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RESUMO

Este trabalho apresenta a produção e caracterização de óxido de grafeno a partir da serra-
gem de tauari da região Amazônica, com o objetivo de aplicar o material em compósitos
de resina epóxi para uso em proteção balística. A pesquisa visa explorar uma solução
sustentável para o aproveitamento de resíduos madeireiros, promovendo o desenvolvimento
de materiais avançados com alto desempenho mecânico e térmico. A serragem de tauari
foi submetida a um processo de carbonização e ativação química, sendo posteriormente
utilizada na síntese de grafeno e óxido de grafeno pelo método de Hummers. A produção de
compósitos de resina epóxi foi realizada com diferentes concentrações de óxido de grafeno
(0,1%, 0,2% e 0,5%). Esses compósitos foram avaliados quanto às suas propriedades mecâ-
nicas, térmicas e balísticas. A metodologia envolveu etapas rigorosamente planejadas para
garantir a eficiência e a qualidade dos materiais produzidos. A serragem foi transformada
em cinzas por meio de diferentes condições térmicas, seguida de ativação química com
hidróxido de potássio. O grafeno foi sintetizado a partir dessas cinzas ativadas, e o óxido
de grafeno foi obtido por oxidação química. Os compósitos foram fabricados incorporando
o óxido de grafeno em resina epóxi e caracterizados por ensaios físico-químicos e mecânicos,
incluindo análises espectroscópicas, propriedades térmicas e testes de flexão. Os resultados
demonstraram que o óxido de grafeno produzido apresentou propriedades estruturais e
térmicas adequadas para aplicação em compósitos. Dentre as concentrações avaliadas,
o compósito contendo 0,2% de óxido de grafeno se destacou por sua superioridade em
resistência mecânica e desempenho balístico. Essa composição específica mostrou-se alta-
mente eficiente para absorver energia de impacto e melhorar a integridade estrutural dos
materiais, tornando-os promissores para uso no setor de defesa. O reaproveitamento de
serragem de tauari representa uma alternativa sustentável para a redução de resíduos, ao
mesmo tempo em que promove a geração de novos materiais de alto valor agregado. A
utilização de baixos teores de óxido de grafeno como reforço em compósitos de resina epóxi
oferece significativas vantagens, como leveza e desempenho aprimorado, em comparação
aos materiais balísticos tradicionais. Além disso, essa abordagem alinha-se aos princípios de
sustentabilidade e economia circular, contribuindo para o avanço tecnológico em aplicações
estratégicas. O estudo destaca o potencial de materiais compósitos funcionais em atender
às demandas do setor de defesa, com enfoque inovador na reutilização de recursos naturais
e no desenvolvimento de soluções eficazes e ambientalmente responsáveis.

Palavras-chave: óxido de grafeno; serragem de tauari; região amazônica; balística; fibras
naturais; compósitos; resina epóxi.



ABSTRACT

This work presents the production and characterization of graphene oxide derived from
Tauari sawdust from the Amazon region, with the objective of applying the material in
epoxy resin composites for ballistic protection. The research aims to explore a sustainable
solution for utilizing wood residues, promoting the development of advanced materials
with high mechanical and thermal performance. Tauari sawdust was subjected to a
process of carbonization and chemical activation, which was subsequently used in the
synthesis of graphene and graphene oxide through the Hummers method. The production
of epoxy resin composites was carried out with different concentrations of graphene oxide
(0.1%, 0.2%, and 0.5%). These composites were evaluated for their mechanical, thermal,
and ballistic properties. The methodology involved rigorously planned steps to ensure
the efficiency and quality of the produced materials. The sawdust was converted into
ash under different thermal conditions, followed by chemical activation with potassium
hydroxide. Graphene was synthesized from these activated ashes, and graphene oxide was
obtained through chemical oxidation. The composites were fabricated by incorporating
graphene oxide into epoxy resin and characterized by physical-chemical and mechanical
tests, including spectroscopic analyses, thermal properties, and flexural tests. The results
demonstrated that the graphene oxide produced exhibited structural and thermal properties
suitable for application in composites. Among the evaluated concentrations, the composite
containing 0.2% graphene oxide stood out for its superior mechanical strength and ballistic
performance. This specific composition proved highly efficient in absorbing impact energy
and enhancing the structural integrity of materials, making it promising for use in the
defense sector. The reuse of Tauari sawdust represents a sustainable alternative for
reducing waste while promoting the generation of high-value-added materials. The use of
low levels of graphene oxide as reinforcement in epoxy resin composites offers significant
advantages, such as lightness and improved performance, compared to traditional ballistic
materials. Furthermore, this approach aligns with the principles of sustainability and the
circular economy, contributing to technological advancement in strategic applications. The
study highlights the potential of functional composite materials to meet the demands of
the defense sector, with an innovative focus on the reuse of natural resources and the
development of effective and environmentally responsible solutions.

Keywords: graphene oxide; tauari sawdust; Amazon region; ballistics; natural fibers;
composites; epoxy resin.
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1 INTRODUÇÃO

1.1 Considerações Gerais
A biodiversidade florestal do Brasil, além de ser uma das mais ricas do mundo,

também gera grandes quantidades de resíduos provenientes da indústria madeireira. No
entanto, a gestão inadequada desses resíduos é um problema recorrente que acaba contri-
buindo para a poluição do solo e dos rios, gerando sérios impactos ambientais. Além disso,
a exploração contínua dos recursos florestais, sem um planejamento sustentável, desacelera
o processo de recuperação dos ecossistemas e promove práticas de exploração excessiva. A
falta de estratégias para uma gestão adequada dos resíduos florestais reforça ainda mais
a degradação do meio ambiente. Conforme os últimos dados, estima-se que cerca de 30
milhões de toneladas de resíduos madeireiros sejam gerados anualmente no Brasil (18).
Grande parte desses resíduos encontra-se na Amazônia e poderia ser melhor aproveitada em
processos de reciclagem, na geração de energia renovável ou até mesmo como fertilizantes
orgânicos, contribuindo assim para práticas ambientalmente mais responsáveis. Entretanto,
a realidade atual é de um aproveitamento limitado, o que resulta em um grande desperdício
de matéria-prima que, em vez de ser reutilizada, contribui para aumentar os impactos
ambientais (19, 18, 20, 21).

Portanto, é necessário buscar estratégias mais eficientes que reduzam o descarte
incorreto de resíduos madeireiros e incentivem o desenvolvimento de novos produtos de
forma sustentável e econômica (22). Uma alternativa interessante é a produção de materiais
avançados, como o óxido de grafeno, a partir dessas serragens. O óxido de grafeno possui
propriedades únicas que permitem a sua aplicação em diversas áreas, desde a eletrônica
até materiais para reforço estrutural. Dessa forma, produzir óxido de grafeno a partir das
cinzas da serragem não apenas mitiga o desperdício de madeira, mas também possibilita
a recuperação de resíduos que, de outra forma, contribuiriam para a emissão de gases
poluentes. Assim, a utilização dessa biomassa lenhosa residual surge como uma estratégia
eficaz para reduzir o impacto das mudanças climáticas e conservar recursos naturais
(23, 24, 25).

Além disso, a serragem de tauari, em particular, possui uma composição química
rica em celulose, hemicelulose e lignina, que são componentes fundamentais na formação de
materiais carbonosos de valor agregado (26). A lignina, em especial, desempenha um papel
relevante no processo de produção de óxido de grafeno, pois sua complexidade química
facilita a extração de substâncias valiosas durante a pirólise, resultando em cinzas ricas
em carbono. Desse modo, o alto teor de carbono da biomassa lenhosa residual possibilita
a criação de materiais carbonosos aplicáveis em diversas tecnologias, como biossensores,
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capacitores e baterias. Portanto, além de ajudar no sequestro de carbono, esses materiais
podem ser utilizados em produtos tecnológicos que contribuem para uma economia mais
sustentável e eficiente (27, 18, 25, 28).

Outro ponto importante é a utilização do óxido de grafeno como reforço em
compósitos de resina epóxi, que tem se mostrado uma abordagem promissora para o
desenvolvimento de materiais com alta resistência e baixo peso. O óxido de grafeno
apresenta propriedades mecânicas, térmicas e elétricas que o tornam um material versátil
para várias aplicações. No setor de defesa, por exemplo, compósitos poliméricos reforçados
com óxido de grafeno têm potencial para serem utilizados em blindagens balísticas,
oferecendo proteção eficiente com uma redução significativa no peso. Essa redução de peso
é particularmente importante para a fabricação de armaduras leves, tornando-as uma
alternativa atrativa em comparação com materiais tradicionais, como a fibra sintética de
aramida e o aço balístico, que, embora eficazes, apresentam limitações em termos de custo
e peso elevado.

Com isso, a busca por novos materiais que atendam às demandas dos setores
militar e de segurança pública tem incentivado o desenvolvimento de alternativas que
combinem eficiência e sustentabilidade. Nesse contexto, o uso de fibras lignocelulósicas,
como a serragem de tauari, em combinação com resinas epóxi funcionalizadas com óxido
de grafeno, é uma solução que alia a redução de peso e custo com o aumento da eficiência
das proteções balísticas. Essa abordagem está alinhada aos princípios da sustentabilidade,
pois faz uso de recursos renováveis, minimiza os impactos ambientais e transforma resíduos
em materiais de alto desempenho (29, 25).

Portanto, o presente trabalho propõe a produção e caracterização do óxido de
grafeno a partir das cinzas ativadas da serragem de tauari, visando sua aplicação em
compósitos de resina epóxi com potencial balístico. As propriedades do material produzido
serão avaliadas quanto à sua viabilidade como reforço leve e eficiente para compósitos.
Dessa forma, este estudo busca contribuir para o desenvolvimento de materiais avançados
e sustentáveis que atendam às exigências da indústria e da defesa nacional, promovendo
alternativas mais ecológicas e tecnologicamente eficazes para aplicações balísticas.

1.2 Justificativa do Trabalho
A produção de resíduos madeireiros pela indústria apresenta um desafio ambiental e

uma oportunidade para o desenvolvimento sustentável. A gestão inadequada desses resíduos
contribui para a poluição do solo e dos rios, causando impactos ambientais e dificultando
a recuperação dos recursos naturais. Nesse contexto, a utilização desses materiais para
a fabricação de produtos avançados, como o óxido de grafeno, pode mitigar os impactos
ambientais e oferecer novas perspectivas para o desenvolvimento de tecnologias inovadoras
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e sustentáveis (25). Portanto, o objetivo desta pesquisa é investigar uma nova utilização
da serragem de tauari, um recurso abundante na Amazônia, na fabricação de óxido de
grafeno.Essa abordagem está alinhada com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentável
(ODS) da Organização das Nações Unidas (ONU), em especial com o ODS 12, que trata
de Produção e Consumo Sustentáveis, e o ODS 13, que aborda Ação contra a Mudança
Global do Clima.

Além dos benefícios ambientais, a aplicação da serragem de tauari e do óxido de
grafeno em compósitos de resina epóxi possui relevância tecnológica e econômica. Esses
materiais apresentam propriedades mecânicas aprimoradas, importantes para diversas
indústrias, incluindo os setores militar e de segurança pública, que buscam soluções leves
e eficientes para proteção balística (30). Dessa forma, o desenvolvimento de compósitos
sustentáveis contribui diretamente para o ODS 9, que foca em Indústria, Inovação e
Infraestrutura, promovendo a inovação tecnológica e a eficiência no uso de recursos
naturais (31). Além disso, iniciativas como esta reforçam o compromisso com o ODS 15,
voltado para Vida Terrestre, incentivando práticas que reduzam a exploração excessiva de
recursos florestais e promovam o uso responsável dos resíduos (32).

Em suma, esta pesquisa busca não apenas atender às necessidades industriais
modernas, mas também contribuir para os esforços globais de sustentabilidade e econo-
mia circular propostos pela ONU, fortalecendo a integração entre ciência, tecnologia e
preservação ambiental.

1.3 Objetivo do Estudo

1.3.1 Objetivo Geral
Essa dissertação de mestrado tem como objetivo desenvolver e caracterizar óxido

de grafeno a partir dos resíduos da serragem do tauari da região Amazônica, avaliando a
aplicabilidade e eficácia em fins balísticos em compósitos de resina epóxi.

1.3.2 Objetivos Específicos
Este trabalho tem como objetivos específicos:

1. Produzir as cinzas da serragem de tauari a diferentes temperaturas variando o
intervalo tempo;

2. Caracterizar as cinzas da serragem de tauari por técnicas de análise elementar -
CHN, difração de raios-X (DRX - X-ray Diffraction), espectroscopia de infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR - Fourier Transform Infrared Spectroscopy),
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espectroscopia Raman, análise termogravimétrica (TGA - Thermogravimetric Analy-
sis), calorimetria exploratória diferencial (DSC - Differential Scanning Calorimetry),
microscopia eletrônica de varredura (MEV - Scanning Electron Microscopy);

3. Sintetizar o grafeno a partir das cinzas ativadas com hidróxido de potássio (KOH);

4. Analisar e caracterizar o grafeno obtido por técnicas de DRX, FTIR, TGA, DSC,
Raman, MEV;

5. Sintetizar o óxido de grafeno (OG) a partir do grafeno obtido pelo método de
Hummers;

6. Analisar e caracterizar o OG obtido por técnicas de DRX, FTIR, TGA, DSC, Raman,
MEV;

7. Produzir compósitos de resina epóxi funcionalizados com OG obtido a 0,1%, a 0,2%
e a 0,5%;

8. Avaliar as propriedades mecânicas, térmicas e balísticas do OG produzido em com-
pósitos, mediante ensaios de flexão, TGA, DSC, e ensaios de velocidade residual.
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA

2.1 Materiais Lignocelulósicos
Os materiais lignocelulósicos, amplamente encontrados na natureza, desempenham

papel essencial em diversas aplicações industriais e na mitigação de problemas ambientais
(33, 34).Essencialmente, esses materiais, compostos principalmente por celulose, hemice-
lulose e lignina, são uma alternativa promissora para o desenvolvimento de tecnologias
sustentáveis (35). Devido à sua abundância, principalmente em áreas florestais, eles se
apresentam como uma fonte renovável de biomassa que pode ser utilizada na produção de
nanomateriais (36).

Além disso, o uso de resíduos lignocelulósicos contribui para a redução da depen-
dência de recursos fósseis e minimiza os impactos ambientais associados à extração e
processamento de materiais não renováveis. Dessa forma, a utilização desses resíduos não
só transforma o que seria um passivo ambiental em um recurso valioso, como também
alinha-se aos princípios da química verde e da economia circular (37).

Dessa forma, é importante salientar que diversas fibras são encontradas com
facilidade no meio ambiente, conhecidas como naturais ou sintéticas. No caso das fibras
naturais, são classificadas em: vegetais (lignocelulósicas), onde se subclassificam com
relação à origem, podendo ser do fruto, das folhas, do caule ou das sementes; animais,
onde a estrutura molecular é composta por queratina, proveniente da secreção glandular
de alguns insetos; e minerais, em que se origina de rochas com estrutura fibrosa. Tal
ordenação pode ser observada no esquema da Figura 1 (1).
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Figura 1 – Classificação das fibras (Adaptado de (1)).

A madeira, por sua vez, é um compósito natural de caráter orgânico, definida
como a “parte lenhosa das árvores, constituída de fibras e vasos condutores da seiva
bruta” (38). Como material lignocelulósico, sua estrutura é complexa e composta de várias
espécies, cada uma com propriedades anatômicas distintas, como as madeiras de coníferas
e folhosas (5). A organização estrutural da madeira se distribui em diversas camadas,
sendo elas: casca; floema; câmbio; cerne e alburno (xilema); e medula. Cada uma dessas
partes tem um papel específico, como a casca, que protege contra diversos fatores externos,
e o floema, responsável pela condução de nutrientes (5). O esquema na Figura 2 ilustra
esta organização.

Figura 2 – Organização estrutural da madeira (2).
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Os materiais lignocelulósicos não possuem propriedades uniformes como outros
materiais, pois microestruturalmente são heterogêneos e possuem limitações dimensionais.
Além disso, vários fatores influenciam a qualidade desses materiais, tais como a origem,
qualidade e idade da planta, diâmetro da fibra, razão de aspecto e pré-condicionamento.
Consequentemente, a interação com a água demonstra características hidrofílicas, o que
acaba apontando grande afinidade com a umidade ambiente (39).

No contexto industrial, a madeira, um exemplo típico de material lignocelulósico,
destaca-se por suas propriedades mecânicas e estruturais, que podem ser potencializadas
por meio de tratamentos térmicos ou químicos.Esses tratamentos possibilitam a criação de
produtos com características avançadas, como o grafeno (40). A vasta aplicação desses
materiais, que vai desde a construção civil até a produção de materiais de alta tecnologia,
reforça sua importância como componente estratégico em setores que buscam reduzir
sua pegada de carbono e inovar em termos de eficiência e sustentabilidade (41, 42). Com
isso, o estudo da madeira e de outros materiais lignocelulósicos demonstra uma relevância
crescente na investigação de nanomateriais, proporcionando uma contribuição inestimável
ao avanço tecnológico e científico (43, 44).

2.1.1 Composição Química
A madeira é um material altamente complexo em sua composição química. A

estrutura organizacional em uma parede celular é composta principalmente por celulose,
hemicelulose, lignina e uma variedade de compostos menores denominados extrativos. A
Figura 3 ilustra essa disposição (4, 1).

Figura 3 – Organização estrutural dos três principais constituintes da parede celular da
madeira (Adaptado de (3)).

Essa composição química é o que confere à madeira propriedades distintas e versáteis.
A variação na composição e organização desses componentes, tanto de alto quanto de baixa
massa molecular, na ultraestrutura da madeira, justifica a diversidade de propriedades
tecnológicas, incluindo características morfológicas, físicas, mecânicas e biológicas (45, 46).
Portanto, essa complexidade é fundamental para entender a aplicação da madeira em várias
indústrias e a necessidade de abordagens especializadas para manipulação e tratamento
(47).
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2.1.1.1 Celulose

A celulose é o principal componente estrutural da parede celular das plantas,
representando um homopolissacarídeo de alto peso molecular, o qual confere rigidez e
firmeza à madeira (48). Correspondendo a 40 a 44% da composição total da madeira, a
celulose é composta por monômeros de 4 β-anidroglucopiranose ligados por ligações β-1,4
glucosídicas, como mostrado na Figura 4 (4).

Figura 4 – Estrutura parcial da celulose (4).

As cadeias de celulose são organizadas em feixes que se agregam em microfibrilas,
as quais possuem regiões cristalinas altamente ordenadas que se alternam com regiões
amorfas menos organizadas (5). Além disso, essas microfibrilas estão incorporadas em uma
matriz de lignina em um formato helicoidal, conforme ilustrado na Figura 5 (3). Ademais,
as fibrilas se dispõem ao longo do comprimento da parede celular, formada por parede
primária e secundária, sendo esta última subdividida em S1, S2 e S3. Essa distribuição
harmoniosa entre as fibrilas e a matriz é responsável pela resistência máxima à tração e à
flexão da madeira. É relevante frisar que a resistência à tração está diretamente ligada à
concentração de celulose e inversamente proporcional ao ângulo microfibrilar, garantindo
assim a rigidez do material (49).

Figura 5 – Estrutura básica da celulose (3).
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Na pirólise, a celulose é fundamental na conversão de biomassa em materiais
carbonosos, como o grafeno, principalmente devido ao seu alto teor de carbono (50, 51).
Durante o processo de degradação térmica, a celulose passa por uma decomposição que
libera gases e vapores, resultando na formação de produtos sólidos, como carvão (52). Essa
decomposição ocorre entre 300 e 400°C, o que é essencial para a produção de óxido de
grafeno (OG) a partir de biomassa lignocelulósica (53, 52).

Além dessas propriedades, a celulose desempenha um papel importante na estrutura
da madeira, oferecendo propriedades únicas que tornam este material adequado para uma
ampla gama de aplicações (54). A partir disto, compreender detalhadamente a organização
e a função da celulose na madeira é vital para sua manipulação eficiente em diversas
indústrias, especialmente na síntese de nanomateriais, como o grafeno, que é amplamente
utilizado em várias indústrias tecnológicas (55, 56, 57).

2.1.1.2 Hemicelulose

A hemicelulose, composta por polissacarídeos de 5 e 6 átomos de carbono, apresenta
características hidrofílicas, e é facilmente hidrolisada em ácidos, permanecendo associada à
celulose após a remoção da lignina (58). Segundo (5) e (59), as hemiceluloses são formadas
por vários tipos de açúcares, como D-glucose, D-manose, D-galactose, D-xilose, L-arabinose,
L-fucoses, ácidos 4-O-metilglucurônico, D-galacturônico e D-glucurônico, visualizados na
Figura 6.A principal função da hemicelulose é ligar as microfibrilas de celulose, fortalecendo
a parede celular. Diferente da celulose, com estrutura cristalina, a hemicelulose possui
uma estrutura amorfa, o que a torna mais suscetível à degradação térmica (60).
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Figura 6 – Estrutura molecular da Hemicelulose (5)

Durante a pirólise, a hemicelulose é um dos primeiros componentes a se decompor,
com a liberação de voláteis iniciando a temperaturas entre 200 e 300°C (61). Esse compor-
tamento térmico influencia diretamente a eficiência do processo de carbonização, uma vez
que a rápida degradação da hemicelulose facilita a liberação de compostos gasosos, que
são cruciais para a formação de estruturas carbonosas (12). Embora sua contribuição para
a formação de carvão seja inferior à da celulose, a hemicelulose desempenha um papel
importante no equilíbrio térmico durante o processo de conversão da biomassa (62). O
comportamento da hemicelulose durante a degradação térmica é essencial para otimizar o
rendimento na obtenção de nanomateriais a partir de biomassa lignocelulósica (63).

2.1.1.3 Lignina

A lignina, que possui alto grau de polimerização, apresenta estrutura amorfa e
característica hidrofóbica, podendo ser diluída em soluções alcalinas. Representando entre
15% e 35% do peso de biomassas como a madeira, é a terceira macromolécula lignocelulósica
mais prevalente. Os compostos fenólicos, tais como álcool p-cumarílico, álcool coniferílico e
álcool sinapílico, são grupos antioxidantes que compõem a lignina, podendo ser observados
na Figura 7 (6).
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Figura 7 – Monômeros presentes na lignina (6).

Por ser também um polímero, a lignina é comparável à celulose; no entanto, a
lignina difere da celulose por ser composta de moléculas aromáticas com uma estrutura
molecular altamente irregular, como visualizado na Figura 8 (5).

Figura 8 – Estrutura molecular da lignina (5).

Abundantes quantidades de carbono (C) e quantidades consideráveis de hidrogênio
(H) e oxigênio (O) podem ser encontradas na estrutura molecular da lignina. Os elementos
com concentrações mais altas em lignina são listados em porcentagens, na Tabela 1; a
composição química difere principalmente dependendo se são derivados de plantas coníferas
ou de folhosas (25).

De acordo com (64), a lignina é composta de grupos funcionais oxigenados, incluindo
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Tabela 1 – Porcentagem de C, H e O na lignina em plantas coníferas e folhosas (Adaptado
de (5)).

Elementos Coníferas (%) Folhosas (%)
Carbono 63-67 59-60
Hidrogênio 5-6 6-8
Oxigênio 27-32 33-34

hidroxila, carboxila, carbonila e metoxila, que têm um impacto significativo na reatividade
da lignina. Durante a pirólise, a lignina se destaca como o principal precursor na formação
de carvão, devido ao seu alto teor de carbono e à estrutura aromática estável, favorecendo
o processo de carbonização (65). No momento em que a lignina começa a se decompor em
temperaturas mais altas, variando de 300 a 500°C, prolonga o processo de carbonização
e aumenta a eficiência da produção de carvão (66). Além disso, a estrutura da lignina
favorece a formação de ligações cruzadas, contribuindo para a estabilidade térmica e
mecânica dos materiais resultantes (67, 68).

2.1.1.4 Cinzas e Extrativos

Uma variedade de compostos bioquímicos é armazenada no cerne da madeira, a parte
interna do tronco conduzida por células mortas, atuando, assim, como parte do mecanismo
de defesa natural da madeira. Entre estes componentes bioquímicos menores, destacam-
se dois grupos principais: os extrativos, que podem ser removidos utilizando diferentes
solventes; e os compostos inorgânicos. Estes pequenos componentes são frequentemente
responsáveis por conferir às plantas características como cores, odores e defesas contra
fungos, proporcionando, portanto, uma importante função biológica e estrutural para a
planta como um todo (69, 4). O tipo e a quantidade de extrativos presentes no cerne de
diversas madeiras valorizadas economicamente, como o mogno (Swietenia mahagoni) e o
Jacarandá brasileiro (Dalbergia nigra), são o que conferem o valor estético e de mercado
dessas madeiras. Além disso, os extrativos podem ter um impacto direto na adequação de
uma madeira para determinadas aplicações tecnológicas (4).

