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RESUMO

Este trabalho apresenta a producao e caracterizacao de oxido de grafeno a partir da serra-
gem de tauari da regido Amazonica, com o objetivo de aplicar o material em compositos
de resina epoxi para uso em protecao balistica. A pesquisa visa explorar uma solugao
sustentavel para o aproveitamento de residuos madeireiros, promovendo o desenvolvimento
de materiais avancados com alto desempenho mecanico e térmico. A serragem de tauari
foi submetida a um processo de carbonizacao e ativagao quimica, sendo posteriormente
utilizada na sintese de grafeno e éxido de grafeno pelo método de Hummers. A producao de
compositos de resina epoxi foi realizada com diferentes concentragdes de 6xido de grafeno
(0,1%, 0,2% e 0,5%). Esses compésitos foram avaliados quanto as suas propriedades meca-
nicas, térmicas e balisticas. A metodologia envolveu etapas rigorosamente planejadas para
garantir a eficiéncia e a qualidade dos materiais produzidos. A serragem foi transformada
em cinzas por meio de diferentes condigoes térmicas, seguida de ativagao quimica com
hidroxido de potéassio. O grafeno foi sintetizado a partir dessas cinzas ativadas, e o éxido
de grafeno foi obtido por oxidagdo quimica. Os compositos foram fabricados incorporando
o oxido de grafeno em resina epoxi e caracterizados por ensaios fisico-quimicos e mecanicos,
incluindo analises espectroscopicas, propriedades térmicas e testes de flexao. Os resultados
demonstraram que o 6xido de grafeno produzido apresentou propriedades estruturais e
térmicas adequadas para aplicacdo em compositos. Dentre as concentragoes avaliadas,
o composito contendo 0,2% de éxido de grafeno se destacou por sua superioridade em
resisténcia mecanica e desempenho balistico. Essa composicao especifica 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 sustentavel para a reducao de residuos, ao
mesmo tempo em que promove a geracao de novos materiais de alto valor agregado. A
utilizagdo de baixos teores de 6xido de grafeno como refor¢co em compdsitos de resina epoxi
oferece significativas vantagens, como leveza e desempenho aprimorado, em comparagao
aos materiais balisticos tradicionais. Além disso, essa abordagem alinha-se aos principios de
sustentabilidade e economia circular, contribuindo para o avango tecnolégico em aplicagoes
estratégicas. O estudo destaca o potencial de materiais compositos funcionais em atender
as demandas do setor de defesa, com enfoque inovador na reutilizagdo de recursos naturais
e no desenvolvimento de solucoes eficazes e ambientalmente responsaveis.

Palavras-chave: ¢xido de grafeno; serragem de tauari; regiao amazonica; balistica; fibras
naturais; compositos; resina epoxi.



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 INTRODUCAO

1.1 Consideracoes Gerais

A biodiversidade florestal do Brasil, além de ser uma das mais ricas do mundo,
também gera grandes quantidades de residuos provenientes da industria madeireira. No
entanto, a gestao inadequada desses residuos ¢ um problema recorrente que acaba contri-
buindo para a polui¢do do solo e dos rios, gerando sérios impactos ambientais. Além disso,
a exploracao continua dos recursos florestais, sem um planejamento sustentavel, desacelera
o processo de recuperacao dos ecossistemas e promove praticas de exploracao excessiva. A
falta de estratégias para uma gestao adequada dos residuos florestais refor¢a ainda mais
a degradacao do meio ambiente. Conforme os tltimos dados, estima-se que cerca de 30
milhoes de toneladas de residuos madeireiros sejam gerados anualmente no Brasil (18).
Grande parte desses residuos encontra-se na Amazonia e poderia ser melhor aproveitada em
processos de reciclagem, na geragao de energia renovavel ou até mesmo como fertilizantes
organicos, contribuindo assim para praticas ambientalmente mais responsaveis. Entretanto,
a realidade atual é de um aproveitamento limitado, o que resulta em um grande desperdicio
de matéria-prima que, em vez de ser reutilizada, contribui para aumentar os impactos
ambientais (19, 18, 20, 21).

Portanto, é necessario buscar estratégias mais eficientes que reduzam o descarte
incorreto de residuos madeireiros e incentivem o desenvolvimento de novos produtos de
forma sustentével e economica (22). Uma alternativa interessante é a producao de materiais
avancados, como o éxido de grafeno, a partir dessas serragens. O 6xido de grafeno possui
propriedades tinicas que permitem a sua aplicagao em diversas areas, desde a eletronica
até materiais para reforco estrutural. Dessa forma, produzir éxido de grafeno a partir das
cinzas da serragem nao apenas mitiga o desperdicio de madeira, mas também possibilita
a recuperacao de residuos que, de outra forma, contribuiriam para a emissao de gases
poluentes. Assim, a utilizacao dessa biomassa lenhosa residual surge como uma estratégia
eficaz para reduzir o impacto das mudancas climéticas e conservar recursos naturais
(23, 24, 25).

Além disso, a serragem de tauari, em particular, possui uma composi¢ao quimica
rica em celulose, hemicelulose e lignina, que sdo componentes fundamentais na formagao de
materiais carbonosos de valor agregado (26). A lignina, em especial, desempenha um papel
relevante no processo de producao de éxido de grafeno, pois sua complexidade quimica
facilita a extracao de substancias valiosas durante a pirdlise, resultando em cinzas ricas
em carbono. Desse modo, o alto teor de carbono da biomassa lenhosa residual possibilita

a criagao de materiais carbonosos aplicaveis 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 tecnolégicos que contribuem para uma economia mais
sustentavel e eficiente (27, 18, 25, 28).

Outro ponto importante é a utilizacdo do éxido de grafeno como reforco em
compositos de resina epodxi, que tem se mostrado uma abordagem promissora para o
desenvolvimento de materiais com alta resisténcia e baixo peso. O 6xido de grafeno
apresenta propriedades mecanicas, térmicas e elétricas que o tornam um material versatil
para varias aplicagoes. No setor de defesa, por exemplo, compésitos poliméricos reforgados
com 6xido de grafeno tém potencial para serem utilizados em blindagens balisticas,
oferecendo protecao eficiente com uma reducao significativa no peso. Essa reducao de peso
¢ particularmente importante para a fabricacao de armaduras leves, tornando-as uma
alternativa atrativa em comparacao com materiais tradicionais, como a fibra sintética de
aramida e o aco balistico, que, embora eficazes, apresentam limitagoes em termos de custo

e peso elevado.

Com isso, a busca por novos materiais que atendam as demandas dos setores
militar e de seguranga publica tem incentivado o desenvolvimento de alternativas que
combinem eficiéncia e sustentabilidade. Nesse contexto, o uso de fibras lignocelul6sicas,
como a serragem de tauari, em combinag¢ao com resinas epoxi funcionalizadas com 6xido
de grafeno, é uma solugao que alia a reducao de peso e custo com o aumento da eficiéncia
das protegoes balisticas. Essa abordagem estd alinhada aos principios da sustentabilidade,
pois faz uso de recursos renovaveis, minimiza os impactos ambientais e transforma residuos

em materiais de alto desempenho (29, 25).

Portanto, o presente trabalho propoe a producao e caracterizacao do o6xido de
grafeno a partir das cinzas ativadas da serragem de tauari, visando sua aplicacao em
compositos de resina epdxi com potencial balistico. As propriedades do material produzido
serao avaliadas quanto a sua viabilidade como reforgo leve e eficiente para compésitos.
Dessa forma, este estudo busca contribuir para o desenvolvimento de materiais avancados
e sustentaveis que atendam as exigéncias da industria e da defesa nacional, promovendo

alternativas mais ecoldgicas e tecnologicamente eficazes para aplicagoes balisticas.

1.2 Justificativa do Trabalho

A producao de residuos madeireiros pela industria apresenta um desafio ambiental e
uma oportunidade para o desenvolvimento sustentavel. A gestdo inadequada desses residuos
contribui para a poluicao do solo e dos rios, causando impactos ambientais e dificultando
a recuperacao dos recursos naturais. Nesse contexto, a utilizacdo desses materiais para
a fabricacao de produtos avancados, como o 6xido de grafeno, pode mitigar os impactos

ambientais e oferecer novas perspectivas para o desenvolvimento de tecnologias inovadoras
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e sustentéveis (25). Portanto, o objetivo desta pesquisa ¢ investigar uma nova utilizagao
da serragem de tauari, um recurso abundante na Amazonia, na fabricacao de éxido de
grafeno.Essa abordagem esta alinhada com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel
(ODS) da Organizagao das Nagoes Unidas (ONU), em especial com o ODS 12, que trata
de Producao e Consumo Sustentédveis, e o ODS 13, que aborda A¢ao contra a Mudanga

Global do Clima.

Além dos beneficios ambientais, a aplicacao da serragem de tauari e do 6xido de
grafeno em compositos de resina epoxi possui relevancia tecnologica e economica. Esses
materiais apresentam propriedades mecanicas aprimoradas, importantes para diversas
industrias, incluindo os setores militar e de seguranca publica, que buscam solugoes leves
e eficientes para protegao balistica (30). Dessa forma, o desenvolvimento de compésitos
sustentaveis contribui diretamente para o ODS 9, que foca em Industria, Inovacao e
Infraestrutura, promovendo a inovacao tecnologica e a eficiéncia no uso de recursos
naturais (31). Além disso, iniciativas como esta refor¢gam o compromisso com o ODS 15,
voltado para Vida Terrestre, incentivando praticas que reduzam a exploracao excessiva de

recursos florestais e promovam o uso responsavel dos residuos (32).

Em suma, esta pesquisa busca nao apenas atender as necessidades industriais
modernas, mas também contribuir para os esforcos globais de sustentabilidade e econo-
mia circular propostos pela ONU, fortalecendo a integragao entre ciéncia, tecnologia e

preservacao ambiental.

1.3 Objetivo do Estudo

1.3.1 Objetivo Geral

Essa dissertacao de mestrado tem como objetivo desenvolver e caracterizar éxido
de grafeno a partir dos residuos da serragem do tauari da regiao Amazonica, avaliando a

aplicabilidade e eficicia em fins balisticos em compdsitos de resina epéxi.

1.3.2 Objetivos Especificos

Este trabalho tem como objetivos especificos:

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 andlise elementar -
CHN, difragao 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, analise termogravimétrica (TGA - Thermogravimetric Analy-
sis), calorimetria exploratoéria diferencial (DSC - Differential Scanning Calorimetry),

microscopia eletronica de varredura (MEV - Scanning Electron Microscopy);
3. Sintetizar o grafeno a partir das cinzas ativadas com hidréxido de potéssio (KOH);

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

5. Sintetizar o éxido 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 compdésitos de resina epéxi funcionalizados com OG obtido a 0,1%, a 0,2%
e a 0,5%;

8. Avaliar as propriedades mecanicas, térmicas e balisticas do OG produzido em com-

positos, mediante ensaios de flexdo, TGA, DSC, e ensaios de velocidade residual.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais Lignoceluldsicos

Os materiais lignocelulésicos, amplamente encontrados na natureza, desempenham
papel essencial em diversas aplicagoes industriais e na mitigacao de problemas ambientais
(33, 34).Essencialmente, esses materiais, compostos principalmente por celulose, hemice-
lulose e lignina, s&o uma alternativa promissora para o desenvolvimento de tecnologias
sustentaveis (35). Devido a sua abundancia, principalmente em &dreas florestais, eles se
apresentam como uma fonte renovavel de biomassa que pode ser utilizada na producao de

nanomateriais (36).

Além disso, o uso de residuos lignocelulésicos contribui para a redugao da depen-
déncia de recursos fosseis e minimiza os impactos ambientais associados a extracao e
processamento de materiais nao renovaveis. Dessa forma, a utilizagao desses residuos nao
s6 transforma o que seria um passivo ambiental em um recurso valioso, como também

alinha-se aos principios da quimica verde e da economia circular (37).

Dessa forma, é importante salientar que diversas fibras sdo encontradas com
facilidade no meio ambiente, conhecidas como naturais ou sintéticas. No caso das fibras
naturais, sdo classificadas em: vegetais (lignoceluldsicas), onde se subclassificam com
relagao a origem, podendo ser do fruto, das folhas, do caule ou das sementes; animais,
onde a estrutura molecular é composta por queratina, proveniente da secrecao glandular
de alguns insetos; e minerais, em que se origina de rochas com estrutura fibrosa. Tal

ordenagao pode ser observada no esquema da Figura 1 (1).
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Fibra
Natural Sintética
1 |_I_|
I 1 1
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H Pelos H Kenaf Madeira Linhaga ||H Bambu Banana
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{ Seda H Juta - Cevada Abacaxi
L{ Canhamo L{ Arroz

Figura 1 — Classificagao das fibras (Adaptado de (1)).

A madeira, por sua vez, é um composito natural de cardter organico, definida
como a “parte lenhosa das arvores, constituida de fibras e vasos condutores da seiva
bruta” (38). Como material lignocelulésico, sua estrutura é complexa e composta de vérias
espécies, cada uma com propriedades anatomicas distintas, como as madeiras de coniferas
e folhosas (5). A organizacao estrutural da madeira se distribui em diversas camadas,
sendo elas: casca; floema; cAmbio; cerne e alburno (xilema); e medula. Cada uma dessas
partes tem um papel especifico, como a casca, que protege contra diversos fatores externos,
e o floema, responsével pela condugao de nutrientes (5). O esquema na Figura 2 ilustra

esta organizacao.

Ritidoma

\
= D

W

Felogénio JT/ . W\ i
Floema WY R

Parénquirna Alburno e

cortical Cambio

Figura 2 — Organizacao estrutural da madeira (2).
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Os materiais lignoceluldsicos nao possuem propriedades uniformes como outros
materiais, pois microestruturalmente sao heterogéneos e possuem limitacoes dimensionais.
Além disso, varios fatores influenciam a qualidade desses materiais, tais como a origem,
qualidade e idade da planta, didmetro da fibra, razao de aspecto e pré-condicionamento.
Consequentemente, a interagao com a agua demonstra caracteristicas hidrofilicas, o que

acaba apontando grande afinidade com a umidade ambiente (39).

No contexto industrial, a madeira, um exemplo tipico de material lignocelulésico,
destaca-se por suas propriedades mecanicas e estruturais, que podem ser potencializadas
por meio de tratamentos térmicos ou quimicos.Esses tratamentos possibilitam a criacao de
produtos com caracteristicas avangadas, como o grafeno (40). A vasta aplicagdo desses
materiais, que vai desde a construcgao civil até a producao de materiais de alta tecnologia,
reforca sua importancia como componente estratégico em setores que buscam reduzir
sua pegada de carbono e inovar em termos de eficiéncia e sustentabilidade (41, 42). Com
isso, o estudo da madeira e de outros materiais lignoceluldsicos demonstra uma relevancia
crescente na investigacdo de nanomateriais, proporcionando uma contribuicao inestimavel

ao avango tecnoldgico e cientifico (43, 44).

2.1.1 Composicdo Quimica

A madeira é um material altamente complexo em sua composicdo quimica. 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 disposigao (4, 1).

Lignina

Hemicelulose

Celulose

Figura 3 — Organizacgao estrutural dos trés principais constituintes da parede celular da
madeira (Adaptado de (3)).

Essa composi¢ao quimica é o que confere a madeira propriedades distintas e versateis.
A variacdo na composicao e organizagao desses componentes, tanto de alto quanto de baixa
massa molecular, na ultraestrutura da madeira, justifica a diversidade de propriedades
tecnoldgicas, incluindo caracteristicas morfoldgicas, fisicas, mecéanicas e bioldgicas (45, 46).
Portanto, essa complexidade é fundamental para entender a aplicacao da madeira em varias

industrias e a necessidade de abordagens especializadas para manipulacao 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 homopolissacarideo de alto peso molecular, o qual confere rigidez e
firmeza a madeira (48). Correspondendo a 40 a 44% da composicao total da madeira, a
celulose é composta por mondémeros de 4 [-anidroglucopiranose ligados por ligacdes §-1,4

glucosidicas, como mostrado na Figura 4 (4).

Figura 4 — Estrutura parcial da celulose (4).

As cadeias de celulose sdo organizadas em feixes que se agregam em microfibrilas,
as quais possuem regides cristalinas altamente ordenadas que se alternam com regioes
amorfas menos organizadas (5). Além disso, essas microfibrilas estdo incorporadas em uma
matriz de lignina em um formato helicoidal, conforme ilustrado na Figura 5 (3). Ademais,
as fibrilas se dispoem ao longo do comprimento da parede celular, formada por parede
priméria e secundaria, sendo esta tultima subdividida em S1, S2 e S3. Essa distribuicao
harmoniosa entre as fibrilas e a matriz é responsavel pela resisténcia maxima a tracao e a
flexdo da madeira. E relevante frisar que a resisténcia & tracdo estd diretamente ligada &
concentragao de celulose e inversamente proporcional ao dngulo microfibrilar, garantindo

assim a rigidez do material (49).

Parede secundaria S3 Lumen

Parede secundaria S2

Arranjo helicoidal
das microfibrilas de
celulose cristalina

Angulo da espiral

Parede secundaria S1

Parede primaria

Regiées amorfas
com predominancia

L Rede microfibrilar de
de celulose e lignina

celulose cristalina -
arranjo desordenado

Figura 5 — Estrutura bésica da celulose (3).
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Na pirolise, a celulose é fundamental na conversdo de biomassa em materiais
carbonosos, como o grafeno, principalmente devido ao seu alto teor de carbono (50, 51).
Durante o processo de degradagao térmica, a celulose passa por uma decomposicao que
libera gases e vapores, resultando na formagao de produtos sélidos, como carvao (52). Essa
decomposi¢ao ocorre entre 300 e 400°C, o que é essencial para a produgao de 6xido de

grafeno (OG) a partir de biomassa lignocelulésica (53, 52).

Além dessas propriedades, a celulose desempenha um papel importante na estrutura
da madeira, oferecendo propriedades tinicas que tornam este material adequado para uma
ampla gama de aplicages (54). A partir disto, compreender detalhadamente a organizagao
e a funcdo da celulose na madeira é vital para sua manipulacao eficiente em diversas
industrias, especialmente na sintese de nanomateriais, como o grafeno, que é amplamente

utilizado em vérias industrias tecnoldgicas (55, 56, 57).

2.1.1.2 Hemicelulose

A hemicelulose, composta por polissacarideos de 5 e 6 atomos de carbono, apresenta
caracteristicas hidrofilicas, e é facilmente hidrolisada em acidos, permanecendo associada a
celulose apds a remogao da lignina (58). Segundo (5) e (59), as hemiceluloses sao formadas
por varios tipos de agticares, como D-glucose, D-manose, D-galactose, D-xilose, L-arabinose,
L-fucoses, acidos 4-O-metilglucuronico, D-galacturonico e D-glucuronico, visualizados na
Figura 6.A principal fun¢do 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 suscetivel a degradagao térmica (60).
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Figura 6 — Estrutura molecular da Hemicelulose (5)

Durante a pirdlise, a hemicelulose é um dos primeiros componentes a se decompor,
com a liberagao de voldteis iniciando a temperaturas entre 200 e 300°C (61). Esse compor-
tamento térmico influencia diretamente a eficiéncia do processo de carbonizacao, uma vez
que a rapida degradacao da hemicelulose facilita a liberagao de compostos gasosos, que
sdo cruciais para a formagao de estruturas carbonosas (12). Embora sua contribuigao para
a formagao de carvao seja inferior a da celulose, a hemicelulose desempenha um papel
importante no equilibrio térmico durante o processo de conversao da biomassa (62). O
comportamento da hemicelulose durante a degradacao térmica é essencial para otimizar o

rendimento na obten¢do de nanomateriais a partir de biomassa lignoceluldsica (63).

2.1.1.3 Lignina

A lignina, que possui alto grau de polimerizacao, apresenta estrutura amorfa e
caracteristica hidrofébica, podendo ser diluida em solucoes alcalinas. Representando entre
15% e 35% do peso de biomassas como a madeira, é a terceira macromolécula lignocelulésica
mais prevalente. Os compostos fendlicos, tais como alcool p-cumarilico, alcool coniferilico e
alcool sinapilico, sao grupos antioxidantes que compoem a lignina, podendo ser observados
na Figura 7 (6).
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Figura 7 — Mondmeros presentes na lignina (6).

Por ser também um polimero, a lignina é comparavel a celulose; no entanto, a
lignina difere da celulose por ser composta de moléculas aroméaticas com uma estrutura

molecular altamente irregular, como visualizado na Figura 8 (5).

CH,0 I _’1 f'

=

Figura 8 — Estrutura molecular da lignina (5).

Abundantes quantidades de carbono (C) e quantidades considerdveis de hidrogénio
(H) e oxigénio (O) podem ser encontradas na estrutura molecular da lignina. Os elementos
com concentragoes mais altas em lignina sao listados em porcentagens, na Tabela 1; a

composicao quimica difere principalmente dependendo se sdo derivados de plantas coniferas
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 coniferas e folhosas (Adaptado

de (5)).
Elementos Coniferas (%) Folhosas (%)
Carbono 63-67 99-60
Hidrogénio 5-6 6-8
Oxigénio 27-32 33-34

hidroxila, carboxila, carbonila e metoxila, que tém um impacto significativo na reatividade
da lignina. Durante a pirdlise, a lignina se destaca como o principal precursor na formagao
de carvao, devido ao seu alto teor de carbono e a estrutura aromatica estavel, favorecendo
o processo de carbonizagao (65). No momento em que a lignina comega a se decompor em
temperaturas mais altas, variando de 300 a 500°C, prolonga o processo de carbonizagao
e aumenta a eficiéncia da producao de carvao (66). Além disso, a estrutura da lignina
favorece a formagao de ligacoes cruzadas, contribuindo para a estabilidade térmica e

mecanica dos materiais resultantes (67, 68).

