas à temperatura ambiente (25 °C), com objetivo 

de preservar a maturação das células criadas durante a formação da espuma. (DE MACEDO, 

et al., 2017).  

 

4.2.5 Análise cromatográfica dos polióis 

 

Os óleos e os polióis passaram por análise de cromatografia de permeação em gel, 

também conhecida como Cromatografia por Exclusão de Tamanho, para a determinação do 

peso molecular dessas substâncias. O solvente utilizado foi THF, colunas: 2 colunas estireno-

divinilbenzeno (1 Waters linear e 1 Shimadzu GPC 803), vazão: 1,0 mL.𝑚𝑖𝑛−1, volume de 

injeção: 20 µL, temperatura da coluna: 30 ºC e temperatura do detector: 40 ºC. 
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4.2.6 Análise de Espectroscopia na região do infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

 

As análises foram realizadas em um FTIR IR PRESTIGE 21 (Shimadzu) com 

Reflectância Total Atenuada (ATR), banda entre 4000 – 400 𝑐𝑚−1, resolução: 4 𝑐𝑚−1. 

 

4.2.7 Densidade aparente das espumas 

 

Análises de densidade aparente correspondem à razão matemática entre massa e volume 

da amostra, incluindo sua porosidade (ASTM D3574-11). É comumente encontrada em g.𝑐𝑚−3 

ou kg.𝑚−3. As amostras foram cortadas, medidas com um paquímetro e suas massas 

determinadas em uma balança eletrônica com precisão de 0,0001g. A densidade foi determinada 

utilizando-se o valor médio de 5 amostras. 

  

4.2.8 Dureza das espumas 

 

Os ensaios de dureza foram realizados utilizando-se o durômetro shore C MTK-1032, 

marca Metrotokyo e medindo-se os valores em diferentes pontos das espumas, permitindo 

encontrar um valor médio. A dureza foi determinada utilizando-se o valor médio de 5 amostras. 

 

4.2.9 Análises térmicas das espumas 

 

● Termogravimetria (TG) 

 

As análises térmicas foram feitas no equipamento TG60 Shimatzu. Os parâmetros 

utilizados para análise foram: 20 ºC.𝑚𝑖𝑛−1 de 25 ºC até 800 ºC em atmosfera oxidante (ar).  

 

4.2.10 Difração de Raio-X (DRX) 

 

As análises DRX foram feitas segundo os parâmetros: intervalo: 5º a 50º, step: 0,025 s 

e velocidade de varredura: 1º/min. Rigaku Corporation MiniFlex 600. Os difratogramas foram 

obtidos com radiação Cu (k=1,541 å), 40 kV e 2 mA. 
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4.2.11 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

 

As análises das três espumas foram realizadas em Microscópio eletrônico de varredura 

Vega 3 TESCAN A, SE (tensão: 15,00 a 20,0 kV).  

 

4.2.12 Testes de imersão da espuma em água e em óleo. 

 

Para avaliar o comportamento das espumas, duas amostras foram previamente pesadas 

e imersas, pelo período de 60 minutos em água e em óleo de soja (FENNER, 2017). Após o 

período de 60 min, as amostras foram suspensas para escorrer o excesso de líquido e pesadas 

novamente. A Tabela 2 apresenta especificações dos testes. 

 

Tabela 2: Teste de imersão da espuma de linhaça em água e óleo. 

Teste Peso 

espuma (g) 

Líquido Qtde. de líquido 

(mL) 

Qtde. de liquido 

(g) 

Tempo de imersão 

(min) 

1 0,29 Óleo 60 0,55 60 min 

2 0,36 Água 60 0,60 60 min 

 

 

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1 Óleos e polióis 

5.1.1 Análise físico-química dos óleos e polióis 

Foram realizados testes de iodo, acidez e hidroxila a fim de estudar o teor de ligações 

duplas, de grupamentos hidroxilas, e o índice de acidez dos óleos e de seus respectivos polióis. 

Os valores encontrados estão dispostos na Tabela 3.  
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Tabela 3: Índices físico-químicos dos óleos e polióis 

 Palma Soja Linhaça 

 Óleo Poliol Óleo Poliol Óleo Poliol 

II (gI2/100g) 41 4 77 42 184 51 

IA (mgKOH/g) 0,007 1,000 0,006 1,400 0,009 1,700 

IOH (mgKOH/g) 22 145 39 107 31 117 

 

Cifarelli e colaboradores (2021) prepararam polióis de óleo de linhaça por epoxidação 

variando algumas condições de síntese e obtiveram valores de índice de hidroxila de 88 

mgKOH/g (CIFARELLI, et al., 2021). Prociak e colaboradores (2018) prepararam polióis do 

óleo de palma por epoxidação e abertura de anel oxirânico e utilizaram poliol com índice de 

hidroxila igual a 128 mgKOH/g para síntese das espumas de PU (PROCIAK, et al., 2018). Os 

valores para os polióis encontrados na literatura foram próximos aos apresentados na Tabela 3. 