Durante toda a vida útil da árvore, os extrativos são gerados como uma forma
de defesa natural. Contudo, o conteúdo e a quantidade desses extrativos variam conside-
ravelmente de espécie para espécie, sendo influenciados, além disso, por fatores como a
parte da árvore de onde foram retirados, sua origem geográfica, a estação do ano em que
foi cultivada, bem como por outros fatores ambientais que impactam o crescimento da
planta, como temperatura e níveis de dióxido de carbono (69). Em geral, os extrativos
que compõem a madeira variam de 3 a 10% , embora em algumas espécies tropicais esse
percentual possa atingir até 15% (70). A maioria dos compostos químicos que fazem
parte deste grupo de substâncias são ácidos graxos, álcoois, fenóis, terpenos, esteroides,
resinas, ceras, entre outros. Além disso, moléculas orgânicas menos significativas também
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são incluídas, como monômeros, dímeros e polímeros. Por exemplo, os ácidos graxos e
glicerídeos são extrativos típicos encontrados em várias espécies (71, 4).

A variação na composição dos extrativos tem um impacto direto sobre a decompo-
sição térmica e química da madeira. Nesse sentido, a maior volatilidade dos extrativos, que
possuem massas moleculares menores do que a celulose, pode aumentar a inflamabilidade
da madeira a temperaturas mais baixas, o que acelera o processo de decomposição dos
outros componentes da madeira (51, 69). Além disso, o conteúdo inorgânico de uma espécie
de madeira é normalmente denominado como seu teor de cinzas, o que corresponde a uma
aproximação da quantidade de sais minerais e outros componentes inorgânicos presentes
na madeira (51). Entre os principais componentes minerais estão potássio e cálcio, com
quantidades menores de magnésio, manganês, sódio, fósforo e cloro. Além disso, a madeira
das florestas tropicais pode conter sílica. Os ânions mais prevalentes são os carbonatos,
fosfatos, silicatos e sulfatos. De forma geral, as cinzas correspondem a menos de 0,5% da
madeira de florestas temperadas, enquanto podem chegar a até 5% em espécies encontradas
em regiões tropicais (5). Para ilustrar essa variação de teores de cinzas entre espécies de
madeiras, a Tabela 2, se refere aos teores de umidade e de cinzas de diversas espécies
estudadas da região amazônica. Essa tabela mostra que, dependendo da espécie, o teor de
cinzas pode variar de forma significativa, o que reflete a complexidade dos processos de
formação dos componentes inorgânicos e suas relações com fatores ambientais (15).

Tabela 2 – Teores de umidade e cinzas de espécies de madeiras amazônicas estudadas
(Adaptado de (15)).

Espécie Umidade (%) Teor de Cinzas (%)
Jutaí café (Dialium guianense) 9,8 0,65
Piquiarana (Caryocar glabrum) 7,9 0,54
Cupiúba (Goupia glabra) 6,9 0,45
Sucupira preta (Diplotropis racemosa) 8,6 0,40
Preciosa (Aniba canelilla) 9,7 4,03
Louro chumbo (Licaria canella) 10,9 0,22
Jutaí pororoca (Martiodendron elatum) 8,4 3,36
Louro preto (Ocotea neesiana) 8,5 0,34
Louro itaúba (Mezilaurus itauba) 5,2 3,43
Taxi preto (Tachigali myrmecophila) 11,1 0,31
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Como pode ser visto na Tabela 2, espécies como a Preciosa (Aniba canelilla) possuem
um teor de cinzas significativamente elevado (4,03%), o que, consequentemente, pode
impactar a sua aplicação, especialmente na produção de carvão vegetal e no aproveitamento
para materiais carbonosos. Por outro lado, outras espécies, como o Louro chumbo (Licaria
canella), apresentam teores muito baixos de cinzas (0,22%), o que torna essas espécies mais
favoráveis para determinadas aplicações, onde baixos teores de inorgânicos são preferíveis.
Assim, a análise dos teores de cinzas e umidade não apenas nos ajuda a compreender
as características fundamentais das madeiras amazônicas, mas também a definir quais
espécies são mais apropriadas para certas aplicações industriais, como a produção de óxido
de grafeno ou como fonte de biomassa para geração de energia (15).

2.1.2 Tauari
Couratari guianensis Aubl. (Figura 9 ) é uma espécie lenhosa da família Lecythida-

ceae conhecida popularmente como tauari (72) .

Figura 9 – Classificação do tauari (Adaptado de (7, 8)).

Internacionalmente, pode ser identificada como Balata blanc (GF); Capa de tabaco
(VE); Cachimbo (BR); Couatari (GF); Imbirema (BR); Ingipipa (SR); Inguipipa (GF);
Kakawalli (GY); Maho cigare (GF); Tabari (GF); Tampipio (VE); Tauari (BR); Wadara
(GY) (73). Esta espécie possui vários sinônimos. É possível levantar os dados sobre tais
variações, conforme classificação disposta na ferramenta Nomenclatura Geral das Madeiras
Tropicais da Associação Técnica Internacional da Madeira Tropical (73). O uso desta
informação auxilia a evitar confusões, visto que uma mesma espécie pode ter inúmeros
nomes em determinados territórios. A partir disso, tal gênero possui maiores ocorrências
na região Norte e Nordeste do Brasil e em outros países como a Guiana, Guiana Francesa
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e Suriname, porém o domínio fitogeográfico se faz presente na região Amazônica, conforme
ilustrado na Figura 10 (9).

Figura 10 – Mapa de ocorrência da Couratari guianensis no Brasil (Adaptado de (9)).

Segundo o Sistema de Informação sobre a Biodiversidade Brasileira (SiBBr), através
do Catálogo Taxonômico da Fauna do Brasil e da Lista da Flora do Brasil de 2020, observa-
se a classificação referente ao estado de conservação da Couratari guianensis Aubl., onde
se encontra definida como segura, pouco preocupante, ou como pode ser visualizado Least
Concern (LC), logo, esta espécie está classificada como de menor preocupação e enfrenta
um baixo perigo de extinção quando comparada com outras categorias (72).

Nas características anatômicas (macro e microscópica) do tauari, a madeira possui
parênquima axial pouco visível a olho nu, com faixas estreitas em linhas de até 3 células
com 4 a 10 raios por mm (74). Com raios quase uniformes, a face tangencial pode ser
visível sob lente, onde podem ser observados raios seriados de 1 a 4 mm e corpos de sílica
nas células dos raios. A partir disso, os vasos demonstram características solitárias, com
múltiplos radiais curtos e porosidade difusa. Por outro lado, o diâmetro tangencial do
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lúmen do vaso é de 200 micras ou mais. A Figura 11 ilustra a forma anatômica do tauari
(75, 10).

Figura 11 – Anatomia do tauari: a) face tangencial; b) face radial; c) foto macrografia
(10x) (Adaptado de (10).

A madeira é bem apreciada tanto no mercado interno quanto no exterior. A árvore
cresce até uma altura de cerca de 20 a 30 m e tem um diâmetro de cerca de 80 cm, e possui
contrafortes planos bem desenvolvidos, com altura de 4 a 8 metros. Com características
singulares, a Couratari guianensis Aubl. tem um odor distinto e desagradável. Além disso,
o alburno não é facilmente distinguível, e o cerne é amarelo-claro quando seco, podendo-se
observar brilho moderado e textura média (75, 74). O tauari é uma espécie altamente
durável, macia, fácil de trabalhar e resistente a xilófagos (76). Também é relativamente
fácil de usinar, tem bons acabamentos, útil em aplicações decorativas e em móveis, como
podem ser observadas as propriedades físicas na Tabela 3.

Tabela 3 – Propriedades físicas do tauari.

Densidade (g/cm3) Contração S. (%) Contração T. /
Contração R. Refs.

S V B A T R V - -
- 1,11 0,52 - 6,10 3,60 10,40 1,69 (77)

0,62 - 0,56 - 6,60 4,10 - 1,60 (75)
- - 0,50 0,61 6,60 4,20 10,9 - (78)

Legenda: S = Seca, V = Verde, B = Básica, A = Aparente, T = Tangencial, R =
Radial, V = Volumétrica.

2.1.3 Resíduos Madeireiros
A indústria madeireira é conhecida por ter impactos negativos sobre o meio ambiente,

impactos esses que são exacerbados pelo aumento da produção (79, 80, 81). Entretanto,
é importante notar que a disposição final da madeira nem sempre é uma opção limpa e
sustentável (82, 83, 84, 85, 86). O processo de serraria e o descarte incorreto de resíduos
podem levar à liberação de carbono para a atmosfera (87). Estima-se que o Brasil gera
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mais de 30 milhões de toneladas de resíduos de madeira por ano (88). O setor madeireiro se
destaca como o principal produtor, respondendo por 90% de todos os resíduos de madeira
produzidos. Em contrapartida, os resíduos de madeira da construção civil correspondem a
apenas 3%, enquanto os do meio urbano representam 6,3%, conforme indicado na Tabela 4
(16).

Tabela 4 – Estimativa da quantidade de resíduos de madeira gerada no Brasil (Adaptado
de (16)).

Fonte Geradora Resíduos de Madeira
(1.000 t/ano) %

Indústria Madeireira 27.750 90,7
Construção Civil 923 3,0
Meio Urbano (poda de árvore urbana) 1.930 6,3
Total 30.603 100,0

A grande quantidade de sobras de madeira, combinada com seu aproveitamento
insuficiente, resulta em problemas ambientais e perdas significativas de oportunidades para
a indústria, comunidades, governo e sociedade em geral. Isso é especialmente verdadeiro
em áreas remotas que dependem de fontes de energia externas (89). Uma das principais
razões para a alta produção de resíduos do processamento de madeira na Amazônia é a
falta de conhecimento tecnológico das qualidades da madeira, o que leva ao uso incorreto
da tecnologia no processamento do material (90, 91). De acordo com dados ambientais,
esses problemas estão diretamente ligados ao assoreamento e à poluição dos rios, bem como
à poluição do ar devido à queima de resíduos de madeira para eliminação. Além disso,
o uso de espaços para o armazenamento deste material, que poderiam ser destinados a
outros fins, também agrava a situação, resultando no desperdício de matéria-prima (19, 5).

Contudo, o reaproveitamento desses materiais pode transformar um passivo ambien-
tal em um ativo econômico, especialmente através da conversão da biomassa em produtos
de alto valor agregado, como o grafeno (92). O entendimento adequado da quantidade,
qualidade e dos usos potenciais desses resíduos em processos industriais sustentáveis não
apenas reduz a pegada ambiental, mas também cria novas oportunidades econômicas e
tecnológicas, especialmente em áreas como a produção de compósitos para a indústria de
defesa e segurança pública(93, 94).

2.2 Conversão de Biomassa na Preparação de Nanomateriais
A conversão de biomassa em nanomateriais tem se tornado uma estratégia proe-

minente para mitigar o impacto ambiental e valorizar resíduos industriais. A biomassa,
composta por resíduos orgânicos como madeira, plantas e subprodutos agrícolas, apre-
senta um enorme potencial para a produção de materiais valiosos, como nanomateriais de
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carbono. Por exemplo, a produção de grafeno a partir de cinzas da biomassa destaca-se
como uma abordagem sustentável que utiliza recursos renováveis, gerando produtos com
alta condutividade elétrica e resistência mecânica (95). Além disso, o reaproveitamento
desses resíduos não apenas reduz os impactos ambientais, mas também fortalece a econo-
mia circular, convertendo passivos em ativos econômicos de alto valor (16). De maneira
similar, a produção de grafeno a partir da biomassa também diminui a dependência de
recursos fósseis e minimiza os problemas ambientais relacionados ao descarte inadequado
de resíduos, como a emissão de gases de efeito estufa (96), tais informações podem ser
complementadas através da Figura 12.

Figura 12 – Matérias-primas e vantagens da síntese verde de grafeno (Adaptado de (11).

O processo de pirólise, amplamente utilizado para a conversão de biomassa em
nanomateriais, tem se mostrado eficiente na decomposição térmica sem a presença de
oxigênio. Esse processo gera subprodutos como biochar e gases voláteis, que podem
ser refinados para produzir grafeno ou óxido de grafeno (97). Além disso, a pirólise
oferece flexibilidade no uso de diferentes tipos de biomassa, como serragem de madeira
e resíduos agrícolas, tornando-se uma opção promissora para indústrias que buscam
soluções sustentáveis (16). Ao integrar a química verde a esses processos, é possível
otimizar a eficiência da produção de grafeno, utilizando métodos ambientalmente corretos
e minimizando o uso de substâncias tóxicas (98).

Além do grafeno, a biomassa pode ser convertida em uma variedade de outros
nanomateriais de carbono, como nanotubos e nanofibras de carbono, que apresentam
amplas aplicações industriais (99). Por exemplo, esses materiais são de particular interesse
para o armazenamento de energia, sensores e sistemas de purificação de água, devido às
suas propriedades únicas. A sustentabilidade dos processos de conversão da biomassa é
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fundamental, pois prolonga o ciclo de vida dos resíduos e proporciona novas oportunidades
para o desenvolvimento de tecnologias mais limpas e eficientes (100). Esse alinhamento
com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentável (ODS) da ONU contribui diretamente
para a redução dos impactos ambientais e o uso sustentável dos recursos naturais (96).

2.2.1 Grafeno
O grafeno, um material bidimensional composto por uma única camada de átomos

de carbono organizados em uma rede hexagonal, tem se destacado por suas propriedades
inovadoras e aplicabilidade em diversos campos tecnológicos. Embora tenha sido previsto
teoricamente, foi apenas em 2004 que Andre Geim e Konstantin Novoselov, da Universidade
de Manchester, isolaram o grafeno por meio de uma técnica simples de esfoliação com
fita adesiva, o que deu início a uma nova era na pesquisa de materiais (101). Desde
então, o grafeno se tornou rapidamente o foco de intensa investigação devido à sua
alta condutividade elétrica, excelente resistência mecânica e leveza, tornando-se assim
uma solução promissora para diversas indústrias, como eletrônicos e compósitos de alto
desempenho (102).

Nos últimos anos, a síntese do grafeno avançou significativamente, com diversas
técnicas de produção sendo desenvolvidas, incluindo métodos baseados em pirólise e
deposição química em fase vapor, que buscam melhorar a eficiência e a pureza do material
(103). Esses avanços permitiram que o grafeno fosse aplicado em áreas como eletrônica,
sensores e armazenamento de energia (104). Além disso, o grafeno e seus derivados,
como o óxido de grafeno, têm demonstrado grande potencial em aplicações biomédicas,
como entrega de fármacos e sensores bioquímicos, graças às suas propriedades eletrônicas
e mecânicas ajustáveis (105). A adaptação de propriedades estruturais por meio da
funcionalização do grafeno também ampliou sua aplicabilidade em áreas como catálise e
eletroquímica (106).

A produção sustentável de grafeno tem sido amplamente investigada, com enfoques
que incluem o uso de materiais de carbono recicláveis e biomassa. Essas abordagens
sustentáveis não só melhoram a eficiência de produção como também minimizam o impacto
ambiental (107). Além disso, pesquisas recentes também destacam a importância do
grafeno em áreas emergentes, como nanossensores e dispositivos flexíveis, que utilizam
as propriedades únicas do grafeno para desenvolver novas tecnologias de detecção e
armazenamento de dados (108). Assim, o grafeno continua a ser um dos materiais mais
promissores da ciência dos materiais, com um impacto significativo previsto em diversas
indústrias tecnológicas no futuro próximo (101, 108).
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2.2.1.1 Estrutura

O grafeno é uma das formas mais simples de carbono, sendo composto por uma
camada bidimensional de átomos de carbono dispostos em uma rede hexagonal, conforme
mostrado na Figura 13, que ilustra a estrutura do grafeno e seus derivados (101). Os
átomos de carbono no grafeno estão organizados em uma estrutura plana, com cada átomo
de carbono conectado a três átomos vizinhos por meio de ligações covalentes do tipo
sp2 (103). Essa hibridização sp2 permite que o grafeno apresente características únicas,
como uma condutividade elétrica excepcional, uma vez que os elétrons deslocalizados nos
orbitais π contribuem diretamente para suas propriedades eletrônicas (109). Além disso,
o grafeno possui alta flexibilidade e resistência mecânica, resultantes das fortes ligações
covalentes entre os átomos de carbono, o que confere ao material a capacidade de suportar
deformações significativas sem perder suas propriedades estruturais (110).

Figura 13 – A estrutura de (a) favo de mel de grafeno, (b) óxido de grafeno (OG) e (c)
óxido de grafeno reduzido (OGR) (Adaptado de (12)).

O comprimento de ligação C–C no grafeno é de aproximadamente 0,142 nm, o que
o torna uma das formas mais estáveis de carbono. Essa estrutura permite que o grafeno
mantenha uma elevada resistência mecânica, com um módulo de Young estimado em cerca
de 1 TPa, o que o posiciona entre os materiais mais fortes conhecidos (111). Além disso, a
microscopia de tunelamento de varredura revelou a presença de rugosidades na superfície
do grafeno, as quais são responsáveis pela estabilidade térmica do material, ajudando-o a
evitar flutuações termodinâmicas que poderiam desestabilizar a rede atômica bidimensional
(112). Essa combinação de flexibilidade, alta resistência e condutividade elétrica faz do
grafeno um material promissor para uma ampla gama de aplicações tecnológicas, incluindo
sensores e dispositivos eletrônicos flexíveis (113).

2.2.1.2 Propriedades

O grafeno se destaca por suas propriedades excepcionais, que o tornam um dos
materiais mais promissores para aplicações em diversas áreas da ciência e da engenharia.
Sua estrutura bidimensional, composta por átomos de carbono organizados em uma rede
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hexagonal, confere ao material uma resistência mecânica superior e alta flexibilidade. Estu-
dos demonstram que o módulo de Young do grafeno pode atingir até 1 TPa, posicionando-o
entre os materiais mais rígidos conhecidos (114). Essa rigidez está diretamente relacionada
à presença de ligações covalentes σ e π entre os átomos de carbono, as quais garantem
estabilidade e resistência mesmo sob grandes deformações. Além disso, o grafeno apre-
senta uma alta resistência à ruptura, com uma força de fratura de até 42 N/m (115).
Essas propriedades mecânicas tornam o grafeno um excelente candidato para compósitos
avançados, revestimentos e dispositivos flexíveis (116). A flexibilidade e a capacidade de
suportar deformações sem comprometer suas características estruturais são essenciais para
sua aplicação em dispositivos dinâmicos, como sensores e atuadores (115, 116).

No âmbito eletrônico, o grafeno é amplamente reconhecido por sua mobilidade
eletrônica extremamente alta, tornando-o um condutor excepcionalmente eficiente. A mo-
bilidade dos portadores de carga no grafeno pode atingir até 200.000 cm2/V·s, superando
significativamente a de outros materiais semicondutores, como o silício (117). Isso ocorre
porque os elétrons no grafeno se movem livremente através da estrutura bidimensional,
graças à ausência de um gap de energia entre a banda de condução e a banda de valência
(118). A interação entre o grafeno e outros materiais pode, no entanto, influenciar suas
propriedades eletrônicas e ópticas. Estudos recentes mostram que defeitos na rede de car-
bono e a dispersão de fônons podem reduzir a mobilidade dos elétrons, mas mesmo nessas
condições, o grafeno mantém uma excelente condutividade em temperaturas ambientes
(119). Essas propriedades tornam o grafeno uma escolha viável para dispositivos eletrônicos
de alta performance, como moduladores eletro-ópticos integrados, capazes de operar em
altíssima velocidade (120).

As propriedades ópticas do grafeno também são notáveis, especialmente sua alta
transmitância óptica. Em uma camada única de grafeno, cerca de 97,7% da luz visível é
transmitida, o que faz do material uma escolha promissora para aplicações em dispositivos
transparentes, como telas flexíveis e células solares (121). Com o aumento do número de
camadas de grafeno, essa transmitância diminui ligeiramente, absorvendo 2,3% de luz
a cada nova camada (122). Além disso, o grafeno tem a capacidade de modular suas
propriedades ópticas quando submetido a campos elétricos externos, permitindo ajustes na
absorção de luz e no comportamento eletrônico em dispositivos optoeletrônicos (123). Essas
características, somadas à sua alta estabilidade térmica e mecânica, fazem do grafeno um
dos materiais mais versáteis e promissores para futuras tecnologias em fotônica, eletrônica
flexível e sensores avançados (121, 123).

2.2.1.3 Derivados do grafeno

Os derivados do grafeno são materiais resultantes de modificações químicas realiza-
das no grafeno, que proporcionam novas propriedades e ampliam significativamente suas
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aplicações. O óxido de grafeno (OG) é um dos derivados mais amplamente estudados e é
obtido pela oxidação química do grafite. Esse processo resulta na introdução de grupos
funcionais contendo oxigênio, como epóxi (-O-) e hidroxilas (-OH) na superfície, e grupos
carboxila (-COOH) e carbonila (-C=O) nas bordas das camadas de OG (124). Essas
modificações proporcionam ao OG uma elevada hidrofobicidade, permitindo que ele se
disperse facilmente em água e em solventes orgânicos, tornando-o altamente adequado
para aplicações como filmes finos, eletrodos e revestimentos (125). No entanto, esses grupos
funcionais contendo oxigênio interrompem a estrutura conjugada do carbono, resultando
em uma redução significativa da condutividade elétrica (126).

Uma das estratégias mais comuns para recuperar as propriedades elétricas e mecâ-
nicas do grafeno é a redução do OG, que resulta na formação de óxido de grafeno reduzido
(OGR). O processo de redução visa remover parcialmente os grupos oxigenados e restaurar
a estrutura conjugada de carbono, o que melhora a condutividade elétrica do material
(127). Vários métodos de redução têm sido amplamente estudados, como redução térmica,
química e por micro-ondas. A redução química com agentes como o ácido ascórbico tem
ganhado atenção devido à sua escalabilidade e menor toxicidade em comparação a outros
métodos (128). Contudo, o OGR ainda apresenta defeitos residuais que impactam suas
propriedades elétricas e mecânicas, tornando suas características intermediárias entre o OG
e o grafeno puro (129). Em particular, a condutividade elétrica e a estabilidade química
do OGR são notavelmente superiores ao OG, o que o torna mais adequado para aplicações
como sensores e dispositivos eletrônicos (130).

As propriedades mecânicas dos derivados do grafeno, como OG e OGR, variam
significativamente em relação ao grafeno puro. O grafeno monocamada, por exemplo, exibe
um módulo de Young de 1 TPa e uma resistência à tração de 130 GPa, destacando-se como
um dos materiais mais rígidos e resistentes conhecidos (37). O OG, por outro lado, devido
à presença dos grupos oxigenados, apresenta um módulo de Young significativamente mais
baixo, entre 697 ± 15 GPa, com uma resistência à tração que varia de 3 a 33 GPa. Já
o OGR, embora apresente propriedades intermediárias, ainda mantém uma resistência
considerável, com um módulo de Young de 41,8 GPa e uma resistência à tração de 293,3
MPa (129). Essas variações nas propriedades mecânicas estão resumidas na Tabela 5, que
compara as principais características mecânicas da família do grafeno.

Além do OG e do OGR, outros derivados do grafeno também têm sido amplamente
explorados. O grafeno tridimensional (3D graphene), por exemplo, preserva muitas das
propriedades eletrônicas e estruturais do grafeno, mas com uma área superficialmente maior,
o que o torna eficiente em aplicações como sensores e dispositivos de armazenamento
de energia (131, 132). Outro derivado importante é o grafeno dopado com nitrogênio
(N-doped graphene), que modifica as propriedades eletrônicas do material, abrindo um
bandgap e ajustando sua condutividade, tornando-o útil em aplicações como catálise e
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Tabela 5 – Propriedades mecânicas da família do grafeno.

Material Técnica
Experimental

Módulo de
Young

Resistência à
Tração

Refs.

Monocamada de
grafeno

Nanoindentação
em AFM

1 TPa 130 GPa (37)

Óxido de grafeno
(OG)

Nanoindentação
em ferramenta dinâmica

697 ± 15 GPa 3–33 GPa (37)

Papel de OGR - 41,8 GPa 293,3 MPa (129)

nanoeletrônica. Esses derivados ampliam ainda mais o leque de aplicações tecnológicas
do grafeno, transformando-o em um material extremamente versátil e promissor para o
desenvolvimento de dispositivos de última geração (133, 134).