2.1.1.4 Cinzas e Extrativos

Uma variedade de compostos bioquimicos 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 bioquimicos menores, destacam-
se dois grupos principais: os extrativos, que podem ser removidos utilizando diferentes
solventes; e os compostos inorganicos. Estes pequenos componentes sao frequentemente
responsaveis por conferir as plantas caracteristicas como cores, odores e defesas contra
fungos, proporcionando, portanto, uma importante fungao biologica 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
Jacarandd brasileiro (Dalbergia nigra), sao o que conferem o valor estético e de mercado
dessas madeiras. Além disso, os extrativos podem ter um impacto direto na adequacao de

uma madeira para determinadas aplicagoes tecnolégicas (4).

Durante toda a vida 1util da arvore, os extrativos sao gerados como uma forma
de defesa natural. Contudo, o conteudo e a quantidade desses extrativos variam conside-
ravelmente de espécie para espécie, sendo influenciados, além disso, por fatores como a
parte da arvore de onde foram retirados, sua origem geografica, a estacao do ano em que
foi cultivada, bem como por outros fatores ambientais que impactam o crescimento da
planta, como temperatura e niveis de diéxido de carbono (69). Em geral, os extrativos
que compoem a madeira variam de 3 a 10% , embora em algumas espécies tropicais esse
percentual possa atingir até 15% (70). A maioria dos compostos quimicos que fazem
parte deste grupo de substancias sdo acidos graxos, alcoois, fendis, terpenos, esteroides,

resinas, ceras, entre outros. Além disso, moléculas organicas menos significativas também
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sao incluidas, como monomeros, dimeros e polimeros. Por exemplo, os acidos graxos e

glicerideos sao extrativos tipicos encontrados em vdrias espécies (71, 4).

A variagdo na composicao dos extrativos tem um impacto direto sobre a decompo-
sicao térmica e quimica 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 decomposicao dos
outros componentes da madeira (51, 69). Além disso, o contetido inorganico de uma espécie
de madeira é normalmente denominado como seu teor de cinzas, o que corresponde a uma
aproximacao da quantidade de sais minerais e outros componentes inorganicos presentes
na madeira (51). Entre os principais componentes minerais estao potassio e cdlcio, com
quantidades menores de magnésio, manganés, sodio, fésforo e cloro. Além disso, a madeira
das florestas tropicais pode conter silica. Os anions mais prevalentes sdo 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 regides tropicais (5). Para ilustrar essa variagao 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 regiao amazonica. Essa tabela mostra que, dependendo da espécie, o teor de
cinzas pode variar de forma significativa, o que reflete a complexidade dos processos de

formacgao dos componentes inorgénicos e suas relagbes com fatores ambientais (15).

Tabela 2 — Teores de umidade e cinzas de espécies de madeiras amazonicas estudadas
(Adaptado de (15)).

Espécie Umidade (%) Teor de Cinzas (%)
Jutai café (Dialium guianense) 9,8 0,65
Piquiarana ( Caryocar glabrum) 7.9 0,54
Cupitba (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
Jutai pororoca (Martiodendron elatum) 8,4 3,36
Louro preto (Ocotea neesiana) 8,5 0,34
Louro itatuba (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 aplicacao, especialmente na producao de carvao 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
favoraveis para determinadas aplicagoes, onde baixos teores de inorganicos sao preferiveis.
Assim, a andalise dos teores de cinzas e umidade nao apenas nos ajuda a compreender
as caracteristicas fundamentais das madeiras amazonicas, mas também a definir quais
espécies sao mais apropriadas para certas aplicagoes industriais, como a produc¢ao de 6xido

de grafeno ou como fonte de biomassa para geracao de energia (15).

2.1.2 Tauari

Couratari guianensis Aubl. (Figura 9 ) é uma espécie lenhosa da familia Lecythida-

ceae conhecida popularmente como tauari (72) .

Classificagao
Reino Plantae
Filo Tracheophyta
Classe Magnoliopsida
Ordem Ericales
Familia Lecythidaceae
Género Couratari Aubl.
Espécie Couratari guianensis Aubl.

Figura 9 — Classificacao 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 varios sinénimos. E possivel levantar os dados sobre tais
variacoes, conforme classificacao disposta na ferramenta Nomenclatura Geral das Madeiras
Tropicais da Associagao Técnica Internacional da Madeira Tropical (73). O uso desta
informacao auxilia a evitar confusoes, visto que uma mesma espécie pode ter intimeros
nomes em determinados territorios. A partir disso, tal género possui maiores ocorréncias

na regiao Norte e Nordeste do Brasil e em outros paises como a Guiana, Guiana Francesa
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e Suriname, porém o dominio fitogeografico se faz presente na regiao Amazodnica, conforme

ilustrado na Figura 10 (9).
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Figura 10 — Mapa de ocorréncia da Couratari guianensis no Brasil (Adaptado de (9)).

Segundo o Sistema de Informacao sobre a Biodiversidade Brasileira (SiBBr), através
do Catédlogo Taxonomico da Fauna do Brasil e da Lista da Flora do Brasil de 2020, observa-
se a classificacao referente ao estado de conservacao da Couratari guianensis Aubl., onde
se encontra definida como segura, pouco preocupante, ou como pode ser visualizado Least
Concern (LC), logo, esta espécie esta classificada como de menor preocupagao e enfrenta

um baixo perigo de extin¢ao quando comparada com outras categorias (72).

Nas caracteristicas anatomicas (macro e microscépica) do tauari, a madeira possui
parénquima axial pouco visivel 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
visivel sob lente, onde podem ser observados raios seriados de 1 a 4 mm e corpos de silica
nas células dos raios. A partir disso, os vasos demonstram caracteristicas solitarias, com

multiplos radiais curtos e porosidade difusa. Por outro lado, o didmetro tangencial do
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ltimen do vaso é de 200 micras ou mais. A Figura 11 ilustra a forma anatéomica do tauari
(75, 10).

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

A madeira é bem apreciada tanto no mercado interno quanto no exterior. A arvore
cresce até uma altura de cerca de 20 a 30 m e tem um diametro de cerca de 80 cm, e possui
contrafortes planos bem desenvolvidos, com altura de 4 a 8 metros. Com caracteristicas
singulares, a Couratari guianensis Aubl. tem um odor distinto e desagradavel. Além disso,
o alburno nao ¢é facilmente distinguivel, e o cerne é amarelo-claro quando seco, podendo-se
observar brilho moderado e textura média (75, 74). O tauari é uma espécie altamente
durével, macia, facil de trabalhar e resistente a xiléfagos (76). Também ¢é relativamente
facil de usinar, tem bons acabamentos, util em aplica¢oes decorativas e em maéveis, como

podem ser observadas as propriedades fisicas na Tabela 3.

Tabela 3 — Propriedades fisicas do tauari.

Densidade (g/cm?®) Contracao S. (%) Cg:z::gzgoTﬁ/ Refs.

S \'% B A T R \'% -

~ 1,11 052 - 6,10 3,60 10,40 1,69 (77)
062 - 056 - 660 410 - 1,60 (75)
- - 050 061 660 420 10,9 - (78)

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

2.1.3 Residuos Madeireiros

A industria madeireira é conhecida por ter impactos negativos sobre o meio ambiente,
impactos esses que sdo exacerbados pelo aumento da produgao (79, 80, 81). Entretanto,
¢é importante notar que a disposicao final da madeira nem sempre é uma opc¢ao limpa e
sustentével (82, 83, 84, 85, 86). O processo de serraria e o descarte incorreto de residuos

podem levar a liberacao de carbono para a atmosfera (87). Estima-se que o Brasil gera
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mais de 30 milhoes de toneladas de residuos de madeira por ano (88). O setor madeireiro se
destaca como o principal produtor, respondendo por 90% de todos os residuos de madeira
produzidos. Em contrapartida, os residuos de madeira da construcao 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 residuos de madeira gerada no Brasil (Adaptado
de (16)).

Residuos de Madeira

Fonte Geradora (1.000 t/ano) %
Industria Madeireira 27.750 90,7
Construgao Civil 923 3,0
Meio Urbano (poda de arvore 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 industria, comunidades, governo e sociedade em geral. Isso é especialmente verdadeiro
em areas remotas que dependem de fontes de energia externas (89). Uma das principais
razoes para a alta producgao de residuos do processamento de madeira na Amazonia é a
falta de conhecimento tecnologico 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 estao diretamente ligados ao assoreamento e a polui¢ao dos rios, bem como
a poluicao do ar devido a queima de residuos de madeira para eliminacao. Além disso,
o uso de espagos para o armazenamento deste material, que poderiam ser destinados a

outros fins, também agrava a situacao, resultando no desperdicio de matéria-prima (19, 5).

Contudo, o reaproveitamento desses materiais pode transformar um passivo ambien-
tal em um ativo economico, especialmente através da conversao da biomassa em produtos
de alto valor agregado, como o grafeno (92). O entendimento adequado da quantidade,
qualidade e dos usos potenciais desses residuos em processos industriais sustentaveis nao
apenas reduz a pegada ambiental, mas também cria novas oportunidades econdémicas e
tecnolégicas, especialmente em dreas como a producao de compdésitos para a industria de

defesa e seguranga publica(93, 94).

2.2 Conversao de Biomassa na Preparacao de Nanomateriais

A conversao de biomassa em nanomateriais tem se tornado uma estratégia proe-
minente para mitigar o impacto ambiental e valorizar residuos industriais. A biomassa,
composta por residuos organicos como madeira, plantas e subprodutos agricolas, apre-

senta um enorme potencial para a producao de materiais valiosos, como nanomateriais de
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carbono. Por exemplo, a producao de grafeno a partir de cinzas da biomassa destaca-se
como uma abordagem sustentavel que utiliza recursos renovaveis, gerando produtos com
alta condutividade elétrica e resisténcia mecénica (95). Além disso, o reaproveitamento
desses residuos nao apenas reduz os impactos ambientais, mas também fortalece a econo-
mia circular, convertendo passivos em ativos econdmicos de alto valor (16). De maneira
similar, a producao de grafeno a partir da biomassa também diminui a dependéncia de
recursos fésseis e minimiza os problemas ambientais relacionados ao descarte inadequado
de residuos, como a emissao de gases de efeito estufa (96), tais informagoes podem ser

complementadas através da Figura 12.

Residuos Residuos Residuos sélidos
agricolas florestais urbanos

Recursos

o Ecologico Baixo custo
renovaveis

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

O processo de pirdlise, amplamente utilizado para a conversao de biomassa em
nanomateriais, tem se mostrado eficiente na decomposicao térmica sem a presenca de
oxigénio. Esse processo gera subprodutos como biochar e gases volateis, que podem
ser refinados para produzir grafeno ou 6xido de grafeno (97). Além disso, a pirdlise
oferece flexibilidade no uso de diferentes tipos de biomassa, como serragem de madeira
e residuos agricolas, tornando-se uma opcao promissora para industrias que buscam
solugoes sustentaveis (16). Ao integrar a quimica verde a esses processos, é possivel
otimizar a eficiéncia da producao de grafeno, utilizando métodos ambientalmente corretos

e minimizando o uso de substancias téxicas (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 aplicacoes industriais (99). Por exemplo, esses materiais sdo de particular interesse
para o armazenamento de energia, sensores e sistemas de purificagdo de agua, devido as

suas propriedades tinicas. A sustentabilidade dos processos de conversao da biomassa é
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fundamental, pois prolonga o ciclo de vida dos residuos e proporciona novas oportunidades
para o desenvolvimento de tecnologias mais limpas e eficientes (100). Esse alinhamento
com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) da ONU contribui diretamente

para a redugao dos impactos ambientais e o uso sustentével dos recursos naturais (96).

2.2.1 Grafeno

O grafeno, um material bidimensional composto por uma tnica camada de atomos
de carbono organizados em uma rede hexagonal, tem se destacado por suas propriedades
inovadoras e aplicabilidade em diversos campos tecnologicos. 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 esfoliagdo com
fita adesiva, o que deu inicio a uma nova era na pesquisa de materiais (101). Desde
entao, o grafeno se tornou rapidamente o foco de intensa investigacao devido a sua
alta condutividade elétrica, excelente resisténcia mecanica e leveza, tornando-se assim
uma solugao promissora para diversas industrias, como eletronicos e compésitos de alto
desempenho (102).

Nos ultimos anos, a sintese do grafeno avancou significativamente, com diversas
técnicas de producao sendo desenvolvidas, incluindo métodos baseados em pirdlise e
deposi¢ao quimica em fase vapor, que buscam melhorar a eficiéncia e a pureza do material
(103). Esses avangos permitiram que o grafeno fosse aplicado em areas como eletronica,
sensores e armazenamento de energia (104). Além disso, o grafeno e seus derivados,
como o 6xido de grafeno, tém demonstrado grande potencial em aplicagoes biomédicas,
como entrega de farmacos e sensores bioquimicos, gragas as suas propriedades eletronicas
e mecdnicas ajustaveis (105). A adaptacao de propriedades estruturais por meio da
funcionalizacao do grafeno também ampliou sua aplicabilidade em areas como catalise e

eletroquimica (106).

A producao sustentavel de grafeno tem sido amplamente investigada, com enfoques
que incluem o uso de materiais de carbono reciclaveis e biomassa. Essas abordagens
sustentaveis nao s6 melhoram a eficiéncia de producgao como também minimizam o impacto
ambiental (107). Além disso, pesquisas recentes também destacam a importancia do
grafeno em areas emergentes, como nanossensores e dispositivos flexiveis, que utilizam
as propriedades tnicas do grafeno para desenvolver novas tecnologias de detecgao e
armazenamento de dados (108). Assim, o grafeno continua a ser um dos materiais mais
promissores da ciéncia dos materiais, com um impacto significativo previsto em diversas

industrias tecnoldgicas no futuro préximo (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 atomos de carbono dispostos em uma rede hexagonal, conforme
mostrado na Figura 13, que ilustra a estrutura do grafeno e seus derivados (101). Os
atomos de carbono no grafeno estao organizados em uma estrutura plana, com cada atomo
de carbono conectado a trés atomos vizinhos por meio de ligagoes covalentes do tipo
sp? (103). Essa hibridizacido sp? permite que o grafeno apresente caracteristicas unicas,
como uma condutividade elétrica excepcional, uma vez que os elétrons deslocalizados nos
orbitais 7 contribuem diretamente para suas propriedades eletronicas (109). Além disso,
o grafeno possui alta flexibilidade e resisténcia mecéanica, resultantes das fortes ligagoes
covalentes entre os atomos de carbono, o que confere ao material a capacidade de suportar

deformagoes significativas sem perder suas propriedades estruturais (110).

Figura 13 — A estrutura de (a) favo de mel de grafeno, (b) 6xido de grafeno (OG) e (c)
éxido de grafeno reduzido (OGR) (Adaptado de (12)).

O comprimento de ligacao C—C no grafeno é de aproximadamente 0,142 nm, o que
o torna uma das formas mais estaveis de carbono. Essa estrutura permite que o grafeno
mantenha uma elevada resisténcia mecanica, com um médulo 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 presenca de rugosidades na superficie
do grafeno, as quais sao responsaveis pela estabilidade térmica do material, ajudando-o a
evitar flutuagdes termodinamicas que poderiam desestabilizar a rede atomica bidimensional
(112). Essa combinagao de flexibilidade, alta resisténcia e condutividade elétrica faz do
grafeno um material promissor para uma ampla gama de aplicagdes tecnoldgicas, incluindo

sensores e dispositivos eletronicos flexiveis (113).

2.2.1.2 Propriedades

O grafeno se destaca por suas propriedades excepcionais, que o tornam um dos
materiais mais promissores para aplicagoes em diversas areas da ciéncia e da engenharia.

Sua estrutura bidimensional, composta por atomos de carbono organizados em uma rede
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hexagonal, confere ao material uma resisténcia mecanica superior e alta flexibilidade. Estu-
dos demonstram que o moédulo de Young do grafeno pode atingir até 1 TPa, posicionando-o
entre os materiais mais rigidos conhecidos (114). Essa rigidez esta diretamente relacionada
a presenca de ligagoes covalentes o e 7 entre os atomos de carbono, as quais garantem
estabilidade e resisténcia mesmo sob grandes deformagoes. Além disso, o grafeno apre-
senta uma alta resisténcia a ruptura, com uma forga de fratura de até 42 N/m (115).
Essas propriedades mecéanicas tornam o grafeno um excelente candidato para compoésitos
avancados, revestimentos e dispositivos flexiveis (116). A flexibilidade e a capacidade de
suportar deformacoes sem comprometer suas caracteristicas estruturais sao essenciais para

sua aplicacao em dispositivos dindmicos, como sensores e atuadores (115, 116).

No ambito eletronico, o grafeno ¢ amplamente reconhecido por sua mobilidade
eletronica extremamente alta, tornando-o um condutor excepcionalmente eficiente. A mo-
bilidade dos portadores de carga no grafeno pode atingir até 200.000 cm?/V - s, superando
significativamente a de outros materiais semicondutores, como o silicio (117). Isso ocorre
porque os elétrons no grafeno se movem livremente através da estrutura bidimensional,
gracas a auséncia de um gap de energia entre a banda de conducao e a banda de valéncia
(118). A interagao entre o grafeno e outros materiais pode, no entanto, influenciar suas
propriedades eletronicas e opticas. Estudos recentes mostram que defeitos na rede de car-
bono e a dispersao de fonons podem reduzir a mobilidade dos elétrons, mas mesmo nessas
condicoes, o grafeno mantém uma excelente condutividade em temperaturas ambientes
(119). Essas propriedades tornam o grafeno uma escolha viavel para dispositivos eletrénicos
de alta performance, como moduladores eletro-6pticos integrados, capazes de operar em

altissima velocidade (120).

As propriedades épticas do grafeno também sao notaveis, especialmente sua alta
transmitancia 6ptica. Em uma camada tinica de grafeno, cerca de 97,7% da luz visivel é
transmitida, o que faz do material uma escolha promissora para aplica¢oes em dispositivos
transparentes, como telas flexiveis e células solares (121). Com o aumento do ntimero de
camadas de grafeno, essa transmitancia diminui ligeiramente, absorvendo 2,3% de luz
a cada nova camada (122). Além disso, o grafeno tem a capacidade de modular suas
propriedades 6pticas quando submetido a campos elétricos externos, permitindo ajustes na
absorcao de luz e no comportamento eletrénico em dispositivos optoeletronicos (123). Essas
caracteristicas, somadas a sua alta estabilidade térmica e mecanica, fazem do grafeno um
dos materiais mais versateis e promissores para futuras tecnologias em fotonica, eletronica

flexivel e sensores avangados (121, 123).

2.2.1.3 Derivados do grafeno

Os derivados do grafeno sao materiais resultantes de modificacoes quimicas realiza-

das no grafeno, que proporcionam novas propriedades e ampliam significativamente suas
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aplicagoes. O éxido de grafeno (OG) é um dos derivados mais amplamente estudados e é
obtido pela oxidacao quimica do grafite. Esse processo resulta na introduc¢ao de grupos
funcionais contendo oxigénio, como epdxi (-O-) e hidroxilas (-OH) na superficie, e grupos
carboxila (-COOH) e carbonila (-C=0) nas bordas das camadas de OG (124). Essas
modifica¢oes proporcionam ao OG uma elevada hidrofobicidade, permitindo que ele se
disperse facilmente em agua e em solventes organicos, tornando-o altamente adequado
para aplicagdes como filmes finos, eletrodos e revestimentos (125). No entanto, esses grupos
funcionais contendo oxigénio interrompem a estrutura conjugada do carbono, resultando

em uma redugdo significativa da condutividade elétrica (126).

Uma das estratégias mais comuns para recuperar as propriedades elétricas e meca-
nicas do grafeno ¢ a reducao do OG, que resulta na formacao de 6xido de grafeno reduzido
(OGR). O processo de reducao visa remover parcialmente os grupos oxigenados e restaurar
a estrutura conjugada de carbono, o que melhora a condutividade elétrica do material
(127). Varios métodos de reducao tém sido amplamente estudados, como reducao térmica,
quimica e por micro-ondas. A reducao quimica com agentes como o acido ascérbico tem
ganhado atencao devido a sua escalabilidade e menor toxicidade em comparagao a outros
métodos (128). Contudo, o OGR ainda apresenta defeitos residuais que impactam suas
propriedades elétricas e mecanicas, tornando suas caracteristicas intermediarias entre o OG
e o grafeno puro (129). Em particular, a condutividade elétrica e a estabilidade quimica
do OGR sao notavelmente superiores ao OG, o que o torna mais adequado para aplicagoes

como sensores ¢ dispositivos eletronicos (130).

As propriedades mecanicas dos derivados do grafeno, como OG e OGR, variam
significativamente em relacao ao grafeno puro. O grafeno monocamada, por exemplo, exibe
um médulo de Young de 1 TPa e uma resisténcia a tragao de 130 GPa, destacando-se como
um dos materiais mais rigidos e resistentes conhecidos (37). O OG, por outro lado, devido
a presenca dos grupos oxigenados, apresenta um moédulo de Young significativamente mais
baixo, entre 697 + 15 GPa, com uma resisténcia a tragao que varia de 3 a 33 GPa. Ja
o OGR, embora apresente propriedades intermediarias, ainda mantém uma resisténcia
consideravel, com um modulo de Young de 41,8 GPa e uma resisténcia a tragao de 293,3
MPa (129). Essas variagoes nas propriedades mecénicas estao resumidas na Tabela 5, que

compara as principais caracteristicas mecanicas da familia do grafeno.

Além do OG e do OGR, outros derivados do grafeno também tém sido amplamente
explorados. O grafeno tridimensional (3D graphene), por exemplo, preserva muitas das
propriedades eletronicas e estruturais do grafeno, mas com uma area superficialmente maior,
o que o torna eficiente em aplicacbes como sensores e dispositivos de armazenamento
de energia (131, 132). Outro derivado importante é o grafeno dopado com nitrogénio
(N-doped graphene), que modifica as propriedades eletrénicas do material, abrindo um

bandgap e ajustando sua condutividade, tornando-o itil em aplicagdes como catélise e
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Tabela 5 — Propriedades mecanicas da familia do grafeno.