É importante, entretanto, ressaltar que o método de síntese dos polióis exerce influência nas 

propriedades dos compostos hidroxilados (GUALBERTO, 2021). 

No caso do óleo de soja, o aquecimento pode alterar as características do triglicerídeo, 

uma vez que podem ocorrer reações que aceleram a degradação, promovem variação na cor, no 

teor de insaturações, entre outras (COSTA & GONZAGA & MAGALHAES, 2020). Por isso, 

o óleo de soja passou também por um processo de tratamento antes da funcionalização, que 

consistiu em filtração e esterificação, a fim de reduzir o teor de contaminantes e de ácidos 

graxos livres (CANESIN, et al., 2014).  

 A funcionalização dos óleos provocou aumento no índice de acidez (IA) em todos os 

três casos (Tabela 3). Este aumento é comum no processo de conversão óleo-poliól e pode estar 

associado ao aumento do teor de ácidos graxos livres (GUALBERTO, 2021). 

A redução dos valores do índice de iodo (Tabela 3) deve-se à redução das ligações 

duplas após a funcionalização (FERRARO, 2017) O aumento do valor dos índices de hidroxila 

quando se compara óleos e seus respectivos polióis, indica a inserção de 𝑂𝐻− na cadeia 

carbônica, permitindo concluir que a reação de hidroxilação nos óleos vegetais ocorreu. 
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A a análise dos valores para os índices de óleos e polióis (Tabela 3), entretanto, permite 

concluir que não houve aumento proporcional do número de hidroxilas em relação ao teor de 

duplas ligações dos óleos. Isso pode ser explicado pelo fato de a reação de hidroxilação 

depender não apenas do teor de insaturação do triglicerídeo, mas também, de fatores estruturais 

da molécula, como a localização das ligações duplas e a presença de impedimento esférico 

(XIAOHUA, etal., 2013). Os ácidos graxos poliinsaturados podem sofrer efeito de ressonância, 

devido ao arranjo de ligações duplas e simples intercaladas, com formação de estruturas como 

formas epoxidadas, além das formas hidroxiladas (SAHOO, 2016).  

 

5.1.2 Cromatografia de permeação em gel (GPC) 

A análise GPC é um dos métodos mais populares de análise de materiais poliméricos e 

pode fornecer informações de peso molecular numérico médio e ponderal médio (LUCAS, et 

al, 2001). As amostras de poliol de óleo de palma, soja e linhaça foram analisadas por 

cromatografia, entretanto, por falta de padrões de massa molecular inferior a 20.000 g. 𝑚𝑜𝑙−1, 

não foi possível desenvolver uma curva de calibração adequada e as medidas de massa 

molecular foram calculadas apenas com base na comparação dos picos, não sendo exatas. Os 

resultados identificaram que a massa molar está variando entre 1.000 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 e 

5.000 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1, valores compatíveis com o esperado.  

Os polióis utilizados para a produção de poliuretanas possuem peso molecular variando 

de 200 a 8.000  𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 (LI, et al., 2017). Segundo Akindoyo e colaboradores (2016), os PUs 

rígidos são produzidos a partir de polióis de baixo peso molecular, enquanto PUs flexíveis 

podem ser obtidos a partir de polióis de alto peso molecular (AKINDOYO, et al, 2016). São 

definidos polióis de baixo peso os que apresentam massa molar menor que 1.000  𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 e 

polióis de alto peso molecular os que apresentam peso superior a 1.000 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 (YLITALO, 

et al., 2022).  

Prociak e colaboradores (2018) produziram polióis à base de óleo de palma para síntese 

de espumas flexíveis e a massa molar encontrada foi de 3.657 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 para o poliol com índice 

de hidroxila de 102 𝑚𝑔𝐾𝑂𝐻. 𝑔−1 (PROCIAK, et al., 2018).  Cifarelli e colaboradores (2021) 

também produziram espumas flexíveis de poliuretano a partir de óleo vegetal e a análise do 

peso molecular para os polióis de óleo de linhaça mostrou variação de 1.769 a 2.400 𝑔. 𝑚𝑜𝑙−1 

(CIFARELLI, et al., 2021). Ambos os trabalhos produziram polióis com massas molares 

características de polióis de alto peso molecular. 
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5.1.3 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR – Fourier Transform 

Infrared Sprectroscopy) 

Os espectros foram obtidos para os polióis de palma, soja e linhaça, a fim de identificar 

os grupos funcionais característicos nas amostras (Figura 5).  

Os espectros apresentaram bandas de absorção próximas a 3.000 𝑐𝑚−1, referentes à 

ligação C-H e na faixa de 1.715, que corresponde ao grupo carbonila (C=O). O surgimento da 

banda de absorção na região entre 3.300 e 3.400 𝑐𝑚−1 era esperado, uma vez que é 

característico de grupos hidroxila, indicando a formação desses grupos no poliól (PAVIA, etal. 