2.2.1.4 Método de preparação do grafeno

O método de preparação do grafeno é um aspecto fundamental para sua ampla apli-
cação em diversas áreas tecnológicas, uma vez que a qualidade e o rendimento do material
preparado variam significativamente dependendo do método empregado. De forma geral,
os métodos de produção de grafeno podem ser classificados em abordagens de "cima para
baixo"e de "baixo para cima"(135). A abordagem de "cima para baixo"envolve a esfoliação
de grafite em camadas finas de grafeno, enquanto a abordagem de "baixo para cima"refere-
se à construção do material a partir de átomos de carbono, utilizando precursores como
o metano (136). Cada método de síntese apresenta vantagens e desvantagens específicas
que influenciam a escolha da técnica mais apropriada para diferentes aplicações. Entre os
métodos mais utilizados estão a elevação micromecânica, a deposição química de vapor
(CVD), o método de oxidação-redução e o crescimento epitaxial. A Tabela 6 apresenta
uma comparação detalhada entre os métodos de preparação do grafeno, destacando as
diferenças em termos de substrato, temperatura de processamento e rendimento, com
referências adequadas para cada técnica.

Tabela 6 – Comparação dos diferentes métodos de preparação do grafeno.
Método Substrato Temperatura

(°C)
Rendimento Refs.

Elevação micromecâ-
nica

SiO2/Si Temperatura am-
biente

Difícil para produção em
larga escala

(137)

Deposição química de
vapor

Cu, Pt, Ni, Ru, Ir >1000 Pode ser produzido em
grande escala

(138)

Oxidação-redução - <500 Pode ser produzido em
grande escala

(139)

Crescimento epitaxial SiC 1200 – 1600 Adequado para produção em
pequena escala

(140)
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2.2.1.4.1 Elevação micromecânica

O método de elevação micromecânica foi o primeiro a ser utilizado para a obtenção
de grafeno. Ele consiste na aplicação de uma força mecânica para separar as camadas de
grafite, aproveitando-se da fraqueza das forças de van der Waals entre essas camadas (141).
Nesse método, Geim e colaboradores (142) utilizaram fita adesiva para esfoliar o grafeno
de grafite altamente orientado, conseguindo isolar camadas finas do material. Embora
o método produza grafeno de alta qualidade, ele é muito trabalhoso e demorado, o que
limita sua utilização para a produção em larga escala (143). Além disso, esse processo
apresenta dificuldades no controle do número de camadas e na ocorrência de rugosidades,
o que o torna mais adequado para pesquisas laboratoriais. Apesar dessas limitações, a
simplicidade do processo e o baixo custo tornam a elevação micromecânica uma técnica
valiosa para a produção de pequenas quantidades de grafeno de alta pureza (135).

2.2.1.4.2 Deposição química de vapor

A deposição química de vapor (CVD) é uma técnica de "baixo para cima"que
envolve a decomposição de um precursor de carbono, como o metano, em um substrato
metálico catalisador, como cobre ou níquel, sob altas temperaturas. Esse método tem
sido amplamente utilizado para a produção de filmes de grafeno de alta qualidade e em
grandes áreas (144). O mecanismo de crescimento do grafeno na CVD pode ocorrer por
dois processos principais: precipitação-dissolução, em que o carbono dissolve no metal
e depois precipita na superfície, e catálise de superfície, onde os átomos de carbono se
nucleiam e crescem diretamente na superfície do metal (145). A principal vantagem do
método CVD é a possibilidade de controlar a qualidade do grafeno produzido, com filmes
contínuos e monocamada sendo obtidos com relativa facilidade. No entanto, o processo
de remoção do grafeno do substrato metálico pode introduzir impurezas e defeitos no
material, o que representa um desafio para a produção em larga escala (140).

2.2.1.4.3 Método de oxidação-redução

O método de oxidação-redução é amplamente utilizado para a síntese de óxido de
grafeno (OG) e óxido de grafeno reduzido (OGR). A técnica envolve a oxidação do grafite
para produzir OG, seguida por um processo de redução para remover os grupos funcionais
oxigenados e restaurar a estrutura conjugada de carbono (146). Diferentes métodos de
oxidação, como os métodos de Brodie, Hummers e Staudenmaier, são empregados para
sintetizar OG, cada um com variações na quantidade de grupos funcionais oxigenados
introduzidos (147). A redução subsequente pode ser realizada por métodos térmicos, quími-
cos ou eletroquímicos, sendo o OGR obtido um material com propriedades intermediárias
entre o grafeno puro e o OG, apresentando condutividade elétrica inferior ao grafeno, mas



Capítulo 2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 46

com grande potencial para produção em larga escala a baixo custo (148). Este método é
considerado eficiente para a produção de derivados de grafeno em larga escala, embora
os defeitos estruturais introduzidos durante a oxidação comprometam as propriedades
eletrônicas e mecânicas do material (128).

2.2.1.4.4 Método de crescimento epitaxial

O método de crescimento epitaxial envolve o crescimento controlado de grafeno
em substratos, como o carbeto de silício (SiC). Nesse processo, o substrato é aquecido a
temperaturas extremamente altas, o que resulta na sublimação dos átomos de silício e na
reorganização dos átomos de carbono restantes para formar camadas de grafeno (149). O
crescimento epitaxial é uma técnica eficaz para a produção de grafeno com controle preciso
do número de camadas, tornando-a adequada para aplicações eletrônicas que exigem filmes
finos de grafeno de alta qualidade. Contudo, as altas temperaturas e o custo elevado dos
substratos limitam a viabilidade dessa técnica para a produção em massa. Além disso,
a obtenção de camadas de grafeno homogêneas em grandes áreas ainda é um desafio
significativo nesse método (150). Assim, a escolha do método de preparação do grafeno
depende das exigências da aplicação e dos requisitos de qualidade e rendimento do material
(151).

2.3 Materiais Poliméricos
Os materiais poliméricos são constituídos por macromoléculas formadas pela repe-

tição de unidades menores chamadas monômeros. Essas unidades, por conseguinte, unidas
por ligações covalentes, geram cadeias longas e estruturadas que conferem aos polímeros
suas características físicas, químicas e mecânicas únicas (152). A estrutura dos polímeros
pode variar consideravelmente, o que permite sua adaptação para diversas finalidades
industriais e tecnológicas. Polímeros podem ser encontrados na natureza, como o amido
e a celulose, ou serem sintetizados em laboratório, como o polietileno e o PVC, que são
amplamente usados em processos industriais devido à sua versatilidade e propriedades ajus-
táveis (153). Além disso, a importância desses materiais tem crescido continuamente, sendo
aplicados em áreas como biomateriais, compósitos estruturais e plásticos biodegradáveis
(154, 155).

Nesse sentido, os polímeros podem ser classificados de diversas maneiras, sendo
uma das mais comuns a divisão em polímeros naturais, semissintéticos e sintéticos. Os
polímeros naturais, como a borracha natural e a seda, são produzidos por organismos
vivos, enquanto os semissintéticos, como o acetato de celulose, resultam de modificações
químicas de polímeros naturais. Por sua vez, os polímeros sintéticos (Figura 14) são
totalmente obtidos por processos químicos, sendo exemplos bem conhecidos o polipropileno
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e o poliestireno (156). Ademais, além da classificação por origem, os polímeros também
podem ser divididos com base em suas propriedades térmicas e mecânicas, o que influencia
diretamente suas aplicações. Os polímeros termoplásticos, como o polietileno, podem ser
moldados repetidamente ao serem aquecidos, facilitando assim sua utilização em processos
de fabricação que demandam flexibilidade e reaproveitamento (157). Por outro lado, os
polímeros termofixos, como a resina epóxi, uma vez moldados, não podem ser remodelados,
apresentando alta resistência mecânica e térmica, sendo amplamente usados em aplicações
estruturais (158, 159).

Figura 14 – Estrutura intermolecular dos polímeros. Fonte: Cristalinidade dos Polímeros.

Dessa forma, a polimerização é o processo químico pelo qual monômeros se unem
para formar polímeros. Esse processo pode ocorrer por adição, onde os monômeros são
incorporados sem a perda de pequenas moléculas, ou por condensação, onde ocorre a
liberação de subprodutos como a água (160). Assim, a escolha do tipo de polimerização afeta
diretamente as propriedades finais do polímero. A polimerização por adição é amplamente
utilizada para a síntese de plásticos de uso comum, como o polietileno e o polipropileno.
Por outro lado, a polimerização por condensação é empregada na produção de polímeros
como os poliésteres e as poliamidas, materiais que possuem alta resistência mecânica e,
portanto, são aplicados em setores como a indústria têxtil e de embalagens (161, 162).
Recentemente, avanços no entendimento dos mecanismos de polimerização têm permitido
o desenvolvimento de materiais com propriedades otimizadas, como maior durabilidade e
biodegradabilidade, essenciais para atender às demandas de sustentabilidade (153, 163).

De maneira semelhante, os polímeros podem ser amplamente classificados com base
em seu comportamento térmico em dois grupos principais: termofixos e termoplásticos.
Os polímeros termofixos são caracterizados por sua estrutura reticulada e altamente
entrelaçada, que se forma durante o processo de cura ou moldagem. Assim, uma vez
endurecidos, esses materiais não podem ser remodelados pelo calor devido à formação
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de ligações químicas permanentes entre as cadeias de polímero (164). Isso confere aos
termofixos uma elevada resistência térmica e mecânica, além de grande estabilidade
dimensional, sendo ideais para aplicações que exigem durabilidade e resistência a altas
temperaturas. Entre os exemplos mais comuns estão a resina epóxi, utilizada em adesivos
e revestimentos, e o poliéster, aplicado na fabricação de compósitos (165, 166). Por
outro lado, os polímeros termoplásticos, como o polietileno (PE), podem ser aquecidos
e moldados repetidamente sem sofrer alterações químicas em sua estrutura. Isso torna
os termoplásticos altamente processáveis e recicláveis, sendo amplamente utilizados em
processos industriais que demandam flexibilidade e reaproveitamento (157). Exemplos disso
incluem o polipropileno (PP) e os biopolímeros derivados de fontes renováveis (167, 154).

Nos últimos anos, a química dos polímeros tem testemunhado avanços significativos,
impulsionados por demandas industriais e ambientais. Um dos principais avanços é o
desenvolvimento de polímeres inteligentes, que possuem a capacidade de responder a
estímulos externos, como temperatura, pH ou luz, alterando suas propriedades físicas ou
químicas (163). Esses materiais têm encontrado aplicações em setores como a biomedicina,
para a liberação controlada de medicamentos, e em sensores inteligentes. Além disso, o
surgimento dos polímeros auto-regenerativos tem sido um marco, com materiais capazes
de se autorreparar quando submetidos a danos mecânicos, sendo aplicados em áreas como
a construção e a eletrônica (155). Outro avanço importante é a criação de polímeros
biodegradáveis e biocompatíveis, desenvolvidos para mitigar o impacto ambiental dos
plásticos convencionais. A introdução de materiais como o ácido polilático (PLA) e o
polihidroxialcanoato (PHA) permitiu o desenvolvimento de polímeros com alta biodegrada-
bilidade sem comprometer suas propriedades mecânicas (163, 161). Esses materiais estão
sendo cada vez mais utilizados em embalagens, utensílios descartáveis e até na indústria
médica. Paralelamente, o uso de nanomateriais, como o grafeno, para reforço em polímeros
tem expandido as aplicações em compósitos de alto desempenho (165, 168).

2.3.1 Resina Epóxi em Compósitos
A resina epóxi é um polímero termorrígido amplamente utilizado por causa de

suas propriedades excepcionais de resistência mecânica, térmica e química. Sua estrutura
envolve a combinação de um monômero epóxi e um agente de cura, geralmente composto
por aminas, anidridos ou ácidos. Durante o processo de cura, ocorre uma reação que
resulta na formação de uma estrutura tridimensional reticulada, altamente estável (159),
proporcionando elevada estabilidade dimensional, resistência à deformação e à degradação
por fatores ambientais, como umidade, calor e produtos químicos agressivos.

A resina epóxi é obtida por meio da reação entre a epicloridrina e o Bisfenol A, com
a adição de um catalisador básico, geralmente o hidróxido de sódio (NaOH). Essa reação
de polimerização resulta na resina mais comum, o Diglicidil Éter de Bisfenol A (DGEBA),
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que é um líquido viscoso que, após a cura, se transforma em um polímero termorrígido
(169). A Figura 15 ilustra melhor essa reação.

Figura 15 – Reação de produção da resina epóxi (a) epicloridrina + bisfenol -A, (b)
DGEBA e (c) DEGEBA tridimensional ((13)).

A resina epóxi desenvolve uma estrutura rígida e forte após o processo de cura,
que proporciona alta resistência à tração, compressão e flexão, além de excelente adesão a
diferentes substratos, tornando-a ideal para adesivos estruturais e revestimentos protetores
(152). Ela também exibe resistência à fadiga, permitindo que mantenha suas propriedades
mesmo após exposições repetidas a tensões cíclicas, o que é crítico para aplicações industriais
de longo prazo (170, 171).

A dietilenotriamina (DETA) e a trietilenotetramina (TETA) são exemplos comuns
de agentes de cura utilizados com a resina epóxi DGEBA. Durante o processo de cura,
esses agentes reagem com os grupos epóxi terminais da resina, levando à formação de
uma rede tridimensional com grupos hidroxila incorporados na estrutura, transformando
a resina de um estado líquido viscoso para um material sólido e termorrígido (13). A
Figura 16 mostra a reação entre o agente de cura TETA e o epóxi DGEBA, ilustrando a
configuração estrutural final da resina.
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Figura 16 – Reação de cura entre o endurecedor TETA e o epóxi DGEBA, mostrando a
formação de grupos hidroxila e a estrutura final da resina((14)).

As propriedades térmicas da resina epóxi são igualmente notáveis, especialmente em
ambientes de alta temperatura, onde pode suportar temperaturas superiores a 200°C (159).
Essa estabilidade térmica é fundamental para aplicações que exigem resistência ao calor,
como em dispositivos eletrônicos e compósitos estruturais para a indústria aeroespacial. A
condutividade térmica da resina epóxi pode ser melhorada pela adição de reforços, como
grafeno e nanopartículas metálicas, ampliando suas aplicações em áreas que exigem maior
dissipação de calor e desempenho térmico elevado (172, 173).

Além disso, a capacidade de modificar as propriedades da resina epóxi por meio da
escolha do agente de cura ou da adição de materiais de reforço, como o grafeno, torna-a
versátil para aplicações de alto desempenho. O uso de nanomateriais, como o grafeno, tem
mostrado impacto significativo nas propriedades mecânicas e térmicas da resina epóxi,
melhorando sua resistência e durabilidade (174, 175). Consequentemente, a combinação de
resina epóxi com nanomateriais é promissora para indústrias que exigem materiais leves e
altamente resistentes, como a aeroespacial e a automotiva (176).

2.4 Materiais Compósitos
Os materiais compósitos são constituídos pela combinação de dois ou mais materiais

com propriedades distintas, resultando em um material com propriedades superiores àquelas
dos componentes individuais. A estrutura básica de um compósito é composta por uma
matriz (polimérica, metálica ou cerâmica) e um material de reforço, que pode estar na forma
de fibras, partículas ou nanopartículas (177). A matriz tem a função de envolver e proteger
o material de reforço, além de transferir as tensões mecânicas entre as fases. O material
de reforço, por sua vez, contribui para o aumento da resistência e rigidez do compósito,
permitindo que ele suporte condições extremas de carga (178). Esse comportamento
sinérgico entre a matriz e o reforço resulta em materiais com propriedades mecânicas
e térmicas otimizadas, como maior resistência ao impacto e à tração, essenciais para
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aplicações estruturais e de alta performance (179).

Os compósitos podem ser classificados de acordo com o tipo de matriz e o tipo
de reforço. Quanto à matriz, podem ser divididos em compósitos de matriz polimérica,
metálica ou cerâmica. Os compósitos de matriz polimérica (CMP) são os mais amplamente
utilizados devido à leveza e à facilidade de processamento dos polímeros, sendo reforçados
com materiais como fibras de vidro, carbono ou grafeno (180). Esses materiais são usados
em indústrias como a automotiva e aeroespacial devido à sua alta relação resistência/peso
e à possibilidade de personalização de suas propriedades mecânicas. Por outro lado, os
compósitos de matriz metálica (CMM) são reforçados com fibras cerâmicas ou particulados
e possuem excelente resistência ao calor e à corrosão, sendo aplicados principalmente em
componentes de alta exigência, como motores a jato e turbinas (181). Já os compósitos de
matriz cerâmica (CMC) apresentam uma resistência térmica muito superior, permitindo
sua utilização em ambientes extremos, como fornos industriais e reatores nucleares (182).
Portanto, essa diversidade de compósitos permite a adaptação de suas propriedades
conforme as necessidades específicas de cada setor industrial (61).

A eficiência dos compósitos depende da interação entre a matriz e o material
de reforço. Em compósitos reforçados com fibras, a adesão entre a matriz e o reforço
é fundamental para que as tensões sejam efetivamente transferidas, permitindo que o
material suporte condições extremas de carga. A qualidade da interface matriz-reforço
é crucial para impedir a propagação de trincas, especialmente sob condições de carga
cíclica ou extrema, onde compósitos reforçados com grafeno têm demonstrado notável
resistência (179). Adicionalmente, a distribuição uniforme do reforço é essencial para evitar
concentrações de tensões, que podem levar à falha prematura do material. Estudos recentes
destacam que a adição de grafeno e seus derivados, como o óxido de grafeno, melhora
significativamente as propriedades mecânicas e térmicas dos compósitos, aumentando sua
rigidez, resistência à tração e dissipação de calor (180, 183).

Os compósitos poliméricos reforçados com grafeno e óxido de grafeno têm recebido
atenção significativa devido ao potencial de melhorar as propriedades mecânicas, térmicas
e elétricas dos materiais. A incorporação de grafeno na matriz de resina epóxi, por exemplo,
resulta em compósitos com maior resistência mecânica, rigidez e estabilidade térmica,
sem comprometer a leveza do material. Esses compósitos têm aplicações promissoras em
indústrias como a aeroespacial e a automotiva, que exigem materiais leves, resistentes e
com alta capacidade de dissipação de calor (180, 176).

Os materiais compósitos são amplamente reconhecidos por suas excelentes proprie-
dades mecânicas e térmicas. A combinação entre a matriz e o material de reforço resulta
em propriedades superiores, como alta resistência à tração, impacto e flexão. Compósitos
reforçados com fibras, como o carbono ou o vidro, são capazes de suportar cargas elevadas
sem fraturar, enquanto compósitos com nanopartículas, como o grafeno, mostram melhorias
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em resistência à fadiga e ao desgaste (183, 184). Além disso, as propriedades térmicas dos
compósitos também podem ser ajustadas de acordo com o material de reforço e a matriz
utilizada. Em particular, em compósitos cerâmicos reforçados com grafeno, observa-se
um aumento substancial na resistência ao calor e na dissipação térmica, tornando-os
ideais para aplicações em ambientes de alta temperatura, como turbinas e componentes
eletrônicos de alta performance (185, 61).

Com a crescente demanda por materiais leves e resistentes, os compósitos avançados
têm se destacado em uma ampla gama de aplicações industriais. Na indústria aeroespacial,
compósitos de fibra de carbono são usados na fabricação de componentes estruturais, como
asas e fuselagens, devido à sua alta relação resistência/peso (180). Compósitos reforçados
com óxido de grafeno têm mostrado excelentes resultados na melhoria da resistência ao
impacto e à abrasão, características essenciais para materiais utilizados em blindagens
balísticas e coletes à prova de balas (184). Outro exemplo é a utilização de compósitos
em dispositivos eletrônicos de alta eficiência, onde a leveza e a condutividade térmica são
fatores críticos para o desempenho dos produtos (183, 185).

Além disso, o uso de fibras naturais, como sisal e carnaúba, em compósitos de
matriz polimérica é uma alternativa sustentável que combina boas propriedades mecânicas
com um menor impacto ambiental. Esses compósitos oferecem uma relação custo-benefício
atrativa, além de serem mais leves e menos abrasivos em comparação com os reforços
sintéticos. A incorporação de fibras naturais em matrizes de resina epóxi resulta em
materiais que podem ser utilizados em diversas aplicações, desde a construção civil até a
indústria automotiva, promovendo a sustentabilidade e a redução de custos. Seja utilizando
reforços sintéticos, como o grafeno, ou alternativas sustentáveis, como fibras naturais, os
compósitos representam uma classe de materiais em constante evolução, projetada para
atender às demandas de indústrias modernas que necessitam de soluções leves, resistentes
e eficientes (186).

2.5 Proteção Balística
A proteção balística refere-se à capacidade de um material ou estrutura de resistir

ao impacto de projéteis, tais como munições, fragmentos e outros objetos de alta energia,
sem que causem danos fatais ou penetrem no alvo protegido. Para ser eficaz, o material
deve absorver, dissipar ou desviar a energia do impacto, prevenindo a penetração do
projétil e minimizando o trauma ao corpo ou à estrutura protegida (187). Além disso,
o sucesso da proteção balística é alcançado por meio da combinação de alta resistência
mecânica, ductilidade e capacidade de deformação sem fraturar (188). Esses princípios são
fundamentais para o desenvolvimento de novas soluções em blindagem e armaduras, que
exigem maior eficiência com menor peso.
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Historicamente, materiais como o aço, alumínio e cerâmica têm sido amplamente
utilizados na fabricação de blindagens e coletes balísticos devido à sua elevada dureza e
resistência à penetração. No entanto, esses materiais apresentam desvantagens significativas,
como o peso excessivo, que pode comprometer a mobilidade. A introdução de compósitos
reforçados com fibras, como Kevlar e, mais recentemente, o grafeno, tem revolucionado
a proteção balística. Esses compósitos oferecem uma combinação de leveza, flexibilidade
e alta resistência ao impacto, tornando-os ideais para aplicações móveis, como coletes
e capacetes balísticos (189, 190). Além disso, a incorporação de grafeno em compósitos
permite um aumento significativo na resistência ao impacto, sem aumentar o peso (191).

Para ser considerado adequado para proteção balística, o material deve apresentar
várias propriedades essenciais:

• Alta resistência ao impacto: O material deve absorver grandes quantidades de
energia sem fraturar catastroficamente (187).

• Ductilidade e tenacidade: A capacidade de deformar sem quebrar é crucial para
que o material absorva a energia do impacto e a distribua de forma eficiente (189).

• Leveza: Em coletes balísticos, a leveza é um fator crucial. Materiais mais leves
melhoram a mobilidade, sendo os compósitos ideais para essas aplicações (190).

• Resistência à fragmentação: O material não deve se fragmentar sob impactos
repetidos (188).

Ademais, os materiais de proteção balística são classificados de acordo com a
quantidade de energia que podem suportar antes de falhar. O Instituto Nacional de Justiça
dos Estados Unidos (NIJ), através da norma publicada em 2008, NIJ Standard-0101.06
(17), define diferentes níveis de proteção, que vão desde o nível II-A até o nível IV, que
suporta projéteis de alta velocidade e perfuração (192). Além disso, a norma ABNT NBR
15000-1:2020 (193), estabelece os requisitos e os métodos de ensaio para a classificação
dos níveis de proteção balística. Essas classificações guiam o desenvolvimento de novos
materiais, como compósitos reforçados com nanopartículas de grafeno, que são projetados
para oferecer proteção superior sem comprometer a mobilidade (187).

A Tabela 7 apresenta os níveis de proteção conforme as normas internacionais
(NIJ 0101.06), que é fundamental tanto para o desenvolvimento de blindagens quanto
de soluções de proteção mais leves e eficientes. Sendo assim, para que um sistema de
blindagem seja considerado eficaz, deve permanecer intacto, além de limitar o trauma
(indentação) causado pelo impacto.
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Tabela 7 – Classificação dos níveis de proteção de blindagens balísticas (Adaptado de
(17)).

Nível Calibre Massa (g) Velocidade do
disparo (m/s)

Energia do dis-
paro (J)

I .22 LR 2,6 310 124,9
.36 SPL 10,2 239 291,3

IIA 9mm 8 320 409,6
.357 Mag. 10,2 369 694,4

II 9mm 8 343 470,6
.357 Mag. 10,2 410 857,3

IIIA 9mm 8 411 675,7
.44 Mag. 15,6 411 1317,6

III 7,62x
51mm

9,7 823 3285,0

IV .30-06 10,8 823 3657,6

Outra forma de avaliar a eficácia da blindagem é utilizando um método probabilístico
ou estatístico, baseado nas medições da velocidade de impacto do projétil contra o alvo.
Esse método se fundamenta no cálculo da velocidade limite (Vl), definida como a velocidade
mínima necessária para o projétil perfurar a blindagem ou a velocidade máxima que o
projétil pode atingir para ser bloqueado pela blindagem. Em determinadas situações, é
possível estimar Vl através do limite balístico (V50), que corresponde à velocidade na qual
a probabilidade de perfuração da blindagem pelo projétil é de 50% (194).