Material Técnica Moébdulo de  Resisténcia a Refs.
Experimental Young Tracao

Monocamada de Nanoindentacgao 1 TPa 130 GPa (37)

grafeno em AFM

Oxido de grafeno  Nanoindentagio 697 + 15 GPa 333 GPa  (37)

(0G) em ferramenta dindmica

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

nanoeletronica. Esses derivados ampliam ainda mais o leque de aplicagoes tecnologicas
do grafeno, transformando-o em um material extremamente versatil e promissor para o

desenvolvimento de dispositivos de tltima geracao (133, 134).

2.2.1.4 Meétodo de preparacido do grafeno

O método de preparagdo do grafeno é um aspecto fundamental para sua ampla apli-
cagao em diversas areas tecnoldgicas, uma vez que a qualidade e o rendimento do material
preparado variam significativamente dependendo do método empregado. De forma geral,
os métodos de produgao 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 esfoliacdo
de grafite em camadas finas de grafeno, enquanto a abordagem de "baixo para cima'refere-
se a construcao do material a partir de atomos de carbono, utilizando precursores como
o metano (136). Cada método de sintese apresenta vantagens e desvantagens especificas
que influenciam a escolha da técnica mais apropriada para diferentes aplicagoes. Entre os
métodos mais utilizados estao a elevagao micromecanica, a deposi¢ao quimica de vapor
(CVD), o método de oxidagao-reducao e o crescimento epitaxial. A Tabela 6 apresenta
uma comparacao detalhada entre os métodos de preparacao do grafeno, destacando as
diferencas em termos de substrato, temperatura de processamento e rendimento, com

referéncias adequadas para cada técnica.

Tabela 6 — Comparacao dos diferentes métodos de preparacao do grafeno.

Método Substrato Temperatura Rendimento Refs.
(°C)

Elevagdo micromeca- SiOy/Si Temperatura am- Dificil para produgdo em (137)

nica biente larga escala

Deposi¢ao quimica de Cu, Pt, Ni, Ru, Ir  >1000 Pode ser produzido em (138)

vapor grande escala

Oxidagao-reducao - <500 Pode ser produzido em (139)
grande escala

Crescimento epitaxial ~ SiC 1200 — 1600 Adequado para produgdo em  (140)

pequena escala
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2.2.1.4.1 Elevacdo micromecanica

O método de elevacao micromecanica foi o primeiro a ser utilizado para a obtencao
de grafeno. Ele consiste na aplicacao de uma forca mecanica para separar as camadas de
grafite, aproveitando-se da fraqueza das forcas 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 utilizagdo para a produgao em larga escala (143). Além disso, esse processo
apresenta dificuldades no controle do niimero de camadas e na ocorréncia de rugosidades,
o que o torna mais adequado para pesquisas laboratoriais. Apesar dessas limitagoes, a
simplicidade do processo e o baixo custo tornam a elevagao micromecanica uma técnica

valiosa para a produgao de pequenas quantidades de grafeno de alta pureza (135).

2.2.1.4.2 Deposicao quimica de vapor

A deposi¢do quimica de vapor (CVD) é uma técnica de "baixo para cima'que
envolve a decomposi¢cdo de um precursor de carbono, como o metano, em um substrato
metalico catalisador, como cobre ou niquel, sob altas temperaturas. Esse método tem
sido amplamente utilizado para a producao de filmes de grafeno de alta qualidade e em
grandes dreas (144). O mecanismo de crescimento do grafeno na CVD pode ocorrer por
dois processos principais: precipitacao-dissolugao, em que o carbono dissolve no metal
e depois precipita na superficie, e catalise de superficie, onde os atomos de carbono se
nucleiam e crescem diretamente na superficie do metal (145). A principal vantagem do
método CVD ¢ a possibilidade de controlar a qualidade do grafeno produzido, com filmes
continuos e monocamada sendo obtidos com relativa facilidade. No entanto, o processo
de remocao do grafeno do substrato metalico pode introduzir impurezas e defeitos no

material, o que representa um desafio para a produgao em larga escala (140).

2.2.1.4.3 Método de oxidacao-reducao

O método de oxidacao-reducao é amplamente utilizado para a sintese de 6xido de
grafeno (OG) e 6xido de grafeno reduzido (OGR). A técnica envolve a oxidacao do grafite
para produzir OG, seguida por um processo de reducao para remover os grupos funcionais
oxigenados e restaurar a estrutura conjugada de carbono (146). Diferentes métodos de
oxidacao, como os métodos de Brodie, Hummers e Staudenmaier, sdo empregados para
sintetizar OG, cada um com variagoes na quantidade de grupos funcionais oxigenados
introduzidos (147). A redugao subsequente pode ser realizada por métodos térmicos, quimi-
cos ou eletroquimicos, sendo o OGR obtido um material com propriedades intermediarias

entre o grafeno puro e o OG, apresentando condutividade elétrica inferior ao grafeno, mas
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com grande potencial para produgao em larga escala a baixo custo (148). Este método é
considerado eficiente para a producgao de derivados de grafeno em larga escala, embora
os defeitos estruturais introduzidos durante a oxidagdo comprometam as propriedades

eletronicas e mecénicas 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 silicio (SiC). Nesse processo, o substrato é aquecido a
temperaturas extremamente altas, o que resulta na sublimacao dos atomos de silicio e na
reorganizagao dos atomos de carbono restantes para formar camadas de grafeno (149). O
crescimento epitaxial é uma técnica eficaz para a produgao de grafeno com controle preciso
do nimero de camadas, tornando-a adequada para aplicacoes eletronicas 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 producao em massa. Além disso,
a obtencdo de camadas de grafeno homogéneas em grandes areas ainda é um desafio
significativo nesse método (150). Assim, a escolha do método de preparagao do grafeno
depende das exigéncias da aplicacao e dos requisitos de qualidade e rendimento do material
(151).

2.3 Materiais Poliméricos

Os materiais poliméricos sao constituidos por macromoléculas formadas pela repe-
ticao de unidades menores chamadas monémeros. Essas unidades, por conseguinte, unidas
por ligagoes covalentes, geram cadeias longas e estruturadas que conferem aos polimeros
suas caracteristicas fisicas, quimicas e mecénicas unicas (152). A estrutura dos polimeros
pode variar consideravelmente, o que permite sua adaptacao para diversas finalidades
industriais e tecnologicas. Polimeros podem ser encontrados na natureza, como o amido
e a celulose, ou serem sintetizados em laboratério, como o polietileno e o PVC, que sao
amplamente usados em processos industriais devido a sua versatilidade e propriedades ajus-
taveis (153). Além disso, a importancia desses materiais tem crescido continuamente, sendo
aplicados em areas como biomateriais, compodsitos estruturais e plasticos biodegradaveis
(154, 155).

Nesse sentido, os polimeros podem ser classificados de diversas maneiras, sendo
uma das mais comuns a divisdo em polimeros naturais, semissintéticos e sintéticos. Os
polimeros naturais, como a borracha natural e a seda, sao produzidos por organismos
vivos, enquanto os semissintéticos, como o acetato de celulose, resultam de modifica¢oes
quimicas de polimeros naturais. Por sua vez, os polimeros sintéticos (Figura 14) sao

totalmente obtidos por processos quimicos, sendo exemplos bem conhecidos o polipropileno
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e o poliestireno (156). Ademais, além da classificacdo por origem, os polimeros também
podem ser divididos com base em suas propriedades térmicas e mecanicas, o que influencia
diretamente suas aplicagoes. Os polimeros termoplasticos, como o polietileno, podem ser
moldados repetidamente ao serem aquecidos, facilitando assim sua utilizacdo em processos
de fabricagao que demandam flexibilidade e reaproveitamento (157). Por outro lado, os
polimeros termofixos, como a resina epoxi, uma vez moldados, nao podem ser remodelados,
apresentando alta resisténcia mecanica e térmica, sendo amplamente usados em aplicagoes
estruturais (158, 159).

POLIMEROS
SINTETICOS
| I I
TERMOPLASTICOS ELASTOMEROS TERMORRIGIDOS

AMORFOS CRISTALINOS

— <J
R
’ A =
\

Figura 14 — Estrutura intermolecular dos polimeros. Fonte: Cristalinidade dos Polimeros.

Dessa forma, a polimerizacao é o processo quimico pelo qual mondémeros se unem
para formar polimeros. Esse processo pode ocorrer por adi¢ao, onde os mondémeros sao
incorporados sem a perda de pequenas moléculas, ou por condensacao, onde ocorre a
liberagao de subprodutos como a dgua (160). Assim, a escolha do tipo de polimerizagao afeta
diretamente as propriedades finais do polimero. A polimerizacao por adi¢do é amplamente
utilizada para a sintese de plasticos de uso comum, como o polietileno e o polipropileno.
Por outro lado, a polimerizagao por condensacao é empregada na producao de polimeros
como os poliésteres e as poliamidas, materiais que possuem alta resisténcia mecanica e,
portanto, sdo aplicados em setores como a industria téxtil e de embalagens (161, 162).
Recentemente, avancos no entendimento dos mecanismos de polimerizacao tém permitido
o desenvolvimento de materiais com propriedades otimizadas, como maior durabilidade e

biodegradabilidade, essenciais para atender as demandas de sustentabilidade (153, 163).

De maneira semelhante, os polimeros podem ser amplamente classificados com base
em seu comportamento térmico em dois grupos principais: termofixos e termoplasticos.
Os polimeros termofixos sdo caracterizados por sua estrutura reticulada e altamente
entrelacada, que se forma durante o processo de cura ou moldagem. Assim, uma vez

endurecidos, esses materiais nao podem ser remodelados pelo calor devido a formacao
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de ligagoes quimicas permanentes entre as cadeias de polimero (164). Isso confere aos
termofixos uma elevada resisténcia térmica e mecanica, além de grande estabilidade
dimensional, sendo ideais para aplicacoes que exigem durabilidade e resisténcia a altas
temperaturas. Entre os exemplos mais comuns estao a resina epdxi, utilizada em adesivos
e revestimentos, e o poliéster, aplicado na fabricagdo de compoésitos (165, 166). Por
outro lado, os polimeros termoplésticos, como o polietileno (PE), podem ser aquecidos
e moldados repetidamente sem sofrer alteragoes quimicas em sua estrutura. Isso torna
os termoplasticos altamente processaveis e reciclaveis, sendo amplamente utilizados em
processos industriais que demandam flexibilidade e reaproveitamento (157). Exemplos disso

incluem o polipropileno (PP) e os biopolimeros derivados de fontes renovaveis (167, 154).

Nos ultimos anos, a quimica dos polimeros tem testemunhado avancos significativos,
impulsionados por demandas industriais e ambientais. Um dos principais avancos é o
desenvolvimento de polimeres inteligentes, que possuem a capacidade de responder a
estimulos externos, como temperatura, pH ou luz, alterando suas propriedades fisicas ou
quimicas (163). Esses materiais tém encontrado aplicagoes em setores como a biomedicina,
para a liberagao controlada de medicamentos, e em sensores inteligentes. Além disso, o
surgimento dos polimeros auto-regenerativos tem sido um marco, com materiais capazes
de se autorreparar quando submetidos a danos mecanicos, sendo aplicados em areas como
a construcao e a eletronica (155). Outro avango importante é a criacdo de polimeros
biodegradaveis e biocompativeis, desenvolvidos para mitigar o impacto ambiental dos
plésticos convencionais. A introducao de materiais como o acido polilatico (PLA) e o
polihidroxialcanoato (PHA) permitiu o desenvolvimento de polimeros com alta biodegrada-
bilidade sem comprometer suas propriedades mecénicas (163, 161). Esses materiais estao
sendo cada vez mais utilizados em embalagens, utensilios descartaveis e até na industria
médica. Paralelamente, o uso de nanomateriais, como o grafeno, para refor¢o em polimeros

tem expandido as aplicagoes em compésitos de alto desempenho (165, 168).

2.3.1 Resina Epoxi em Compésitos

A resina epdxi é um polimero termorrigido amplamente utilizado por causa de
suas propriedades excepcionais de resisténcia mecanica, térmica e quimica. Sua estrutura
envolve a combinacao de um monomero epoxi e um agente de cura, geralmente composto
por aminas, anidridos ou acidos. Durante o processo de cura, ocorre uma reagao que
resulta na formagao de uma estrutura tridimensional reticulada, altamente estavel (159),
proporcionando elevada estabilidade dimensional, resisténcia a deformacao e a degradacao

por fatores ambientais, como umidade, calor e produtos quimicos agressivos.

A resina epoxi é obtida por meio da reac¢ao entre a epicloridrina e o Bisfenol A, com
a adicao de um catalisador bésico, geralmente o hidréxido de sédio (NaOH). Essa reagao

de polimerizacio resulta na resina mais comum, o Diglicidil Eter de Bisfenol A (DGEBA),
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que é um liquido viscoso que, apds a cura, se transforma em um polimero termorrigido

(169). A Figura 15 ilustra melhor essa reagao.
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Figura 15 — Reagdo de produgao da resina epoxi (a) epicloridrina + bisfenol -A, (b)
DGEBA e (c) DEGEBA tridimensional ((13)).

A resina epéxi desenvolve uma estrutura rigida e forte apds o processo de cura,
que proporciona alta resisténcia a tracao, compressao e flexao, além de excelente adesao a
diferentes substratos, tornando-a ideal para adesivos estruturais e revestimentos protetores
(152). Ela também exibe resisténcia a fadiga, permitindo que mantenha suas propriedades
mesmo apos exposicoes repetidas a tensoes ciclicas, o que é critico para aplicagoes industriais
de longo prazo (170, 171).

A dietilenotriamina (DETA) e a trietilenotetramina (TETA) sdo exemplos comuns
de agentes de cura utilizados com a resina epéxi DGEBA. Durante o processo de cura,
esses agentes reagem com 0s grupos epoxi terminais da resina, levando a formacao de
uma rede tridimensional com grupos hidroxila incorporados na estrutura, transformando
a resina de um estado liquido viscoso para um material sélido e termorrigido (13). A
Figura 16 mostra a reacao entre o agente de cura TETA e o epdxi DGEBA, ilustrando a

configuragao estrutural final da resina.
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Figura 16 — Reagao de cura entre o endurecedor TETA e o ep6xi DGEBA, mostrando a
formagao de grupos hidroxila e a estrutura final da resina((14)).

As propriedades térmicas da resina epoxi sao igualmente notaveis, especialmente em
ambientes de alta temperatura, onde pode suportar temperaturas superiores a 200°C (159).
Essa estabilidade térmica ¢ fundamental para aplicacdes que exigem resisténcia ao calor,
como em dispositivos eletronicos e compdsitos estruturais para a industria aeroespacial. A
condutividade térmica da resina epdxi pode ser melhorada pela adigdo de reforcos, como
grafeno e nanoparticulas metalicas, ampliando suas aplicagoes em areas que exigem maior

dissipagao de calor e desempenho térmico elevado (172, 173).

Além disso, a capacidade de modificar as propriedades da resina epéxi por meio da
escolha do agente de cura ou da adi¢ao de materiais de reforco, como o grafeno, torna-a
versatil para aplicacoes de alto desempenho. O uso de nanomateriais, como o grafeno, tem
mostrado impacto significativo nas propriedades mecanicas e térmicas da resina epodxi,
melhorando sua resisténcia e durabilidade (174, 175). Consequentemente, a combinagao de
resina epéxi com nanomateriais é promissora para industrias que exigem materiais leves e

altamente resistentes, como a aeroespacial e a automotiva (176).

2.4 Materiais Compositos

Os materiais compositos sao constituidos pela combinagao de dois ou mais materiais
com propriedades distintas, resultando em um material com propriedades superiores aquelas
dos componentes individuais. A estrutura basica de um compdsito é composta por uma
matriz (polimérica, metélica ou cerdmica) e um material de reforgo, que pode estar na forma
de fibras, particulas ou nanoparticulas (177). A matriz tem a fungdo de envolver e proteger
o material de reforgo, além de transferir as tensdes mecanicas entre as fases. O material
de reforco, por sua vez, contribui para o aumento da resisténcia e rigidez do compésito,
permitindo que ele suporte condigoes extremas de carga (178). Esse comportamento
sinérgico entre a matriz e o reforgo resulta em materiais com propriedades mecanicas

e térmicas otimizadas, como maior resisténcia ao impacto e a tracao, essenciais para
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aplicagoes estruturais e de alta performance (179).

Os compoésitos podem ser classificados de acordo com o tipo de matriz e o tipo
de refor¢o. Quanto a matriz, podem ser divididos em compésitos de matriz polimérica,
metdlica ou cerdmica. Os compositos de matriz polimérica (CMP) sdo os mais amplamente
utilizados devido a leveza e a facilidade de processamento dos polimeros, sendo reforgados
com materiais como fibras de vidro, carbono ou grafeno (180). Esses materiais sao usados
em industrias como a automotiva e aeroespacial devido a sua alta relagdo resisténcia/peso
e a possibilidade de personalizacao de suas propriedades mecanicas. Por outro lado, os
compésitos de matriz metélica (CMM) sao reforgados com fibras ceramicas ou particulados
e possuem excelente resisténcia ao calor e a corrosao, sendo aplicados principalmente em
componentes de alta exigéncia, como motores a jato e turbinas (181). J& os compdésitos de
matriz cerdmica (CMC) apresentam uma resisténcia térmica muito superior, permitindo
sua utilizagdo em ambientes extremos, como fornos industriais e reatores nucleares (182).
Portanto, essa diversidade de compodsitos permite a adaptacdo de suas propriedades

conforme as necessidades especificas de cada setor industrial (61).

A eficiéncia dos compositos depende da interagao entre a matriz e o material
de reforco. Em compositos reforcados com fibras, a adesao entre a matriz e o reforgo
¢é fundamental para que as tensoes sejam efetivamente transferidas, permitindo que o
material suporte condi¢oes extremas de carga. A qualidade da interface matriz-reforgo
¢é crucial para impedir a propagacao de trincas, especialmente sob condigoes de carga
ciclica ou extrema, onde compoésitos reforcados com grafeno tém demonstrado notavel
resisténcia (179). Adicionalmente, a distribuigao uniforme do reforgo é essencial para evitar
concentragoes de tensoes, que podem levar a falha prematura do material. Estudos recentes
destacam que a adi¢ao de grafeno e seus derivados, como o 6xido de grafeno, melhora
significativamente as propriedades mecanicas e térmicas dos compésitos, aumentando sua

rigidez, resisténcia a tragao e dissipagao de calor (180, 183).

Os compdésitos poliméricos reforcados com grafeno e 6xido de grafeno tém recebido
atencao significativa devido ao potencial de melhorar as propriedades mecanicas, térmicas
e elétricas dos materiais. A incorporacao de grafeno na matriz de resina epéxi, por exemplo,
resulta em compdsitos com maior resisténcia mecanica, rigidez e estabilidade térmica,
sem comprometer a leveza do material. Esses compdsitos tém aplicagoes promissoras em
industrias como a aeroespacial e a automotiva, que exigem materiais leves, resistentes e

com alta capacidade de dissipagao de calor (180, 176).

Os materiais compoésitos sao amplamente reconhecidos por suas excelentes proprie-
dades mecanicas e térmicas. A combinagao entre a matriz e o material de reforco resulta
em propriedades superiores, como alta resisténcia a tracao, impacto e flexdao. Compoésitos
refor¢ados com fibras, como o carbono ou o vidro, sao capazes de suportar cargas elevadas

sem fraturar, enquanto compédsitos com nanoparticulas, como o grafeno, mostram melhorias
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em resisténcia a fadiga e ao desgaste (183, 184). Além disso, as propriedades térmicas dos
compositos também podem ser ajustadas de acordo com o material de reforco e a matriz
utilizada. Em particular, em compésitos ceramicos reforcados com grafeno, observa-se
um aumento substancial na resisténcia ao calor e na dissipacao térmica, tornando-os
ideais para aplicacboes em ambientes de alta temperatura, como turbinas e componentes

eletronicos de alta performance (185, 61).

Com a crescente demanda por materiais leves e resistentes, os compésitos avancados
tém se destacado em uma ampla gama de aplicagoes industriais. Na industria aeroespacial,
compositos de fibra de carbono sdo usados na fabricagdo de componentes estruturais, como
asas e fuselagens, devido a sua alta relagao resisténcia/peso (180). Compositos reforgados
com 6xido de grafeno tém mostrado excelentes resultados na melhoria da resisténcia ao
impacto e a abrasao, caracteristicas essenciais para materiais utilizados em blindagens
balisticas e coletes a prova de balas (184). Outro exemplo é a utilizagdo de compésitos
em dispositivos eletronicos de alta eficiéncia, onde a leveza e a condutividade térmica sao

fatores criticos para o desempenho dos produtos (183, 185).

Além disso, o uso de fibras naturais, como sisal e carnatiba, em compoésitos de
matriz polimérica é uma alternativa sustentavel que combina boas propriedades mecanicas
com um menor impacto ambiental. Esses compdsitos oferecem uma relacao custo-beneficio
atrativa, além de serem mais leves e menos abrasivos em comparacao com os reforcos
sintéticos. A incorporacao de fibras naturais em matrizes de resina epdxi resulta em
materiais que podem ser utilizados em diversas aplicagoes, desde a construcao civil até a
industria automotiva, promovendo a sustentabilidade e a reducao de custos. Seja utilizando
reforcos sintéticos, como o grafeno, ou alternativas sustentaveis, como fibras naturais, os
compositos representam uma classe de materiais em constante evolucao, projetada para
atender as demandas de industrias modernas que necessitam de solugoes leves, resistentes
e eficientes (186).