(n.d)). Além disso, é possível comprovar a eficiência na funcionalização dos óleos ao comparar 

espectros da literatura de óleos in natura aos espectros dos polióis produzidos apresentados na 

Figura 5. Para os grupos oleofílicos, a presença de uma banda entre 3.000 e 3.015 𝑐𝑚−1 é 

característica de carbono insaturado (ALMEIDA, etal., 2012). A ausência dessa banda é mais 

um indicativo de rompimento das duplas ligações presentes no óleo antes da funcionalização. 

O espectro do poliol de Palma (Figura 5.a) apresenta banda de absorção na região de 

1.750 𝑐𝑚−1, que se refere ao agrupamento éster (R-COOR') e a banda referente ao estiramento 

C-H, entre 2.840 e 3000 𝑐𝑚−1 (PAVIA, etal. (n.d)). Estas bandas podem ser identificadas no 

poliol de soja (Figuras 5.b) e no de linhaça (Figura 5.c). As diferenças observadas nos espectros 

dos três polióis entre as bandas 1.000 e 1.500 𝑐𝑚−1 estão relacionadas com a estrutura 

molecular de cada óleo, uma vez que são bandas de absorção características dos óleos vegetais 

relacionas aos dobramentos 𝐶𝐻2 e 𝐶𝐻3 (SOUZA, POPPI, 2012; FILHO, et al., 2019). 
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Figura 5: Espectros FTIR da amostra de poliól de óleo de Palma (a), Soja com 24 hrs 

de aquecimento (b) e Linhaça (c).  

 

 

(a) 

 

(b) 

 

c) 

 

5.2 Espumas de Poliuretano 

As espumas produzidas a partir do óleo de palma (Figura 6.a), soja (Figura 6.b) e linhaça 

(Figura 6.c), foram cortadas longitudinalmente para  observação. As três espumas apresentaram 

diferenças, comprovadas pelas análises física (densidade), mecânica (dureza), térmica (TG) e 

estrutural (MEV). 
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Os PUs foram formulados com a mesma proporção em massa de catalisador, agente 

reticulante e extensor de cadeia, a fim de identificar as diferenças em suas propriedades de 

acordo com a utilização de cada óleo vegetal. As espumas apresentaram algumas diferenças 

perceptíveis visualmente como cor e estrutura (Figura 6), mas todas com tom bege/amarelado 

com porosidade aparente não uniforme. 

Figura 6: Espuma de Palma(a), Soja(b) e Linhaça (c) produzidas. 

   

      (a)                                (b)                                        (c) 

 

5.2.1 Dureza 

 

A dureza é uma propriedade de resistência localizada à deformação, que envolve uma 

complexa combinação das propriedades mecânicas do material (CARVALHO & FROLLINI, 

1999). É uma propriedade que depende de fatores estruturais do material, como o estado de 

agregação e o nível de interação molecular, presença ou não de ramificações e reticulações, 

grau de cristalinidade, entre outros (DIAS, 2007).  

As medidas de dureza foram realizadas em cinco diferentes pontos das espumas e 

permitiram encontrar valores médios variando entre 8 e 26 Shore C (Tabela 4). Outros autores 

também utilizaram essa escala para medição de dureza em espumas de poliuretano 

(CHUAYJULJIT, et al., 2010; SONG, et al., 2021). A medição da dureza Shore C realizada 

em durômetro digital é um método prático e econômico, já utilizado por décadas (Çelik & 

Çobanoğlu, 2019). A medição vai de 0 a 100 e é possível relacionar as escalas de dureza Shore 

A, B, C, O, entre outras (ASTM D2240−15).  
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Tabela 4: Dureza Shore C das espumas de poliuretano produzidas com óleos de 

palma, soja e linhaça. 

Espuma Dureza (Shore C) 

Palma 8 

Soja 15 

Linhaça 26 

 

As propriedades mecânicas da matriz de poliuretanos dependem dos reagentes e de suas 

dosagens, resultando em espumas com diferentes características (SONG, et al., 2021). Segundo 

Abdullah e colaboradores (2023), as propriedades mecânicas dos poliuretanos, incluindo 

resistência, dureza e viscoelástica, dependem da cadeia do poliol que reage com o isocianato 

(ABDULLAH & RAMTANI & YAGOUBI, 2023). Ou seja, póliois diferentes geram espumas 

com estruturas diferentes, o que corrobora com o fato de as três espumas terem apresentado 

valores distintos para dureza. A espuma de palma apresentou o valor mais baixo e a de linhaça 

o mais alto em escala Shore C.  

Comparando-se com a literatura, os valores de dureza apresentados na Tabela 2 estão 

dentro do esperado para espumas flexíveis/semi-flexíveis de poliuretano. Petrovic e 

colaboradores (2007) produziram polióis a partir do ácido ricinoleico, ácido graxo obtido a 

partir do óleo de rícino para produção de espumas flexíveis de poliuretano e, de acordo com as 

características do poliól, obtiveram espumas com durezas que variaram de 27 a 67 Shore A 

(pela tabela de conversão, esses valores ficaram próximos a faixa de 9 a 34 Shore C) 

(PETROVIC, et al., 2007). Segundo os autores, essses valores de dureza são considerados 

baixos e permitem recomendar as espumas para aplicações que precisam de materiais de 

amortecimento. 