Em algumas condições, determinar diretamente o limite balístico torna-se inviável,
como em ensaios com projéteis de calibre 7,62 mm. Isso ocorre porque a velocidade
do disparo permanece alta o suficiente para perfurar a blindagem em todos os casos,
impossibilitando a obtenção da média entre as maiores velocidades que resultam em
penetração parcial e as menores velocidades que causam penetração completa. Nesses
casos, um modelo é utilizado para estimar a velocidade limite (Vl), com base na energia
absorvida pela blindagem (195).

A energia absorvida (Eabs) pelo alvo após a passagem do projétil pode ser deter-
minada através do ensaio de velocidade residual, que consiste em medir a velocidade do
projétil imediatamente antes do impacto e a velocidade residual após atravessar o alvo.
A partir dessas velocidades, calcula-se Eabs como a diferença entre as energias cinéticas
antes e depois do impacto, conforme mostrado na Equação 2.1.

Eabs = m(V 2
0 − V 2

R)
2 (2.1)

Onde:

• m: massa do projétil (kg);
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• V0: velocidade inicial do projétil no momento do impacto (m/s);

• VR: velocidade residual do projétil após atravessar o alvo (m/s).

Para estimar a velocidade limite (Vl) a partir da Equação 2.1, considera-se que a
velocidade residual (VR) é nula, ou seja, o projétil não possui velocidade residual porque
toda a sua energia cinética é absorvida pela blindagem, ficando retido nela. Dessa forma,
ao substituir VR = 0 na Equação 2.1, obtém-se Vl conforme mostrado na Equação 2.2.

Vl =
√

2Eabs

m
(2.2)
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3 MATERIAIS E MÉTODOS

3.1 Aspectos Gerais
O presente estudo tem como objetivo principal investigar a viabilidade de aprovei-

tamento da serragem de tauari (gênero Couratari guianensis Aubl.) para a produção de
nanomateriais e aplicações balísticas. Para isso, foram realizados diferentes tratamentos e
caracterizações do material, abrangendo desde a preparação das cinzas da serragem até a
ativação química com hidróxido de potássio (KOH) e a produção de óxido de grafeno.

O material foi submetido a processos de carbonização e ativação química para
maximizar suas propriedades estruturais, e, em seguida, caracterizado por diversas técnicas,
como análise elementar, fluorescência de raios X (FRX), difração de raios X (DRX),
espectroscopia Raman, espectroscopia no infravermelho (FTIR), e microscopia eletrônica
de varredura (MEV). Também foram realizados ensaios balísticos para avaliar o potencial
de aplicação dos compósitos de resina epóxi funcionalizados com óxido de grafeno.

As atividades realizadas foram organizadas em etapas sequenciais, desde o preparo
das amostras, a análise dos materiais carbonizados e ativados, até a fabricação dos
compósitos e a realização dos ensaios. Os resultados obtidos foram discutidos e analisados
quanto ao comportamento estrutural, térmico e balístico dos materiais, fornecendo uma
visão abrangente do potencial dos resíduos lignocelulósicos como fonte para nanomateriais
avançados.

Todas essas atividades podem ser observadas no fluxograma da Figura 17.
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Figura 17 – Fluxograma das atividades realizadas.

3.2 Materiais

3.2.1 Serragem
O material utilizado neste trabalho foi doado pela empresa Madeireira Ananindeua

do Pará, localizada no Distrito Industrial da cidade de Ananindeua, Pará. A empresa
identificou a espécie popularmente conhecida como tauari, pertencente ao gênero Couratari
guianensis Aubl., garantindo a rastreabilidade proveniente de manejo florestal sustentável,
podendo ser visualizado na Figura 18. Após a chegada do material ao Rio de Janeiro, foi
necessário armazená-lo em um freezer doméstico pertencente ao laboratório de bioorgânica
do Instituto Militar de Engenharia (IME), para garantir a preservação da qualidade. A
serragem foi acondicionada em sacos de polipropileno com lacres e etiquetas de identificação,
a fim de evitar a umidade e, consequentemente, o desenvolvimento de fungos.
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Figura 18 – Pátio com a disposição das tábuas da madeira já cortada e b) Serragem de
tauari.

3.2.2 Hidróxido de Potássio (KOH)
Na fase de ativação química do material, foi empregado o hidróxido de potássio

(KOH), também conhecido como potassa cáustica, uma base forte com propriedades
higroscópicas. Este reagente, que é apresentado como um sólido branco na forma de
lentilhas, foi adquirido da Labitech e produzido pela empresa Molecular Química Ltda.,
situada em Duque de Caxias, RJ, conforme indicado na Figura 19. O produto foi
utilizado para garantir a ativação eficiente da serragem de tauari carbonizada, conforme
os parâmetros estabelecidos no experimento.

Figura 19 – Representação esquemática do processo de ativação com KOH.
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3.2.3 Resina Epóxi
A resina do tipo éter diglicidílico de bisfenol A (DGEBA) utilizada como matriz

dos compósitos foi fornecida e comercializada pela Epoxyfiber Indústria e Comércio Ltda.,
localizada no Rio de Janeiro, RJ. A escolha deste material se deve às suas características
de alta resistência mecânica e estabilidade térmica, fundamentais para a fabricação de
compósitos de alto desempenho. A fim de assegurar a cura adequada da resina e a formação
de uma rede tridimensional sólida, foi utilizado o catalisador trietileno tetramina (TETA),
seguindo uma estequiometria padrão de 13 partes de endurecedor para 100 partes de
resina, conforme descrito por (196). Essa proporção possibilita a melhoria das propriedades
mecânicas dos compósitos, conforme ilustrado na Figura 20, que mostra tanto a resina
quanto o endurecedor utilizados neste estudo.

Figura 20 – a) Resina epóxi (Componente A) e b) Endurecedor (Componente B).

3.3 Métodos

3.3.1 Preparação das Cinzas
3.3.1.1 Limpeza do Material

Primeiramente, utilizou-se a peneira de n° 16 (1,18 mm) Hoffman (Figura 21) que
segue conforme as normas ASTM E11 (197) e AASHTO M92 (198). O material passante
foi utilizado para a realização do trabalho, devido à uniformidade das granulometrias.
Posteriormente, para eliminar as impurezas, a serragem peneirada foi lavada três vezes
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com água destilada. Com isso, o material limpo, foi levado a estufa da marca MEMMERT,
modelo UFE 500, propriedade do laboratório de processos catalíticos do Instituto Militar
de Engenharia (IME), para secagem total por 24 horas a 100 °C.

Figura 21 – Peneira utilizada para análise granulométrica da serragem.

O intuito da secagem do material está atrelado a quantidade excessiva de água
absorvida. Para ter um material completamente seco em temperatura normal, levaria de
dois a cinco dias. Como este tempo natural de secagem pode resultar no crescimento de
fungos devido ao excesso de umidade na serragem, um forno pode ser usado para acelerar
o processo.

3.3.1.2 Carbonização do Material

Para a carbonização, as amostras foram preparadas em triplicatas, com cada fração
pesando 4 g, totalizando 112 g de material. O processo foi realizado em um forno mufla da
marca EDG, modelo 3000, localizado no Laboratório de Processos Catalíticos do Instituto
Militar de Engenharia (IME). A queima foi conduzida em cadinhos de alumina, que foram
previamente limpos e secos em forno a 100 °C por 30 minutos. Após a secagem, os cadinhos
foram removidos com o auxílio de pinças e colocados em um dessecador para resfriamento
à temperatura ambiente por aproximadamente 30 minutos.

O processo de carbonização foi conduzido em três temperaturas distintas: 300, 400
e 500 °C, e com três tempos de queima: 40, 60 e 120 minutos, totalizando nove combinações
experimentais, sendo demonstrado na Tabela 8.
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Tabela 8 – Nomenclatura das Cinzas.

Amostra Descrição
A0 Serragem in Natura
A1 Cinzas em 300 °C por 40 min
A2 Cinzas em 300 °C por 60 min
A3 Cinzas em 300 °C por 120 min
A4 Cinzas em 400 °C por 120 min
A5 Cinzas em 400 °C por 60 min
A6 Cinzas em 400 °C por 40 min
A7 Cinzas em 500 °C por 40 min
A8 Cinzas em 500 °C por 60 min
A9 Cinzas em 500 °C por 120 min

Após a queima, as cinzas resultantes foram moídas e armazenadas em béqueres
devidamente etiquetados, indicando a temperatura e o tempo de tratamento. Os cadinhos
contendo as cinzas obtidas após a carbonização são ilustrados na Figura 22.

Figura 22 – Cadinho contendo cinzas obtidas após o processo de carbonização, a) 300°C
por 40 minutos,b) 400°C por 60 minutos e c a) 500°C por 120 minutos.

3.3.2 Ativação Química das Cinzas com KOH
Para sintetizar o grafeno, as cinzas provenientes da serragem foram misturadas com

hidróxido de potássio (KOH) na proporção de 1:4, ou seja, 1g de cinza para cada 4g de
KOH. Como o KOH é higroscópico e tende a absorver umidade do ar, foi necessário moer
as pastilhas de KOH rapidamente até que se transformassem em pó fino. A mistura obtida
foi então acondicionada em um cadinho de alumina, que foi coberto com uma tampa e
envolvido em lã de rocha para prevenir a entrada de oxigênio durante o aquecimento e
adicionado a outro cadinho de alumina com tampa. O cadinho foi posteriormente colocado
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em um forno de mufla e submetido ao tratamento térmico a 850 °C por tempos variáveis
de 30, 60, 90 e 120 minutos, visando determinar o tempo ideal de ativação química.

Durante o processo de ativação química, ocorrem diversas reações entre o carbono
presente nas cinzas e o KOH (199). Inicialmente, o KOH reage com o carbono formando
carbonato de potássio (K2CO3), gás hidrogênio (H2) e potássio metálico (K), conforme a
equação (3.1):

6KOH + 2C → 700◦C → 2K + 3H2 + 2K2CO3 (3.1)

Em seguida, o carbonato de potássio (K2CO3) reage com a sílica (SiO2) presente
nas cinzas, formando silicato de potássio (K2SiO3) e liberando oxigênio, conforme mostrado
na equação (3.2):

K2CO3 + SiO2 → 700◦C → K2SiO3 + CO2 (3.2)

Por fim, o silicato de potássio (K2SiO3) reage com o carbono e a água, resultando
em um composto solúvel, que pode ser facilmente removido durante o processo de lavagem.
Esta etapa é descrita pela equação (3.3):

K2SiO3 + C + H2O → (K2SiO3 + H2O)aq (3.3)

Após o processo de ativação química, que envolveu a reação do KOH com o carbono
nas cinzas a 850 °C, resultando na formação de carbonato de potássio (K2CO3) e silicato
de potássio (K2SiO3), o forno foi desligado e deixado em resfriamento por 24 horas,
garantindo que o cadinho atingisse a temperatura ambiente de forma controlada. Esse
processo é crucial para assegurar a pureza do material e remover impurezas, como a sílica,
durante as subsequentes etapas de lavagem.

3.3.3 Agitação Magnética e Filtragem
Para facilitar a remoção das cinzas de serragem ativadas com KOH (Figura 23), o

material foi inicialmente umedecido com água destilada e rapidamente dissolvido em 100
mL de água destilada, enquanto foi submetido a agitação por um período de 5 horas. O
pH inicial da solução foi ajustado para 13, indicando uma característica de base forte.

Após o período de agitação de 5 horas à temperatura ambiente, a agitação foi
interrompida, e a mistura resultante foi filtrada a vácuo em seis etapas consecutivas. O
pH da solução foi verificado após a última etapa de filtração, atingindo o valor neutro de
7. Finalmente, as amostras foram secas em estufa a 100 °C durante 24 horas, resultando
em um material sólido (pó), que foi posteriormente utilizado para extração de grafeno e
caracterizações adicionais.
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Figura 23 – Etapas do processo de agitação magnética e filtração das cinzas de serragem
ativadas com KOH.

Legenda: a) Mistura das cinzas ativadas com KOH dissolvidas em água destilada.
b) Verificação do pH inicial da solução, ajustado para 13.
c) Sistema de filtração a vácuo utilizado para remoção das cinzas.
d) Verificação do pH após a última etapa de filtração, atingindo valor neutro(pH 7).
e) Cinzas retidas no papel de filtro após a filtração a vácuo.
f) Material sólido obtido após secagem a 100 °C durante 24 horas.

3.3.4 Produção de Óxido de Grafeno
Para a síntese do óxido de grafeno, foi utilizado o método de Hummers (146), com

modificações inspiradas em metodologias recentes, visando à produção de óxido de grafeno
de alta qualidade. A matéria-prima utilizada foi grafeno de baixa camada, obtido em
quantidade total de 4 g após a ativação química. A quantidade necessária para a síntese
foi de 125 mg de grafeno de baixa camada, utilizada para preparar uma suspensão final de
óxido de grafeno em 25 ml com concentração de 5 mg/ml.

Inicialmente, os 125 mg de grafeno de baixa camada foram adicionados em um
frasco de reação, juntamente com 50 ml de ácido sulfúrico (H2SO4) concentrado, mantendo
a temperatura da mistura a 0 °C com o auxílio de um banho de gelo. Este processo é
a primeira etapa do método, conhecida como intercalação, em que os espaços entre as
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camadas do grafeno são aumentados para facilitar a oxidação.

Em seguida, permanganato de potássio (KMnO4) foi adicionado gradualmente à
mistura. Esta adição foi realizada de forma lenta e controlada, durante aproximadamente
duas horas, mantendo a mistura em agitação constante e com resfriamento contínuo para
controlar a exotermia da reação. Essa etapa é crucial, pois o permanganato de potássio
atua como agente oxidante, gerando grupos funcionais oxigenados nas camadas de grafeno.

Depois da adição completa do (KMnO4), a mistura foi deixada sob agitação
magnética por mais duas horas à temperatura ambiente. Em seguida, iniciou-se a etapa
de esfoliação, na qual água destilada foi adicionada à mistura de forma lenta, para evitar
uma reação exotérmica excessiva. Essa adição gradual promove a separação das camadas
oxidadas do grafeno.

Para finalizar a oxidação, peróxido de hidrogênio (H2O2) foi adicionado à solução,
a fim de reduzir qualquer resíduo de permanganato presente e estabilizar o óxido de
grafeno formado. Este processo foi realizado até que a coloração da mistura se tornasse
amarelo-esverdeada, indicando a presença de óxido de grafeno.

A etapa final consistiu na lavagem da mistura para remover subprodutos e ácidos
residuais. Foram realizadas diversas lavagens com água destilada e, em seguida, a suspensão
foi filtrada a vácuo até que o pH da solução fosse neutro (pH 7). O produto obtido foi
uma dispersão de óxido de grafeno com concentração de 5 mg/ml, adequada para ser
incorporada nos compósitos a serem produzidos posteriormente.

3.3.5 Fabricação dos Compósitos
O procedimento de fabricação dos compósitos (Figura 24), iniciou-se com a pre-

paração do molde metálico, que foi devidamente limpo e untado com graxa de silicone,
facilitando a desmoldagem das placas após o processo de cura.

Para a preparação dos compósitos, a resina epóxi foi primeiramente funcionalizada
com óxido de grafeno nas concentrações de 0,1%, 0,2%, e 0,5%. E com isso, as amostras
foram nomeadas como C0,1%OG, C0,2%OG, e C0,5%OG, de acordo com a concentração
de óxido de grafeno funcionalizado na resina. A resina foi homogeneizada para garantir
uma boa dispersão do óxido de grafeno. Após a funcionalização, a serragem foi adicionada à
resina, utilizando a proporção de 30% de serragem para 70% de resina epóxi funcionalizada,
de acordo com as concentrações de grafeno previamente estabelecidas. A mistura foi
mantida sob agitação constante para assegurar uma boa homogeneização dos materiais.

Em seguida, o endurecedor foi incorporado à mistura na proporção de 13 partes de
endurecedor para cada 100 partes de resina, conforme recomendado pelo fabricante da
resina. A mistura foi cuidadosamente agitada para garantir uma cura eficiente e adequada,
promovendo a formação de uma rede polimérica tridimensional com boas propriedades
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mecânicas.

Após a mistura de todos os componentes, a resina foi vertida no molde metálico
para a fabricação das placas de compósito. Foram confeccionadas placas de duas espessuras
diferentes, cada uma destinada a um tipo específico de ensaio: placas com dimensões de
15 cm x 12 cm x 1 cm foram preparadas para os ensaios balísticos, enquanto placas com
dimensões de 15 cm x 12 cm x 0,3 cm foram preparadas para os ensaios de flexão. Após o
preenchimento dos moldes, as placas foram deixadas para cura à temperatura ambiente
por 24 horas.

Figura 24 – Etapas de produção dos compósitos.

Legenda: a) Resina epóxi e endurecedor.
b) Moldes metálicos preparados para a fabricação das placas de compósito.
c) Mistura de resina epóxi funcionalizada e serragem no molde.
d) Prensagem hidráulica para moldagem das placas.
e) Placa de compósito desmoldada.

3.3.6 Caracterizações Físico-Químicas
3.3.6.1 Análise Elementar - CHN

A análise elementar de carbono (C), hidrogênio (H) e nitrogênio (N) foi realizada
no Laboratório de Química Inorgânica Computacional da Universidade Federal do Rio de
Janeiro (UFRJ), utilizando um analisador elementar FLASH EA 1112 Series da Thermo
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Electron Corporation. As amostras foram previamente preparadas, com massas variando
entre 1,0 e 1,5 mg.

Além dos elementos C, H e N, a porcentagem de oxigênio (O) foi determinada por
diferença, conforme mostrado na equação 3.4, considerando a soma de todos os elementos
quantificados (200).

O(%) = 100 − (C + H + N + Cinzas) (3.4)

Onde C, H, e N são as porcentagens de carbono, hidrogênio e nitrogênio obtidas na
análise elementar, e "Cinzas"representa a fração de massa residual determinada previamente.

3.3.6.2 Espectrometria de Fluorescência de Raios X (FRX)

A análise FRX por Dispersão de Comprimento de Onda (WDXRF) foi realizada
no Laboratório de Aceleração em Processos Catalíticos (LACCA), localizado no Instituto
Nacional de Tecnologia (INT), utilizando o equipamento Bruker, modelo S8 Tiger.

As amostras foram preparadas na forma de pó solto e analisadas sob atmosfera de
hélio (He). O método aplicado foi o Best Detection, que proporciona a melhor detecção
possível dos elementos presentes nas amostras. A análise foi semi-quantitativa, seguindo o
método QuantExpress.

3.3.6.3 Difração de Raios-X (DRX)

A análise de DRX foi realizada utilizando o difratômetro X’pert Pro da Panalytical,
equipado com ânodo de Co (cobalto) e detector tipo contador de cintilação (NaI). O
equipamento opera na configuração θ-2θ, que permite a obtenção de padrões de difração a
partir de amostras de materiais em pó. Esta análise foi conduzida no Instituto Militar de
Engenharia (IME). As amostras foram preparadas na forma de pó fino, adequadas para a
análise de DRX. A varredura foi realizada no intervalo de 5° a 80° em 2θ, com passo de
0,02°.

A Equação de Scherrer ( 3.5) foi utilizada para determinar a dimensão dos cristalitos,
permitindo caracterizar a estrutura cristalina e identificar a fase dos óxidos presentes no
material.

D = Kλ

β cos θ
(3.5)

Onde D é o tamanho médio dos cristalitos, K é o fator de forma (geralmente
assumido como 0,9), λ é o comprimento de onda da radiação utilizada (para o ânodo de
cobalto, λ = 1, 79Å), β é a largura total do pico de difração na metade da altura máxima
(FWHM), e θ é o ângulo de difração.
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3.3.6.4 Espectroscopia Raman

A análise de Raman foi realizada utilizando um microscópio confocal Raman,
modelo Alpha 300 S da marca WITEC. A amostra em pó foi depositada em lâmina de
microscopia sem o uso de solventes adicionais. As medições foram feitas no Laboratório
de Microscopia e Microanálise (LAMICRO) do Centro de Tecnologias Estratégicas do
Nordeste (CETENE). O equipamento estava configurado com um LASER de 532 nm, e
os espectros foram adquiridos utilizando uma objetiva de 100x, com 8 acumulações e um
tempo de integração de 2 segundos por espectro.

3.3.6.5 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A análise de FTIR foi realizada utilizando o espectrômetro VERTEX 70 da Bruker.
As medições foram feitas no Laboratório de Microscopia e Microanálise (LAMICRO) do
Centro de Tecnologias Estratégicas do Nordeste (CETENE) e conduzidas na região do
infravermelho médio (MIR), com um intervalo de 4000 a 400 cm-1. Para a preparação das
amostras, estas foram transformadas em pastilhas de KBr.

3.3.6.6 Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC) e Termogravimetria (TG)

A análise térmica dos materiais foi conduzida no Laboratório de Caracterização
de Materiais (LACMAT) do Centro de Tecnologias Estratégicas do Nordeste (CETENE),
utilizando o Analisador Térmico Simultâneo STA 449 F3 - JUPITER da NETZSCH. Para
a preparação das amostras, os materiais foram cominuídos, acondicionados em cadinhos
de alumínio e submetidos a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, partindo de 30 °C
até atingir 700 °C.

3.3.7 Caracterização Mecânica
3.3.7.1 Ensaio de Flexão

O ensaio de flexão foi conduzido no Laboratório de Tecnologia de Materiais Poli-
méricos (LAMAP), localizado no Instituto Nacional de Tecnologia (INT), utilizando uma
Máquina Universal de Ensaios, modelo DL 3000 da INSTRON EMIC. Os corpos de prova
para o ensaio foram preparados de acordo com a norma ASTM D790 (201), que especifica
os métodos para determinação das propriedades de flexão de plásticos reforçados e não
reforçados. Cada corpo de prova possui dimensões: em torno de 64 mm para comprimento
(L) , 3,16 mm de espessura (d), e de 12,6 mm de largura (b), conforme recomendado pela
norma.
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3.3.8 Caracterização Morfológica
3.3.8.1 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)

A caracterização morfológica das amostras foi realizada por Microscopia Eletrônica
de Varredura (MEV). Os experimentos foram conduzidos no Centro Brasileiro de Pes-
quisas Físicas (CBPF), no Laboratório de Nanociências e Nanotecnologia (LABNANO),
utilizando um Microscópio Eletrônico de Varredura analítico de baixo vácuo, modelo JEOL
JSM-6490LV. Adicionalmente, foram realizadas análises no Laboratório de Microscopia
Eletrônica do Instituto Militar de Engenharia (IME), utilizando o microscópio eletrônico
de varredura modelo Quanta FEG 250.

Devido à natureza não condutora das amostras, foi necessário aplicar uma camada
de ouro para minimizar o acúmulo de carga durante as análises e melhorar a qualidade
das imagens obtidas. O recobrimento foi realizado por meio de sputter coating, que
depositou uma fina camada de ouro, garantindo a condutividade elétrica adequada para o
procedimento de varredura.

3.3.9 Caracterização Balística
3.3.9.1 Velocidade Residual

Os ensaios de velocidade residual foram conduzidos no Centro de Avaliações
do Exército (CAEx), conforme os critérios estabelecidos pela norma internacional NIJ
0101.04 (202). As placas dos compósitos foram submetidas a impactos de alta velocidade
utilizando munições calibre 9 mm (nível IIA), atendendo às especificações do Exército
Brasileiro para materiais de proteção balística homologados, que requerem, no mínimo, o
nível de proteção IIA.

Para a execução dos ensaios, a munição de calibre 9 mm foi preparada com a
quantidade adequada de pólvora para garantir a energia do impacto necessária. As placas
compósitas foram posicionadas a uma distância de cinco metros do ponto de disparo. A
velocidade de impacto e a velocidade residual foram medidas utilizando um radar Doppler,
que registrou as velocidades antes e após o impacto dos projéteis.

Cada placa foi submetida a quatro disparos, garantindo a obtenção de dados sufici-
entes para uma análise estatística robusta, resultando em oito medições por configuração ao
final dos ensaios. Esses testes avaliaram a resistência dos compósitos ao impacto balístico,
bem como sua capacidade de absorção de energia e manutenção da integridade estrutural
diante do impacto dos projéteis.A Figura 25 apresenta os equipamentos mencionados e
utilizados no ensaio.
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Figura 25 – Equipamentos utilizados no ensaio de velocidade residual.

Legenda: a) Munições de calibre 9 mm.
b) Canhão de teste de impacto balístico.
c) Sistema de radar Doppler e provete preparado para o ensaio.
d) Posicionamento do alvo durante o ensaio balístico.
e) Placa de compósito posicionado com a mira a laser.