2.5 Protecao Balistica

A protecao balistica refere-se a capacidade de um material ou estrutura de resistir
ao impacto de projéteis, tais como munigoes, 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 penetracao do
projétil e minimizando o trauma ao corpo ou a estrutura protegida (187). Além disso,
o sucesso da protecao balistica é alcangado por meio da combinacao de alta resisténcia
mecanica, ductilidade e capacidade de deformagao sem fraturar (188). Esses principios sao
fundamentais para o desenvolvimento de novas solugoes em blindagem e armaduras, que

exigem maior eficiéncia com menor peso.
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Historicamente, materiais como o a¢o, aluminio e ceramica tém sido amplamente
utilizados na fabricagao de blindagens e coletes balisticos devido a sua elevada dureza e
resisténcia a penetracao. No entanto, esses materiais apresentam desvantagens significativas,
como o peso excessivo, que pode comprometer a mobilidade. A introducao de compésitos
reforcados com fibras, como Kevlar e, mais recentemente, o grafeno, tem revolucionado
a protecao balistica. Esses compositos oferecem uma combinacao de leveza, flexibilidade
e alta resisténcia ao impacto, tornando-os ideais para aplicacoes madveis, como coletes
e capacetes balisticos (189, 190). Além disso, a incorporacao de grafeno em compédsitos

permite um aumento significativo na resisténcia ao impacto, sem aumentar o peso (191).

Para ser considerado adequado para protecao balistica, o material deve apresentar

varias propriedades essenciais:

« Alta resisténcia ao impacto: O material deve absorver grandes quantidades de

energia sem fraturar catastroficamente (187).

e 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).

o Leveza: Em coletes balisticos, a leveza é um fator crucial. Materiais mais leves

melhoram a mobilidade, sendo os compdésitos ideais para essas aplicagoes (190).

« Resisténcia a fragmentacgao: O material nao deve se fragmentar sob impactos
repetidos (188).

Ademais, os materiais de protecao balistica sdo classificados de acordo com a
quantidade de energia que podem suportar antes de falhar. O Instituto Nacional de Justiga
dos Estados Unidos (N1J), através da norma publicada em 2008, NIJ Standard-0101.06
(17), define diferentes niveis de protegao, que vao desde o nivel II-A até o nivel IV, que
suporta projéteis de alta velocidade e perfuracao (192). Além disso, a norma ABNT NBR
15000-1:2020 (193), estabelece os requisitos e os métodos de ensaio para a classifica¢ao
dos niveis de protecao balistica. Essas classificagoes guiam o desenvolvimento de novos
materiais, como compositos reforcados com nanoparticulas de grafeno, que sao projetados

para oferecer protegao superior sem comprometer a mobilidade (187).

A Tabela 7 apresenta os niveis de protecao conforme as normas internacionais
(NLJ 0101.06), que é fundamental tanto para o desenvolvimento de blindagens quanto
de solugoes de protecao mais leves e eficientes. Sendo assim, para que um sistema de
blindagem seja considerado eficaz, deve permanecer intacto, além de limitar o trauma

(indentagao) causado pelo impacto.
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Tabela 7 — Classificagdo dos niveis de protegao de blindagens balisticas (Adaptado de
(17)).

Nivel Calibre Massa (g) Velocidade do Energia do dis-
disparo (m/s) paro (J)

I 22 LR 2,6 310 1249
.36 SPL 10,2 239 291,3

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

11 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

111 7,62x 9,7 823 3285,0
51mm

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

Outra forma de avaliar a eficicia da blindagem ¢é utilizando um método probabilistico
ou estatistico, baseado nas medigoes da velocidade de impacto do projétil contra o alvo.
Esse método se fundamenta no calculo da velocidade limite (V}), definida como a velocidade
minima necessaria para o projétil perfurar a blindagem ou a velocidade maxima que o
projétil pode atingir para ser bloqueado pela blindagem. Em determinadas situacoes, é
possivel estimar V; através do limite balistico (V3g), que corresponde a velocidade na qual

a probabilidade de perfuragao da blindagem pelo projétil é de 50% (194).

Em algumas condigoes, determinar diretamente o limite balistico torna-se inviavel,
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 obtencao da média entre as maiores velocidades que resultam em
penetracao parcial e as menores velocidades que causam penetragao completa. Nesses
casos, um modelo é utilizado para estimar a velocidade limite (V}), com base na energia

absorvida pela blindagem (195).

A energia absorvida (Fus) pelo alvo apds 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 apds atravessar o alvo.
A partir dessas velocidades, calcula-se F,,, como a diferenca entre as energias cinéticas

antes e depois do impacto, conforme mostrado na Equacao 2.1.

2 12
Eabs = m<%2 VR) (21)

Onde:

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

» Vg: velocidade residual do projétil apds atravessar o alvo (m/s).

Para estimar a velocidade limite (V}) a partir da Equagao 2.1, considera-se que a
velocidade residual (V) é nula, ou seja, o projétil nao possui velocidade residual porque
toda a sua energia cinética é absorvida pela blindagem, ficando retido nela. Dessa forma,

ao substituir Vg = 0 na Equagao 2.1, obtém-se V; conforme mostrado na Equacao 2.2.

2Eabs
m

‘/z:

(2.2)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Aspectos Gerais

O presente estudo tem como objetivo principal investigar a viabilidade de aprovei-
tamento da serragem de tauari (género Couratari guianensis Aubl.) para a producao de
nanomateriais e aplicagdes balisticas. Para isso, foram realizados diferentes tratamentos e
caracterizacoes do material, abrangendo desde a preparacao das cinzas da serragem até a

ativagdo quimica com hidréxido de potéssio (KOH) e a producao de éxido de grafeno.

O material foi submetido a processos de carbonizagao e ativacao quimica para
maximizar suas propriedades estruturais, e, em seguida, caracterizado por diversas técnicas,
como andlise elementar, fluorescéncia de raios X (FRX), difragdo de raios X (DRX),
espectroscopia Raman, espectroscopia no infravermelho (FTIR), e microscopia eletrénica
de varredura (MEV). Também foram realizados ensaios balisticos para avaliar o potencial

de aplicagdo dos compositos de resina epoxi funcionalizados com 6xido de grafeno.

As atividades realizadas foram organizadas em etapas sequenciais, desde o preparo
das amostras, a andlise dos materiais carbonizados e ativados, até a fabricacao dos
compositos e a realizagdo dos ensaios. Os resultados obtidos foram discutidos e analisados
quanto ao comportamento estrutural, térmico e balistico dos materiais, fornecendo uma
visao abrangente do potencial dos residuos lignocelulésicos como fonte para nanomateriais

avancados.

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 Pard, localizada no Distrito Industrial da cidade de Ananindeua, Para. A empresa
identificou a espécie popularmente conhecida como tauari, pertencente ao género Couratari
guianensis Aubl., garantindo a rastreabilidade proveniente de manejo florestal sustentavel,
podendo ser visualizado na Figura 18. Apos a chegada do material ao Rio de Janeiro, foi
necessario armazena-lo em um freezer doméstico pertencente ao laboratorio de bioorganica
do Instituto Militar de Engenharia (IME), para garantir a preservacao da qualidade. A
serragem foi acondicionada em sacos de polipropileno com lacres e etiquetas de identificacao,

a fim de evitar a umidade e, consequentemente, o desenvolvimento de fungos.
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Figura 18 — Patio com a disposigao das tdbuas da madeira ja cortada e b) Serragem de
tauari.

3.2.2 Hidréxido de Potassio (KOH)

Na fase de ativagdo quimica do material, foi empregado o hidréxido de potassio
(KOH), também conhecido como potassa cdustica, uma base forte com propriedades
higroscépicas. Este reagente, que é apresentado como um soélido branco na forma de
lentilhas, foi adquirido da Labitech e produzido pela empresa Molecular Quimica Ltda.,
situada em Duque de Caxias, RJ, conforme indicado na Figura 19. O produto foi
utilizado para garantir a ativagao eficiente da serragem de tauari carbonizada, conforme

os parametros estabelecidos no experimento.

®Labitech

... NIDROXIDO DE POTASSIO P!

Figura 19 — Representacao esquematica do processo de ativagao com KOH.
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3.2.3 Resina Epéxi

A resina do tipo éter diglicidilico de bisfenol A (DGEBA) utilizada como matriz
dos compositos foi fornecida e comercializada pela Epoxyfiber Industria e Comércio Ltda.,
localizada no Rio de Janeiro, RJ. A escolha deste material se deve as suas caracteristicas
de alta resisténcia mecanica e estabilidade térmica, fundamentais para a fabricagao de
compdsitos de alto desempenho. A fim de assegurar a cura adequada da resina e a formagao
de uma rede tridimensional sélida, foi utilizado o catalisador trietileno tetramina (TETA),
seguindo uma estequiometria padrao de 13 partes de endurecedor para 100 partes de
resina, conforme descrito por (196). Essa proporgao possibilita a melhoria das propriedades
mecanicas dos compositos, conforme ilustrado na Figura 20, que mostra tanto a resina

quanto o endurecedor utilizados neste estudo.

»~
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Figura 20 — a) Resina epdxi (Componente A) e b) Endurecedor (Componente B).

3.3 Métodos

3.3.1 Preparacao 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 realizagao do trabalho, devido a uniformidade das granulometrias.

Posteriormente, para eliminar as impurezas, a serragem peneirada foi lavada trés vezes
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com agua destilada. Com isso, o material limpo, foi levado a estufa da marca MEMMERT,
modelo UFE 500, propriedade do laboratério de processos cataliticos do Instituto Militar

de Engenharia (IME), para secagem total por 24 horas a 100 °C.

Figura 21 — Peneira utilizada para analise granulométrica da serragem.

O intuito da secagem do material estd atrelado a quantidade excessiva de agua
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 Carbonizaciao do Material

Para a carbonizagdo, as amostras foram preparadas em triplicatas, com cada fragao
pesando 4 g, totalizando 112 g de material. O processo foi realizado em um forno mufla da
marca EDG, modelo 3000, localizado no Laboratério de Processos Cataliticos 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. Apods a secagem, os cadinhos
foram removidos com o auxilio de pingas e colocados em um dessecador para resfriamento

a temperatura ambiente por aproximadamente 30 minutos.

O processo de carbonizacao foi conduzido em trés temperaturas distintas: 300, 400
e 500 °C, e com trés tempos de queima: 40, 60 e 120 minutos, totalizando nove combinacoes

experimentais, sendo demonstrado na Tabela 8.
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Tabela 8 — Nomenclatura das Cinzas.

Amostra Descrigao

A0 Serragem in Natura

Al 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

Apods a queima, as cinzas resultantes foram moidas e armazenadas em béqueres
devidamente etiquetados, indicando a temperatura e o tempo de tratamento. Os cadinhos

contendo as cinzas obtidas apds a carbonizacao sao ilustrados na Figura 22.

Figura 22 — Cadinho contendo cinzas obtidas apds o processo de carbonizagao, a) 300°C
por 40 minutos,b) 400°C por 60 minutos e ¢ a) 500°C por 120 minutos.

3.3.2 Ativacdo Quimica das Cinzas com KOH

Para sintetizar o grafeno, as cinzas provenientes da serragem foram misturadas com
hidréxido de potéssio (KOH) na proporgao de 1:4, ou seja, 1g de cinza para cada 4g de
KOH. Como o KOH é higroscépico e tende a absorver umidade do ar, foi necessario moer
as pastilhas de KOH rapidamente até que se transformassem em pé fino. A mistura obtida
foi entao acondicionada em um cadinho de alumina, que foi coberto com uma tampa e
envolvido em 1a de rocha para prevenir a entrada de oxigénio 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 variaveis

de 30, 60, 90 e 120 minutos, visando determinar o tempo ideal de ativagao quimica.

Durante o processo de ativagdo quimica, ocorrem diversas reagoes entre o carbono
presente nas cinzas e o KOH (199). Inicialmente, o KOH reage com o carbono formando
carbonato de potassio (K2COs3), gas hidrogénio (H;) e potassio metélico (K), conforme a

equagao (3.1):

6KOH +2C — 700°C — 2K + 3H, + 2K2003 (31)

Em seguida, o carbonato de potéssio (K;COj3) reage com a silica (Si03) presente
nas cinzas, formando silicato de potassio (K3S5103) e liberando oxigénio, conforme mostrado

na equagao (3.2):

KQCO?, + SZOQ — 700°C — KQSZO?, + COZ (32)

Por fim, o silicato de potassio (K3S5703) reage com o carbono e a dgua, resultando
em um composto soluvel, que pode ser facilmente removido durante o processo de lavagem.

Esta etapa é descrita pela equagao (3.3):

KQSiOg +C + HQO — (KgSZOg + HQO)aq (33)

Apods o processo de ativagao quimica, que envolveu a reagao do KOH com o carbono
nas cinzas a 850 °C, resultando na formagao de carbonato de potassio (K,CO3) e silicato
de potéassio (K25i03), o forno foi desligado e deixado em resfriamento por 24 horas,
garantindo que o cadinho atingisse a temperatura ambiente de forma controlada. Esse
processo ¢ crucial para assegurar a pureza do material e remover impurezas, como a silica,

durante as subsequentes etapas de lavagem.

3.3.3 Agitacdo Magnética e Filtragem

Para facilitar a remocao das cinzas de serragem ativadas com KOH (Figura 23), o
material foi inicialmente umedecido com agua destilada e rapidamente dissolvido em 100
mL de dgua destilada, enquanto foi submetido a agitacao por um periodo de 5 horas. O

pH inicial da solucao foi ajustado para 13, indicando uma caracteristica de base forte.

Ap6s o periodo de agitacdo de 5 horas a temperatura ambiente, a agitagao foi
interrompida, e a mistura resultante foi filtrada a vacuo em seis etapas consecutivas. O
pH da solucgao foi verificado apds a tltima etapa de filtracao, atingindo o valor neutro de
7. Finalmente, as amostras foram secas em estufa a 100 °C durante 24 horas, resultando
em um material sélido (pd), que foi posteriormente utilizado para extragao de grafeno e

caracterizagoes adicionais.
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Figura 23 — Etapas do processo de agitacdo magnética e filtragdo das cinzas de serragem
ativadas com KOH.

Legenda: a) Mistura das cinzas ativadas com KOH dissolvidas em dgua destilada.
b) Verificagdo do pH inicial da solucdo, ajustado para 13.

c) Sistema de filtragao a vacuo utilizado para remogao das cinzas.

d) Verificagdo do pH apés a ultima etapa de filtragao, atingindo valor neutro(pH 7).
e) Cinzas retidas no papel de filtro apés a filtragdo a vicuo.

f) Material sélido obtido apds secagem a 100 °C durante 24 horas.

3.3.4 Producio de Oxido de Grafeno

Para a sintese do 6xido de grafeno, foi utilizado o método de Hummers (146), com
modificagoes inspiradas em metodologias recentes, visando a producao de 6xido de grafeno
de alta qualidade. A matéria-prima utilizada foi grafeno de baixa camada, obtido em
quantidade total de 4 g ap6s a ativagao quimica. A quantidade necessaria para a sintese
foi de 125 mg de grafeno de baixa camada, utilizada para preparar uma suspensao final de

6xido de grafeno em 25 ml com concentragao de 5 mg/ml.

Inicialmente, os 125 mg de grafeno de baixa camada foram adicionados em um
frasco de reacao, juntamente com 50 ml de dcido sulfirico (H250,) concentrado, mantendo
a temperatura da mistura a 0 °C com o auxilio de um banho de gelo. Este processo é

a primeira etapa do método, conhecida como intercalagao, em que os espacos entre as
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camadas do grafeno sdo aumentados para facilitar a oxidacgao.

Em seguida, permanganato de potéssio (K MnQO,) foi adicionado gradualmente a
mistura. Esta adigdo foi realizada de forma lenta e controlada, durante aproximadamente
duas horas, mantendo a mistura em agitagdo constante e com resfriamento continuo para
controlar a exotermia da reacao. Essa etapa é crucial, pois o permanganato de potéssio

atua como agente oxidante, gerando grupos funcionais oxigenados nas camadas de grafeno.

Depois da adigdo completa do (KMnQO,), a mistura foi deixada sob agita¢ao
magnética por mais duas horas a temperatura ambiente. Em seguida, iniciou-se a etapa
de esfoliacdo, na qual agua destilada foi adicionada a mistura de forma lenta, para evitar
uma reagao exotérmica excessiva. Essa adi¢do gradual promove a separacao das camadas

oxidadas do grafeno.

Para finalizar a oxidacao, per6xido de hidrogénio (H20,) foi adicionado a solugao,
a fim de reduzir qualquer residuo de permanganato presente e estabilizar o éxido de
grafeno formado. Este processo foi realizado até que a coloracdo da mistura se tornasse

amarelo-esverdeada, indicando a presenca de éxido de grafeno.

A etapa final consistiu na lavagem da mistura para remover subprodutos e acidos
residuais. Foram realizadas diversas lavagens com agua destilada e, em seguida, a suspensao
foi filtrada a vicuo até que o pH da solugao fosse neutro (pH 7). O produto obtido foi
uma dispersao de 6xido de grafeno com concentragao de 5 mg/ml, adequada para ser

incorporada nos compésitos a serem produzidos posteriormente.

3.3.5 Fabricacao dos Compésitos

O procedimento de fabricacao dos compésitos (Figura 24), iniciou-se com a pre-
paracao do molde metalico, que foi devidamente limpo e untado com graxa de silicone,

facilitando a desmoldagem das placas apds o processo de cura.

Para a preparacao dos compositos, a resina epoxi foi primeiramente funcionalizada
com 6xido de grafeno nas concentragoes de 0,1%, 0,2%, e 0,5%. E com isso, as amostras
foram nomeadas como C0,1%0G, C0,2%0G, e C0,5%0G, de acordo com a concentragao
de 6xido de grafeno funcionalizado na resina. A resina foi homogeneizada para garantir
uma boa dispersao do 6xido de grafeno. Apés a funcionalizacao, a serragem foi adicionada a
resina, utilizando a propor¢ao de 30% de serragem para 70% de resina ep6xi funcionalizada,
de acordo com as concentracoes de grafeno previamente estabelecidas. A mistura foi

mantida sob agitacdo constante para assegurar uma boa homogeneizacao dos materiais.

Em seguida, o endurecedor foi incorporado a mistura na proporcao 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 formacao de uma rede polimérica tridimensional com boas propriedades
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mecanicas.

Apds a mistura de todos os componentes, a resina foi vertida no molde metalico
para a fabricacao das placas de compdsito. Foram confeccionadas placas de duas espessuras
diferentes, cada uma destinada a um tipo especifico de ensaio: placas com dimensoes de
15 ¢cm x 12 cm x 1 ¢m foram preparadas para os ensaios balisticos, enquanto placas com
dimensoes de 15 cm x 12 cm x 0,3 cm foram preparadas para os ensaios de flexdo. Apds o
preenchimento dos moldes, as placas foram deixadas para cura a temperatura ambiente

por 24 horas.

Figura 24 — Etapas de producao dos compositos.

Legenda: a) Resina epdxi e endurecedor.

b) Moldes metélicos preparados para a fabricagao das placas de compdésito.
c) Mistura de resina epdxi funcionalizada e serragem no molde.

d) Prensagem hidraulica para moldagem das placas.

e) Placa de compdsito desmoldada.

3.3.6 Caracterizacoes Fisico-Quimicas
3.3.6.1 Anaélise Elementar - CHN

A anélise elementar de carbono (C), hidrogénio (H) e nitrogénio (N) foi realizada
no Laboratorio de Quimica Inorganica 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 oxigénio (O) foi determinada por
diferenca, conforme mostrado na equagao 3.4, considerando a soma de todos os elementos
quantificados (200).

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

Onde C, H, e N sao as porcentagens de carbono, hidrogénio e nitrogénio obtidas na

analise elementar, e "Cinzas'representa a fracdo de massa residual determinada previamente.

3.3.6.2 Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X (FRX)

A andlise FRX por Dispersao de Comprimento de Onda (WDXRF) foi realizada
no Laboratério de Aceleragdo em Processos Cataliticos (LACCA), localizado no Instituto

Nacional de Tecnologia (INT), utilizando o equipamento Bruker, modelo S8 Tiger.

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

método QuantExpress.

3.3.6.3 Difracdo de Raios-X (DRX)

A andlise de DRX foi realizada utilizando o difratémetro X'pert Pro da Panalytical,
equipado com dnodo de Co (cobalto) e detector tipo contador de cintilagdo (Nal). O
equipamento opera na configuragao 6-260, que permite a obtencao de padrdes de difracao a
partir de amostras de materiais em po. Esta andlise foi conduzida no Instituto Militar de
Engenharia (IME). As amostras foram preparadas na forma de pé fino, adequadas para a
analise de DRX. A varredura foi realizada no intervalo de 5° a 80° em 260, com passo de
0,02°.

A Equacdao de Scherrer ( 3.5) foi utilizada para determinar a dimensao dos cristalitos,
permitindo caracterizar a estrutura cristalina e identificar a fase dos 6xidos presentes no

material.

K\
D:
[ cos

(3.5)

Onde D é o tamanho médio dos cristalitos, K é o fator de forma (geralmente
assumido como 0,9), A é o comprimento de onda da radiac¢ao utilizada (para o &nodo de
cobalto, A =1, 79A), B é a largura total do pico de difracao na metade da altura maxima
(FWHM), e 6 é o angulo de difragao.
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3.3.6.4 Espectroscopia Raman

A analise de Raman foi realizada utilizando um microscopio confocal Raman,
modelo Alpha 300 S da marca WITEC. A amostra em pé foi depositada em lamina de
microscopia sem o uso de solventes adicionais. As medigoes foram feitas no Laboratorio
de Microscopia e Microandalise (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 acumulagdes e um

tempo de integragao de 2 segundos por espectro.