Mukherjee e colaboradores (2020) realizaram um estudo para otimização das 

propriedades de espumas de poliuretano biodegradável (MUKHERJEE, et al. 2020). Foram 

produzidas espumas a partir de poliól trifuncional biodegradável e TDI, através da metodologia 

“one shot”. As espumas formuladas no trabalho apresentaram valores de dureza que variaram 

de 24 a 34.5 em escala Shore A (Cerca de 9 a 12 em Shore C).  

As espumas flexíveis ou semi-flexíveis encontradas por Petrovic e colaboradores e 

Mukherjee e colaboradores apresentaram valores próximos aos encontrados para as espumas 
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de palma, soja e linhaça, indicando que podem ser consideradas adequadas para a aplicação 

como nos setores de calçados e de assentos para carros (PETROVIC, et al., 2007; 

MUKHERJEE, et al. 2020; IZARRA, et al., 2021). 

 

5.2.2 Densidade Aparente 

 

A densidade aparente pode ser definida com base na razão entre as medidas de massa e 

volume das amostras e se relaciona com outras características das espumas flexíveis de PU, 

como retardamento de chama e degradação térmica (YANG, et al., 2019; WEIDLING, 2022). 

A Tabela 5 apresenta os valores de densidade medidos para cada uma das espumas 

formuladas. 

Tabela 5: Densidade aparente das espumas de poliuretano produzidas com óleo de 

palma, soja e linhaça. 

Espuma Densidade aparente 

(Kg.𝒎−𝟑 ) 

Palma 40 

Soja 44 

Linhaça 46 

 

Segundo Gurgel e colaboradores (2021), na produção de espumas flexíveis de 

poliuretano, a densidade aparente do material deve variar entre 14 e 55 Kg.𝑚−3 (GURGEL, 

etal., 2021). De acordo com a literatura, as espumas de baixa densidade com as produzidas 

neste trabalho encontram aplicações em materiais para amortecimento, conforto, redução de 

ruído, sendo dominantes na indústria de móveis, colchões, tapetes e transporte (IZARRA, et 

al., 2021). 

Segundo Shaik e colaboradores (2020), a densidade das espumas varia conforme o teor 

de agente reticulante na síntese, mas é importante observar que a densidade também pode variar 

com a proporção molar entre NCO e OH, sendo que, proporções mais altas significam menor 

densidade de espuma devido ao aumento da conversão de OH (SHAIK, et al., 2020). A 

proporção constante entre hidroxilas e agrupamentos NCOs na formulação, bem como a não 

alteração entre os teores de agente reticulante para as três espumas, poderiam, portanto, 

justificar a proximidade entre os valores de densidade encontrados. 
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Zimmermann e colaboradores (2021) desenvolveram uma espuma de poliuretano, 

revestida com organossilano, para tratamento de derramamentos de óleo por sorção 

(ZIMMERMANN, et al., 2021). Seis espumas de poliuretano de baixa densidade, variando de 

9 a 37 Kg.𝑚−3 , e três tipos de óleo com diferentes viscosidades foram investigados. Os autores 

comprovaram que a morfologia celular e a densidade da espuma afetam a capacidade de sorção 

das mesmas. Os resultados mostraram que, no geral, quanto maior a densidade da espuma de 

PU, menor tende a ser sua capacidade de sorção, em função da menor fração de vazios dentro 

da estrutura porosa da espuma. É preciso considerar também que as espumas de baixa 

densidade, geralmente, possuem células maiores, que podem facilitar processos de dessorção e 

uma coleta de óleo menor. O estudo discute a variação de eficiência conforme as características 

do adsorvente, mas comprova a  capacidade de sorção de todas as espumas de baixa densidade 

testadas, o que evidencia o potencial das espumas de palma, soja e linhaça produzidas no 

presente trabalho no mesmo contexto de aplicação. 

 

5.2.3 Análise térmogravimétrica 

5.2.3.1 Termogravimetria 

A análise térmogravimétrica foi utilizada para investigar a estabilidade térmicas das 

espumas de Palma, Soja e Linhaça (Figura 7) produzidas.  

O termograma permite identificar a temperatura inicial de degradação do material 

(Tonset), ou seja, a temperatura que corresponde ao início extrapolado do evento térmico. A 

Tonset é obtida através da interseção de duas retas tangentes, obtidas considerando a curva 

inicial do processo degradativo e a temperatura do pico da primeira derivada de perda de massa 

(PEREIRA, 2013; ESCOCIO, etal., 2011). A Tonset da espuma de palma é de 262 ºC, da 

espuma de soja de 279 ºC e 292 ºC para a espuma do óleo de linhaça. 

A temperatura inicial de degradação dos PUs depende da densidade dos grupos uretano 

e de suas diferenças estruturais (ALTUNA, et al., 2022). O atraso no início de degradação das 

espumas se relaciona à maior estabilidade térmica das mesmas (ZHANG, 2022). A espuma de 

palma foi a termicamente menos estável e a de linhaça a de maior estabilidade térmica. 
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Figura 7: Termogramas das espumas de palma, soja e linhaça. 