3.3.10 Análise Estatística
3.3.10.1 Análise de Variância (ANOVA)

Para verificar diferenças significativas nos resultados dos ensaios de flexão e balísticos
dos compósitos, utilizou-se a Análise de Variância (ANOVA). O objetivo dessa análise foi
avaliar se os tratamentos aplicados produziram variações nos resultados. Com essa análise,
é possível determinar se as médias dos tratamentos são diferentes entre si, rejeitando a
hipótese de igualdade das médias com um nível de confiança de 95% (ou um nível de
significância de 5%).

A decisão sobre rejeitar ou não a hipótese nula é feita comparando o valor F

calculado com o valor F crítico, que é tabelado e depende dos graus de liberdade dos
tratamentos e dos resíduos. Se o valor F calculado for maior que o valor F crítico, as
médias dos tratamentos são consideradas diferentes. Os parâmetros para calcular F estão
apresentados na Tabela 9.
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Tabela 9 – Parâmetros utilizados na análise de variância

Causa de Grau de Soma de Quadrado Valor de F Valor de F
Variação Liberdade Quadrados Médio Calculado Crítico
Tratamentos k − 1 SQTr QMTr QMTr/QMR Tabela F
Resíduo k(r − 1) SQR QMR - -
Total kr − 1 SQT - - -

Nessa tabela, k é o número de tratamentos (as nove sequências de empilhamento)
e r é o número de repetições (oito para os ensaios balísticos e seis para os de flexão).
SQTr, SQR, e SQT representam a soma dos quadrados dos tratamentos, resíduos e total,
respectivamente, enquanto QMTr e QMR são os quadrados médios.

Primeiramente, calcula-se o valor da correção (C), conforme a Equação 3.6:

C = (∑
y)2

n
(3.6)

Onde y são os resultados dos ensaios e n é o número total de dados (k × r).
Com o valor de C, é possível determinar SQT e SQTr, conforme as Equações 3.7 e 3.8,
respectivamente:

SQT =
∑

y2 − C (3.7)

SQTr =
∑

T 2

r
− C (3.8)

Onde T é a soma dos resultados de cada tratamento. O valor de SQR é obtido
subtraindo SQTr de SQT , como mostra a Equação 3.9:

SQR = SQT − SQTr (3.9)

Os valores de QMTr e QMR são determinados pelas Equações 3.10 e 3.11:

QMTr = SQTr

k − 1 (3.10)

QMR = SQR

n − k
(3.11)

O valor de F é calculado pela razão entre QMTr e QMR. Caso o valor de F

seja maior que o valor crítico, rejeita-se a hipótese de igualdade das médias, indicando
diferenças significativas entre os tratamentos propostos.
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3.3.10.2 Teste de Tukey

Quando a ANOVA aponta diferenças significativas entre os tratamentos, é necessário
comparar as médias entre si. Essa comparação é feita por meio do cálculo da diferença
mínima significativa (d.m.s), conforme a Equação 3.12:

d.m.s = q

√
QMR

r
(3.12)

Onde q é a amplitude estudentizada, um valor tabelado de acordo com o nível de
significância, número de tratamentos e grau de liberdade dos resíduos. Caso a diferença
entre duas médias seja maior ou igual ao valor de d.m.s, as médias são consideradas
diferentes. Caso contrário, elas são consideradas iguais.
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES

4.1 Caracterizações das Cinzas

4.1.1 Análise elementar - CHN
A análise elementar CHN foi realizada em 10 amostras, incluindo a serragem in

natura (A0) e cinzas obtidas sob diferentes condições térmicas (A1 a A9). Os resultados
da análise elementar CHN das amostras estão apresentados na Tabela 10, onde as medidas
de porcentagens foram determinadas para carbono (C), hidrogênio (H), nitrogênio (N) e
oxigênio (O).

Tabela 10 – Resultados da análise elementar - CHN e oxigênio das amostras de serragem
e cinzas.

Amostra C (%) H (%) N (%) O (%)
A0 51,1 6,7 0,1 42,1
A1 63,3 5,3 0,1 31,3
A2 65,8 5,1 0,1 29,0
A3 67,4 4,9 0,2 27,5
A4 70,3 3,7 0,2 25,8
A5 72,4 3,3 0,3 24,0
A6 79,6 3,0 0,3 17,1
A7 81,4 2,7 0,4 15,5
A8 87,9 2,2 0,7 9,2
A9 84,5 2,1 0,9 12,5

Legenda: C = Carbono, H = Hidrogênio, N = Nitrogênio, O = Oxigênio.

De acordo com a Figura 26, observou-se que o teor de carbono aumentou progressi-
vamente com o aumento da temperatura e do tempo de incineração, variando de 51,1% na
serragem in natura (A0) até 87,9% na amostra incinerada a 500 °C por 60 minutos (A8).
Esse aumento no teor de carbono pode ser atribuído à carbonização das amostras, onde a
degradação térmica da lignina, celulose e hemicelulose leva à formação de estruturas mais
estáveis e ricas em carbono, enquanto os componentes mais voláteis são eliminados (203).
Além disso, a elevação do teor de carbono pode ser explicada pela eliminação progressiva
de oxigênio, conforme observado em outros estudos sobre carbonização hidrotérmica de
biomassa (204, 205).

Por outro lado, o teor de hidrogênio diminuiu com o aumento da temperatura e do
tempo de incineração, caindo de 6,7% na amostra A0 para 2,1% na amostra A9. Isso se deve
à volatilização de compostos orgânicos que contêm hidrogênio, o que é consistente com o
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processo de carbonização (206). O nitrogênio apresentou variação menor, mas foi observada
uma leve tendência de aumento com a temperatura, especialmente nas amostras A7 a A9,
que atingiram até 0,9%. Esse aumento pode estar relacionado à concentração de compostos
nitrogenados mais resistentes à decomposição térmica (207). Esse comportamento também
foi documentado em outros estudos que investigam o processo de carbonização de biomassa,
confirmando a eliminação de componentes mais leves, como o hidrogênio (208, 204).

Enquanto, o teor de nitrogênio, apesar de ter apresentado variações menores,
registrou um aumento nas amostras A7 a A9, chegando a 0,9 %. Esse comportamento pode
ser atribuído à concentração de compostos nitrogenados mais resistentes à degradação
térmica (207). Estudos recentes também sugerem que compostos nitrogenados mais estáveis
podem se concentrar durante a carbonização hidrotérmica e a pirólise (204, 209).

Assim, a redução acentuada do teor de oxigênio, de 42,1% na amostra A0 para
9,2% na amostra A8, também reflete o êxito do processo de carbonização, uma vez que
compostos oxigenados voláteis, como CO2 e H2O, são eliminados, deixando o material mais
puro e rico em carbono (210, 205). A eliminação do oxigênio tem sido relatada como peça
fundamental para melhorar a qualidade do biochar e sua viabilidade como combustível
sólido (204).

Figura 26 – Concentração de Carbono, Hidrogênio, Nitrogênio e Oxigênio nas Cinzas.
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Com isso, os resultados obtidos indicam que tanto a temperatura quanto o tempo
de incineração influenciam diretamente a composição elementar das cinzas. O aumento
da temperatura de 300 °C para 500 °C, com o tempo de incineração constante, eleva o
teor de carbono, particularmente nas amostras A7, A8 e A9. Isso indica que temperaturas
mais altas favorecem uma carbonização mais completa, enquanto tempos prolongados
possibilitam a máxima conversão da biomassa em carbono. A diminuição do teor de
oxigênio reflete a purificação do material, resultando em uma estrutura mais concentrada
em carbono (210).

4.1.2 Espectrometria de Fluorescência de Raios X (FRX)
A técnica de fluorescência de raios-X (FRX) foi aplicada nas amostras A7, A8 e A9

com o propósito de identificar a composição elementar predominante após o processo de
carbonização. A FRX é amplamente utilizada na análise de elementos com número atômico
superior a 12, como metais, sendo especialmente eficiente na determinação de óxidos
metálicos, como SiO2, Al2O23 e CaO, frequentemente formados durante a combustão e
carbonização de materiais orgânicos. Conforme destacado por (211), a carbonização da
biomassa promove a formação de compostos inorgânicos estáveis, como óxidos metálicos,
que podem ser analisados com precisão por FRX, ressaltando a relevância dessa técnica
na caracterização de materiais carbonizados. Da mesma forma, (212) utilizou a FRX para
examinar a formação de óxidos durante o processo de carbonização, confirmando sua
eficiência na identificação de óxidos metálicos, como óxido de cálcio CaO e o óxido de
potássio K2O, gerados à medida que a biomassa é carbonizada.

Nas amostras analisadas, observou-se um aumento nas concentrações de óxidos,
como o CaO e K2O, com o prolongamento do tempo de carbonização. Esse comportamento
é esperado, pois a carbonização reduz a quantidade de matéria orgânica, aumentando a
proporção relativa de óxidos metálicos na biomassa. De modo semelhante, (213) observou
que a carbonização de sementes de açaí também resultou em um aumento nos teores de
potássio, cálcio e ferro, corroborando os resultados encontrados nas amostras A7, A8 e A9,
nas quais os óxidos de cálcio e potássio aumentaram com o tempo de carbonização.

A Tabela 11 apresenta as concentrações dos principais óxidos detectados nas
amostras A7, A8 e A9, carbonizadas a 500°C por 30, 60 e 120 minutos, respectivamente.
Os resultados indicam que CaO, K2O e SiO2 foram os óxidos predominantes, com variações
significativas conforme o tempo de carbonização foi estendido.

A comparação entre os resultados de FRX e a análise elementar CHN reforça
as observações quanto ao comportamento do carbono. A amostra A9, submetida à car-
bonização a 500°C por 120 minutos, apresentou as maiores concentrações de óxidos de
cálcio e alumínio, indicando uma degradação mais completa da matriz orgânica, o que
resultou em cinzas ricas em compostos inorgânicos. Assim como, (211) observou que a car-
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Tabela 11 – Resultados da análise de FRX para as amostras A7, A8 e A9, ordenados por
valores médios em ordem decrescente.

Nomenclatura A7 (500°C - 30 min) A8 (500°C - 60 min) A9 (500°C - 120 min)
Óxido de Cálcio (CaO) 34,17% 36,92% 30,69%
Dióxido de Silício (SiO2) 21,84% 18,25% 12,58%
Óxido de Potássio (K2O) 16,85% 19,37% 16,95%
Óxido de Ferro (Fe2O3) 7,90% 4,77% 22,60%
Óxido de Magnésio (MgO) 6,14% 7,86% 6,61%
Óxido de Alumínio (Al2O3) 0,26% 0,39% 0,99%
Óxido de Manganês (MnO) 0,35% 0,37% 0,30%

bonização hidrotérmica também levou à formação de estruturas inorgânicas estabilizadas,
sugerindo que os óxidos metálicos desempenham um papel relevante na constituição final
dos materiais carbonizados.

Essa interpretação é fortalecida pelos estudos de (25), que identificaram uma
tendência semelhante em amostras de serragem de madeira carbonizadas a diferentes
temperaturas. O aumento progressivo na quantidade de óxidos metálicos com o aumento da
temperatura e do tempo de carbonização foi documentado também por (74), evidenciando
a formação gradual de cinzas enriquecidas com compostos inorgânicos à medida que
o processo avança. De maneira análoga, (212) destacou que a carbonização leva a um
incremento substancial na concentração de óxidos metálicos nas cinzas resultantes, o que
reforça a importância desses processos para a geração de materiais ricos em compostos
inorgânicos.

4.1.3 Difração de Raios-X (DRX)
A análise de DRX foi realizada nas amostras A0, A7, A8 e A9 (Figura 27) com o

intuito de investigar as fases cristalinas formadas após o processo de carbonização. Nesse
sentido, as amostras carbonizadas exibiram padrões de difração característicos, com picos
bem definidos em torno de 2θ = 30◦ e 50◦. Esses picos indicam a presença de compostos
inorgânicos cristalinos, como óxidos de cálcio (CaO) e óxidos de ferro (Fe2O3), os quais
são frequentemente gerados durante a carbonização de biomassa. Conforme destacado por
(211), as altas temperaturas promovem a reorganização dos elementos inorgânicos em fases
cristalinas mais estáveis.
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Figura 27 – Difragrama comparativo das amostras A0, A7, A8 e A9

A Tabela 12 apresenta as intensidades máximas dos picos observados em torno
de (30◦) e (50◦) para cada amostra. A amostra A0 (28), correspondente à serragem in
natura, revela picos característicos dos principais componentes da biomassa lignocelulósica,
como a hemicelulose (2θ ≈ 15◦), a celulose (2θ ≈ 22◦) e a lignina (2θ ≈ 28◦). Esses picos
indicam a preservação estrutural dos polímeros constituintes, com a celulose apresentando
a estrutura mais cristalina devido ao seu pico no plano (002) (214, 215). A hemicelulose e
a lignina, por sua vez, exibem estruturas mais amorfas, contribuindo para a complexidade
e a resistência da matriz lignocelulósica (216).

Tabela 12 – Intensidades dos picos em 30◦ e 50◦ para as amostras analisadas.

Amostra Intensidade em 30◦ (u.a.) Intensidade em 50◦ (u.a.)
A0 ≈ 3059.0 ≈ 2513.0
A7 ≈ 3333.0 ≈ 2734.0
A8 ≈ 2892.0 ≈ 2977.0
A9 ≈ 3125.0 ≈ 3007.0
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Figura 28 – Difratograma da Amostra A0 - Serragem in natura

Em contraste, nas amostras A7, A8 e A9, o aumento no tempo de carbonização
resultou em padrões de difração mais nítidos, com picos de maior intensidade, especialmente
em torno de 30° e 50°, sugerindo uma maior cristalinidade. Este resultado está relacionado
à organização de compostos como CaO e Fe2O3, formados em temperaturas elevadas
durante o processo de carbonização. (217) também observou um comportamento análogo
ao estudarem a formação de óxidos de ferro em materiais carbonizados, associando o
aumento da cristalinidade à remoção dos componentes orgânicos e à reorganização das
fases inorgânicas.

Particularmente, a amostra A9, carbonizada por um período mais longo, exibiu
picos de difração mais intensos e bem definidos, o que indica uma cristalinidade superior.
Esse comportamento está em consonância com os achados de (218), que mostraram
um aumento da cristalinidade em função do tempo de carbonização, devido à remoção
progressiva da fração orgânica e à concentração de fases inorgânicas estáveis, como os
óxidos de cálcio.

Dessa forma, a transição das fases amorfas observadas em A0 para fases mais
cristalinas em A7, A8 e A9 está diretamente relacionada ao processo de carbonização.
(219) também ressalta a formação de compostos inorgânicos, como CaO e Fe2O3, durante
a carbonização, resultando em padrões de difração com picos mais intensos e nítidos, como
observado nas amostras analisadas. Por fim, esses resultados demonstram que o aumento
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no tempo de carbonização não apenas favorece a formação de fases cristalinas mais bem
definidas, mas também promove uma reorganização estrutural dos compostos inorgânicos
presentes na biomassa (211).

4.1.4 Espectroscopia Raman
A espectroscopia Raman complementou a análise estrutural ao revelar a evolução

da desordem no material carbonáceo após a queima. Com o aumento das temperaturas de
queima e o prolongamento do tempo de exposição ao calor, observou-se um crescimento
na intensidade relativa da banda D em relação à banda G, especialmente nas amostras
A7, A8 e A9 (29). Este comportamento indica um aumento na quantidade de defeitos
estruturais e na desordem do material, sugerindo que o carbono nessas amostras adquiriu
uma estrutura progressivamente mais amorfa (220, 221).

Figura 29 – Espectros Raman das Amostras A7, A8 e A9 - Bandas D e G.

Como apresentado no espectro, a intensidade da banda D cresce em relação a banda
G com o aumento do tempo de carbonização, refletindo a progressiva desordem estrutural.
Esse comportamento demonstra a transformação gradual da estrutura do carbono, que se
torna menos ordenada à medida que as condições de carbonização se intensificam. De acordo
com (220, 221), a redução da cristalinidade e o aumento da desordem estrutural ocorrem
em materiais carbonáceos quando expostos a altas temperaturas e tempos prolongados de
tratamento.



Capítulo 4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 79

Para complementar a análise espectroscópica, foram obtidas imagens de microscopia
óptica das amostras A7, A8 e A9, conforme mostrado na Figura 30, que representam
as áreas exatas onde o laser do Raman foi focalizado. Essas imagens permitem observar
detalhes da morfologia superficial das amostras, o que pode influenciar a intensidade e a
forma das bandas Raman.

Figura 30 – Microscopia Óptica das Amostras: a) A7, b) A8 e c) A9.

A Tabela 13 consolida as principais informações do espectro Raman das amostras
A7, A8 e A9, incluindo as posições (aproximadas), intensidades das bandas D e G e a
razão ID/IG, além de observações sobre a morfologia de cada amostra.
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Tabela 13 – Posições e intensidades aproximadas das bandas D e G, a razão ID/IG e
observações sobre estrutura e morfologia das amostras A7, A8 e A9.

Amostra T
(◦C)

T
(min)

Pos. D Int. D Pos. G Int. G ID/IG Obs.

A7 500 40 ∼ 1345 ∼ 820 ∼ 1588 ∼ 920 ∼ 0, 89 Estrutura
modera-
damente
orde-
nada;
superfí-
cie mais
uniforme
(menor
rugosi-
dade).

A8 500 60 ∼ 1347 ∼ 840 ∼ 1586 ∼ 940 ∼ 0, 90 Leve
intensi-
ficação
da de-
sordem;
superfí-
cie mais
irregular
e porosa.

A9 500 120 ∼ 1346 ∼ 825 ∼ 1589 ∼ 905 ∼ 0, 91 Maior
grau de
desor-
dem;
super-
fície
extrema-
mente
porosa e
heterogê-
nea.

Legenda:
T (◦C): Temperatura de carbonização.
T (min): Tempo de carbonização em minutos.
Pos. D: Posição aproximada da banda D no espectro Raman (em cm−1).
Int. D: Intensidade aproximada da banda D (unidades arbitrárias).
Pos. G: Posição aproximada da banda G no espectro Raman (em cm−1).
Int. G: Intensidade aproximada da banda G (unidades arbitrárias).
ID/IG: Razão entre as intensidades D e G (indicativa do grau de desordem).
Obs.: Principais aspectos estruturais e morfológicos de cada amostra.
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A amostra A7, submetida à carbonização a 500 °C por 40 minutos, apresentou uma
razão ID/IG de aproximadamente 0,89. Esse valor reflete uma estrutura moderadamente
ordenada, com menos defeitos em comparação às amostras expostas há tempos mais longos.
A menor intensidade relativa da banda D sugere que essa amostra ainda preserva um certo
grau de organização cristalina. De acordo com (221), materiais com valores mais baixos
de ID/IG mantêm uma organização estrutural mais robusta, tornando-se adequados para
aplicações que requerem alta estabilidade, como compósitos estruturais. A imagem de
microscopia óptica da amostra, Figura 30.a, corrobora essa observação, mostrando uma
superfície mais uniforme e menos rugosa, o que está alinhado com estudos recentes que
associam uma menor desordem estrutural com superfícies homogêneas (222). Além disso,
(223) relatam que temperaturas mais baixas e tempos curtos de carbonização limitam a
formação de defeitos, permitindo que a estrutura grafítica permaneça mais organizada.
Esse comportamento é vantajoso em aplicações onde a integridade estrutural do carbono
precisa ser preservada, como em materiais de alto desempenho mecânico.

Para a amostra A8, submetida à carbonização a 500 °C por 60 minutos, a razão
ID/IG aumentou para cerca de 0,90, refletindo uma leve intensificação da desordem
estrutural devido ao tempo prolongado de exposição. Estudos indicam que períodos mais
longos de carbonização tendem a aumentar as imperfeições estruturais no carbono, uma vez
que o calor promove a formação de vacâncias e bordas que geram defeitos (224). Assim, a
amostra A8 apresenta uma estrutura intermediária, equilibrando ordem e desordem, sendo
útil em aplicações que requerem tanto funcionalidade química quanto resistência mecânica
(225). A Figura 30.b evidencia essa transição estrutural, onde a superfície da amostra
A8 é visivelmente mais irregular e porosa, refletindo o aumento de defeitos observado no
espectro Raman, corroborando com a descrição de (226), sobre como defeitos na estrutura
aumentam a rugosidade superficial e favorecem a funcionalização.

A amostra A9, carbonizada a 500 °C por 120 minutos, apresentou a maior razão
ID/IG, alcançando aproximadamente 0,91. Este valor sugere um grau elevado de desordem
e uma estrutura mais amorfa, coerente com o maior tempo de carbonização, que favorece
o surgimento de defeitos estruturais. Segundo (227), o aumento de defeitos em materiais
carbonáceos está diretamente relacionado a uma maior intensidade da banda D, típica
de estruturas menos ordenadas. A presença de uma densidade elevada de defeitos pode
ser vantajosa em aplicações de adsorção e catálise, uma vez que os defeitos servem como
sítios ativos que aumentam a reatividade do material (228). Além disso, (229) observaram
que materiais com maiores razões ID/IG apresentam uma área superficial mais ativa,
característica desejável para aplicações em adsorção de gases e íons, tanto no contexto
ambiental quanto eletroquímico. A Figura 30.c confirma visualmente essa estrutura mais
desordenada, apresentando uma superfície extremamente porosa e heterogênea, o que está
associado à alta densidade de defeitos observada no espectro Raman. (220) destacaram
que superfícies com alta porosidade são frequentemente associadas a uma estrutura mais
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amorfa e são vantajosas para aplicações catalíticas devido ao aumento da área superficial
ativa.

Por fim, a evolução das razões ID/IG nas amostras A7, A8 e A9 evidencia uma
perda progressiva de cristalinidade, consistente com os resultados obtidos nas análises de
DRX. Com o aumento do tempo de carbonização, as bandas características do carbono
cristalino apresentaram menor intensidade e maior alargamento, indicando a transição
para uma estrutura mais amorfa. Resultados semelhantes foram discutidos por (222),
que destaca como o aumento da desordem estrutural em materiais carbonáceos impacta
diretamente as características de cristalinidade observadas tanto nas análises Raman
quanto nas de DRX.

4.1.5 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
A análise de FTIR das amostras A7, A8 e A9 (Figura 31) revela informações

importantes sobre os grupos funcionais presentes nas superfícies dos materiais carbonáceos
após diferentes tratamentos térmicos. As bandas de absorção observadas nos espectros
estão associadas a grupos funcionais específicos que refletem as mudanças na composição
química das amostras com o aumento da temperatura e do tempo de carbonização.

Figura 31 – Espectros FTIR das Amostras A7, A8 e A9.

Na região de 3400–3600 cm−1, nota-se uma banda de absorção mais intensa para
as amostras A8 e A9, atribuída ao estiramento das ligações O–H, indicativas de grupos
hidroxila. De acordo com (230), a presença desses grupos pode estar relacionada a grupos
funcionais oxigenados, que permanecem ou se formam na superfície do material após o
processo de carbonização. Esse comportamento está associado à maior hidrofilicidade
dessas amostras e pode favorecer sua reatividade superficial e capacidade de adsorção,
como discutido por (221) e (220).
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Na região de 1500–1600 cm−1, observa-se uma banda de absorção atribuída ao
estiramento C=C em anéis aromáticos, com intensidade mais pronunciada na amostra
A9. Esse fato indica uma maior quantidade de ligações aromáticas desordenadas, o que
sugere a presença de estruturas grafíticas menos organizadas e com maior densidade
de defeitos. Resultados semelhantes foram reportados por (224) e (227), evidenciando
que carbonizações prolongadas podem aumentar a desordem estrutural em materiais
carbonáceos.

As bandas na região de 1000–1200 cm−1 estão relacionadas aos estiramentos de
ligação C–O, indicativos de grupos oxigenados como éteres e álcoois. A intensidade dessa
banda é maior em A8 e A9, sugerindo que o aumento do tempo de carbonização promove
a formação ou manutenção de funcionalidades oxidadas na superfície, especialmente
em condições não completamente inertes (231). Tais grupos podem ser vantajosos em
aplicações que demandem funcionalidade superficial, como na incorporação em compósitos
poliméricos (225).

Abaixo de 600 cm−1, observam-se bandas que indicam deformações fora do plano em
estruturas de carbono, típicas de materiais com defeitos estruturais. Essa região apresenta
intensidade superior em A8 e A9, sugerindo maior quantidade de defeitos na estrutura
amorfa do carbono. (232) destacam que, em materiais altamente desordenados, bandas
mais intensas nessa faixa são frequentemente associadas a vacâncias e outros defeitos.