3.3.6.5 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A anélise de FTIR foi realizada utilizando o espectrometro VERTEX 70 da Bruker.
As medigoes foram feitas no Laboratério de Microscopia e Microanélise (LAMICRO) do
Centro de Tecnologias Estratégicas do Nordeste (CETENE) e conduzidas na regiao do
infravermelho médio (MIR), com um intervalo de 4000 a 400 cm™. Para a preparacio das

amostras, estas foram transformadas em pastilhas de KBr.

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

A anélise térmica dos materiais foi conduzida no Laboratério de Caracterizagao
de Materiais (LACMAT) do Centro de Tecnologias Estratégicas do Nordeste (CETENE),
utilizando o Analisador Térmico Simultdneo STA 449 F3 - JUPITER da NETZSCH. Para
a preparacao das amostras, os materiais foram cominuidos, acondicionados em cadinhos
de aluminio e submetidos a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, partindo de 30 °C
até atingir 700 °C.

3.3.7 Caracterizacao Mecanica
3.3.7.1 Ensaio de Flexao

O ensaio de flexao foi conduzido no Laboratério de Tecnologia de Materiais Poli-
méricos (LAMAP), localizado no Instituto Nacional de Tecnologia (INT), utilizando uma
Maquina 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 determinagao das propriedades de flexdo de plasticos reforgados e nao
reforgados. Cada corpo de prova possui dimensoes: 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.



Capitulo 3. MATERIAIS E METODOS 68

3.3.8 Caracterizacdo Morfolégica
3.3.8.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A caracterizacao morfoldgica das amostras foi realizada por Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV). Os experimentos foram conduzidos no Centro Brasileiro de Pes-
quisas Fisicas (CBPF), no Laboratério de Nanociéncias e Nanotecnologia (LABNANO),
utilizando um Microscépio Eletronico de Varredura analitico de baixo vacuo, modelo JEOL
JSM-6490LV. Adicionalmente, foram realizadas andlises no Laboratério de Microscopia
Eletrénica do Instituto Militar de Engenharia (IME), utilizando o microscépio eletronico
de varredura modelo Quanta FEG 250.

Devido a natureza nao condutora das amostras, foi necessario aplicar uma camada
de ouro para minimizar o acimulo de carga durante as anélises 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 Caracterizacao Balistica
3.3.9.1 Velocidade Residual

Os ensaios de velocidade residual foram conduzidos no Centro de Avaliagoes
do Exército (CAEXx), conforme os critérios estabelecidos pela norma internacional NIJ
0101.04 (202). As placas dos compésitos foram submetidas a impactos de alta velocidade
utilizando munigoes calibre 9 mm (nivel IIA), atendendo as especificagoes do Exército
Brasileiro para materiais de protecao balistica homologados, que requerem, no minimo, o

nivel de protecao ITA.

Para a execucgao dos ensaios, a municao de calibre 9 mm foi preparada com a
quantidade adequada de polvora para garantir a energia do impacto necessaria. As placas
compositas foram posicionadas a uma distancia 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 apds o impacto dos projéteis.

Cada placa foi submetida a quatro disparos, garantindo a obtencao de dados sufici-
entes para uma analise estatistica robusta, resultando em oito medig¢oes por configuragao ao
final dos ensaios. Esses testes avaliaram a resisténcia dos compdsitos ao impacto balistico,
bem como sua capacidade de absor¢ao de energia e manutencao 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) Munigoes de calibre 9 mm.

b) Canhao de teste de impacto balistico.

c) Sistema de radar Doppler e provete preparado para o ensaio.
d) Posicionamento do alvo durante o ensaio balistico.

e) Placa de compésito posicionado com a mira a laser.

3.3.10 Analise Estatistica
3.3.10.1 Anadlise de Variancia (ANOVA)

Para verificar diferencas significativas nos resultados dos ensaios de flexao e balisticos
dos compositos, utilizou-se a Anélise de Variancia (ANOVA). O objetivo dessa anélise foi
avaliar se os tratamentos aplicados produziram varia¢oes nos resultados. Com essa analise,
é possivel determinar se as médias dos tratamentos sao diferentes entre si, rejeitando a
hip6tese de igualdade das médias com um nivel de confianga de 95% (ou um nivel de

significAncia de 5%).

A decisao sobre rejeitar ou nao a hipdtese nula é feita comparando o valor F
calculado com o valor F' critico, que ¢ tabelado e depende dos graus de liberdade dos
tratamentos e dos residuos. Se o valor F' calculado for maior que o valor F' critico, as
médias dos tratamentos sao consideradas diferentes. Os parametros para calcular F' estao

apresentados na Tabela 9.
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Tabela 9 — Parametros utilizados na andlise de varidncia

Causa de Grau de Soma de Quadrado Valor de F  Valor de F
Variagao Liberdade Quadrados Médio Calculado Critico

Tratamentos k—1 SQTr QMTr QMTr/QMR  Tabela F
Residuo k(r—1) SQR QMR - -
Total kr—1 SQT - - -

Nessa tabela, k é o nimero de tratamentos (as nove sequéncias de empilhamento)
e r é o numero de repetigoes (oito para os ensaios balisticos e seis para os de flexdo).
SQTr, SQR, e SQT representam a soma dos quadrados dos tratamentos, residuos e total,

respectivamente, enquanto QMTr e QM R sao os quadrados médios.

Primeiramente, calcula-se o valor da correcao (C), conforme a Equagao 3.6:

(Cy)?

n

C= (3.6)

Onde y sao os resultados dos ensaios e n é o nimero total de dados (k x r).
Com o valor de C, é possivel determinar SQT e SQT'r, conforme as Equagoes 3.7 e 3.8,

respectivamente:

SQT =>"y*—C (3.7)

SQTr = C (3.8)

> 17
.

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

SQR = SQT — SQTr (3.9)

Os valores de QMTr e QM R sao determinados pelas Equagoes 3.10 e 3.11:

OMTr = iQ_Tlr (3.10)
QMR = f?i (3.11)

O valor de F' é calculado pela razao entre QMTr e QMR. Caso o valor de F
seja maior que o valor critico, rejeita-se a hipdtese de igualdade das médias, indicando

diferencas significativas entre os tratamentos propostos.
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3.3.10.2 Teste de Tukey

Quando a ANOVA aponta diferengas significativas entre os tratamentos, é necessario
comparar as médias entre si. Essa comparacao ¢é feita por meio do calculo da diferenca

minima significativa (d.m.s), conforme a Equagao 3.12:

QMR
"

dm.s =q (3.12)

Onde ¢ é a amplitude estudentizada, um valor tabelado de acordo com o nivel de
significancia, nimero de tratamentos e grau de liberdade dos residuos. Caso a diferenca
entre duas médias seja maior ou igual ao valor de d.m.s, as médias sao consideradas

diferentes. Caso contrario, elas sdo consideradas iguais.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacoes das Cinzas

4.1.1 Analise elementar - CHN

A anélise elementar CHN foi realizada em 10 amostras, incluindo a serragem in
natura (AO) e cinzas obtidas sob diferentes condigdes térmicas (Al a A9). Os resultados
da analise elementar CHN das amostras estao apresentados na Tabela 10, onde as medidas
de porcentagens foram determinadas para carbono (C), hidrogénio (H), nitrogénio (N) e

oxigénio (O).

Tabela 10 — Resultados da analise elementar - CHN e oxigénio das amostras de serragem
e cinzas.

Amostra C (%) H (%) N (%) O (%)

A0 51,1 6,7 0,1 42,1
Al 63,3 5,3 0,1 31,3
A2 65,8 5,1 0,1 29,0
A3 67,4 4,9 0,2 275
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
AS 87,9 2.2 0,7 9,2
A9 84,5 2.1 0,9 12,5

Legenda: C = Carbono, H = Hidrogénio, N = Nitrogénio, O = Oxigénio.

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 incineracao, variando de 51,1% na
serragem in natura (AO) até 87,9% na amostra incinerada a 500 °C por 60 minutos (AS).
Esse aumento no teor de carbono pode ser atribuido a carbonizacao das amostras, onde a
degradacao térmica da lignina, celulose e hemicelulose leva a formagdo de estruturas mais
estéveis e ricas em carbono, enquanto os componentes mais voldteis sdo eliminados (203).
Além disso, a elevagao do teor de carbono pode ser explicada pela eliminagdo progressiva
de oxigénio, conforme observado em outros estudos sobre carbonizacao hidrotérmica de
biomassa (204, 205).

Por outro lado, o teor de hidrogénio diminuiu com o aumento da temperatura e do
tempo de incineracio, caindo de 6,7% na amostra A0 para 2,1% na amostra A9. Isso se deve

a volatilizacao de compostos organicos que contém hidrogénio, o que ¢é consistente com o
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processo de carbonizacao (206). O nitrogénio apresentou variagdo menor, mas foi observada
uma leve tendéncia de aumento com a temperatura, especialmente nas amostras A7 a A9,
que atingiram até 0,9%. Esse aumento pode estar relacionado a concentragao de compostos
nitrogenados mais resistentes a decomposigao térmica (207). Esse comportamento também
foi documentado em outros estudos que investigam o processo de carbonizagao de biomassa,

confirmando a eliminagado de componentes mais leves, como o hidrogénio (208, 204).

Enquanto, o teor de nitrogénio, apesar de ter apresentado variagbes menores,
registrou um aumento nas amostras A7 a A9, chegando a 0,9 %. Esse comportamento pode
ser atribuido a concentragao de compostos nitrogenados mais resistentes a degradacao
térmica (207). Estudos recentes também sugerem que compostos nitrogenados mais estéveis

podem se concentrar durante a carbonizacao hidrotérmica e a pirdlise (204, 209).

Assim, a reducao acentuada do teor de oxigénio, de 42,1% na amostra AQ para
9,2% na amostra A8, também reflete o éxito do processo de carbonizacao, uma vez que
compostos oxigenados volateis, como CO5 e HyO, sdo eliminados, deixando o material mais
puro e rico em carbono (210, 205). A eliminagao do oxigénio tem sido relatada como pega
fundamental para melhorar a qualidade do biochar e sua viabilidade como combustivel

solido (204).
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Figura 26 — Concentracao de Carbono, Hidrogénio, Nitrogénio e Oxigénio nas Cinzas.



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSOES 74

Com isso, os resultados obtidos indicam que tanto a temperatura quanto o tempo
de incineracao influenciam diretamente a composicao elementar das cinzas. O aumento
da temperatura de 300 °C para 500 °C, com o tempo de incineragao constante, eleva o
teor de carbono, particularmente nas amostras A7, A8 e A9. Isso indica que temperaturas
mais altas favorecem uma carbonizac¢ao mais completa, enquanto tempos prolongados
possibilitam a maxima conversao da biomassa em carbono. A diminuicdo do teor de
oxigénio reflete a purificagdo do material, resultando em uma estrutura mais concentrada

em carbono (210).

4.1.2 Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X (FRX)

A técnica de fluorescéncia de raios-X (FRX) foi aplicada nas amostras A7, A8 e A9
com o propoésito de identificar a composigao elementar predominante apds o processo de
carbonizacao. A FRX é amplamente utilizada na andalise de elementos com ntimero atomico
superior a 12, como metais, sendo especialmente eficiente na determinacao de éxidos
metalicos, como St0sy, AlsO93 e C'aO, frequentemente formados durante a combustao e
carbonizacao de materiais organicos. Conforme destacado por (211), a carbonizagao da
biomassa promove a formacao de compostos inorganicos estaveis, como 6xidos metélicos,
que podem ser analisados com precisao por FRX, ressaltando a relevancia dessa técnica
na caracterizagdo de materiais carbonizados. Da mesma forma, (212) utilizou a FRX para
examinar a formacgao de 6xidos durante o processo de carbonizagao, confirmando sua
eficiéncia na identificacao de 6xidos metalicos, como éxido de calcio C'aO e o 6xido de

potéassio K,0, gerados a medida que a biomassa é carbonizada.

Nas amostras analisadas, observou-se um aumento nas concentragoes de oxidos,
como o C'aO e K,0, com o prolongamento do tempo de carbonizacao. Esse comportamento
¢é esperado, pois a carbonizacao reduz a quantidade de matéria organica, aumentando a
proporgao relativa de éxidos metdlicos na biomassa. De modo semelhante, (213) observou
que a carbonizacao de sementes de acai também resultou em um aumento nos teores de
potassio, calcio e ferro, corroborando os resultados encontrados nas amostras A7, A8 e A9,

nas quais os 6xidos de célcio e potassio aumentaram com o tempo de carbonizagao.

A Tabela 11 apresenta as concentracdes dos principais 6xidos detectados nas
amostras A7, A8 e A9, carbonizadas a 500°C por 30, 60 e 120 minutos, respectivamente.
Os resultados indicam que CaO, K5O e Si0, foram os 6xidos predominantes, com variagoes

significativas conforme o tempo de carbonizacao foi estendido.

A comparacao entre os resultados de FRX e a andlise elementar CHN reforca
as observagoes quanto ao comportamento do carbono. A amostra A9, submetida a car-
bonizacao a 500°C por 120 minutos, apresentou as maiores concentragoes de 6xidos de
calcio e aluminio, indicando uma degradacao mais completa da matriz organica, o que

resultou em cinzas ricas em compostos inorganicos. Assim como, (211) observou que a car-
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Tabela 11 — Resultados da analise 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)
Oxido de Célcio (CaO) 34,17% 36,92% 30,69%
Diéxido de Silicio (Si02) 21,84% 18,25% 12,58%
Oxido de Potéssio (K50) 16,85% 19,37% 16,95%
Oxido de Ferro (Fey03) 7,90% 4.77% 22,60%
Oxido de Magnésio (MgO) 6,14% 7,86% 6,61%
Oxido de Aluminio (Al,Os) 0,26% 0,39% 0,99%
Oxido de Manganés (MnO) 0,35% 0,37% 0,30%

bonizacao hidrotérmica também levou a formagao de estruturas inorganicas estabilizadas,

sugerindo que os O6xidos metalicos desempenham um papel relevante na constituicao final

dos materiais carbonizados.

Essa interpretagao é fortalecida pelos estudos de (25), que identificaram uma
tendéncia semelhante em amostras de serragem de madeira carbonizadas a diferentes
temperaturas. O aumento progressivo na quantidade de éxidos metdlicos com o aumento da
temperatura e do tempo de carbonizacao foi documentado também por (74), evidenciando
a formagao gradual de cinzas enriquecidas com compostos inorganicos a medida que
o processo avanga. De maneira andloga, (212) destacou que a carbonizagao leva a um
incremento substancial na concentracao de 6xidos metalicos nas cinzas resultantes, o que

reforga a importancia desses processos para a geragao de materiais ricos em compostos

inorganicos.

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

intuito de investigar as fases cristalinas formadas apds o processo de carbonizagao. Nesse
sentido, as amostras carbonizadas exibiram padroes de difragao caracteristicos, com picos
bem definidos em torno de 20 = 30° e 50°. Esses picos indicam a presenga de compostos
inorgénicos cristalinos, como 6xidos de célcio (CaO) e éxidos de ferro (Fey03), os quais
sao frequentemente gerados durante a carbonizacao de biomassa. Conforme destacado por

(211), as altas temperaturas promovem a reorganiza¢ao dos elementos inorganicos em fases

cristalinas mais estaveis.
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Figura 27 — Difragrama comparativo das amostras A0, A7, A8 e A9

A Tabela 12 apresenta as intensidades maximas dos picos observados em torno
de (30°) e (50°) para cada amostra. A amostra A0 (28), correspondente & serragem in
natura, revela picos caracteristicos dos principais componentes da biomassa lignoceluldsica,
como a hemicelulose (20 ~ 15°), a celulose (26 = 22°) e a lignina (20 ~ 28°). Esses picos
indicam a preservacao estrutural dos polimeros 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 resisténcia da matriz lignocelulésica (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
AT ~ 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 carbonizagao
resultou em padroes de difracao mais nitidos, com picos de maior intensidade, especialmente
em torno de 30° e 50°, sugerindo uma maior cristalinidade. Este resultado esta relacionado
a organizacao de compostos como CaO e FeyO3, formados em temperaturas elevadas
durante o processo de carbonizagdo. (217) também observou um comportamento andlogo
ao estudarem a formacao de 6xidos de ferro em materiais carbonizados, associando o
aumento da cristalinidade a remocao dos componentes organicos e a reorganizacao das

fases inorganicas.

Particularmente, a amostra A9, carbonizada por um periodo mais longo, exibiu
picos de difracao mais intensos e bem definidos, o que indica uma cristalinidade superior.
Esse comportamento estd em consonéncia com os achados de (218), que mostraram
um aumento da cristalinidade em func¢ao do tempo de carbonizac¢ao, devido a remocao
progressiva da fragao organica e a concentracao de fases inorganicas estaveis, como os

Oxidos de célcio.

Dessa forma, a transicao das fases amorfas observadas em AQ para fases mais
cristalinas em A7, A8 e A9 esta diretamente relacionada ao processo de carbonizacao.
(219) também ressalta a formacao de compostos inorganicos, como CaO e Fe;O3, durante
a carbonizagao, resultando em padroes de difragdo com picos mais intensos e nitidos, como

observado nas amostras analisadas. Por fim, esses resultados demonstram que o aumento
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no tempo de carbonizagdo nao apenas favorece a formagao de fases cristalinas mais bem
definidas, mas também promove uma reorganizacao estrutural dos compostos inorganicos

presentes na biomassa (211).

4.1.4 Espectroscopia Raman

A espectroscopia Raman complementou a andlise estrutural ao revelar a evolugao
da desordem no material carbonaceo apds a queima. Com o aumento das temperaturas de
queima e o prolongamento do tempo de exposi¢ao ao calor, observou-se um crescimento
na intensidade relativa da banda D em relagao a 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).
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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 relacao a banda
G com o aumento do tempo de carbonizacao, refletindo a progressiva desordem estrutural.
Esse comportamento demonstra a transformacao gradual da estrutura do carbono, que se
torna menos ordenada a medida que as condic¢oes de carbonizacao se intensificam. De acordo
com (220, 221), a redugdo da cristalinidade e o aumento da desordem estrutural ocorrem
em materiais carbondceos quando expostos a altas temperaturas e tempos prolongados de

tratamento.
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Para complementar a analise espectroscépica, foram obtidas imagens de microscopia
Optica das amostras A7, A8 e A9, conforme mostrado na Figura 30, que representam
as areas 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 Optica das Amostras: a) A7, b) A8 e ¢) A9.

A Tabela 13 consolida as principais informacoes do espectro Raman das amostras
A7, A8 e A9, incluindo as posigdes (aproximadas), intensidades das bandas D e G e a

razao Ip/Ig, além de observagoes sobre a morfologia de cada amostra.
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Tabela 13 — Posigoes e intensidades aproximadas das bandas D e G, a razdo Ip/Ig e
observagoes sobre estrutura e morfologia das amostras A7, A8 e A9.

Amostra | T T Pos. D | Int. D | Pos. G | Int. G | Ip/Ig | Obs.
(°C) | (min)
AT 500 40 ~ 1345 | ~ 820 | ~ 1588 | ~ 920 | ~ 0,89 | Estrutura
modera-
damente
orde-
nada;
superfi-
cie mais
uniforme
(menor
rugosi-
dade).
A8 500 60 ~ 1347 | ~ 840 | ~ 1586 | ~ 940 | ~ 0,90 | Leve
intensi-
ficagao
da de-
sordem,;
superfi-
cie mais
irregular
e porosa.
A9 500 120 ~ 1346 | ~ 825 | ~ 1589 | ~ 905 | ~ 0,91 | Maior
grau de
desor-
dem;
super-
ficie

extrema-
mente
porosa e
heterogé-
nea.

Legenda:

T (°C): Temperatura de carbonizagao.

T (min): Tempo de carbonizagdo em minutos.

Pos. D: Posigdo aproximada da banda D no espectro Raman (em cm™!).
Int. D: Intensidade aproximada da banda D (unidades arbitrarias).

Pos. G: Posi¢io aproximada da banda G no espectro Raman (em cm™!).
Int. G: Intensidade aproximada da banda G (unidades arbitrarias).

Ip/Ig: Razao entre as intensidades D e G (indicativa do grau de desordem).
Obs.: Principais aspectos estruturais e morfologicos de cada amostra.
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A amostra A7, submetida a carbonizacao a 500 °C por 40 minutos, apresentou uma
razao Ip/le de aproximadamente 0,89. Esse valor reflete uma estrutura moderadamente
ordenada, com menos defeitos em comparacao as amostras expostas ha tempos mais longos.
A menor intensidade relativa da banda D sugere que essa amostra ainda preserva um certo
grau de organizacao cristalina. De acordo com (221), materiais com valores mais baixos
de Ip/Is mantém uma organizagao estrutural mais robusta, tornando-se adequados para
aplicagoes que requerem alta estabilidade, como compdsitos estruturais. A imagem de
microscopia 6ptica da amostra, Figura 30.a, corrobora essa observagao, mostrando uma
superficie mais uniforme e menos rugosa, o que esta alinhado com estudos recentes que
associam uma menor desordem estrutural com superficies homogéneas (222). Além disso,
(223) relatam que temperaturas mais baixas e tempos curtos de carbonizagao limitam a
formacao de defeitos, permitindo que a estrutura grafitica permaneca mais organizada.
Esse comportamento ¢ vantajoso em aplicagoes onde a integridade estrutural do carbono

precisa ser preservada, como em materiais de alto desempenho mecéanico.

Para a amostra A8, submetida a carbonizacao a 500 °C por 60 minutos, a razao
Ip/Ig aumentou para cerca de 0,90, refletindo uma leve intensificagdo da desordem
estrutural devido ao tempo prolongado de exposicao. Estudos indicam que periodos mais
longos de carbonizacao tendem a aumentar as imperfei¢oes estruturais no carbono, uma vez
que o calor promove a formagao de vacancias e bordas que geram defeitos (224). Assim, a
amostra A8 apresenta uma estrutura intermediaria, equilibrando ordem e desordem, sendo
util em aplicagoes que requerem tanto funcionalidade quimica quanto resisténcia mecanica
(225). A Figura 30.b evidencia essa transigao estrutural, onde a superficie da amostra
A8 é visivelmente mais irregular e porosa, refletindo o aumento de defeitos observado no
espectro Raman, corroborando com a descri¢ao de (226), sobre como defeitos na estrutura

aumentam a rugosidade superficial e favorecem a funcionalizacao.