 

 

Chi e colaboradores (2023) estudaram as propriedades térmicas e de combustão de 

compósitos de espuma de poliuretano sintetizadas a partir de poliól à base de óleo de soja e de 

poliól contendo fósforo na sua formulação (CHI, et al. 2023). O estudo conseguiu desenvolver 

espumas que exibiram um bom retardamento de chama e menor transferência de oxigênio e 

calor entre a matriz e o ambiente, apresentando melhor resistência ao fogo para aplicações como 

na construção civil. A Tonset das espumas variou de 249 ºC a 278 ºC. Segundo os autores, a 

primeira etapa de perda de massa observada foi devido à quebra de ligações de uretano, 

resultando na criação de 𝐶𝑂2, álcoois, aminas e aldeídos. 

Altuna e colaboradores (2022) estudaram o efeito da estrutura química dos polióis de 

base biológica nas propriedades de poliuretanos de alto desempenho (ALTUNA, et al., 2022). 

A análise térmica permitiu comparar curvas de termogravimetria de poliuretanos produzidos a 

partir de diferentes polióis, com semelhanças às encontradas no presente trabalho. Os autores 

observaram diferenças nas porcentagens de perda de peso para os sistemas analisados. O 

poliuretano produzido a partir do poliol com maior IOH apresentou a menor perda de massa na 

segunda região de degradação (referente aos segmentos flexíveis do poliol em 

aproximadamente 480 ºC). O mesmo pode ser observado neste trabalho, uma vez que, nesta 

temperatura, verifica-se a degradação de cerca de 47 % da massa da amostra para espuma de 

palma, 64 % para espuma de óleo de soja residual e 58 % para a espuma do óleo de linhaça. 

Segundo os autores, essa relação pode estar associada à densidade de reticulação dos polióis. 
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 A curva DTG (Derivative Thermogravimetric) é a derivada primeira da curva 

termogravimétrica (TG), que indica a temperatura necessária para a degradação do material 

(Figura 8). 

 

Figura 8: Curvas DTG das espumas de Palma, Soja e Linhaça. 

 

A intensidade dos picos das curvas DTG depende da velocidade de perda de peso da 

amostra (ECEIZA, etal. 2023).  A temperatura de degradação térmica (Tabela 6) em torno de 

330 ºC, resulta em um pico característico dos poliuretanos na curva DTG (Figura 8) e 

corresponde à decomposição das ligações uretânicas e dos segmentos rígidos da estrutura 

polimérica (GURGEL, 2021). Já em aproximadamente 480 °C a decomposição térmica do 

poliól é devido ao rompimento de ligações e à degradação dos grupos ésteres (CARVALHO, 

2014).  

O principal processo de degradação dos polióis ocorre entre 300 e 500 ºC com um pico 

DTG onde ocorre a intensidade máxima de degradação para cada amostra. As curvas DTG para 

espumas de palma, soja e linha (Figura 8) apresentaram perfis semelhantes e as temperaturas 

da região de perda de massa referente ao estágio de decomposição das ligações uretânicas 

foram, respectivamente, 331, 330 e 345 ºC para palma, soja e linhaça, variação que ocorre, 

provavelmente, devido a constituição diferente dos polímeros (MOGHA & KAUSHIK, 2020). 

O evento térmico principal que ocorre em cada faixa de temperatura pode ser verificado na 

Tabrela 6. 
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Tabela 6: Evento envolvido por faixa de temperatura para os PUs (GURGEL, et al. 2021). 

Evento envolvido Faixa de temperatura (ºC) 

Volatilização de aditivos e perda de água 100 - 300 

Cisão da ligação uretano 330 - 400 

Cisão da ligação éster 400 - 550 

Degradação de resíduos Acima de 550 

 

 

5.2.4 Difratrometria de Raio-X (DRX) 

           Os difratograsmas (Figura 9)  são característicos de materiais amorfos pela presença de 

um pico largo na região de 2θ = 20o (OURIQUE, 2016). Os difratogramas apresentam 

semelhanças às encontradas na literatura para poliuretanos biodegradáveis (COSTA, et al., 

2020).  
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Figura 9: DRX espuma de palma (a), soja (b) e linhaça (c). 

 

Gualberto e colaboradores (2022) desenvolveram um estudo de síntese e caracterização 

de espumas de poliuretano, produzida a partir do óleo de moringa, com baixo gasto energético. 

As espumas foram caracterizadas por difração de Raio-X e o difratograma mostrou um pico 

amplo entre 11 – 30° (2Ɵ), centrado em 2Ɵ=19,87° (GUALBERTO, et al., 2022). Li e 

colaboradores (2023) também produziram espumas flexíveis de poliuretano, porém 

incorporadas com MXene para blindagem compressível contra interferência eletromagnética 

(LI, et al., 2023). A análise de difratometria de Raio-x foi realizada e as espumas produzidas 

apresentaram um pico distinto na faixa de 14◦–29◦, centrado em 2θ = 20,2◦. Segundo os autores, 

 

(a) 

 

(b) 

 

(c) 
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esse pico diz respeito ao cronograma regular de curto alcance de segmentos duros e moles nas 

cadeias moleculares do TPU e à estrutura desordenada da fase amorfa. Ambos os trabalhos 

corroboram com a curva de DRX encontrada para as espumas de palma, soja e linhaça, que 

também apresentaram um pico largo característico nessa mesma região. 