Em síntese, o espectro FTIR das amostras A7, A8 e A9 mostra que o aumento da
temperatura e do tempo de carbonização leva a um enriquecimento em grupos oxigenados
(O–H, C–O) e a uma maior desordem estrutural (aumento de ligações C=C desordenadas
e defeitos), especialmente em A8 e A9. Esses achados são coerentes com os resultados de
Raman e DRX, indicando potencial para aplicações que envolvam adsorção e reatividade
superficial, tais como purificação de água e catálise (229, 233).

4.1.6 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)
A análise termogravimétrica (TG), a derivada termogravimétrica (DTG) e a ca-

lorimetria exploratória diferencial (DSC) foram realizadas para diferentes amostras de
cinzas obtidas a partir da serragem do Tauari. As amostras analisadas variaram em termos
de temperatura e tempo de carbonização, fornecendo informações sobre a degradação
térmica, comportamento dos materiais e as transições térmicas. Estudos semelhantes têm
explorado a utilização dessas técnicas para compreender a degradação térmica de materiais
lignocelulósicos e identificar padrões de comportamento térmico e estabilidade estrutural
(234).

As curvas combinadas de TG e DTG para as amostras A0 (Figura 32), A1 (Figura
33), A7 (Figura 34) e A9 (Figura 35) foram escolhidas para destaque, pois representam
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condições distintas de tratamento que afetaram significativamente o comportamento tér-
mico das analises in natura, com menor e maior tempo de queima. A análise das curvas TG
mostrou uma perda gradual de massa com o aumento da temperatura, devido à evaporação
da água adsorvida, degradação dos grupos funcionais oxigenados e subsequente estabilidade
da massa residual em temperaturas elevadas. Estudos anteriores relatam comportamentos
similares para diferentes tipos de biomassa e materiais lignocelulósicos (235). A curva
DTG mostrou claramente as diferentes etapas de perda de massa, identificando picos
de degradação indicativos da queima de compostos voláteis e de estruturas carbonáceas
residuais.

As amostras tratadas em temperaturas mais altas, como A9, apresentaram maior
estabilidade residual e menor perda de massa total, indicando que a temperatura de 500
°C e o maior tempo de exposição (120 minutos) contribuíram para a formação de uma
estrutura mais resistente termicamente. Em contraste, amostras tratadas a temperaturas
mais baixas, como A1 (300 °C), mostraram maior perda de massa durante a análise, o que
reflete uma estrutura menos consolidada, ainda rica em compostos voláteis e água residual.
Esses resultados são consistentes com estudos anteriores que associam a estabilidade
térmica e a composição residual às condições de carbonização (236).

Figura 32 – Curva TG/DTG da Amostra A0.
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Figura 33 – Curva TG/DTG da Amostra A1.

Figura 34 – Curva TG/DTG da Amostra A7.



Capítulo 4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 86

Figura 35 – Curva TG/DTG da Amostra A9.

A Tabela 14 apresenta os principais indicadores obtidos pela análise TG para cada
amostra, incluindo a perda de massa inicial, a temperatura de início da degradação, a
temperatura máxima da degradação e o resíduo final obtido.

Tabela 14 – Resultados da análise térmica das amostras.

Amostras Perda de Massa Temp. do Início Temp. da Máxima
Inicial (%) da Degradação (◦C) Taxa de Degradação (◦C)

A0 10,5 210 330
A1 8,7 190 310
A7 5,4 230 380
A9 4,1 250 400

O teor de cinzas, (Tabela 15), é um parâmetro fundamental para avaliar a quantidade
de resíduo inorgânico após a queima do material orgânico. Neste estudo, o teor de cinzas
foi determinado através das curvas TG e corresponde à massa residual ao final da análise.
Estudos indicam que a análise termogravimétrica é uma ferramenta eficiente e rápida para
determinar o teor de cinzas, facilitando a caracterização de materiais lignocelulósicos e
biomassa (237).
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Tabela 15 – Teor de cinzas (%) das amostras analisadas com suas respectivas temperaturas.

Amostras Temperatura (°C) Teor de Cinzas (%)
A0 In natura 15,2
A1 300 20,1
A2 300 22,8
A3 300 19,5
A4 400 23,7
A5 400 24,4
A6 400 21,0
A7 500 25,3
A8 500 28,1
A9 500 30,6

Os resultados mostram um aumento gradual no teor de cinzas à medida que as
condições de carbonização tornam-se mais rigorosas, ou seja, à medida que a temperatura
e o tempo de tratamento aumentam. Este comportamento está em conformidade com
outros estudos que indicam que a decomposição de compostos orgânicos aumenta com o
aumento da temperatura de carbonização (238). A amostra A9, tratada a 500 °C por 120
minutos, apresentou o maior teor de cinzas, confirmando que estas condições favorecem a
remoção de material orgânico e a retenção de minerais.

A análise DSC foi realizada para complementar as informações obtidas pelas análises
TG e DTG, fornecendo dados sobre as transições térmicas do material, como temperaturas
de fusão, cristalização e reações exotérmicas ou endotérmicas. As curvas DSC das amostras
A0, A1, A7 e A9 (Figura 36) mostraram eventos térmicos distintos, que são indicativos de
mudanças na estrutura do material conforme o tratamento térmico (239).
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Figura 36 – Curva Dsc das Amostras A0, A1, A7 e A9

As amostras tratadas em temperaturas mais altas, como A7 e A9, apresentaram
menores picos endotérmicos, sugerindo uma maior estabilidade térmica devido à remoção da
maior parte dos compostos voláteis. Além disso, a amostra A9 apresentou uma transição
exotérmica significativa em torno de 400 °C, atribuída à reorganização estrutural do
carbono e formação de ligações mais estáveis. As amostras tratadas a temperaturas mais
baixas, como A0 e A1, exibiram eventos endotérmicos mais acentuados em temperaturas
relativamente baixas, refletindo a presença de componentes orgânicos que ainda não foram
totalmente decompostos.

A análise TG, DTG e DSC forneceu informações essenciais sobre o comportamento
térmico das cinzas obtidas a partir da serragem do tauari. A temperatura e o tempo de
tratamento influenciam diretamente a estabilidade térmica, o teor de cinzas e as transições
térmicas das amostras. Esses resultados corroboram estudos que destacam a importância
dessas análises na definição das melhores condições de processamento para diferentes
aplicações tecnológicas, dependendo da finalidade do material (234).

4.1.7 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)
A análise estrutural de materiais carbonáceos obtidos a partir de biomassa ligno-

celulósica foi fundamental para compreender as alterações morfológicas e químicas que
ocorreram durante o processo de carbonização (240, 241). Dessa forma, a micrografia de
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MEV da amostra A0 (Figura 37) revelou a estrutura lignocelulósica intacta, caracterizada
por fibras bem definidas e organizadas. Esse tipo de morfologia foi típico em biomassa não
tratada, com as fibras de celulose, hemicelulose e lignina presentes na estrutura original. A
literatura demonstrou que estruturas lignocelulosas intactas exibiram superfícies compac-
tas e organizadas, com baixa porosidade inicial, característica que se alterou durante os
processos térmicos (240).

Figura 37 – Micrografia da fibra, destacando a estrutura fibrosa intacta, característica do
material lignocelulósico antes da carbonização.

Na micrografia da amostra A7 (Figura 38), notou-se o início da degradação estru-
tural das fibras. A carbonização a 500 °C promoveu a liberação de componentes voláteis,
resultando em uma superfície moderadamente porosa. Esse comportamento foi coerente
com a literatura que abordou a formação de poros devido à remoção dos compostos
voláteis, como relatado em estudos de carbonização de biomassa em temperaturas similares
(241). Pequenas partículas inorgânicas começaram a se acumular na superfície, sinalizando
o início da formação de cinzas, algo frequentemente associado à decomposição térmica
avançada dos componentes orgânicos (242).
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Figura 38 – Micrografia da amostra A7 carbonizada a 500 °C por 40 minutos.

Na (Figura 39), a amostra A8, carbonizada por um tempo mais longo (60 minutos),
apresentou maior porosidade e fragmentação das fibras lignocelulósicas. Esse comporta-
mento esteve alinhado a estudos que indicaram que o aumento do tempo de carbonização
promoveu a remoção de compostos orgânicos e a geração de estruturas altamente porosas
(243). Além disso, partículas inorgânicas tornaram-se mais visíveis na superfície, indicando
o avanço na concentração de minerais inorgânicos, um fenômeno observado em análises de
resíduo carbonizado (244).
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Figura 39 – Micrografia da amostra A8 carbonizada a 500 °C por 60 minutos.

A micrografia da amostra A9 (Figura 40) exibiu uma estrutura altamente porosa e
fragmentada. O longo tempo de carbonização (120 minutos) resultou na remoção quase
completa dos componentes voláteis, deixando uma matriz de carbono rica em cavidades
(245). As partículas inorgânicas formaram aglomerados mais evidentes, sugerindo maior
concentração de cinzas devido ao colapso estrutural das fibras durante a carbonização.
Esse padrão de estruturação foi corroborado por estudos que investigaram o aumento
da porosidade e da densidade de resíduos inorgânicos em materiais carbonáceos após
tratamentos prolongados (240).
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Figura 40 – Micrografia da amostra A9 carbonizada a 500 °C por 120 minutos.

Esses resultados mostraram uma transição progressiva da biomassa de uma estrutura
compacta e rica em fibras (A0) para uma estrutura altamente porosa e enriquecida em
componentes inorgânicos (A9), consistente com as observações na literatura recente
(243, 242). A evolução da porosidade e da composição mineral nas amostras carbonizadas
confirmou a decomposição da matéria orgânica e a reorganização estrutural característica
do processo de carbonização (245, 240).

4.2 Caracterizações da Cinza Ativada com KOH
A escolha da amostra A9 para a etapa de ativação química foi fundamentada

em análises prévias de caracterização estrutural e química, que indicaram seu potencial
para aplicações que requerem um material carbonáceo com alta porosidade e estabilidade.
A amostra A9, submetida a um processo de carbonização a 500 °C por 120 minutos,
apresentou uma estrutura altamente porosa e com uma quantidade significativa de resíduos
inorgânicos, características ideais para otimização através da ativação química. Estudos
recentes sugerem que materiais com uma elevada concentração de cinzas e uma morfologia
fragmentada, como observado em A9, são particularmente responsáveis ao processo de
ativação, resultando em uma área superficial aumentada e maior acessibilidade aos poros
(246, 247).

A ativação química é uma técnica amplamente utilizada para modificar a estrutura
de materiais carbonáceos, proporcionando uma rede de microporos e mesoporos que são
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benéficos para aplicações em adsorção, armazenamento de energia e catálise (248). Nesse
contexto, o uso de um agente ativador, como o hidróxido de potássio (KOH), facilita
a remoção de materiais voláteis e a formação de poros ao interagir com a estrutura
carbonácea. A combinação de uma matriz carbonizada rica em cinzas e o uso de KOH são
elementos que, juntos, promovem uma ativação eficaz, gerando um material com uma rede
de poros interconectados e uma alta área superficial (249, 250).

Portanto, a escolha da amostra A9 foi estratégica, visando maximizar o desenvol-
vimento de porosidade e a reatividade superficial do material. Essa abordagem permite
explorar o potencial da A9 ativada para aplicações avançadas, onde a estrutura porosa e a
área superficial desempenham papéis essenciais (251).

4.2.1 Difração de Raios-X (DRX)
A amostra A9 ativada, analisada por difração de raios-X (DRX), apresentou um

pico intenso em torno de 2θ = 20, 02◦, característica comum em materiais grafíticos e
associada ao empilhamento interlaminar típico de grafeno e grafite. A posição desse pico
indica a presença de uma estrutura de camadas organizada, relevante para aplicações
que requerem condução elétrica e alta área superficial. Para caracterizar o tamanho do
cristalito e o número de camadas, aplicou-se a Lei de Scherrer:

D = K · λ

β · cos(θ) , (4.1)

Onde:

• K é a constante de forma (assumida como 0,89),

• λ é o comprimento de onda da radiação utilizada (1.78899 Å),

• β é a largura à meia altura (FWHM) em radianos (calculada como 0,346 rad),

• θ é o ângulo de difração correspondente ao pico principal (10, 01◦ ou 0,1764 rad).

Substituindo os valores, obteve-se o tamanho médio do cristalito:

D ≈ 4, 68 Å.

Os difratogramas da amostra A9 estão apresentados nas Figuras 41 e 42 abaixo ,
destacando as características dos picos de difração e a redução de ruídos após suavização.
Isso facilita a análise da estrutura cristalina do material.

Essas figuras ilustram o pico de maior intensidade, a largura à meia altura (β), e
os limites utilizados para o cálculo do tamanho do cristalito. Os resultados indicam que
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Figura 41 – Difratograma da Amostra A9 Ativada.

Figura 42 – Cálculo da Largura à Meia Altura (FWHM) - Amostra A9 Ativada.

o material possui uma estrutura de grafeno de baixa camada, possivelmente mono ou
bicamada. A literatura aponta que grafenos com menos de cinco camadas são desejáveis
para aplicações que exigem exposição de sítios ativos e elevada área superficial (252).
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Para estimar o número de camadas, utilizou-se a fórmula:

N = d

D
, (4.2)

Onde d é a distância interplanar típica entre camadas de grafeno (3, 35 Å). Substi-
tuindo os valores:

N ≈ 3, 35
4, 68 ≈ 1, 4,

O que reforça a classificação do material como grafeno de baixa camada. Esse
resultado está de acordo com estudos de Han et al. (252) e Mondal et al. (253), que
observaram valores semelhantes para grafeno derivado de biomassa lignocelulósica ativada
com KOH.

A ativação química com KOH, amplamente estudada por Rahman et al. (254),
é conhecida por induzir porosidade e modificar a estrutura de materiais carbonáceos.
O processo envolve reações redox que corroem as camadas de carbono, promovendo a
formação de poros e aumentando a área de superfície específica. No caso da amostra A9,
a ativação foi eficaz em reduzir o número de camadas de grafeno e criar uma estrutura
porosa e delaminada, como indicado pelos valores obtidos.

A produção de grafeno a partir de resíduos de biomassa, como serragem, representa
uma abordagem sustentável e economicamente viável para obtenção de materiais avançados.
Estudos mostram que grafenos porosos derivados de biomassa ativada com KOH apresentam
desempenho superior em dispositivos de energia e tratamento ambiental (255, 256). Os
resultados para a amostra A9, com valores de 4, 68 Å para o tamanho do cristalito e 1,4
camadas, corroboram com essa literatura, sugerindo que o grafeno de baixa camada ativado
quimicamente possui propriedades promissoras para aplicações tecnológicas e ambientais.

Esses resultados destacam que a amostra A9 ativada atende às exigências de diversas
aplicações industriais. A combinação de baixa camada, porosidade e estabilidade estrutural
torna o material promissor para uso em supercapacitores, catalisadores e adsorventes.
A utilização de resíduos lignocelulósicos, como serragem, aliada a técnicas de ativação
química, destaca-se como uma estratégia sustentável para a produção de materiais de
carbono com elevado valor agregado.

4.2.2 Espectroscopia Raman
A análise do espectro Raman da amostra A9 ativada (Figura 43) revelou caracterís-

ticas típicas de materiais à base de carbono, especialmente as bandas D e G, indicadores
essenciais da estrutura do material. A banda D, observada em torno de 1350 cm−1, está
associada a defeitos e desordem na estrutura cristalina do carbono, geralmente atribuída
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às vibrações de átomos fora dos planos hexagonais de grafeno. Esse pico, mais pronunciado
em materiais ativados, indica um aumento na densidade de defeitos, conforme observado
em materiais similares tratados quimicamente (257, 258).

Figura 43 – Espectros Raman da Amostra A9 ativada - Bandas D e G.

Por outro lado, a banda G, situada em torno de 1580 cm−1, está relacionada às
vibrações tangenciais de átomos de carbono sp2 em estruturas grafíticas ordenadas. A
relação entre as intensidades das bandas D e G (ID/IG) é crucial para avaliar a densidade
de defeitos. No caso da amostra A9, o aumento da intensidade relativa da banda D aponta
para modificações estruturais introduzidas pelo processo de ativação química com KOH,
alinhando-se a estudos prévios sobre modificação de grafeno (259, 260).

A ativação química com KOH promove a criação de defeitos e a formação de
poros, aumentando a área superficial específica. Essa abordagem é amplamente utilizada
para melhorar as propriedades de adsorção e armazenamento de energia (261, 262). A
análise do espectro Raman complementa esses achados, sugerindo que a ativação aumentou
significativamente a reatividade superficial e a funcionalidade do material.

Portanto, a presença das bandas D e G no espectro Raman da amostra A9 ativada
confirma que o processo de ativação química com KOH resultou em uma mistura de
regiões cristalinas e amorfas. Esses resultados sugerem que o material possui propriedades
ideais para aplicações tecnológicas, como em supercapacitores e catalisadores. A análise
Raman destaca a efetividade da ativação química na modificação estrutural e funcional de
materiais à base de carbono (257, 262).
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4.2.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
A análise do espectro FTIR da amostra A9 ativada fornece informações importantes

sobre os grupos funcionais presentes após o processo de ativação química com KOH. No
espectro, diversos picos característicos foram observados, indicando a presença de ligações
específicas e grupos funcionais associados ao material carbonáceo (Figura 44).

Figura 44 – Espectro FTIR da Amostra A9 Ativada

O pico em torno de 3400 cm−1 pode ser atribuído às vibrações de estiramento da
hidroxila (O-H), indicando a presença de grupos alcoólicos ou fenólicos na superfície do
material. Esses grupos são geralmente introduzidos durante o processo de ativação química,
aumentando a polaridade da superfície e contribuindo para uma melhor capacidade de
adsorção (263, 264). A introdução desses grupos hidroxila é vantajosa para aplicações
como adsorção de poluentes aquosos e em reações catalíticas.

Os picos localizados em torno de 1600 cm−1 são atribuídos às vibrações de estira-
mento C=C, típicas de regiões grafíticas ou aromáticas. Esses picos indicam a presença de
estruturas grafíticas remanescentes no material, apesar do aumento na desordem causado
pela ativação química. A preservação de tais estruturas é importante para aplicações que
requerem boa condutividade elétrica, como supercapacitores e baterias (265).

Além disso, o pico em torno de 1100 cm−1 pode ser associado a vibrações C-O,
sugerindo a presença de éteres ou grupos epóxi, que são comuns após tratamentos com
agentes ativadores como o KOH. Esses grupos funcionais aumentam a reatividade do
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material e criam sítios ativos que podem ser utilizados em aplicações catalíticas e em
processos de captura de carbono (266).

A combinação dos picos observados no espectro FTIR indica que o processo de ati-
vação química com KOH resultou em uma estrutura carbonácea rica em grupos oxigenados,
com uma mistura de regiões ordenadas e desordenadas. Isso está de acordo com estudos
recentes que mostram que a ativação química é capaz de modificar significativamente a
estrutura superficial e as propriedades dos materiais à base de carbono, melhorando suas
características de adsorção e reatividade (267, 268).

Portanto, a análise FTIR da amostra A9 ativada confirma a presença de grupos
funcionais que aumentam a reatividade e a capacidade de adsorção do material. Esses
resultados são coerentes com a literatura recente, que destaca os efeitos da ativação química
na modificação das propriedades dos materiais carbonáceos e suas potenciais aplicações
em adsorção, armazenamento de energia e catálise (269).

4.2.4 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)
A análise termogravimétrica (TG) da amostra A9 ativada, obtida a partir de

serragem de tauari submetida à carbonização a 500 ◦C por 120 minutos, seguida de
ativação química com hidroxido de potássio (KOH), fornece uma visão geral dos processos
de degradação térmica do material. Os principais aspectos identificados na curva TG
incluem a perda de água adsorvida, a decomposição de grupos funcionais e a perda contínua
de massa (Figura 45).

Figura 45 – Curva TG/DTG da Amostra A9 Ativada.
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A primeira perda significativa de massa é observada em torno de 100 ◦C, cor-
respondendo à eliminação da água fisicamente adsorvida nos poros do material. Esta
perda de massa sugere uma estrutura carbonácea ativada com alta porosidade, capaz de
reter moléculas de água. Esse comportamento é característico de materiais ativados com
elevada área superficial, onde a presença de microporos e mesoporos favorece a adsorção
de umidade (270).

Uma segunda etapa de perda de massa ocorre entre 150 ◦C e 300 ◦C, atribuída à
decomposição de grupos funcionais oxigenados, como hidroxilas, carboxilas e carbonilas,
introduzidos durante a ativação com KOH. A eliminação desses grupos resulta na mo-
dificação da superfície do material, aumentando sua reatividade e acessibilidade a sítios
ativos (271). Entre 300 ◦C e 700 ◦C, observa-se uma perda contínua de massa, indicando
uma carbonização avançada e a eliminação de componentes orgânicos residuais. Este
comportamento sugere uma reestruturação da matriz carbonácea, tornando o material
mais ordenado e estável (272). A porcentagem de resíduo final ao término da análise
TG, de aproximadamente 15,5%, é composta por componentes inorgânicos não voláteis,
incluindo sais de potássio e outros compostos minerais presentes nas cinzas. Esses materiais
podem atuar como sítios catalíticos, aumentando a resistência estrutural e possibilitando
aplicações em adsorção e catálise (273).

A análise derivada termogravimétrica (DTG) fornece informações detalhadas sobre
as taxas de perda de massa durante o aquecimento, identificando eventos específicos
de degradação do material. A curva DTG da amostra A9 ativada mostra dois picos
principais: o primeiro, na região de 150 ◦C a 250 ◦C, relacionado à degradação de grupos
funcionais oxigenados introduzidos durante a ativação com KOH. A intensidade deste pico
indica uma rápida eliminação desses grupos, contribuindo para o aumento da porosidade
e da reatividade do material (274). Um segundo pico importante, na região de 400
◦C a 500 ◦C, está associado à oxidação e reestruturação da matriz carbonácea. Esse
comportamento confirma que a ativação com KOH resultou em um material poroso
e estável em altas temperaturas, uma vantagem para aplicações como catalisadores e
eletrodos de supercapacitores (275).

A análise de calorimetria exploratória diferencial (DSC) da amostra A9 ativada
(Figura 46) permite identificar as transições térmicas e as reações que ocorrem no material
durante o aquecimento, tais como transição vítrea, eventos endotérmicos e exotérmicos.
A presença de uma transição vítrea em torno de 100 ◦C a 200 ◦C indica que há regiões
amorfas no material, possivelmente devido à presença de grupos funcionais residuais.
Esta transição vítrea sugere que o material possui flexibilidade molecular, o que pode ser
benéfico para aplicações em armazenamento de energia, onde a mobilidade dos íons durante
os ciclos de carga e descarga é importante (276). Os eventos endotérmicos observados
nesta faixa de temperatura estão relacionados à eliminação de água adsorvida e de grupos
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funcionais oxigenados. A remoção de grupos hidroxila e carboxila requer a absorção de calor
e contribui para a funcionalização da superfície do material, aumentando sua reatividade
e capacidade de adsorção (271).

Figura 46 – Curva DSC da Amostra A9 Ativada.

Dessa forma, a análise termogravimétrica revelou diferenças significativas entre as
amostras A9 e A9 ativada. Enquanto a A9 apresentou uma perda de massa mais contínua
e associada principalmente à eliminação de água adsorvida e compostos voláteis (Figura
35), a A9 ativada evidenciou perdas em temperaturas mais baixas devido à presença de
grupos funcionais oxigenados introduzidos durante a ativação química com KOH (Figura
45). A A9 ativada também apresentou um maior teor de resíduo final, composto por sais
inorgânicos derivados do processo de ativação, o que reflete a maior funcionalização e
reatividade da superfície. Na análise DSC, a A9 ativada destacou-se por apresentar uma
transição vítrea em torno de 100–200 °C e eventos endotérmicos mais intensos (Figura 46),
enquanto a A9 apresentou menores variações térmicas, com maior estabilidade térmica
em altas temperaturas (Figura 36). Esses resultados ressaltam que a ativação química
melhorou as propriedades térmicas e a funcionalidade da amostra.

4.2.5 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)
A análise por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) foi realizada para avaliar

as características morfológicas da amostra A9 ativada com KOH. As micrografias obtidas
em ampliações de 100x, 500x e 1000x revelam alterações significativas na microestrutura
do material após o processo de ativação química.



Capítulo 4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 101

A ampliação de 100x (Figura 47) fornece uma visão geral da superfície do material
carbonáceo. Observa-se uma distribuição uniforme de poros, indicando que o processo
de ativação química com KOH foi bem-sucedido na remoção de componentes voláteis
e na introdução de sítios ativos. A presença de uma matriz porosa é fundamental para
aplicações que requerem alta área superficial, como adsorção e catálise (269, 267). A
topografia homogênea é um indicativo da interação uniforme do agente ativador com a
matriz carbonácea (268).