A amostra A9, carbonizada a 500 °C por 120 minutos, apresentou a maior razao
Ip/Ig, alcangando aproximadamente 0,91. Este valor sugere um grau elevado de desordem
e uma estrutura mais amorfa, coerente com o maior tempo de carbonizacao, que favorece
o surgimento de defeitos estruturais. Segundo (227), o aumento de defeitos em materiais
carbonaceos esta diretamente relacionado a uma maior intensidade da banda D, tipica
de estruturas menos ordenadas. A presenca de uma densidade elevada de defeitos pode
ser vantajosa em aplicagoes de adsorcao e catalise, uma vez que os defeitos servem como
sitios ativos que aumentam a reatividade do material (228). Além disso, (229) observaram
que materiais com maiores razoes Ip/Ig apresentam uma area superficial mais ativa,
caracteristica desejavel para aplicagoes em adsor¢ao de gases e ions, tanto no contexto
ambiental quanto eletroquimico. A Figura 30.c confirma visualmente essa estrutura mais
desordenada, apresentando uma superficie extremamente porosa e heterogénea, o que estd
associado a alta densidade de defeitos observada no espectro Raman. (220) destacaram

que superficies com alta porosidade sao frequentemente associadas a uma estrutura mais
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amorfa e sdo vantajosas para aplicagoes cataliticas devido ao aumento da area superficial

ativa.

Por fim, a evolugao das razoes Ip/Ig nas amostras A7, A8 e A9 evidencia uma
perda progressiva de cristalinidade, consistente com os resultados obtidos nas analises de
DRX. Com o aumento do tempo de carbonizacao, as bandas caracteristicas do carbono
cristalino apresentaram menor intensidade e maior alargamento, indicando a transicao
para uma estrutura mais amorfa. Resultados semelhantes foram discutidos por (222),
que destaca como o aumento da desordem estrutural em materiais carbonaceos impacta
diretamente as caracteristicas de cristalinidade observadas tanto nas andlises Raman
quanto nas de DRX.

4.1.5 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A anélise de FTIR das amostras A7, A8 e A9 (Figura 31) revela informacoes
importantes sobre os grupos funcionais presentes nas superficies dos materiais carbonéceos
apés diferentes tratamentos térmicos. As bandas de absorgao observadas nos espectros
estao associadas a grupos funcionais especificos que refletem as mudancgas na composicao

quimica das amostras com o aumento da temperatura e do tempo de carbonizagao.
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Figura 31 — Espectros FTIR das Amostras A7, A8 e A9.

Na regiao de 3400-3600 cm ™!, nota-se uma banda de absorcao mais intensa para
as amostras A8 e A9, atribuida ao estiramento das ligagoes O—H, indicativas de grupos
hidroxila. De acordo com (230), a presenca desses grupos pode estar relacionada a grupos
funcionais oxigenados, que permanecem ou se formam na superficie do material apés o
processo de carbonizacao. Esse comportamento estd associado a maior hidrofilicidade
dessas amostras e pode favorecer sua reatividade superficial e capacidade de adsorcao,
como discutido por (221) e (220).
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Na regiao de 1500-1600 cm~!, observa-se uma banda de absorcao atribuida ao
estiramento C=C em anéis aroméaticos, com intensidade mais pronunciada na amostra
A9. Esse fato indica uma maior quantidade de ligagoes arométicas desordenadas, o que
sugere a presenca de estruturas grafiticas menos organizadas e com maior densidade
de defeitos. Resultados semelhantes foram reportados por (224) e (227), evidenciando
que carbonizagoes prolongadas podem aumentar a desordem estrutural em materiais

carbonaceos.

As bandas na regidao de 1000-1200 cm ™! estdo relacionadas aos estiramentos de
ligacao C—-O, indicativos de grupos oxigenados como éteres e alcoois. A intensidade dessa
banda é maior em A8 e A9, sugerindo que o aumento do tempo de carbonizag¢ao promove
a formagao ou manutencao de funcionalidades oxidadas na superficie, especialmente
em condigdes ndo completamente inertes (231). Tais grupos podem ser vantajosos em
aplicagoes que demandem funcionalidade superficial, como na incorporagdo em compoésitos

poliméricos (225).

Abaixo de 600 cm ™!, observam-se bandas que indicam deformacoes fora do plano em
estruturas de carbono, tipicas de materiais com defeitos estruturais. Essa regiao 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 sao frequentemente associadas a vacancias e outros defeitos.

Em sintese, o espectro FTIR das amostras A7, A8 e A9 mostra que o aumento da
temperatura e do tempo de carbonizacao leva a um enriquecimento em grupos oxigenados
(O-H, C-0O) e a uma maior desordem estrutural (aumento de ligagoes C=C desordenadas
e defeitos), especialmente em A8 e A9. Esses achados sdo coerentes com os resultados de
Raman e DRX, indicando potencial para aplicagoes que envolvam adsor¢ao e reatividade

superficial, tais como purificagdo de dgua e catdlise (229, 233).

4.1.6 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A anélise termogravimétrica (TG), a derivada termogravimétrica (DTG) e a ca-
lorimetria exploratéria 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 carbonizacao, fornecendo informacoes sobre a degradacao
térmica, comportamento dos materiais e as transi¢oes térmicas. Estudos semelhantes tém
explorado a utilizacao dessas técnicas para compreender a degradacao térmica de materiais
lignoceluldsicos e identificar padroes de comportamento térmico e estabilidade estrutural
(234).

As curvas combinadas de TG e DTG para as amostras A0 (Figura 32), Al (Figura
33), A7 (Figura 34) e A9 (Figura 35) foram escolhidas para destaque, pois representam
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condic¢oes distintas de tratamento que afetaram significativamente o comportamento tér-
mico das analises in natura, com menor e maior tempo de queima. A anélise das curvas TG
mostrou uma perda gradual de massa com o aumento da temperatura, devido a evaporacao
da agua adsorvida, degradacgao 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 lignocelulésicos (235). A curva
DTG mostrou claramente as diferentes etapas de perda de massa, identificando picos
de degradacao indicativos da queima de compostos volateis e de estruturas carbonaceas

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 exposi¢ao (120 minutos) contribuiram para a formagao de uma
estrutura mais resistente termicamente. Em contraste, amostras tratadas a temperaturas
mais baixas, como A1l (300 °C), mostraram maior perda de massa durante a andlise, o que
reflete uma estrutura menos consolidada, ainda rica em compostos volateis e agua residual.
Esses resultados sao consistentes com estudos anteriores que associam a estabilidade

térmica e a composicao residual as condigoes de carbonizagao (236).
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Figura 32 — Curva TG/DTG da Amostra AQ.
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Figura 33 — Curva TG/DTG da Amostra Al.
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Figura 34 — Curva TG/DTG da Amostra A7.
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Figura 35 — Curva TG/DTG da Amostra A9.

A Tabela 14 apresenta os principais indicadores obtidos pela analise TG para cada
amostra, incluindo a perda de massa inicial, a temperatura de inicio da degradacao, a

temperatura maxima da degradacao e o residuo final obtido.

Tabela 14 — Resultados da analise térmica das amostras.

Amostras Perda de Massa Temp. do Inicio Temp. da Maxima
Inicial (%) da Degradagao (°C') Taxa de Degradagao (°C)

A0 10,5 210 330

Al 8,7 190 310

A7 0,4 230 380

A9 4.1 250 400

O teor de cinzas, (Tabela 15), é um pardmetro fundamental para avaliar a quantidade
de residuo inorganico apds a queima do material organico. Neste estudo, o teor de cinzas
foi determinado através das curvas TG e corresponde a massa residual ao final da analise.
Estudos indicam que a andlise termogravimétrica é uma ferramenta eficiente e rapida para

determinar o teor de cinzas, facilitando a caracterizacdo de materiais lignoceluldsicos 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
Al 300 20,1
A2 300 22,8
A3 300 19,5
A4 400 23,7
Ab 400 24,4
A6 400 21,0
AT 500 25,3
A8 500 28,1
A9 500 30,6

Os resultados mostram um aumento gradual no teor de cinzas a medida que as
condigoes de carbonizacao tornam-se mais rigorosas, ou seja, a medida que a temperatura
e o tempo de tratamento aumentam. Este comportamento estd em conformidade com
outros estudos que indicam que a decomposi¢ao de compostos organicos aumenta com o
aumento da temperatura de carbonizagao (238). A amostra A9, tratada a 500 °C por 120
minutos, apresentou o maior teor de cinzas, confirmando que estas condi¢oes favorecem a

remocao de material organico e a retencdo de minerais.

A analise DSC foi realizada para complementar as informagcoes obtidas pelas analises
TG e DTG, fornecendo dados sobre as transigoes térmicas do material, como temperaturas
de fusao, cristalizacdo e reagdes exotérmicas ou endotérmicas. As curvas DSC das amostras
A0, A1, A7 e A9 (Figura 36) mostraram eventos térmicos distintos, que sdo indicativos de

mudangas na estrutura do material conforme o tratamento térmico (239).



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSOES 88

141

12¢

101

DSC (mW/mg)

0 100 200 300 400 500 600 700
Temperatura (°C)

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 a remocao da
maior parte dos compostos volateis. Além disso, a amostra A9 apresentou uma transicao
exotérmica significativa em torno de 400 °C, atribuida a reorganizacao estrutural do
carbono e formacao de ligagoes mais estaveis. As amostras tratadas a temperaturas mais
baixas, como A0 e A1, exibiram eventos endotérmicos mais acentuados em temperaturas
relativamente baixas, refletindo a presenca de componentes organicos que ainda nao foram

totalmente decompostos.

A andlise TG, DTG e DSC forneceu informacoes 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 transi¢oes
térmicas das amostras. Esses resultados corroboram estudos que destacam a importancia
dessas analises na definicdo das melhores condi¢des de processamento para diferentes

aplicagoes tecnoldgicas, dependendo da finalidade do material (234).

4.1.7 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A anélise estrutural de materiais carbonaceos obtidos a partir de biomassa ligno-
celulésica foi fundamental para compreender as alteracoes morfologicas e quimicas que

ocorreram durante o processo de carbonizagao (240, 241). Dessa forma, a micrografia de
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MEV da amostra A0 (Figura 37) revelou a estrutura lignocelulésica intacta, caracterizada
por fibras bem definidas e organizadas. Esse tipo de morfologia foi tipico em biomassa nao
tratada, com as fibras de celulose, hemicelulose e lignina presentes na estrutura original. A
literatura demonstrou que estruturas lignocelulosas intactas exibiram superficies compac-
tas e organizadas, com baixa porosidade inicial, caracteristica que se alterou durante os

processos térmicos (240).

P, e

1l1/3/2022 dwell| HV WD |mag O] det |spot —200 pm ———
12:23:05PM | 3 ps [5.00kV |99 mm | 400x |ETD| 5.0 LME-IME
Figura 37 — Micrografia da fibra, destacando a estrutura fibrosa intacta, caracteristica do
material lignocelulésico antes da carbonizacao.

Na micrografia da amostra A7 (Figura 38), notou-se o inicio da degradagao estru-
tural das fibras. A carbonizacao a 500 °C promoveu a liberacao de componentes volateis,
resultando em uma superficie moderadamente porosa. Esse comportamento foi coerente
com a literatura que abordou a formagao de poros devido & remocao dos compostos
volateis, como relatado em estudos de carbonizacao de biomassa em temperaturas similares
(241). Pequenas particulas inorgdnicas comecaram a se acumular na superficie, sinalizando
o inicio da formacao de cinzas, algo frequentemente associado a decomposi¢ao térmica

avancada dos componentes organicos (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 fragmentacao das fibras lignoceluldsicas. Esse comporta-
mento esteve alinhado a estudos que indicaram que o aumento do tempo de carbonizacao
promoveu a remoc¢ao de compostos organicos e a geragao de estruturas altamente porosas
(243). Além disso, particulas inorganicas tornaram-se mais visiveis na superficie, indicando

0 avango na concentracao de minerais inorganicos, um fenémeno observado em anélises de

residuo 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 carbonizacao (120 minutos) resultou na remogao quase
completa dos componentes volateis, deixando uma matriz de carbono rica em cavidades
(245). As particulas inorganicas formaram aglomerados mais evidentes, sugerindo maior
concentracao de cinzas devido ao colapso estrutural das fibras durante a carbonizacao.
Esse padrao de estruturacao foi corroborado por estudos que investigaram o aumento
da porosidade e da densidade de residuos inorganicos em materiais carbonaceos apods

tratamentos prolongados (240).
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Figura 40 — Micrografia da amostra A9 carbonizada a 500 °C por 120 minutos.

Esses resultados mostraram uma transicao progressiva da biomassa de uma estrutura
compacta e rica em fibras (A0) para uma estrutura altamente porosa e enriquecida em
componentes inorganicos (A9), consistente com as observagoes na literatura recente
(243, 242). A evolugao da porosidade e da composi¢do mineral nas amostras carbonizadas
confirmou a decomposicao da matéria organica e a reorganizagao estrutural caracteristica

do processo de carbonizacao (245, 240).

4.2 Caracterizacoes da Cinza Ativada com KOH

A escolha da amostra A9 para a etapa de ativagdo quimica foi fundamentada
em analises prévias de caracterizacao estrutural e quimica, que indicaram seu potencial
para aplicagoes que requerem um material carbonaceo com alta porosidade e estabilidade.
A amostra A9, submetida a um processo de carbonizacao a 500 °C por 120 minutos,
apresentou uma estrutura altamente porosa e com uma quantidade significativa de residuos
inorganicos, caracteristicas ideais para otimizacao através da ativagao quimica. Estudos
recentes sugerem que materiais com uma elevada concentragao de cinzas e uma morfologia
fragmentada, como observado em A9, sao particularmente responsaveis ao processo de

ativagao, resultando em uma area superficial aumentada e maior acessibilidade aos poros
(246, 247).

A ativacdo quimica é uma técnica amplamente utilizada para modificar a estrutura

de materiais carbonaceos, proporcionando uma rede de microporos e mesoporos que sao
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benéficos para aplicagdes em adsorc¢ao, armazenamento de energia e catalise (248). Nesse
contexto, o uso de um agente ativador, como o hidréxido de potassio (KOH), facilita
a remocao de materiais volateis e a formacao de poros ao interagir com a estrutura
carbonédcea. A combinagdo de uma matriz carbonizada rica em cinzas e o uso de KOH sao
elementos que, juntos, promovem uma ativacao eficaz, gerando um material com uma rede

de poros interconectados e uma alta drea 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 aplicagoes avangadas, onde a estrutura porosa e a

area superficial desempenham papéis essenciais (251).

4.2.1 Difracdo de Raios-X (DRX)

A amostra A9 ativada, analisada por difracao de raios-X (DRX), apresentou um
pico intenso em torno de 260 = 20, 02°, caracteristica comum em materiais grafiticos e
associada ao empilhamento interlaminar tipico de grafeno e grafite. A posicao desse pico
indica a presenca de uma estrutura de camadas organizada, relevante para aplicagoes
que requerem conducao elétrica e alta area superficial. Para caracterizar o tamanho do

cristalito e o nimero de camadas, aplicou-se a Lei de Scherrer:

K-\

D= ool (4.1)

Onde:

e K ¢ a constante de forma (assumida como 0,89),
e ) é o comprimento de onda da radiacio utilizada (1.78899 A),
e (¢ alargura a meia altura (FWHM) em radianos (calculada como 0,346 rad),

e 0 é o angulo de difragdo correspondente ao pico principal (10,01° ou 0,1764 rad).

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

D ~4,68A.

Os difratogramas da amostra A9 estao apresentados nas Figuras 41 e 42 abaixo ,
destacando as caracteristicas dos picos de difracao e a reducao de ruidos apés suavizagao.

Isso facilita a andlise da estrutura cristalina do material.

Essas figuras ilustram o pico de maior intensidade, a largura a meia altura (f3), e

os limites utilizados para o calculo do tamanho do cristalito. Os resultados indicam que
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Figura 41 — Difratograma da Amostra A9 Ativada.
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Figura 42 — Célculo da Largura & 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 sao desejaveis

para aplicagoes que exigem exposicao de sitios ativos e elevada drea superficial (252).
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Para estimar o nimero de camadas, utilizou-se a férmula:

d
N = — 4.2
D ) ( )
Onde d ¢ a distancia interplanar tipica entre camadas de grafeno (3,35 A). Substi-

tuindo os valores:

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

A ativacdo quimica com KOH, amplamente estudada por Rahman et al. (254),
¢é conhecida por induzir porosidade e modificar a estrutura de materiais carbonéaceos.
O processo envolve reacoes redox que corroem as camadas de carbono, promovendo a
formagao de poros e aumentando a area de superficie especifica. No caso da amostra A9,
a ativacao foi eficaz em reduzir o nimero de camadas de grafeno e criar uma estrutura

porosa e delaminada, como indicado pelos valores obtidos.

A producao de grafeno a partir de residuos de biomassa, como serragem, representa
uma abordagem sustentavel e economicamente viavel para obtencao de materiais avancados.
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 A 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 aplicacoes tecnologicas e ambientais.

Esses resultados destacam que a amostra A9 ativada atende as exigéncias de diversas
aplicacoes industriais. A combinacao de baixa camada, porosidade e estabilidade estrutural
torna o material promissor para uso em supercapacitores, catalisadores e adsorventes.
A utilizacao de residuos lignoceluldsicos, como serragem, aliada a técnicas de ativagao
quimica, destaca-se como uma estratégia sustentavel para a producao de materiais de

carbono com elevado valor agregado.

4.2.2 Espectroscopia Raman

A anélise do espectro Raman da amostra A9 ativada (Figura 43) revelou caracteris-
ticas tipicas de materiais a base de carbono, especialmente as bandas D e G, indicadores
essenciais da estrutura do material. A banda D, observada em torno de 1350 cm ™!, esté

associada a defeitos e desordem na estrutura cristalina do carbono, geralmente atribuida
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as vibragoes de atomos 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).
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Figura 43 — Espectros Raman da Amostra A9 ativada - Bandas D e G.

Por outro lado, a banda G, situada em torno de 1580 cm ™!, estd relacionada as
vibragoes tangenciais de atomos de carbono sp? em estruturas grafiticas ordenadas. A
relagdo entre as intensidades das bandas D e G (Ip/Ig) é crucial para avaliar a densidade
de defeitos. No caso da amostra A9, o aumento da intensidade relativa da banda D aponta
para modificagoes estruturais introduzidas pelo processo de ativagdo quimica com KOH,

alinhando-se a estudos prévios sobre modifica¢ao de grafeno (259, 260).

A ativagdo quimica com KOH promove a criagdo de defeitos e a formacao de
poros, aumentando a area superficial especifica. Essa abordagem é amplamente utilizada
para melhorar as propriedades de adsorgdo e armazenamento de energia (261, 262). A
analise do espectro Raman complementa esses achados, sugerindo que a ativagado aumentou

significativamente a reatividade superficial e a funcionalidade do material.

Portanto, a presenca das bandas D e G no espectro Raman da amostra A9 ativada
confirma que o processo de ativagao quimica com KOH resultou em uma mistura de
regioes cristalinas e amorfas. Esses resultados sugerem que o material possui propriedades
ideais para aplicagoes tecnoldgicas, como em supercapacitores e catalisadores. A andlise
Raman destaca a efetividade da ativagdo quimica na modificagao estrutural e funcional de

materiais a base de carbono (257, 262).
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4.2.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A analise do espectro FTIR da amostra A9 ativada fornece informagoes importantes
sobre os grupos funcionais presentes apdés o processo de ativagao quimica com KOH. No
espectro, diversos picos caracteristicos foram observados, indicando a presenga de ligacoes

especificas e grupos funcionais associados ao material carbonaceo (Figura 44).
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Figura 44 — Espectro FTIR da Amostra A9 Ativada

O pico em torno de 3400 cm~! pode ser atribuido as vibracoes de estiramento da
hidroxila (O-H), indicando a presenga de grupos alcodlicos ou fendlicos na superficie do
material. Esses grupos sao geralmente introduzidos durante o processo de ativagao quimica,
aumentando a polaridade da superficie e contribuindo para uma melhor capacidade de
adsorcao (263, 264). A introdugao desses grupos hidroxila é vantajosa para aplicagoes

como adsorcao de poluentes aquosos e em reagoes cataliticas.

Os picos localizados em torno de 1600 cm™! sdo atribuidos as vibracoes de estira-
mento C=C, tipicas de regioes grafiticas ou aromaticas. Esses picos indicam a presenca de
estruturas grafiticas remanescentes no material, apesar do aumento na desordem causado
pela ativagao quimica. A preservagao de tais estruturas é importante para aplicagoes que

requerem boa condutividade elétrica, como supercapacitores e baterias (265).

Além disso, o pico em torno de 1100 cm~! pode ser associado a vibracdes C-O,
sugerindo a presenca de éteres ou grupos epoxi, que sao comuns apoés tratamentos com

agentes ativadores como o KOH. Esses grupos funcionais aumentam a reatividade do
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material e criam sitios ativos que podem ser utilizados em aplicagoes cataliticas e em

processos de captura de carbono (266).

A combinagao dos picos observados no espectro FTIR indica que o processo de ati-
vagao quimica com KOH resultou em uma estrutura carbondacea rica em grupos oxigenados,
com uma mistura de regides ordenadas e desordenadas. Isso estd de acordo com estudos
recentes que mostram que a ativagao quimica é capaz de modificar significativamente a
estrutura superficial e as propriedades dos materiais a base de carbono, melhorando suas

caracteristicas de adsorcao e reatividade (267, 268).