 

5.2.5 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

As espumas de poliuretano podem apresentar células abertas ou fechadas de acordo com 

a formulação utilizada na sua síntese. A reação de formação das espumas resulta, em uma 

primeira etapa, na formação de bolhas de gás carbônico, que deformam umas as outras por 

contato, formando finas paredes (arestas) nesta região, que encapsulam a bolha e originam a 

estrutura celular (DELUCIS, 2018), quando as arestas e faces colapsam, formam-se cavidades 

com poros abertos interconectados, característica típica de espumas flexíveis (GWON, et al., 

2016). 

As células abertas fornecem características específicas, pois facilitam o fluxo de ar e a 

permeabilidade à umidade, conferem menor densidade aparente e maior condutividade térmica 

(maior tendência ao desenvolvimento de chama) (KURANSKA, et al., 2020).  Normalmente, 

as espumas de células abertas convencionais tem uma estrutura de célula poliédrica, porque as 

bolhas esféricas formadas são comprimidas entre si e contra o recipiente de expansão, 

adquirindo esse formato (DUNCAN, 2018). A estrutura celular pode desempenhar um papel 

crucial no controle de propriedades da espuma, como nas propriedades térmicas, mecânicas e 

acústicas (TIUC, et al., 2022; GWON & KIM & KIM, et al., 2016).  

A estrutura das espumas de PU pode variar de acordo com o tipo e proporção dos 

reagentes (GWON, et al., 2016; KURASKA, et al., 2020; GUNDUZ, et al., 2021). As 

propriedades químicas do poliol são fatores que podem afetar a forma como os poros das 

espumas se apresentam, pois alteram a reatividade do sistema e, consequentemente, afetam o 

processo de formação das células (MARCOVICH, et al., 2017; KURASKA, et al., 2020).  

A micrografias da espuma de Palma (Figura 10.a), de Soja (Figura 10.b) e de Linhaça 

(Figura 10.c) mostraram células abertas e fechadas e estrutura celular reticulada clássica em 

formato que, segundo a literatura, assemelha-se a um favo de mel (DUNCAN, et al., 2018).  
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Figura 10: MEV das espumas de palma (a), soja (b) e linhaça (C). 

 

 A substituição de um poliol petroquímico por compostos biológicos pode levar à 

produção de espumas menos homogêneas, com maior irregularidade no formato e na 

distribuição das células, o que pode ser reflexo da menor reatividade dos polióis, uma vez que 

possuem, no geral, hidroxilas menos reativas do que os polióis petroquímicos (que possuem, 

por exemplo, maior quantidade de hidroxilas terminais (MARCOVICH, et al., 2017)). As 

espumas apresentaram estrutura porosa, com presença de paredes celulares incompletas e 

quebradas. Espumas com essas características apresentam boa capacidade de ventilação (LI, et 

al., 2022).  

 A espuma de linhaça apresentou tamanho médio de células menor e é a espuma na qual 

se percebe a maior densidade celular, ou seja, maior número de células por área. Na literatura, 

 

(a) 

 

(b) 

 

(c) 
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podem ser encontradas referências de autores que produziram espumas de poliuretano com 

tamanho de células similar aos encontrados para as espumas neste trabalho. (FAWZI, et al., 

2021; CZLONKA, et al., 2018). 

Estudo desenvolvido por Gurgel e colaboradores (2021) verificou que propriedades das 

espumas poliméricas, como tamanho de células, presença de células abertas e fechadas e a 

forma como estão dispersas na matriz polimérica, relacionam-se às propriedades da espuma, 

como densidade (GURGEL, etal., 2021). O aumento da massa específica tende a ocorrer com 

a diminuição do tamanho e, paralelamente, ao aumento na quantidade de células das espumas 

(KOWALSKA, et at., 2023; CARRIÇO, 2017; FENNER 2017). Relação que pode ser 

verificada para as espumas de palma, soja e linhaça sintetizadas neste trabalho.  

A dureza da matriz de espumas de PU também pode ser relacionada à propriedades das 

espumas como área dos poros (ABDULLAH & RAMTANI & YAGOUBI, 2023; SONG, et 

al., 2021). As variáveis: tamanho médio de células, massa específica e propriedade mecânica 

(dureza) se mostraram relacionadas no presente trabalho, conforme esperado com base em 

estudos apresentados na literatura. Os resultados mostraram que a espuma de linhaça apresentou 

tamanho de células inferior e densidade e dureza superiores às demais, ao contrário da espuma 

de palma. A espuma de soja se manteve com resultados intermediários. 