Figura 47 – Micrografia da Amostra A9 Ativada com KOH a 100x.

Com a ampliação de 500x (Figura 48), tornam-se mais evidentes os canais e fissuras
formados no material. Essas características sugerem a criação de uma rede interconectada
de poros devido à reação do KOH com a estrutura carbonácea. O processo de ativação
promoveu a oxidação e a delaminação parcial da superfície, aumentando a acessibilidade
aos poros e a densidade de sítios reativos (265, 263).
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Figura 48 – Micrografia da Amostra A9 Ativada com KOH a 500x.

A ampliação em 1000x (Figura 49) destaca detalhes finos da microestrutura, como
cavidades irregulares e bordas fragmentadas. Essas características evidenciam a heteroge-
neidade estrutural e a formação de bordas reativas, características de materiais altamente
ativados. A estrutura fragmentada e amorfa observada nesta escala está diretamente
associada à eficácia do agente ativador, que criou porosidade significativa ao reagir com
a matriz carbonácea (266, 264). Tais propriedades tornam o material adequado para
aplicações em captura de carbono e dispositivos de armazenamento de energia (267).
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Figura 49 – Micrografia da Amostra A9 Ativada com KOH a 1000x.

As análises de MEV destacaram a evolução estrutural significativa entre as amostras
A9 e A9 ativada. A amostra A9 apresentou uma estrutura altamente porosa e fragmentada,
com partículas inorgânicas dispersas na matriz carbonácea (Figura 40). Em contraste,
a amostra A9 ativada exibiu uma distribuição mais uniforme de poros e cavidades,
características de uma ativação química bem-sucedida (Figura 47).

A ampliação de 100x da amostra A9 ativada (Figura 47) mostrou uma matriz
homogênea e porosa, enquanto a A9 manteve uma estrutura mais irregular (Figura 40).
Nas ampliações de 500x e 1000x, os canais e fissuras da A9 ativada (Figuras 48 e 49)
evidenciaram maior conectividade, resultante da remoção de compostos voláteis e da
interação do KOH com a matriz. Tais diferenças tornam a A9 ativada mais adequada para
aplicações tecnológicas que exigem alta área superficial e funcionalidade aprimorada. E
Essas análises demonstram que o processo de ativação química com KOH resultou em
uma estrutura carbonácea altamente porosa e funcionalizada. Os efeitos observados nas
diferentes escalas corroboram estudos recentes que apontam a ativação química como uma
técnica eficaz para otimizar materiais carbonáceos para aplicações em adsorção, catálise e
armazenamento de energia (269, 268).
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4.3 Caracterizações do Óxido de Grafeno Obtido

4.3.1 Difração de Raios-X (DRX)
O difratograma de raios-X do óxido de grafeno (OG) obtido (Figura 50) apresenta

um pico característico em torno de 2θ = 10◦ a 12◦, associado ao aumento da distância
interplanar em relação ao grafeno não oxidado. Esse deslocamento é esperado devido à
inserção de grupos funcionais oxigenados entre as camadas de grafeno, resultando em maior
separação entre as camadas (277, 278). O espaçamento interplanar típico do grafeno é de
cerca de 3,35 Å, enquanto no óxido de grafeno esse valor pode chegar a 8–9 Å, conforme
descrito na literatura recente (279).

Figura 50 – Difratograma do Óxido de Grafeno
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A presença do pico em baixos valores de 2θ confirma a formação do óxido de grafeno
a partir da oxidação do grafeno de baixa camada ativado. A distância interplanar ampliada
é resultado direto da introdução de grupos funcionais oxigenados, como carboxilas, epóxi
e hidroxilas, durante o método de Hummers (280). Esse comportamento é particularmente
relevante para aplicações que exigem alta dispersibilidade em meio aquoso, além de uso em
catálise e armazenamento de energia (281). Além disso, observou-se a ausência de picos
intensos associados ao grafite em 2θ = 26◦. No processo de oxidação, a estrutura do grafite
é significativamente desordenada, o que reduz a intensidade desses picos (282, 283). Esse
comportamento, evidente no difratograma, sugere uma oxidação eficiente e completa do
grafeno.

O difratograma de raios-X da amostra analisada destaca o sucesso da oxidação do
grafeno de baixa camada, transformando-o em óxido de grafeno, evidenciando a introdução
de grupos funcionais oxigenados e o aumento da distância interplanar (284). Esses resul-
tados estão alinhados com estudos que demonstram a eficácia do método de Hummers em
criar óxido de grafeno com características estruturais adequadas para aplicações avançadas
(280, 279). Além disso, as propriedades modificadas, como o aumento do espaçamento
interplanar e a presença de grupos oxigenados, reforçam a aplicabilidade do óxido de
grafeno em sistemas de armazenamento de energia (278, 283) e remediação ambiental
(285), alinhando-se às necessidades de materiais sustentáveis e de alto desempenho.

4.3.2 Espectroscopia Raman
A análise do espectro Raman da amostra de óxido de grafeno (OG) ativada revelou

características fundamentais que evidenciam as mudanças estruturais promovidas pelo
processo de ativação química. No espectro, destacam-se dois picos principais: a banda
D, localizada em aproximadamente 1350 cm−1, e a banda G, em torno de 1580 cm−1

(Figura 51). A banda D está associada às vibrações dos átomos de carbono fora dos planos
hexagonais e é indicativa de defeitos e desordem estrutural. Já a banda G está relacionada
às vibrações tangenciais dos átomos de carbono sp2, sendo característica de uma estrutura
grafítica ordenada (285).

A relação entre as intensidades das bandas D e G (ID/IG) foi calculada para
quantificar o nível de defeitos na amostra. O valor elevado da razão ID/IG indica um
aumento significativo na densidade de defeitos, resultado da introdução de grupos funcionais
oxigenados, como hidroxilas, carboxilas e epóxidos, durante o processo de oxidação (280,
286). Esses defeitos são responsáveis por modificar as propriedades eletrônicas e químicas
do material, tornando-o altamente reativo e adequado para aplicações como adsorção de
contaminantes, catálise heterogênea e dispositivos de armazenamento de energia (284, 283).
Além disso, a persistência da banda G sugere a presença de regiões grafíticas parcialmente
intactas, mesmo após o processo de oxidação. Essa combinação de defeitos e estruturas
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Figura 51 – Espectros Raman do óxido de grafeno - Bandas D e G.

ordenadas é crucial para aplicações tecnológicas, pois permite equilibrar a reatividade
química e a condutividade elétrica (279, 281).

Portanto, os resultados obtidos pela análise Raman confirmam que o óxido de
grafeno sintetizado possui uma estrutura rica em defeitos e grupos funcionais, ao mesmo
tempo em que mantém algumas características de sua organização grafítica original. Essa
combinação de defeitos e funcionalização química confere ao material uma alta reatividade
superficial, tornando-o particularmente promissor para aplicações em adsorção de poluentes,
captura de metais pesados e catálise heterogênea (286, 285).

4.3.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
O espectro FTIR do óxido de grafeno (OG) obtido (Figura 52) revela a presença

de diferentes grupos funcionais oxigenados que são introduzidos durante o processo de
oxidação do grafeno. Esses grupos desempenham um papel importante nas propriedades
do material, como dispersibilidade em solventes aquosos e reatividade química.
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Figura 52 – Espectros FTIR do Óxido de Grafeno.

O pico em torno de 3400 cm−1 é atribuído à presença de grupos hidroxilas (O-H),
indicando a existência de água adsorvida e grupos álcoois ou fenóis. Esses grupos conferem
ao óxido de grafeno uma maior dispersibilidade em água, fundamental para aplicações em
materiais compósitos e processos de funcionalização química (287, 288). A presença das
hidroxilas também é importante para melhorar a reatividade do material, especialmente
em aplicações de adsorção, onde grupos funcionais reativos são necessários para interagir
com contaminantes (289).

O pico em 1600 cm−1 está associado às vibrações C=C do anel aromático do
grafeno. Esse pico indica que, apesar da oxidação, parte da estrutura de grafeno permanece
preservada, o que é essencial para manter algumas das propriedades elétricas e mecânicas
do material (290). Manter a estrutura aromática contribui para o potencial uso do OG
em dispositivos eletrônicos, supercapacitores e outras aplicações que requeiram certa
condutividade elétrica (291).

Já o pico em torno de 1100 cm−1 pode ser relacionado à presença de grupos epóxi
(C-O-C) ou outras ligações C-O. Esses grupos são característicos do óxido de grafeno e
indicam a introdução de funcionalizações que aumentam a versatilidade do material para
aplicações químicas, especialmente em processos de catálise e adsorção de metais pesados
(292). A introdução dos grupos epóxi aumenta o número de sítios reativos no material,
tornando-o uma plataforma atrativa para o desenvolvimento de materiais funcionais (293).

Os picos identificados sugerem que o óxido de grafeno obtido possui uma com-
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binação de regiões oxidativas e regiões preservadas da estrutura aromática do grafeno,
proporcionando um material altamente funcionalizado. Essa dualidade é importante para
aplicações onde tanto a reatividade química quanto a condutividade elétrica são necessárias,
como na produção de sensores e materiais para armazenamento de energia (294, 291).

4.3.4 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)
O espectro da análise termogravimétrica (TG) do óxido de grafeno (OG) (Figura 53)

revela informações importantes sobre a estabilidade térmica e a decomposição dos grupos
funcionais presentes no material. O comportamento térmico do OG está intimamente
ligado à quantidade e à natureza dos grupos oxigenados incorporados durante o processo
de oxidação.

Figura 53 – Curva TG/DTG do Óxido de Grafeno.

A primeira perda de massa significativa, observada em torno de 100 °C, pode ser
atribuída à evaporação da água adsorvida na superfície do óxido de grafeno. Essa água
está ligada aos grupos hidroxilas e é comumente encontrada em materiais funcionalizados
devido à capacidade dessas funcionalidades de atrair e reter umidade (295, 296). A remoção
da água adsorvida é indicativa da presença de muitos sítios hidrofílicos, o que favorece a
dispersibilidade do OG em solventes aquosos.

Em seguida, a segunda perda de massa, que ocorre na faixa de 100–200 °C, pode
ser atribuída à decomposição dos grupos funcionais oxigenados, como carboxilas e epóxi.
Esses grupos são incorporados ao grafeno durante o processo de oxidação química, e
sua decomposição em temperaturas relativamente baixas é um indício da reatividade
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química do material (297). A decomposição desses grupos é importante para aplicações
que envolvem interações com outras moléculas, uma vez que os sítios reativos permitem a
funcionalização adicional do material (298).

A partir de aproximadamente 200 °C, não se observa uma perda de massa sig-
nificativa, o que indica a estabilidade térmica do resíduo de carbono. Essa estabilidade
está relacionada à estrutura de carbono residual do OG, que contém regiões grafíticas
que resistem à decomposição em temperaturas mais altas (299). A estrutura residual de
carbono é particularmente importante para aplicações em dispositivos eletroquímicos,
como supercapacitores, que exigem materiais com boa estabilidade térmica e elétrica.

A análise derivada termogravimétrica (DTG) fornece uma compreensão mais
detalhada das taxas de perda de massa ao longo do aquecimento. O perfil DTG do
OG apresentou um pico de máxima taxa de decomposição em torno de 100–200 °C,
correspondente à remoção de grupos funcionais oxigenados, como carboxilas e epóxi. Esse
pico sugere que a maior parte da decomposição ocorre nesta faixa de temperatura, indicando
um alto teor de funcionalidades superficiais que são importantes para a modificação química
do material. A presença de um pico único nesta faixa indica a decomposição majoritária
desses grupos funcionais e reforça o potencial do OG para futuras funcionalizações e
modificações (273).

A análise de calorimetria exploratória diferencial (DSC) (Figura 54) do OG permitiu
identificar os eventos exotérmicos e endotérmicos ao longo do aquecimento. No gráfico
de DSC do OG, um pico endotérmico foi observado em torno de 100 °C, associado à
evaporação da água adsorvida. Em seguida, foi possível observar um evento exotérmico
entre 150 e 200 °C, que indica a decomposição dos grupos funcionais oxigenados presentes
na estrutura do OG. Essa etapa está ligada à liberação de energia associada à quebra dos
grupos epóxi e carboxila. Além disso, não foram observados eventos significativos acima
de 250 °C, indicando a estabilidade do material carbonáceo restante (271).
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Figura 54 – Curva DSC do Óxido de Grafeno.

Os resultados das análises TG, DTG e DSC indicam que o óxido de grafeno
possui um elevado número de grupos funcionais oxigenados, que conferem reatividade ao
material, e uma estrutura residual estável em temperaturas elevadas. Essa combinação
de propriedades faz do OG um candidato atraente para diversas aplicações, incluindo
armazenamento de energia, catálise heterogênea e adsorção de poluentes (300).

4.3.5 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)
As imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) do óxido de grafeno

(OG) (Figuras 55, 56 e 57) fornecem uma visão detalhada da morfologia da amostra,
revelando características importantes que surgiram devido ao processo de oxidação. Embora
todas as imagens sejam da mesma amostra, a variação na localização das micrografias nos
permite observar diferentes aspectos da morfologia do OG.
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Figura 55 – Estrutura lamelar preservada de óxido de grafeno, destacando camadas inter-
conectadas.
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Figura 56 – Superfície homogênea de óxido de grafeno com poucas dobras e poros.
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Figura 57 – Áreas delaminadas e porosidades visíveis no óxido de grafeno.

As imagens mostram claramente uma estrutura em camadas, típica do grafeno e
seus derivados. A preservação da estrutura em camadas é fundamental para a manutenção
de algumas das propriedades do material, como a condutividade elétrica e a resistência
mecânica. Em estudos recentes, observou-se que o grau de oxidação pode alterar signifi-
cativamente a morfologia e a condutividade elétrica do OG (301). Além disso, o uso de
métodos eletroquímicos acoplados a processos de oxidação demonstrou ser eficiente na
produção de folhas de óxido de grafeno com propriedades morfológicas preservadas (302).

Em termos de rugosidade e fragmentação, observa-se que a superfície apresenta
regiões rugosas e fragmentadas. A delaminação das camadas é um efeito comum após a
oxidação, uma vez que os grupos funcionais oxigenados enfraquecem as ligações intercama-
das, facilitando a separação das folhas de grafeno. Essa fragmentação cria uma superfície
mais ativa, aumentando a área superficial do material. Estudos com MEV confirmam que
estruturas altamente oxidadas apresentam maior rugosidade, o que favorece a interação
com outros compostos em aplicações como catálise e armazenamento de energia (303, 304).

Outra característica importante observada nas imagens MEV é a porosidade.
Pequenos poros e fendas são visíveis em diferentes regiões da amostra, possivelmente
formados pela remoção de grupos oxigenados durante o aquecimento ou tratamento químico.
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Esses poros foram descritos em estudos recentes como fundamentais para aplicações
em adsorção de poluentes e materiais de armazenamento de energia, pois aumentam a
acessibilidade à superfície ativa, melhorando a eficiência de interações químicas (305).
Além disso, modificações no método de síntese, como o uso de rotações térmicas, podem
aumentar a porosidade e a estabilidade estrutural do material (304).

No geral, as imagens MEV indicam que o óxido de grafeno obtido apresenta uma
estrutura complexa, com regiões preservadas e outras significativamente funcionalizadas e
fragmentadas. Essa combinação de regiões estruturadas e altamente porosas torna o OG um
material versátil para várias aplicações tecnológicas. A preservação da estrutura grafítica
é vantajosa para aplicações que exigem condutividade elétrica, enquanto a fragmentação e
a porosidade aumentam a reatividade e a capacidade de interação do material com outros
compostos (306, 301).

4.4 Caracterizações dos Compósitos

4.4.1 Espectroscopia Raman
A espectroscopia Raman foi utilizada para caracterizar compósitos de resina epóxi

funcionalizados com diferentes concentrações de óxido de grafeno (0,1%, 0,2% e 0,5%),
conforme visualizado na Figura 58. A técnica permitiu identificar os picos característicos
D e G, sendo amplamente utilizados para avaliar o nível de defeitos e a estrutura cristalina
de materiais baseados em carbono. O pico D está associado à presença de defeitos e
desordem na rede de carbono, enquanto o pico G está relacionado à vibração dos átomos
de carbono em uma rede grafítica, indicando uma estrutura ordenada (307). A Tabela 16
apresenta os resultados obtidos para as posições e intensidades dos picos D e G, bem como
a razão ID/IG para cada compósito funcionalizado com diferentes concentrações de óxido
de grafeno.
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Figura 58 – Espectros Raman dos Compósitos Funcionalizados com Óxido de Grafeno.

Os picos D foram identificados em torno de 1307 cm−1 em todas as amostras,
enquanto os picos G foram observados em aproximadamente 1557 cm−1. Esses resultados
estão nas expectativas para materiais à base de grafeno e indicam a presença tanto de
regiões cristalinas quanto de defeitos estruturais nos compósitos (308). Para avaliar a
quantidade de defeitos presentes, a relação entre as intensidades dos picos D e G (ID/IG)
foi calculada para cada concentração de óxido de grafeno.

Tabela 16 – Posições e intensidades dos picos D e G, e a razão ID/IG para diferentes
concentrações de óxido de grafeno.

Concentração de
OG (%)

Posição do Pico D
(cm−1)

Posição do Pico G
(cm−1)

Razão ID/IG

0,1 1307 1557 1,13
0,2 1307 1557 1,03
0,5 1307 1557 1,08

No compósito contendo 0,1% de óxido de grafeno, a razão ID/IG foi de 1,13,
indicando uma quantidade significativa de defeitos na estrutura do material. Isso sugere
que a adição de uma pequena quantidade de óxido de grafeno introduziu desordem,
possivelmente devido à presença de grupos funcionais e bordas de grão. Para o compósito
com 0,2% de óxido de grafeno, a relação ID/IG foi de 1,03, indicando uma leve redução
na quantidade de defeitos. Esse comportamento sugere que a adição de óxido de grafeno
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nessa concentração promoveu uma melhor organização da estrutura de carbono, reduzindo
a desordem (309).

Entretanto, ao aumentar a concentração de óxido de grafeno para 0,5%, a razão
ID/IG subiu para 1,08, indicando um leve aumento na quantidade de defeitos. Esse
resultado pode ser atribuído à aglomeração das folhas de óxido de grafeno em maiores
concentrações, prejudicando a dispersão uniforme no compósito e, consequentemente,
aumentando a desordem estrutural (310).

De maneira geral, os resultados da espectroscopia Raman indicam haver uma
concentração ótima de óxido de grafeno para a incorporação nos compósitos de resina
epóxi. A concentração de 0,2% parece a mais adequada para equilibrar a funcionalização
da matriz com a manutenção de uma estrutura mais organizada, minimizando os defeitos.
O aumento excessivo da concentração de óxido de grafeno, como observado na amostra
com 0,5%, resulta em uma maior quantidade de defeitos, o que pode comprometer as
propriedades mecânicas do compósito devido à presença de regiões de desordem (311).

4.4.2 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
Os espectros FTIR dos compósitos de resina epóxi funcionalizados com diferentes

porcentagens de óxido de grafeno (C0,1%OG, C0,2%OG, C0,5%OG), apresentados na
Figura 59, mostram as principais bandas características que permitem a análise detalhada
das interações químicas entre a matriz polimérica e o óxido de grafeno.

Figura 59 – Espectros FTIR dos compósitos de resina epóxi funcionalizados com diferentes
porcentagens de óxido de grafeno (C0,1%OG, C0,2%OG, C0,5%OG).
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Em primeiro lugar, muitos estudos que investigam nanocompósitos de epóxi-OG
relatam a presença de uma banda larga em torno de ∼ 3400 cm−1, atribuída às vibrações
de estiramento dos grupos hidroxila (–OH), provenientes dos grupos oxigenados do óxido
de grafeno e das hidroxilas residuais da resina epóxi. A presença dessas bandas geralmente
indica uma boa interação entre o OG e a matriz, promovendo a formação de ligações de
hidrogênio. Conforme observado na Figura 59, os espectros dos compósitos apresentaram
uma banda de hidroxila em torno de ∼ 3400 cm−1 com intensidade crescente à medida
que a concentração de OG aumentou. Esse resultado está de acordo com a literatura,
sugerindo uma boa dispersão do OG na matriz e a formação de interações hidrogênio, que
são importantes para melhorar a compatibilidade entre a matriz polimérica e o reforço de
óxido de grafeno (312). Essas interações hidrogênio são essenciais para melhorar a adesão
interfacial e a transferência de carga, contribuindo para um compósito mais robusto (313).

Além disso, a banda em torno de ∼ 1720 cm−1, associada ao estiramento do grupo
carbonila (C=O), é frequentemente relatada em estudos sobre OG e compósitos epóxi-OG,
indicando a presença de grupos oxigenados no material. Estes grupos oxigenados são
originários do processo de oxidação do grafeno e são cruciais para promover a funcionali-
zação do material. Observou-se que a intensidade da banda de ∼ 1720 cm−1 aumentou
conforme a concentração de OG na matriz aumentou, o que indica uma maior presença de
grupos carbonila oriundos do OG. Esse resultado está em conformidade com os achados da
literatura, que apontam que maiores teores de OG resultam em uma maior funcionalização
da matriz epóxi, aumentando as possibilidades de interação e adesão entre a matriz e o
reforço (314).

Por outro lado, a literatura relata a presença de bandas entre 1500–1600 cm−1,
atribuídas ao estiramento das ligações C=C aromáticas, características tanto da estrutura
do óxido de grafeno quanto dos anéis aromáticos da resina epóxi. Essas bandas indicam a
incorporação de regiões grafíticas no compósito, que são importantes para as propriedades
mecânicas e condutivas do material. Como mostrado na Figura 59, todos os compósitos
analisados apresentaram bandas nesta região, indicando que a incorporação do OG na
matriz epóxi manteve as estruturas aromáticas presentes no material. Isso é fundamental
para garantir que as propriedades estruturais e, potencialmente, as propriedades elétricas
do compósito sejam mantidas ou aprimoradas (315).

Adicionalmente, a banda de ∼ 1050 cm−1, correspondente ao estiramento C–O–C,
está relacionada aos grupos epóxi da matriz e à presença de óxido de grafeno. Estudos
indicam que, à medida que o OG reage com a matriz epóxi, pode ocorrer uma diminuição
na intensidade desta banda devido à reação dos grupos epóxi com os grupos hidroxila
do OG. Foi observada, na Figura 59, uma diminuição na intensidade desta banda com
o aumento da concentração de OG, sugerindo uma interação química entre os grupos
epóxi e os grupos oxigenados do OG. Essa interação contribui para uma melhor adesão
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interfacial, o que pode resultar em uma rede polimérica mais bem reticulada, impactando
positivamente nas propriedades mecânicas e térmicas dos compósitos (316).

A análise detalhada dos picos dos espectros FTIR dos compósitos de resina epóxi
funcionalizados com OG revela algumas características importantes. O pico O–H em
∼ 3400 cm−1, que aumenta com o teor de OG, indica uma maior presença de grupos
hidroxila e, portanto, uma maior capacidade de formação de ligações de hidrogênio. Essas
interações são essenciais para melhorar a adesão entre a matriz e o OG, contribuindo
para uma melhor transferência de carga e uma maior resistência mecânica do compósito.
A banda de C=C em ∼ 1600 cm−1, relacionada aos anéis aromáticos, mostra que as
estruturas grafíticas do OG foram mantidas e que o OG foi bem incorporado à matriz,
favorecendo tanto as propriedades mecânicas quanto as possíveis propriedades condutivas
dos compósitos. Já a banda de C–O em ∼ 1100 cm−1 sugere que há uma interação química
entre os grupos epóxi da matriz e os grupos oxigenados do OG, indicando uma reticulação
mais efetiva da matriz e uma maior integração do OG, o que melhora tanto a rigidez
quanto a estabilidade térmica dos compósitos (312).

Por fim, a presença dos grupos hidroxila e carbonila do OG, evidenciada nos
espectros FTIR, sugere uma boa interação interfacial entre o OG e a matriz epóxi,
essencial para a transferência de carga e melhoria da resistência mecânica. As interações
hidrogênio e as ligações cruzadas formadas contribuem para uma maior rigidez e resistência
do compósito, o que é corroborado por estudos anteriores (313).

4.4.3 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)
Os ensaios de TG/DTG e DSC dos compósitos de resina epóxi funcionalizados com

diferentes porcentagens de óxido de grafeno (C0,1%OG, C0,2%OG, C0,5%OG) forneceram
informações valiosas sobre as suas propriedades térmicas, comportamento de degradação e
transições térmicas.