Portanto, a analise FTIR da amostra A9 ativada confirma a presenca de grupos
funcionais que aumentam a reatividade e a capacidade de adsorcao do material. Esses
resultados sao coerentes com a literatura recente, que destaca os efeitos da ativagdo quimica
na modificacdo das propriedades dos materiais carbonaceos e suas potenciais aplicagoes

em adsorc¢ao, armazenamento de energia e catalise (269).

4.2.4 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A andlise termogravimétrica (TG) da amostra A9 ativada, obtida a partir de
serragem de tauari submetida a carbonizacao a 500 °C' por 120 minutos, seguida de
ativagdo quimica com hidroxido de potassio (KOH), fornece uma visao geral dos processos
de degradacao térmica do material. Os principais aspectos identificados na curva TG
incluem a perda de agua adsorvida, a decomposicao de grupos funcionais e a perda continua

de massa (Figura 45).
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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 a eliminacao da agua fisicamente adsorvida nos poros do material. Esta
perda de massa sugere uma estrutura carbonacea ativada com alta porosidade, capaz de
reter moléculas de agua. Esse comportamento é caracteristico de materiais ativados com

elevada area superficial, onde a presenca de microporos e mesoporos favorece a adsorcao

de umidade (270).

Uma segunda etapa de perda de massa ocorre entre 150 °C' e 300 °C, atribuida a
decomposicao de grupos funcionais oxigenados, como hidroxilas, carboxilas e carbonilas,
introduzidos durante a ativagdo com KOH. A eliminacao desses grupos resulta na mo-
dificacao da superficie do material, aumentando sua reatividade e acessibilidade a sitios
ativos (271). Entre 300 °C' e 700 °C, observa-se uma perda continua de massa, indicando
uma carbonizagao avancada e a eliminagao de componentes organicos residuais. Este
comportamento sugere uma reestruturacao da matriz carbonacea, tornando o material
mais ordenado e estavel (272). A porcentagem de residuo final ao término da analise
TG, de aproximadamente 15,5%, é composta por componentes inorganicos nao volateis,
incluindo sais de potassio e outros compostos minerais presentes nas cinzas. Esses materiais
podem atuar como sitios cataliticos, aumentando a resisténcia estrutural e possibilitando

aplicagoes em adsorcao e catalise (273).

A andlise derivada termogravimétrica (DTG) fornece informacgoes detalhadas sobre
as taxas de perda de massa durante o aquecimento, identificando eventos especificos
de degradagdo do material. A curva DTG da amostra A9 ativada mostra dois picos
principais: o primeiro, na regiao de 150 °C a 250 °C), relacionado a degradacao de grupos
funcionais oxigenados introduzidos durante a ativagdo com KOH. A intensidade deste pico
indica uma rapida eliminacao desses grupos, contribuindo para o aumento da porosidade
e da reatividade do material (274). Um segundo pico importante, na regiao de 400
°C' a 500 °C', estd associado a oxidacao e reestruturacao da matriz carbonacea. Esse
comportamento confirma que a ativacdo com KOH resultou em um material poroso
e estavel em altas temperaturas, uma vantagem para aplicagoes como catalisadores e

eletrodos de supercapacitores (275).

A andlise de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) da amostra A9 ativada
(Figura 46) permite identificar as transigoes térmicas e as reagoes que ocorrem no material
durante o aquecimento, tais como transicao vitrea, eventos endotérmicos e exotérmicos.
A presenca de uma transicao vitrea em torno de 100 °C" a 200 °C' indica que ha regides
amorfas no material, possivelmente devido a presenca de grupos funcionais residuais.
Esta transicao vitrea sugere que o material possui flexibilidade molecular, o que pode ser
benéfico para aplicagbes em armazenamento de energia, onde a mobilidade dos ions durante
os ciclos de carga e descarga é importante (276). Os eventos endotérmicos observados

nesta faixa de temperatura estao relacionados a eliminagao de agua adsorvida e de grupos
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funcionais oxigenados. A remocao de grupos hidroxila e carboxila requer a absorc¢ao de calor
e contribui para a funcionalizagao da superficie do material, aumentando sua reatividade

e capacidade de adsorcao (271).
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Figura 46 — Curva DSC da Amostra A9 Ativada.

Dessa forma, a analise termogravimétrica revelou diferencas significativas entre as
amostras A9 e A9 ativada. Enquanto a A9 apresentou uma perda de massa mais continua
e associada principalmente a eliminagao de dgua adsorvida e compostos volateis (Figura
35), a A9 ativada evidenciou perdas em temperaturas mais baixas devido a presenga de
grupos funcionais oxigenados introduzidos durante a ativagao quimica com KOH (Figura
45). A A9 ativada também apresentou um maior teor de residuo final, composto por sais
inorganicos derivados do processo de ativacao, o que reflete a maior funcionalizagao e
reatividade da superficie. Na analise DSC, a A9 ativada destacou-se por apresentar uma
transicao vitrea em torno de 100-200 °C e eventos endotérmicos mais intensos (Figura 46),
enquanto a A9 apresentou menores variagoes térmicas, com maior estabilidade térmica
em altas temperaturas (Figura 36). Esses resultados ressaltam que a ativagdo quimica

melhorou as propriedades térmicas e a funcionalidade da amostra.

4.2.5 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A anélise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizada para avaliar
as caracteristicas morfolégicas da amostra A9 ativada com KOH. As micrografias obtidas
em ampliagoes de 100x, 500x e 1000x revelam alteracoes significativas na microestrutura

do material apds o processo de ativacao quimica.
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A ampliacao de 100x (Figura 47) fornece uma visao geral da superficie do material
carbonaceo. Observa-se uma distribuicao uniforme de poros, indicando que o processo
de ativagdo quimica com KOH foi bem-sucedido na remog¢ao de componentes volateis
e na introducao de sitios ativos. A presenca de uma matriz porosa é fundamental para
aplicagoes que requerem alta area superficial, como adsor¢ao e catalise (269, 267). A
topografia homogénea é um indicativo da interacao uniforme do agente ativador com a

matriz carbondcea (268).

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

Com a ampliagao de 500x (Figura 48), tornam-se mais evidentes os canais e fissuras
formados no material. Essas caracteristicas sugerem a criacdo de uma rede interconectada
de poros devido a reacdo do KOH com a estrutura carbonacea. O processo de ativacao
promoveu a oxidacao e a delaminacao parcial da superficie, aumentando a acessibilidade

aos poros e a densidade de sitios reativos (265, 263).
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Figura 48 — Micrografia da Amostra A9 Ativada com KOH a 500x.

A ampliagao em 1000x (Figura 49) destaca detalhes finos da microestrutura, como
cavidades irregulares e bordas fragmentadas. Essas caracteristicas evidenciam a heteroge-
neidade estrutural e a formacao de bordas reativas, caracteristicas de materiais altamente
ativados. A estrutura fragmentada e amorfa observada nesta escala estd diretamente
associada a eficdcia do agente ativador, que criou porosidade significativa ao reagir com
a matriz carbondcea (266, 264). Tais propriedades tornam o material adequado para

aplicagoes 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 analises de MEV destacaram a evolucao estrutural significativa entre as amostras
A9 e A9 ativada. A amostra A9 apresentou uma estrutura altamente porosa e fragmentada,
com particulas inorgénicas dispersas na matriz carbondcea (Figura 40). Em contraste,
a amostra A9 ativada exibiu uma distribuicdo mais uniforme de poros e cavidades,

caracteristicas de uma ativa¢do quimica bem-sucedida (Figura 47).

A ampliagao de 100x da amostra A9 ativada (Figura 47) mostrou uma matriz
homogénea e porosa, enquanto a A9 manteve uma estrutura mais irregular (Figura 40).
Nas ampliagoes de 500x e 1000x, os canais e fissuras da A9 ativada (Figuras 48 e 49)
evidenciaram maior conectividade, resultante da remocao de compostos volateis e da
interagdo do KOH com a matriz. Tais diferencas tornam a A9 ativada mais adequada para
aplicagoes tecnoldgicas que exigem alta area superficial e funcionalidade aprimorada. E
Essas analises demonstram que o processo de ativacao quimica com KOH resultou em
uma estrutura carbondcea altamente porosa e funcionalizada. Os efeitos observados nas
diferentes escalas corroboram estudos recentes que apontam a ativacdo quimica como uma
técnica eficaz para otimizar materiais carbonaceos para aplicagoes em adsorcao, catélise e

armazenamento de energia (269, 268).
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4.3 Caracterizaces do Oxido de Grafeno Obtido

4.3.1 Difracdo de Raios-X (DRX)

O difratograma de raios-X do éxido de grafeno (OG) obtido (Figura 50) apresenta
um pico caracteristico em torno de 20 = 10° a 12°, associado ao aumento da distancia
interplanar em relagao ao grafeno nao oxidado. Esse deslocamento ¢é esperado devido a
insercao de grupos funcionais oxigenados entre as camadas de grafeno, resultando em maior
separacao entre as camadas (277, 278). O espagamento interplanar tipico do grafeno é de
cerca de 3,35 A, enquanto no 6xido de grafeno esse valor pode chegar a 8-9 A, conforme

descrito na literatura recente (279).
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Figura 50 — Difratograma do Oxido de Grafeno
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A presenca do pico em baixos valores de 26 confirma a formagao do 6xido de grafeno
a partir da oxidagao do grafeno de baixa camada ativado. A distdncia interplanar ampliada
é resultado direto da introducgao de grupos funcionais oxigenados, como carboxilas, epoxi
e hidroxilas, durante o método de Hummers (280). Esse comportamento é particularmente
relevante para aplicagoes que exigem alta dispersibilidade em meio aquoso, além de uso em
catalise e armazenamento de energia (281). Além disso, observou-se a auséncia de picos
intensos associados ao grafite em 26 = 26°. No processo de oxidagao, a estrutura do grafite
é significativamente desordenada, o que reduz a intensidade desses picos (282, 283). Esse
comportamento, evidente no difratograma, sugere uma oxidacao eficiente e completa do

grafeno.

O difratograma de raios-X da amostra analisada destaca o sucesso da oxidacao do
grafeno de baixa camada, transformando-o em 6xido de grafeno, evidenciando a introducao
de grupos funcionais oxigenados e o aumento da distancia interplanar (284). Esses resul-
tados estao alinhados com estudos que demonstram a eficacia do método de Hummers em
criar 6xido de grafeno com caracteristicas estruturais adequadas para aplicagoes avangadas
(280, 279). Além disso, as propriedades modificadas, como o aumento do espagamento
interplanar e a presenca de grupos oxigenados, reforcam a aplicabilidade do d6xido de
grafeno em sistemas de armazenamento de energia (278, 283) e remediagdo ambiental

(285), alinhando-se as necessidades de materiais sustentéveis e de alto desempenho.

4.3.2 Espectroscopia Raman

A anélise do espectro Raman da amostra de éxido de grafeno (OG) ativada revelou
caracteristicas fundamentais que evidenciam as mudancgas estruturais promovidas pelo
processo de ativagao quimica. No espectro, destacam-se dois picos principais: a banda

! e a banda G, em torno de 1580 cm™!

D, localizada em aproximadamente 1350 ¢m™
(Figura 51). A banda D esta associada as vibragoes dos dtomos de carbono fora dos planos
hexagonais e ¢ indicativa de defeitos e desordem estrutural. J& a banda G esté relacionada
as vibracoes tangenciais dos 4tomos de carbono sp?, sendo caracteristica de uma estrutura

grafitica ordenada (285).

A relagao entre as intensidades das bandas D e G (Ip/Is) foi calculada para
quantificar o nivel de defeitos na amostra. O valor elevado da razao Ip/Is indica um
aumento significativo na densidade de defeitos, resultado da introducao de grupos funcionais
oxigenados, como hidroxilas, carboxilas e epdéxidos, durante o processo de oxidagao (280,
286). Esses defeitos sdo responsaveis por modificar as propriedades eletrdnicas e quimicas
do material, tornando-o altamente reativo e adequado para aplica¢bes como adsorcao de
contaminantes, catalise heterogénea e dispositivos de armazenamento de energia (284, 283).
Além disso, a persisténcia da banda G sugere a presenca de regioes grafiticas parcialmente

intactas, mesmo apds o processo de oxidacao. Essa combinacao de defeitos e estruturas
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Figura 51 — Espectros Raman do 6xido de grafeno - Bandas D e G.

ordenadas é crucial para aplicacoes tecnoldgicas, pois permite equilibrar a reatividade

quimica e a condutividade elétrica (279, 281).

Portanto, os resultados obtidos pela analise Raman confirmam que o éxido de
grafeno sintetizado possui uma estrutura rica em defeitos e grupos funcionais, ao mesmo
tempo em que mantém algumas caracteristicas de sua organizacao grafitica original. Essa
combinacao de defeitos e funcionalizacao quimica confere ao material uma alta reatividade
superficial, tornando-o particularmente promissor para aplicagoes em adsorcao de poluentes,

captura de metais pesados e catélise heterogénea (286, 285).

4.3.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

O espectro FTIR do éxido de grafeno (OG) obtido (Figura 52) revela a presenga
de diferentes grupos funcionais oxigenados que sao introduzidos durante o processo de
oxidagao do grafeno. Esses grupos desempenham um papel importante nas propriedades

do material, como dispersibilidade em solventes aquosos e reatividade quimica.
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Figura 52 — Espectros FTIR do Oxido de Grafeno.

O pico em torno de 3400 cm™! ¢ atribuido a presenca de grupos hidroxilas (O-H),
indicando a existéncia de agua adsorvida e grupos dlcoois ou fendis. Esses grupos conferem
ao O0xido de grafeno uma maior dispersibilidade em dgua, fundamental para aplicagbes em
materiais compdsitos e processos de funcionalizagdo quimica (287, 288). A presenga das
hidroxilas também é importante para melhorar a reatividade do material, especialmente
em aplicagdes de adsorc¢ao, onde grupos funcionais reativos sao necessarios para interagir
com contaminantes (289).

O pico em 1600 cm™*

estd associado as vibracoes C=C do anel aromatico do
grafeno. Esse pico indica que, apesar da oxidacao, parte da estrutura de grafeno permanece
preservada, o que é essencial para manter algumas das propriedades elétricas e mecanicas
do material (290). Manter a estrutura aromatica contribui para o potencial uso do OG
em dispositivos eletronicos, supercapacitores e outras aplicacoes que requeiram certa

condutividade elétrica (291).

J4 o pico em torno de 1100 cm™! pode ser relacionado & presenca de grupos epéxi
(C-O-C) ou outras ligagoes C-O. Esses grupos sdo caracteristicos do 6xido de grafeno e
indicam a introducao de funcionalizacoes que aumentam a versatilidade do material para
aplicagoes quimicas, especialmente em processos de catalise e adsor¢ao de metais pesados
(292). A introdugao dos grupos epdxi aumenta o nimero de sitios reativos no material,

tornando-o uma plataforma atrativa para o desenvolvimento de materiais funcionais (293).

Os picos identificados sugerem que o éxido de grafeno obtido possui uma com-
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binacao de regides oxidativas e regides preservadas da estrutura aroméatica do grafeno,
proporcionando um material altamente funcionalizado. Essa dualidade é importante para
aplicacoes onde tanto a reatividade quimica quanto a condutividade elétrica sao necessarias,

como na produgao de sensores e materiais para armazenamento de energia (294, 291).

4.3.4 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

O espectro da andlise termogravimétrica (TG) do 6xido de grafeno (OG) (Figura 53)
revela informagoes importantes sobre a estabilidade térmica e a decomposicao dos grupos
funcionais presentes no material. O comportamento térmico do OG estd intimamente
ligado a quantidade e a natureza dos grupos oxigenados incorporados durante o processo

de oxidagao.
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Figura 53 — Curva TG/DTG do Oxido de Grafeno.

A primeira perda de massa significativa, observada em torno de 100 °C, pode ser
atribuida a evaporacao da dgua adsorvida na superficie do 6xido de grafeno. Essa agua
esta ligada aos grupos hidroxilas e é comumente encontrada em materiais funcionalizados
devido a capacidade dessas funcionalidades de atrair e reter umidade (295, 296). A remogao
da 4dgua adsorvida ¢é indicativa da presenca de muitos sitios hidrofilicos, 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 atribuida a decomposi¢ao dos grupos funcionais oxigenados, como carboxilas e epéxi.
Esses grupos sao incorporados ao grafeno durante o processo de oxidagao quimica, e

sua decomposicao em temperaturas relativamente baixas ¢ um indicio da reatividade
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quimica do material (297). A decomposi¢ao desses grupos é importante para aplicagoes
que envolvem interagoes com outras moléculas, uma vez que os sitios reativos permitem a

funcionalizagao adicional do material (298).

A partir de aproximadamente 200 °C, nao se observa uma perda de massa sig-
nificativa, o que indica a estabilidade térmica do residuo de carbono. Essa estabilidade
esta relacionada a estrutura de carbono residual do OG, que contém regides grafiticas
que resistem a decomposigao em temperaturas mais altas (299). A estrutura residual de
carbono ¢é particularmente importante para aplicacoes em dispositivos eletroquimicos,

como supercapacitores, que exigem materiais com boa estabilidade térmica e elétrica.

A andlise derivada termogravimétrica (DTG) fornece uma compreensdo mais
detalhada das taxas de perda de massa ao longo do aquecimento. O perfil DTG do
OG apresentou um pico de maxima taxa de decomposicdo em torno de 100-200 °C,
correspondente a remocao de grupos funcionais oxigenados, como carboxilas e epoxi. Esse
pico sugere que a maior parte da decomposicao ocorre nesta faixa de temperatura, indicando
um alto teor de funcionalidades superficiais que sdo importantes para a modificacdo quimica
do material. A presenca de um pico unico nesta faixa indica a decomposicao majoritaria
desses grupos funcionais e reforga o potencial do OG para futuras funcionaliza¢des e
modificagoes (273).

A andlise de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) (Figura 54) do OG permitiu
identificar os eventos exotérmicos e endotérmicos ao longo do aquecimento. No grafico
de DSC do OG, um pico endotérmico foi observado em torno de 100 °C, associado a
evaporacao da agua adsorvida. Em seguida, foi possivel observar um evento exotérmico
entre 150 e 200 °C, que indica a decomposi¢do dos grupos funcionais oxigenados presentes
na estrutura do OG. Essa etapa esta ligada a liberacao de energia associada a quebra dos
grupos epéxi e carboxila. Além disso, nao foram observados eventos significativos acima

de 250 °C, indicando a estabilidade do material carbondceo restante (271).
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Figura 54 — Curva DSC do Oxido de Grafeno.

Os resultados das andlises TG, DTG e DSC indicam que o éxido de grafeno
possui um elevado ntimero de grupos funcionais oxigenados, que conferem reatividade ao
material, e uma estrutura residual estavel em temperaturas elevadas. Essa combinacao
de propriedades faz do OG um candidato atraente para diversas aplica¢oes, incluindo

armazenamento de energia, catdlise heterogénea e adsor¢ao de poluentes (300).

4.3.5 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) do 6xido de grafeno
(OG) (Figuras 55, 56 e 57) fornecem uma visdo detalhada da morfologia da amostra,
revelando caracteristicas importantes que surgiram devido ao processo de oxidagao. Embora
todas as imagens sejam da mesma amostra, a variacdo na localizacao das micrografias nos

permite observar diferentes aspectos da morfologia do OG.
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Figura 55 — Estrutura lamelar preservada de 6xido de grafeno, destacando camadas inter-
conectadas.
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Figura 56 — Superficie homogénea de éxido de grafeno com poucas dobras e poros.
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Figura 57 — Areas delaminadas e porosidades visiveis no 6xido de grafeno.

As imagens mostram claramente uma estrutura em camadas, tipica do grafeno e
seus derivados. A preservacdo da estrutura em camadas é fundamental para a manutencao
de algumas das propriedades do material, como a condutividade elétrica e a resisténcia
mecanica. Em estudos recentes, observou-se que o grau de oxidagao pode alterar signifi-
cativamente a morfologia e a condutividade elétrica do OG (301). Além disso, o uso de
métodos eletroquimicos acoplados a processos de oxidagao demonstrou ser eficiente na

producao de folhas de 6xido de grafeno com propriedades morfolégicas preservadas (302).

Em termos de rugosidade e fragmentacao, observa-se que a superficie apresenta
regioes rugosas e fragmentadas. A delaminagao das camadas é um efeito comum apés a
oxidagao, uma vez que os grupos funcionais oxigenados enfraquecem as ligagoes intercama-
das, facilitando a separagao das folhas de grafeno. Essa fragmentacgao cria uma superficie
mais ativa, aumentando a area superficial do material. Estudos com MEV confirmam que
estruturas altamente oxidadas apresentam maior rugosidade, o que favorece a interacao

com outros compostos em aplicagdes como catalise e armazenamento de energia (303, 304).

Outra caracteristica importante observada nas imagens MEV é a porosidade.
Pequenos poros e fendas sao visiveis em diferentes regioes da amostra, possivelmente

formados pela remocao de grupos oxigenados durante o aquecimento ou tratamento quimico.
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Esses poros foram descritos em estudos recentes como fundamentais para aplicagoes
em adsorcao de poluentes e materiais de armazenamento de energia, pois aumentam a
acessibilidade a superficie ativa, melhorando a eficiéncia de interagbes quimicas (305).
Além disso, modificagoes no método de sintese, como o uso de rotagoes térmicas, podem

aumentar a porosidade e a estabilidade estrutural do material (304).

No geral, as imagens MEV indicam que o 6xido de grafeno obtido apresenta uma
estrutura complexa, com regioes preservadas e outras significativamente funcionalizadas e
fragmentadas. Essa combinacgao de regides estruturadas e altamente porosas torna o OG um
material versatil para varias aplicagoes tecnolégicas. A preservagao da estrutura grafitica
é vantajosa para aplicagoes que exigem condutividade elétrica, enquanto a fragmentacao e
a porosidade aumentam a reatividade e a capacidade de interacao do material com outros
compostos (306, 301).