 

5.2.6 Teste de imersão da espuma 

O estudo foi complementado por um teste se imersão visando avaliar a capacidade de 

adsorção do material. A espuma que foi mergulhada em água mostrou uma sorção de 0,66 g de 

água, enquanto em óleo a sorção foi de 1,82 g (Tabela 7). Considerando-se a densidade dos 

líquidos, a sorção de óleo foi substancialmente maior, levando a concluir que a espuma 

apresenta maior afinidade por compostos hidrofóbicos. 
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Tabela 7: Resultados do teste de imersão da espuma de linhaça em água e óleo. 

Meio de imersão Peso espuma antes (g)  Peso espuma depois (g) 

Óleo 0,2853 2,1051 

Água 0,3627 1,0253 

 

A capacidade de sorção experimental é uma característica da espuma obtida por meio 

do ensaio de sorção estático em meio homogêneo e pode ser calculada pela Equação 6. 

 

    Capacidade de sorção =
(𝑚1−𝑚0)

𝑚0
   

     

Para a espuma de linhaça testada, a capacidade de sorção de óleo foi de 6,52 g/g, o que 

corresponde à 652% em porcentagem de remoção considerando a quantidade sorvida em 

relação a 1g de espuma. Amorim e colaboradores (2020) produziram espumas de poliuretano a 

partir do óleo de mamona e, para a espuma sem funcionalização, as capacidades de sorção para 

outros compostos hidrofóbicos como querosene, óleo de motor e óleo diesel variou entre 100 e 

180% (AMORIM, et al., 2020). O resultado de capacidade de sorção da espuma de linhaça foi 

superior ao estudo citado e indica o seu potencial de uso como adsorvente. 

A estrutura porosa tridimensional típica das espumas de poliuretano produzidas, bem 

como a alta porosidade, fazem com que possam ser considerados um bom substrato de adsorção 

(ZHOU, et al., 2022). Segundo Santos e colaboradores (2016), a extração de contaminantes 

com espumas de PU não é apenas um fenômeno de superfície, uma vez que a adsorção também 

pode ocorrer nos poros, no interior da espuma (SANTOS, et al., 2016).  

As espumas de poliuretano podem ser aplicadas para a retenção de moléculas livres com 

alta polarizabilidade, como compostos aromáticos e grandes ânions (BALDEZ & ROBAINA 

& CASSELA, 2008). No caso da adsorção de íons, estudos desenvolvidos com espumas de 

poliuretano mostraram que o pH do meio também pode ser um fator determinante (NETA et 

al., 2011; MANGALESHWARAN et al., 2015). A estrutura dos PUs conta com grupos 

químicos que podem sofrer alteração superficial de carga em meios ácidos ou básicos e, assim, 

favorecer o processo de adsorção de compostos com carga livre. Porém, segundo a literatura, 

(6) 
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outros compostos não podem ser eficientemente adsorvidos pelas espumas sem que elas passem 

por complexação prévia ou outras transformações (LEMOS, et al., 2007). 

O poliuretano é um material poroso, com uma matriz polimérica hidrofóbica, mas que 

tem grupos funcionais polares em sua estrutura (COSTA & MONTICELLI & MULINARI, 

2020; ZIMMERMANN, 2021). Para maximizar a eficiência da espuma de PU como sorvente, 

é possível modificar quimicamente sua superfície polimérica. A funcionalização introduz 

grupos funcionais em uma superfície, facilitando subsequentes interações com materiais de 

interesse e, de acordo com o grupo ancorado, é possível alterar as características da superfície, 

como adesão, biocompatibilidade e hidrofobicidade (ASSIS & PATERNO, 2011). Nesse 

sentido, muitos autores estudaram a modificação química de PUs para remoção de 

contaminantes, através de técnicas de funcionalização variadas. Alguns dos principais 

exemplos encontram-se na Tabela 8. 
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Tabela 8: Revestimentos em espumas de poliuretano para otimização de suas características 

adsorventes. 

REVESTIMENTO DA 

ESPUMA DE PU 

CARACTERÍSTICA DO 

PU REVESTIDO 

MATERIAL 

ADSORVIDO 
REFERÊNCIA 

Formas alotrópicas do 

carbono 
Hidrofóbico/oleofílico Óleo em meio aquoso FENNER, 2017. 

Biomassa (celulose de 

bambu) pós 

decomposição térmica 

Super-hidrofóbico Óleo em meio aquoso REN, et al., 2019. 

Biocompósitos de 

fibras de Coroa de 

Abacaxi 

Hidrofóbico Óleo COSTA, et al.,2020. 

Resíduos de malte e/ou 

acerola 
Super-hidrofóbico 

Óleo e solventes 

orgânicos em meio 

aquoso 

AMORIM, et al.,2021. 

Alumina Hidrofílico 

Compostos 

cancerígenos da 

fumaça do tabaco 

VERDOLOTTI, et 

al.,2012. 

Dodecilsulfato de 

sódio 
Contra-íon 

Herbicidas diquat e 

difenzoquat em meio 

aquoso 

VINHAL, et al.,2017. 