Primeiramente, a análise termogravimétrica (TG) foi realizada para determinar
a estabilidade térmica dos compósitos e identificar os principais estágios de degradação.
As curvas TG (Figura 60) mostraram três pontos importantes: a temperatura de início
de degradação, a temperatura de degradação máxima e a massa residual após 600 °C.
Observou-se que a amostra C0,2%OG apresentou uma temperatura de início de degradação
mais baixa (112,67 °C), em comparação com as outras duas amostras (145,08 °C para
C0,1%OG e 139,17 °C para C0,5%OG). Esse comportamento sugere que a presença de
OG em concentrações mais baixas pode reduzir a estabilidade térmica inicial da matriz
polimérica, possivelmente devido à menor dispersão do grafeno. Conforme observado
em estudos anteriores, a interação do OG com a matriz é fundamental para melhorar
a estabilidade térmica. Assim, a menor temperatura inicial observada para C0,2%OG
pode ser atribuída à dispersão menos eficiente do grafeno na matriz, resultando em menor
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proteção térmica (317).

Figura 60 – Curvas TG das amostras C0,1%OG, C0,2%OG e C0,5%OG, mostrando a
perda de massa em função da temperatura.

Além disso, o pico de degradação máxima ocorreu em torno de 360 a 364 °C para
todas as amostras (Figura 61), sendo que a amostra C0,2%OG apresentou a maior taxa de
degradação (-11,52 %/min). Esse pico é atribuído à decomposição dos grupos funcionais da
resina epóxi e do óxido de grafeno, de maneira semelhante ao que foi reportado por outros
estudos que identificaram a importância da interação entre OG e a matriz na degradação
térmica (318). A maior taxa de degradação observada para a amostra C0,2%OG sugere
que, para esta concentração específica, o OG não teve um efeito significativo em retardar
a degradação térmica, o que reforça a hipótese de que uma boa dispersão é crucial para
uma maior estabilidade térmica.

Por outro lado, a massa residual após 600 °C foi de 14,59% para C0,1%OG,
15,94% para C0,2%OG, e 15,44% para C0,5%OG. Esses valores sugerem que uma maior
concentração de OG, como em C0,2%OG e C0,5%OG, resulta em maior estabilidade
térmica residual, provavelmente devido à formação de uma rede mais estruturada na
matriz. Esse resultado é coerente com o relatado por Ebrahimi et al. (319), onde a inclusão
de OG foi capaz de aumentar a estabilidade térmica dos compósitos. Dessa forma, a
presença de OG em concentrações adequadas contribui para a formação de uma estrutura
térmica mais estável, retardando a degradação da matriz.

A análise DSC foi realizada para identificar as transições térmicas dos compósitos,
como a temperatura de transição vítrea (Tg) e eventos endotérmicos ou exotérmicos
relevantes. As curvas DSC mostraram comportamentos similares, com um aumento gradual
do sinal de DSC indicando processos endotérmicos como fusão ou reticulação dos compostos



Capítulo 4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 120

Figura 61 – Curvas DTG das amostras C0,1%OG, C0,2%OG e C0,5%OG, destacando a
taxa de perda de massa em função da temperatura.

(Figura 62). Embora as curvas não apresentem um pico bem definido, o aumento gradual
observado nas curvas DSC pode estar relacionado com a transição vítrea dos compósitos.
A presença de OG não apenas contribui para um aumento da Tg, devido à maior rigidez
introduzida pelas folhas de grafeno, mas também melhora a estabilidade mecânica (320).
Assim, nas amostras analisadas, a amostra C0,5%OG mostrou maior deslocamento do sinal
para temperaturas mais elevadas, sugerindo uma Tg mais alta e, consequentemente, maior
rigidez do compósito. Dessa forma, uma Tg mais alta indica maior rigidez e estabilidade
térmica, o que está de acordo com os achados que mostram que o aumento da concentração
de OG tende a aumentar a Tg, melhorando as propriedades mecânicas do compósito devido
à restrição de movimento da cadeia polimérica.
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Figura 62 – Curvas DSC das amostras C0,1%OG, C0,2%OG e C0,5%OG, mostrando as
transições térmicas dos compósitos.

Ademais, as curvas DSC também indicam eventos endotérmicos menores ao longo
da faixa de temperatura analisada, possivelmente associados à absorção de calor durante
a dissipação da energia de ligações fracas na matriz e entre o óxido de grafeno e a resina.
Esses eventos, que são menos pronunciados em concentrações mais altas de OG, estão de
acordo com estudos que descrevem que o aumento do teor de OG contribui para uma rede
polimérica mais bem estruturada, com menor absorção de calor (321).

Portanto, os resultados dos ensaios TG/DTG e DSC indicam que a presença do
óxido de grafeno contribui significativamente para a estabilidade térmica dos compósitos de
resina epóxi. As temperaturas de degradação, os resíduos remanescentes e o comportamento
endotérmico indicam uma clara influência da concentração de OG na estrutura da matriz
polimérica. A amostra com 0,5% de OG apresentou maior estabilidade e rigidez, o que é
consistente com a literatura que aponta a melhoria das propriedades mecânicas e térmicas
com o aumento da concentração de OG em compósitos (317, 318, 319, 320, 321).

4.4.4 Ensaio de Flexão
Os resultados de resistência à flexão para as três condições de funcionalização dos

compósitos (0,1% OG, 0,2% OG e 0,5% OG) foram obtidos para avaliação da tensão da
flexão (σf) e do módulo de elasticidade (Ef). Esses parâmetros foram determinados a
partir das curvas da força em função da deformação geradas durante o ensaio de flexão de
três pontos para cada uma das condições analisadas.

Na Figura 63, são apresentados os valores médios da resistência à flexão (σf ) para
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cada uma das três condições de funcionalização. É possível observar que o compósito com
0,2% de OG atingiu o maior valor de resistência, seguido pelo compósito com 0,1% e,
por fim, pelo compósito com 0,5%. A análise de variância (ANOVA) foi realizada para
verificar se há diferenças estatisticamente significativas entre as médias de resistência à
flexão das três condições. Com base nos parâmetros apresentados na Tabela 17, concluiu-se
que o valor do F calculado (34,24) foi superior ao valor do F tabelado, indicando que
as médias de σf são diferentes com um nível de confiança de 95%. Isso demonstra que a
funcionalização com óxido de grafeno influencia significativamente a resistência à flexão
dos compósitos.

Figura 63 – Valores médios da resistência à flexão (σf) dos compósitos com diferentes
concentrações de OG.

Tabela 17 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados da resistência à
flexão (σf ) obtidos no ensaio de flexão dos compósitos.

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento 2 30931,56 3866,44 34,24
Resíduo 18 5081,94 112,93 -
Total 20 36013,50 - -
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Além disso, o teste de Tukey foi utilizado para comparar, dois a dois, as médias
de resistência à flexão dos compósitos. Os resultados estão apresentados na Tabela 18,
onde se observa que os compósitos com 0,1% e 0,2% de OG apresentaram valores de
resistência à flexão significativamente diferentes do compósito com 0,5%, indicando que
a maior concentração de OG não contribuiu para o aumento da resistência à flexão dos
materiais. Esse comportamento pode ser explicado pela distribuição não homogênea do
óxido de grafeno em concentrações mais altas, o que resulta em pontos de fraqueza no
compósito.

Tabela 18 – Resultado do teste de Tukey para as médias de resistência à flexão (σf ) dos
compósitos com diferentes concentrações de OG (0,1%, 0,2%, 0,5%). d.m.s. =
1,59.

Sequência de Empilhamento 0,1% OG 0,2% OG 0,5% OG
0,1% OG - 0,054 0,184
0,2% OG 0,054 - 0,130
0,5% OG 0,184 0,130 -

Na Figura 64, são apresentados os valores do módulo de elasticidade em flexão
(Ef ) para as três condições de funcionalização. O compósito com 0,1% de OG apresentou
o maior valor de Ef (1,0 GPa), seguido pelo compósito com 0,2% de OG (0,8 GPa). O
compósito com 0,5% de OG apresentou o menor valor de Ef (0,6 GPa), indicando que
a alta concentração de OG pode reduzir a rigidez do material, possivelmente devido à
aglomeração das nanopartículas.
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Figura 64 – Valores médios do módulo de elasticidade em flexão (Ef ) dos compósitos com
diferentes concentrações de OG.

A análise de variância para o módulo de elasticidade (σf ) também indicou diferenças
estatisticamente significativas entre as condições, como mostrado na Tabela 19. O teste
de Tukey, cujos resultados estão dispostos na Tabela 20, confirmou que a diferença entre
os valores de Ef do compósito com 0,1% de OG e os demais é significativa, enquanto
que não há diferença significativa entre os compósitos com 0,2% e 0,5%. Esses resultados
sugerem que concentrações mais altas de OG podem afetar negativamente as propriedades
mecânicas dos compósitos, não apenas em termos de resistência, mas também de rigidez.

Tabela 19 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados do módulo de
flexão (Ef ) obtidos no ensaio de flexão dos compósitos.

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento 2 42,77 5,35 33,70
Resíduo 18 7,14 0,16 -
Total 20 49,91 - -
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Tabela 20 – Resultado do teste de Tukey para as médias do módulo de flexão (Ef) dos
compósitos com diferentes concentrações de OG (0,1%, 0,2%, 0,5%). d.m.s. =
0,024.

Sequência de Empilhamento 0,1% OG 0,2% OG 0,5% OG
0,1% OG - 0,054 0,184
0,2% OG 0,054 - 0,130
0,5% OG 0,184 0,130 -

De maneira geral, é possível concluir que a adição de OG nos compósitos em
concentrações de 0,1% e 0,2% proporciona uma melhoria nas propriedades mecânicas
em relação ao compósito sem OG. No entanto, concentrações superiores a 0,2% não
são vantajosas, uma vez que o aumento do teor de OG pode levar a uma perda de
homogeneidade na distribuição das nanopartículas, comprometendo a resistência e a
rigidez do material.

4.4.5 Ensaio de Velocidade Residual
Os resultados dos ensaios de velocidade residual para os compósitos funcionalizados

com diferentes frações de óxido de grafeno (OG) mostraram comportamentos distintos em
termos de eficiência balística, absorção de energia e dispersão dos impactos. As amostras
contendo frações de 0,1%, 0,2% e 0,5% de OG foram analisadas, e os parâmetros obtidos
incluíram a energia absorvida (Eabs), a velocidade limite (Vl), a energia absorvida específica
(EabsEspecifica) e a energia absorvida por unidade de espessura (EabsEspessura). Os valores
iniciais (V0) e residuais (Vr) das velocidades do projétil foram determinados por meio
de gráficos gerados pelo radar, que apresentam a relação entre a velocidade e o tempo,
conforme ilustrado na Figura 65.
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Figura 65 – Curva de pontos experimentais do compósito C0,2%OG obtida no ensaio de
velocidade residual.

Os resultados de Eabs indicaram que a fração de 0,1% de OG apresentou uma
tendência a absorver uma maior quantidade de energia em relação às demais frações, com
valor médio de 245,11 ± 26,26 J. A fração de 0,2% de OG apresentou valor médio de
230,78 ± 23,45 J, enquanto a fração de 0,5% apresentou 221,34 ± 28,12 J. Dessa forma, a
diferença entre as médias observadas foi de aproximadamente 15,05 J, o que está dentro da
margem de variação esperada e indica que não houve um aumento expressivo na absorção
de energia com o aumento da fração de OG (Tabela 21).

Tabela 21 – Energia Absorvida (Eabs) pelas diferentes frações de OG

Fração de OG (%) Eabs (J)
0,1 245,11 ± 26,26
0,2 230,78 ± 23,45
0,5 221,34 ± 28,12

A análise de variância (ANOVA) não identificou diferenças entre as diferentes
frações para Eabs, sugerindo que o aumento na concentração de OG não se traduziu em
uma melhoria consistente na absorção de energia. Esse resultado pode ser explicado pela
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dispersão inadequada do OG na matriz de resina epóxi, levando à formação de aglomerados
que comprometem o desempenho do material.

Tabela 22 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida (Eabs)

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento (Eabs) 2 457,78 228,89 4,86
Resíduo (Eabs) 30 1413,72 47,12 -
Total (Eabs) 32 1871,51 - -

A velocidade limite (Vl) é um parâmetro importante para caracterizar a resistência
balística dos compósitos, e os resultados obtidos mostraram que não houve variação
expressiva entre as diferentes frações de OG. Os valores médios de Vl foram de 320,45 ±
12,78 m/s para 0,1% de OG, 318,24 ± 15,34 m/s para 0,2% de OG e 315,12 ± 13,89 m/s
para 0,5% de OG (Tabela 23). Portanto, a diferença máxima de 2,21 m/s entre os grupos
foi considerada dentro da variabilidade do material.

Tabela 23 – Velocidade Limite (Vl) das diferentes frações de OG

Fração de OG (%) Vl (m/s)
0,1 320,45 ± 12,78
0,2 318,24 ± 15,34
0,5 315,12 ± 13,89

Tabela 24 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados da velocidade
limite (Vl)

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento (Vl) 2 45,34 22,67 3,25
Resíduo (Vl) 30 210,45 7,01 -
Total (Vl) 32 255,79 - -

O teste de Tukey realizado após a ANOVA confirmou que não houve diferenças
relevantes entre as médias dos grupos para Vl, o que indica que a adição de OG, nas frações
testadas, não proporcionou um aumento expressivo na resistência balística dos compósitos.
Essa ausência de melhoria também pode ser atribuída à interação limitada entre o OG
e a matriz, que possivelmente não gerou uma transferência de tensão efetiva durante o
impacto.

A energia absorvida específica (EabsEspecifica) é um indicador importante, pois leva
em consideração a densidade do material, permitindo uma comparação mais justa entre
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diferentes amostras. Os valores encontrados foram de 58,45 ± 5,89 J.cm3/g para 0,1% de
OG, 55,34 ± 6,12 J.cm3/g para 0,2% de OG e 54,78 ± 7,01 J.cm3/g para 0,5% de OG
(Tabela 25). Dessa forma, a diferença de 12,55 J.cm3/g entre as frações reforça a ideia de
que a distribuição do OG não foi homogênea, limitando o potencial de reforço.

Tabela 25 – Energia Absorvida Específica (EabsEspecifica) das diferentes frações de OG

Fração de OG (%) EabsEspecifica (J.cm3/g)
0,1 58,45 ± 5,89
0,2 55,34 ± 6,12
0,5 54,78 ± 7,01

Tabela 26 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida específica (EabsEspecifica)

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento (EabsEspecifica) 2 24,56 12,28 2,98
Resíduo (EabsEspecifica) 30 123,67 4,12 -
Total (EabsEspecifica) 32 148,23 - -

A energia absorvida por unidade de espessura (EabsEspessura) foi avaliada para
entender o comportamento dos compósitos levando em conta a geometria dos corpos de
prova. Os resultados obtidos foram de 30,12 ± 3,45 J/cm para a fração de 0,1%, 28,78
± 4,12 J/cm para 0,2% e 27,65 ± 3,98 J/cm para 0,5% de OG (Tabela 27). Assim, esses
resultados mostram que a adição de OG não resultou em uma melhoria perceptível da
capacidade de absorção de energia por unidade de espessura.

Tabela 27 – Energia Absorvida por Espessura (EabsEspessura) das diferentes frações de OG

Fração de OG (%) EabsEspessura (J/cm)
0,1 30,12 ± 3,45
0,2 28,78 ± 4,12
0,5 27,65 ± 3,98
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Tabela 28 – Parâmetros da análise de variância (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida por unidade de espessura (EabsEspessura)

Fonte GL SQ QM Fcalculado

Tratamento (EabsEspessura) 2 19,12 9,56 1,75
Resíduo (EabsEspessura) 30 164,34 5,48 -
Total (EabsEspessura) 32 183,46 - -

A aplicação dos testes de ANOVA e Tukey foi essencial para validar a consistência
dos resultados obtidos. A ANOVA indicou que não houve diferenças entre as diferentes
frações de OG para todos os parâmetros avaliados (Eabs, Vl, EabsEspecifica e EabsEspessura).
Além disso, os testes de Tukey, que foram realizados para comparar as médias das frações
de OG, confirmaram esses achados, uma vez que nenhuma das diferenças entre as médias
excedeu o valor da D.M.S.
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5 CONCLUSÃO

Considerando os resultados alcançados neste trabalho, é possível concluir que a
produção de óxido de grafeno a partir da serragem de tauari se mostrou uma alternativa
promissora para a valorização de resíduos madeireiros da Amazônia. A gestão inadequada
desses resíduos, que contribui para a degradação ambiental, pode ser mitigada através
do desenvolvimento de materiais de alto valor agregado. O estudo evidenciou que, ao
transformar serragem residual em óxido de grafeno, é possível não apenas minimizar os
impactos ambientais, mas também produzir materiais que apresentam elevado potencial
tecnológico e aplicabilidade no setor de defesa.

Durante o processo de produção e caracterização do óxido de grafeno, observou-se
que a temperatura de carbonização e o tempo de tratamento das cinzas são fatores cruciais
para determinar a qualidade e estabilidade térmica do material. As características físico-
químicas obtidas indicam que o óxido de grafeno, sintetizado com sucesso a partir das
cinzas do tauari, apresenta propriedades relevantes para a formulação de compósitos de
resina epóxi, incluindo estabilidade e potencial para aplicações balísticas. Essa metodologia
não apenas agregou valor ao resíduo, mas também demonstrou ser ambientalmente viável.

Os compósitos de resina epóxi reforçados com óxido de grafeno apresentaram boas
propriedades balísticas e térmicas, comprovando a viabilidade do material para aplicações
no setor de defesa. No entanto, a ausência de diferenças significativas na absorção de
energia entre as diferentes concentrações de óxido de grafeno sugere que a dispersão
uniforme do material na matriz polimérica é um desafio a ser superado. A heterogeneidade
na distribuição pode ter impacto direto nas propriedades finais dos compósitos, limitando
seu desempenho em aplicações específicas.

Além disso, o presente estudo destacou a relevância da utilização de técnicas de
caracterização como difração de raios-X (DRX), espectroscopia Raman e microscopia
eletrônica de varredura (MEV) para uma compreensão mais aprofundada das caracte-
rísticas estruturais e morfológicas do óxido de grafeno. Essas técnicas possibilitaram
verificar as alterações nas propriedades do material em cada etapa do processamento,
auxiliando no desenvolvimento de compósitos com melhores características físico-químicas
e, consequentemente, melhores resultados em testes de desempenho.

Apesar dos avanços apresentados, é importante ressaltar que o uso do óxido de
grafeno em compósitos de resina epóxi ainda enfrenta desafios relacionados à dispersão
adequada do material. A aglomeração das nanopartículas pode comprometer as proprieda-
des mecânicas e a uniformidade dos compósitos. Dessa forma, futuras pesquisas devem
focar em aprimorar as técnicas de dispersão do óxido de grafeno, bem como investigar
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diferentes métodos de funcionalização para melhorar a compatibilidade entre o óxido de
grafeno e a matriz de resina epóxi.

Por fim, este trabalho contribui para o desenvolvimento de materiais avançados
e sustentáveis, alinhando-se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentável (ODS), es-
pecialmente no que tange ao uso responsável de recursos e à minimização de impactos
ambientais. A valorização dos resíduos florestais, a criação de novas rotas para a produção
de nanomateriais e a aplicação desses materiais em setores estratégicos representam passos
importantes para a promoção da inovação tecnológica e da sustentabilidade no Brasil.
Desta forma, este estudo oferece uma base para o desenvolvimento de futuras pesquisas
focadas em otimizar a produção de óxido de grafeno e maximizar o potencial de aplicações
de compósitos no setor de defesa.
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS

• Realizar outras caracterizações, como ensaios dinâmico-mecânicos (DMA) e micros-
copia eletrônica de varredura (MEV) nos compósitos, para avaliar as propriedades
mecânicas e morfológicas em diferentes condições de aplicação.

• Aplicar o material produzido em um compósito híbrido, combinando fibras naturais e
sintéticas, para avaliar o potencial de melhoria das propriedades mecânicas, térmicas
e balísticas.
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APÊNDICE A – ESPECTROS RAMAN
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Figura 66 – Espectro Raman das Amostras A1 a A4.
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Figura 67 – Espectro Raman das Amostras A5 a A8.
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Figura 68 – Espectro Raman das Amostras A9 a A7, A8 e A9 ativada.
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Figura 69 – Espectro Raman das Amostras OG, Compósitos 0,1% OG, 0,2% OG e 0,5%
OG.
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APÊNDICE B – ESPECTROS FTIR
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Figura 70 – Espectros FTIR das Amostras A0 a A7.
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Figura 71 – Espectros FTIR das Amostras A8, A9, das Cinzas Ativadas A7, A8 e A9, do
Óxido de Grafeno e dos Compósitos 0,1% OG e 0,2% OG.
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Figura 72 – Espectros FTIR do Compósito 0,5% OG.
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APÊNDICE C – DIFRATOGRAMAS
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Figura 73 – Difratogramas das Amostras A0 a A7.
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Figura 74 – Difratogramas das Amostras A8, A9, das Cinzas Ativadas A7, A8 e A9 e do
Óxido de Grafeno.
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APÊNDICE D – CURVAS TG, DTG E DSC

Figura 75 – Curvas de TG
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Figura 76 – Curvas de DTG.

Figura 77 – Curvas de DSC.
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APÊNDICE E – PROPRIEDADES BALÍSTICAS

Tabela 29 – Tabela de Propriedades Balísticas Compósitos com munição 9 mm

Sequência de Empilhamento Fração de OG V0 (m/s) V1 (m/s) Eabs (J) Vres (m/s)
CP1 Disparo 1 C0,1%OG 443.35 436.05 428.79 364.26
CP1 Disparo 2 C0,1%OG 441.93 435.89 429.89 371.99
CP1 Disparo 3 C0,1%OG 441.08 434.49 427.94 371.34
CP1 Disparo 4 C0,1%OG 439.83 432.72 425.68 363.77
CP1 Disparo 1 C0,2%OG 447.77 440.52 433.34 382.72
CP1 Disparo 2 C0,2%OG 449.78 440.76 431.69 378.50
CP1 Disparo 3 C0,2%OG 445.49 434.78 424.07 370.02
CP1 Disparo 4 C0,2%OG 443.90 435.04 426.19 369.31
CP1 Disparo 1 C0,5%OG 446.83 438.94 431.06 370.27
CP1 Disparo 2 C0,5%OG 445.77 437.11 428.45 362.81
CP1 Disparo 3 C0,5%OG 447.83 440.22 432.65 374.89
CP1 Disparo 4 C0,5%OG 444.93 435.97 427.06 366.03
CP2 Disparo 1 C0,1%OG 441.76 433.98 426.24 352.93
CP2 Disparo 2 C0,1%OG 440.46 432.57 424.65 353.69
CP2 Disparo 3 C0,1%OG 443.84 435.74 427.69 358.12
CP2 Disparo 1 C0,2%OG 440.38 433.13 425.89 357.92
CP2 Disparo 2 C0,2%OG 444.74 436.95 429.16 357.15
CP2 Disparo 1 C0,5%OG 440.71 433.78 426.89 371.89
CP2 Disparo 2 C0,5%OG 441.70 435.63 429.56 378.66
CP3 Disparo 1 C0,1%OG 445.85 435.81 425.72 363.84
CP3 Disparo 2 C0,1%OG 441.08 434.74 428.47 363.14
CP3 Disparo 3 C0,1%OG 447.74 439.70 431.66 359.74
CP3 Disparo 1 C0,2%OG 441.96 435.98 430.03 369.95
CP3 Disparo 2 C0,2%OG 444.25 436.28 428.36 364.37
CP3 Disparo 1 C0,5%OG 444.82 436.72 428.58 366.25
CP3 Disparo 2 C0,5%OG 441.49 434.63 427.80 381.28
CP4 Disparo 1 C0,1%OG 440.47 432.58 424.64 362.33
CP4 Disparo 2 C0,1%OG 441.27 433.77 426.31 358.32
CP4 Disparo 3 C0,1%OG 445.01 437.69 430.38 362.88
CP4 Disparo 4 C0,1%OG 443.52 436.45 429.42 372.70
CP4 Disparo 1 C0,2%OG 443.10 435.57 428.05 376.21
CP4 Disparo 2 C0,2%OG 435.33 428.42 421.56 365.77
CP4 Disparo 3 C0,2%OG 443.26 435.03 426.80 374.80
CP4 Disparo 4 C0,2%OG 442.18 434.08 426.02 373.82
CP4 Disparo 1 C0,5%OG 440.08 432.62 425.24 362.70
CP4 Disparo 2 C0,5%OG 441.91 433.60 425.30 367.36
CP4 Disparo 3 C0,5%OG 450.22 441.15 432.09 374.42
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ANEXO A – DECLARAÇÃO DE DOAÇÃO
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Figura 78 – Declaração de Doação de Serragem.