Quitosana Hidrofílico Corante alimentício SCHIO, et al.,2019b 

Argila (zeólita, 

bentonita) 
Hidrofílico Metal pesado (Pb2+) 

IQHRAMMULLAH, 

et al.,2020 

Sepiolite (silicato de 

magnésio hidratado) 
Hidrofílico 

Nitratos como 

contaminantes de 

águas 

SOLARES, et al., 2020 

 

As imagens obtidas pela técnica de microscopia (Figuras 7 e 8) detectaram poros que 

conferem grande área de superfície específica às espumas. Porém, tamanhos menores ou 

maiores de célula também são fatores que devem ser considerados na formulação, visando 

promover maior eficiência de adsorção, a depender do adsorbato em questão 

(SELVASEMBIAN, et al., 2021). 
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A Tabela 9 apresenta trabalhos com tamanho de célula, densidade e dureza similares 

aos das espumas produzidas no presente trabalho, que, após sofrerem funcionalização, foram 

usadas com sucesso para adsorção de contaminantes.  

 

Tabela 9: Trabalhos que produzem espumas de poliuretano com tamanho de células, 

densidade e dureza similares aos das espumas produzidas no presente trabalho. 

 

REFERÊNCIA FUNCIONALIZAÇÃO 
PROPRIEDADE 

SIMILAR 

SOLARES, et al., 2020 
Sepiolite (silicato de magnésio 

hidratado) 

Tamanho médio de 

células = 0,15 mm 

COSTA, et al., 2020 
Biocompósitos de fibras de 

Coroa de Abacaxi 
Densidade = 44 kg.m-3 

KIRSCHLING, et al, 2021 Quitosana Dureza= 13 Shore C 

 

 

Estudos presentes na literatura mostraram a eficiência de remoção de contaminantes a 

partir de espumas com características similares às de palma, soja e linhaça, comprovando o 

potencial uso desses compostos no contexto de adsorção.  
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CONCLUSÕES  

 

As três espumas de poliuretano foram obtidas pela metodologia “one shot” a partir de 

polióis de origem 100% vegetal produzidos com os óleos de palma, soja e linhaça. Os polióis 

foram produzidos a partir da metodologia per ácido in situ e se mostraram pré-polímeros 

promissores na síntese de espumas de poliuretanos. 

A partir da comparação dos índices físico-químicos antes e após a hidroxilação, bem 

como da análise dos resultados dos espectros FTIR, foi possível verificar que os óleos de palma, 

soja e linhaça foram funcionalizados. A análise dos índices físico-químicos também permitiu 

concluir que não há aumento proporcional do índice de hidroxila no poliol em relação ao índice 

de iodo do óleo vegetal. Isso se deve ao fato de que óleos vegetais diferentes apresentam 

composição e disposição dos ácidos graxos diferentes e as características químicas e estrtuturais 

da molécula também apresentaram influência na conversão desses óleos em póliois, devido a 

fatores como impedimento esférico e ressonância. 

As espumas produzidas apresentaram valores de densidade iguais a 40, 44 e 46 kg.𝑚−3, 

característicos de espumas flexíveis. A dureza e as características térmicas das espumas também 

variaram conforme o óleo. Valores baixos de densidade e dureza e sua estabilidade térmica em 

temperaturas amenas permitem identificar a potencialidade das espumas produzidas para serem 

usadas em aplicações de amortecimento, como no setor de calçados e estofados.  

A análise de microscopia permitiu o estudo da morfologia das espumas. Todas as 

espumas apresentaram células fechadas e abertas, com presença de grande nuúmero de células 

abertas, características de espumas flexíveis. Foi possível concluir também que há relação entre 

morfologia e outras características da espuma. A espuma de linhaça apresentou células 

menores, e, consequentemente maior densidade celular, condizentes com os valores de 

densidade superior encontrados. Alguns autores relacionam essas características também com 

propriedades mecânicas, como dureza. Foi observado neste trabalho que a espuma com maior 

densidade celular apresentou também a maior dureza. 

Os testes realizados indicaram a potencialidade das espumas para serem usadas em 

aplicações no contexto de materiais amortecedores. Além disso, o estudo da potencialidade das 

espumas como materiais sorventes permitiu concluir que elas apresentam capacidade de sorção, 

com maior afinidade por compostos hidrofóbicos. Alterações em sua formulação e métodos de 
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funcionalização química variados podem ser indicados para otimizar essa capacidade. A 

estrutura porosa das três espumas poliuetânicas e a potencialidade de sua produção com óleos 

de origem 100% vegetais, tornam essas espumas uma alternativa econômica e promissora no 

contexto de produção de poliuretanos.
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6. SUGESTÕES PARA CONTINUIDADE DO TRABALHO 

Para dar continuidade e complementar os estudos dispostos nesta dissertação, sugere-se: 

● Avaliação das espumas formuladas com testes complementares quanto à outras 

propriedades mecânicas, como resistência à compressão; 

● Avaliação da área superficial das espumas por Análise BET 

● Avaliação das espumas por Teste de Ângulo de contato; 

● Formulação de espumas modificadas e testes desses materiais como adsorventes em 

meios aquosos contendo contaminantes. 
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