4.4 Caracterizacoes dos Compositos

4.4.1 Espectroscopia Raman

A espectroscopia Raman foi utilizada para caracterizar compésitos de resina epdxi
funcionalizados com diferentes concentragoes de éxido de grafeno (0,1%, 0,2% e 0,5%),
conforme visualizado na Figura 58. A técnica permitiu identificar os picos caracteristicos
D e G, sendo amplamente utilizados para avaliar o nivel de defeitos e a estrutura cristalina
de materiais baseados em carbono. O pico D estd associado a presenca de defeitos e
desordem na rede de carbono, enquanto o pico G esta relacionado a vibragao dos atomos
de carbono em uma rede grafitica, indicando uma estrutura ordenada (307). A Tabela 16
apresenta os resultados obtidos para as posicoes e intensidades dos picos D e G, bem como
a razao Ip/Ig para cada compésito funcionalizado com diferentes concentragoes de 6xido

de grafeno.
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Figura 58 — Espectros Raman dos Compésitos Funcionalizados com Oxido de Grafeno.

Os picos D foram identificados em torno de 1307 cm™!

em todas as amostras,
enquanto os picos G foram observados em aproximadamente 1557 cm™'. Esses resultados
estao nas expectativas para materiais a base de grafeno e indicam a presenca tanto de
regides cristalinas quanto de defeitos estruturais nos compésitos (308). Para avaliar a
quantidade de defeitos presentes, a relagdo entre as intensidades dos picos D e G (Ip/Ig)

foi calculada para cada concentracao de 6xido de grafeno.

Tabela 16 — Posigoes e intensidades dos picos D e G, e a razao Ip/Is para diferentes
concentracoes de oxido de grafeno.

Concentragdo de Posicdo do Pico D Posicao do Pico G Razao Ip/I;

oG (%) (em™1) (em™1)

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

No compdésito contendo 0,1% de éxido de grafeno, a razao Ip/Ig foi de 1,13,
indicando uma quantidade significativa de defeitos na estrutura do material. Isso sugere
que a adicao de uma pequena quantidade de d6xido de grafeno introduziu desordem,
possivelmente devido a presenca de grupos funcionais e bordas de grao. Para o composito
com 0,2% de 6xido de grafeno, a relagdo Ip /I foi de 1,03, indicando uma leve redugao

na quantidade de defeitos. Esse comportamento sugere que a adi¢ao de éxido de grafeno
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nessa concentragao promoveu uma melhor organizacao da estrutura de carbono, reduzindo
a desordem (309).

Entretanto, ao aumentar a concentracao de éxido de grafeno para 0,5%, a razao
Ip/lg subiu para 1,08, indicando um leve aumento na quantidade de defeitos. Esse
resultado pode ser atribuido a aglomeracao das folhas de 6xido de grafeno em maiores
concentragoes, prejudicando a dispersao uniforme no compdsito e, consequentemente,

aumentando a desordem estrutural (310).

De maneira geral, os resultados da espectroscopia Raman indicam haver uma
concentragao 6tima de 6xido de grafeno para a incorporagao nos compoésitos de resina
epdxi. A concentracao de 0,2% parece a mais adequada para equilibrar a funcionalizacao
da matriz com a manutencao de uma estrutura mais organizada, minimizando os defeitos.
O aumento excessivo da concentracao de 6xido de grafeno, como observado na amostra
com 0,5%, resulta em uma maior quantidade de defeitos, o que pode comprometer as

propriedades mecénicas do compésito devido a presenga de regides de desordem (311).

4.4.2 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros FTIR dos compositos de resina epdxi funcionalizados com diferentes
porcentagens de 6xido de grafeno (C0,1%0G, C0,2%0G, C0,5%0G), apresentados na
Figura 59, mostram as principais bandas caracteristicas que permitem a andlise detalhada

das interagoes quimicas entre a matriz polimérica e o 6xido de grafeno.

— (C0,1%0G
— (C0,2%0G
— C0,5%0G
——- Pico O-H (~3400 cm~?)
——- Pico C=C (~1600 cm-1)
——- Pico C-O (~1100 cm™?)
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Figura 59 — Espectros FTIR dos compésitos de resina epéxi funcionalizados com diferentes

porcentagens de 6xido de grafeno (C0,1%0G, C0,2%0G, C0,5%0G).
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Em primeiro lugar, muitos estudos que investigam nanocompésitos de epoxi-OG
relatam a presenca de uma banda larga em torno de ~ 3400 cm ™!, atribuida as vibracoes
de estiramento dos grupos hidroxila (~OH), provenientes dos grupos oxigenados do 6xido
de grafeno e das hidroxilas residuais da resina epoxi. A presencga dessas bandas geralmente
indica uma boa interacao entre o OG e a matriz, promovendo a formacao de ligagoes de
hidrogénio. Conforme observado na Figura 59, os espectros dos compésitos apresentaram

I com intensidade crescente a medida

uma banda de hidroxila em torno de ~ 3400 cm™
que a concentracdo de OG aumentou. Esse resultado esta de acordo com a literatura,
sugerindo uma boa dispersao do OG na matriz e a formacao de interacoes hidrogénio, que
sao importantes para melhorar a compatibilidade entre a matriz polimérica e o reforco de
6xido de grafeno (312). Essas interages hidrogénio sao essenciais para melhorar a adesao

interfacial e a transferéncia de carga, contribuindo para um compésito mais robusto (313).

Além disso, a banda em torno de ~ 1720 cm ™!, associada ao estiramento do grupo
carbonila (C=0), ¢ frequentemente relatada em estudos sobre OG e compésitos ep6xi-OG,
indicando a presenca de grupos oxigenados no material. Estes grupos oxigenados sao
originarios do processo de oxidagao do grafeno e sao cruciais para promover a funcionali-

L aumentou

zacao do material. Observou-se que a intensidade da banda de ~ 1720 cm™
conforme a concentracao de OG na matriz aumentou, o que indica uma maior presenca de
grupos carbonila oriundos do OG. Esse resultado estd em conformidade com os achados da
literatura, que apontam que maiores teores de OG resultam em uma maior funcionalizacao
da matriz epdxi, aumentando as possibilidades de interacao e adesao entre a matriz e o
reforgo (314).

Por outro lado, a literatura relata a presenca de bandas entre 1500-1600 cm™?,

atribuidas ao estiramento das ligagbes C=C aromaticas, caracteristicas tanto da estrutura
do o6xido de grafeno quanto dos anéis aromaticos da resina epdxi. Essas bandas indicam a
incorporacao de regides grafiticas no composito, que sdo importantes para as propriedades
mecanicas e condutivas do material. Como mostrado na Figura 59, todos os compésitos
analisados apresentaram bandas nesta regiao, indicando que a incorporacdo do OG na
matriz epéxi manteve as estruturas aromaticas presentes no material. Isso é fundamental
para garantir que as propriedades estruturais e, potencialmente, as propriedades elétricas

do compdsito sejam mantidas ou aprimoradas (315).

Adicionalmente, a banda de ~ 1050 cm ™!, correspondente ao estiramento C-O-C,
esta relacionada aos grupos epoxi da matriz e a presenca de 6xido de grafeno. Estudos
indicam que, a medida que o OG reage com a matriz epoxi, pode ocorrer uma diminuicao
na intensidade desta banda devido a reacao dos grupos epoxi com os grupos hidroxila
do OG. Foi observada, na Figura 59, uma diminuicao na intensidade desta banda com
o aumento da concentracao de OG, sugerindo uma interacao quimica entre os grupos

epoxi e os grupos oxigenados do OG. Essa interagao contribui para uma melhor adesao
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interfacial, o que pode resultar em uma rede polimérica mais bem reticulada, impactando

positivamente nas propriedades mecénicas e térmicas dos compositos (316).

A anadlise detalhada dos picos dos espectros FTIR dos compoésitos de resina epdxi
funcionalizados com OG revela algumas caracteristicas importantes. O pico O-H em
~ 3400 cm™!, que aumenta com o teor de OG, indica uma maior presenca de grupos
hidroxila e, portanto, uma maior capacidade de formacao de ligacoes de hidrogénio. Essas
interacoes sao essenciais para melhorar a adesao entre a matriz e o OG, contribuindo
para uma melhor transferéncia de carga e uma maior resisténcia mecanica do composito.
A banda de C=C em ~ 1600 cm™!, relacionada aos anéis aromdticos, mostra que as
estruturas grafiticas do OG foram mantidas e que o OG foi bem incorporado a matriz,
favorecendo tanto as propriedades mecanicas quanto as possiveis propriedades condutivas
dos compésitos. J& a banda de C-O em ~ 1100 cm ™! sugere que hé uma interacio quimica
entre os grupos epdéxi da matriz e os grupos oxigenados do OG, indicando uma reticulacgao
mais efetiva da matriz e uma maior integracao do OG, o que melhora tanto a rigidez

quanto a estabilidade térmica dos compésitos (312).

Por fim, a presenca dos grupos hidroxila e carbonila do OG, evidenciada nos
espectros FTIR, sugere uma boa interacao interfacial entre o OG e a matriz epoxi,
essencial para a transferéncia de carga e melhoria da resisténcia mecanica. As interacoes
hidrogénio e as ligagoes cruzadas formadas contribuem para uma maior rigidez e resisténcia

do compdsito, o que é corroborado por estudos anteriores (313).

4.4.3 Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

Os ensaios de TG/DTG e DSC dos compésitos de resina epdxi funcionalizados com
diferentes porcentagens de 6xido de grafeno (C0,1%0G, C0,2%0G, C0,5%0G) forneceram
informacoes valiosas sobre as suas propriedades térmicas, comportamento de degradagao e

transigoes térmicas.

Primeiramente, a andlise termogravimétrica (TG) foi realizada para determinar
a estabilidade térmica dos compésitos e identificar os principais estagios de degradacao.
As curvas TG (Figura 60) mostraram trés pontos importantes: a temperatura de inicio
de degradacao, a temperatura de degradacao maxima e a massa residual apés 600 °C.
Observou-se que a amostra C0,2%0G apresentou uma temperatura de inicio de degradacao
mais baixa (112,67 °C), em comparacao com as outras duas amostras (145,08 °C para
C0,1%0G e 139,17 °C para C0,5%0G). Esse comportamento sugere que a presenga de
OG em concentragoes mais baixas pode reduzir a estabilidade térmica inicial da matriz
polimérica, possivelmente devido a menor dispersao do grafeno. Conforme observado
em estudos anteriores, a interacao do OG com a matriz ¢ fundamental para melhorar
a estabilidade térmica. Assim, a menor temperatura inicial observada para C0,2%0G

pode ser atribuida a dispersao menos eficiente do grafeno na matriz, resultando em menor
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protecao térmica (317).
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Figura 60 — Curvas TG das amostras C0,1%0G, C0,2%0G e C0,5%0G, mostrando a
perda de massa em funcao da temperatura.

Além disso, o pico de degradagdo maxima 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
degradagao (-11,52 %/min). Esse pico é atribuido a decomposicao dos grupos funcionais da
resina epoxi e do oxido de grafeno, de maneira semelhante ao que foi reportado por outros
estudos que identificaram a importancia da interacao entre OG e a matriz na degradacao
térmica (318). A maior taxa de degradagdo observada para a amostra C0,2%0G sugere
que, para esta concentracao especifica, o OG nao teve um efeito significativo em retardar
a degradacao térmica, o que reforca a hipdétese de que uma boa dispersao é crucial para

uma maior estabilidade térmica.

Por outro lado, a massa residual apdés 600 °C foi de 14,59% para C0,1%0G,
15,94% para C0,2%0G, e 15,44% para C0,5%0G. Esses valores sugerem que uma maior
concentracao de OG, como em C0,2%0G e C0,5%0G, resulta em maior estabilidade
térmica residual, provavelmente devido a formacao de uma rede mais estruturada na
matriz. Esse resultado é coerente com o relatado por Ebrahimi et al. (319), onde a inclusao
de OG foi capaz de aumentar a estabilidade térmica dos compoésitos. Dessa forma, a
presenca de OG em concentragoes adequadas contribui para a formagao de uma estrutura

térmica mais estavel, retardando a degradacao da matriz.

A anélise DSC foi realizada para identificar as transi¢oes térmicas dos compositos,
como a temperatura de transi¢ao vitrea (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 fusao ou reticulacao dos compostos
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Figura 61 — Curvas DTG das amostras C0,1%0G, C0,2%0G e C0,5%0G, destacando a
taxa de perda de massa em funcao da temperatura.

(Figura 62). Embora as curvas nao apresentem um pico bem definido, o aumento gradual
observado nas curvas DSC pode estar relacionado com a transi¢ao vitrea dos compésitos.
A presenca de OG nao apenas contribui para um aumento da Tg, devido a maior rigidez
introduzida pelas folhas de grafeno, mas também melhora a estabilidade mecénica (320).
Assim, nas amostras analisadas, a amostra C0,5%0OG mostrou maior deslocamento do sinal
para temperaturas mais elevadas, sugerindo uma Tg mais alta e, consequentemente, maior
rigidez do compésito. Dessa forma, uma Tg mais alta indica maior rigidez e estabilidade
térmica, o que esta de acordo com os achados que mostram que o aumento da concentragao
de OG tende a aumentar a Tg, melhorando as propriedades mecanicas do compoésito devido

a restricao de movimento da cadeia polimérica.
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Figura 62 — Curvas DSC das amostras C0,1%0G, C0,2%0G e C0,5%0G, mostrando as

transicoes térmicas dos compositos.

Ademais, as curvas DSC também indicam eventos endotérmicos menores ao longo
da faixa de temperatura analisada, possivelmente associados a absorcao de calor durante
a dissipacao da energia de ligacoes fracas na matriz e entre o éxido de grafeno e a resina.
Esses eventos, que sdo menos pronunciados em concentragoes mais altas de OG, estao de
acordo com estudos que descrevem que o aumento do teor de OG contribui para uma rede

polimérica mais bem estruturada, com menor absorgao de calor (321).

Portanto, os resultados dos ensaios TG/DTG e DSC indicam que a presenca do
oxido de grafeno contribui significativamente para a estabilidade térmica dos compositos de
resina epéxi. As temperaturas de degradacao, os residuos remanescentes e o comportamento
endotérmico indicam uma clara influéncia da concentracao 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 mecanicas e térmicas

com o aumento da concentragao de OG em compdésitos (317, 318, 319, 320, 321).

4.4.4 Ensaio de Flexao

Os resultados de resisténcia a flexdo para as trés condi¢oes de funcionalizagao dos
compdsitos (0,1% OG, 0,2% OG e 0,5% OG) foram obtidos para avaliagdo da tensao da
flexao (of) e do mddulo de elasticidade (Ey). Esses parametros foram determinados a
partir das curvas da forca em funcao da deformagao geradas durante o ensaio de flexao de

trés pontos para cada uma das condi¢oes analisadas.

Na Figura 63, sdo apresentados os valores médios da resisténcia a flexao (o) para
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cada uma das trés condicoes de funcionalizacdo. E possivel observar que o compésito com
0,2% de OG atingiu o maior valor de resisténcia, seguido pelo compésito com 0,1% e,
por fim, pelo compdsito com 0,5%. A andlise de variancia (ANOVA) foi realizada para
verificar se ha diferencas estatisticamente significativas entre as médias de resisténcia a
flexao das trés condigoes. Com base nos parametros 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 oy sao diferentes com um nivel de confianga de 95%. Isso demonstra que a
funcionalizagao com éxido de grafeno influencia significativamente a resisténcia a flexao

dos compdésitos.
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Figura 63 — Valores médios da resisténcia a flexdo (o) dos compésitos com diferentes
concentragoes de OG.

Tabela 17 — Pardmetros da analise de variancia (ANOVA) dos resultados da resisténcia a
flexdo (o) obtidos no ensaio de flexdo dos compdsitos.

Fonte GL SQ QM Fcalculado
Tratamento 2 30931,56 3866,44 34,24
Residuo 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 resisténcia a flexdao dos compoésitos. Os resultados estao apresentados na Tabela 18,
onde se observa que os compésitos com 0,1% e 0,2% de OG apresentaram valores de
resisténcia a flexao significativamente diferentes do compédsito com 0,5%, indicando que
a maior concentracao de OG nao contribuiu para o aumento da resisténcia a flexdo dos
materiais. Esse comportamento pode ser explicado pela distribuicdo ndo homogénea do
oxido de grafeno em concentragoes mais altas, o que resulta em pontos de fraqueza no

composito.

Tabela 18 — Resultado do teste de Tukey para as médias de resisténcia a flexao (oy) dos
compositos com diferentes concentragoes de OG (0,1%, 0,2%, 0,5%). d.m.s. =
1,59.

Sequéncia 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, sao apresentados os valores do médulo de elasticidade em flexao
(Ey) para as trés condigoes de funcionalizacdao. O compésito com 0,1% de OG apresentou
o maior valor de Ey (1,0 GPa), seguido pelo compésito com 0,2% de OG (0,8 GPa). O
compésito com 0,5% de OG apresentou o menor valor de E¢ (0,6 GPa), indicando que
a alta concentragao de OG pode reduzir a rigidez do material, possivelmente devido a

aglomeracao das nanoparticulas.
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Figura 64 — Valores médios do mddulo de elasticidade em flexao (Ef) dos compdsitos com
diferentes concentracoes de OG.

A anélise de varidncia para o médulo de elasticidade (o) também indicou diferencas
estatisticamente significativas entre as condi¢des, como mostrado na Tabela 19. O teste
de Tukey, cujos resultados estao dispostos na Tabela 20, confirmou que a diferenca entre
os valores de Ey do compdsito com 0,1% de OG e os demais ¢é significativa, enquanto
que nao hé diferenca significativa entre os compdsitos com 0,2% e 0,5%. Esses resultados
sugerem que concentragoes mais altas de OG podem afetar negativamente as propriedades

mecanicas dos compoésitos, nao apenas em termos de resisténcia, mas também de rigidez.

Tabela 19 — Pardmetros da anélise de varidncia (ANOVA) dos resultados do médulo de
flexdo (Ey) obtidos no ensaio de flexdo dos compdsitos.

Fonte GL SQ QM Faculado
Tratamento 2 42,77 5,35 33,70
Residuo 18 7,14 0,16 -

Total 20 49,91 - -
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Tabela 20 — Resultado do teste de Tukey para as médias do médulo de flexdo (Ef) dos
compésitos com diferentes concentragoes de OG (0,1%, 0,2%, 0,5%). d.m.s. =
0,024.

Sequéncia 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 possivel concluir que a adicdo de OG nos compositos em
concentracoes de 0,1% e 0,2% proporciona uma melhoria nas propriedades mecanicas
em relacdo ao compodsito sem OG. No entanto, concentracoes superiores a 0,2% nao
sao vantajosas, uma vez que o aumento do teor de OG pode levar a uma perda de
homogeneidade na distribuicdo das nanoparticulas, comprometendo a resisténcia e a

rigidez do material.

4.45 Ensaio de Velocidade Residual

Os resultados dos ensaios de velocidade residual para os compésitos funcionalizados
com diferentes fragoes de éxido de grafeno (OG) mostraram comportamentos distintos em
termos de eficiéncia balistica, absorcao de energia e dispersao dos impactos. As amostras
contendo fracoes de 0,1%, 0,2% e 0,5% de OG foram analisadas, e os parametros obtidos
incluiram a energia absorvida (FEy,s), a velocidade limite (1), a energia absorvida especifica
(EabsEspecifica) € & energia absorvida por unidade de espessura (Egpsgspessura). Os valores
iniciais (Vp) e residuais (V;.) das velocidades do projétil foram determinados por meio
de graficos gerados pelo radar, que apresentam a relagao entre a velocidade e o tempo,

conforme ilustrado na Figura 65.
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Figura 65 — Curva de pontos experimentais do compdsito C0,2%0OG obtida no ensaio de
velocidade residual.

Os resultados de E,;s indicaram que a fracao de 0,1% de OG apresentou uma
tendéncia a absorver uma maior quantidade de energia em relagdo as demais fragoes, com
valor médio de 245,11 4 26,26 J. A fracao de 0,2% de OG apresentou valor médio de
230,78 £ 23,45 J, enquanto a fracao de 0,5% apresentou 221,34 4 28,12 J. Dessa forma, a
diferenca entre as médias observadas foi de aproximadamente 15,05 J, o que esta dentro da
margem de variagao esperada e indica que ndo houve um aumento expressivo na absorcao

de energia com o aumento da fracdo de OG (Tabela 21).

Tabela 21 — Energia Absorvida (Ey) pelas diferentes fragoes de OG

Fracao de OG (%) Euws (J)

0,1 245,11 + 26,26
0,2 230,78 + 23,45
0,5 221,34 + 28,12

A andlise de variancia (ANOVA) nao identificou diferencas entre as diferentes
fragoes para E,ps, sugerindo que o aumento na concentragao de OG nao se traduziu em

uma melhoria consistente na absor¢ao de energia. Esse resultado pode ser explicado pela
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dispersao inadequada do OG na matriz de resina epéxi, levando a formacao de aglomerados

que comprometem o desempenho do material.

Tabela 22 — Pardmetros da andlise de varidncia (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida (FEgps)

Fonte GL SQ QM  F.aiculado
Tratamento (Eaps) 2 457,78 228,89 4,86
Residuo (Fups) 30 141372 47,12 -
Total (Eup,) 32 187151 - i

A velocidade limite (V) é um pardmetro importante para caracterizar a resisténcia
balistica dos compésitos, e os resultados obtidos mostraram que nao houve variagao
expressiva entre as diferentes fragoes de OG. Os valores médios de V; 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 diferenga maxima de 2,21 m/s entre os grupos

foi considerada dentro da variabilidade do material.

Tabela 23 — Velocidade Limite (V}) das diferentes fragoes de OG

Fracao de OG (%) Vi, (m/s)

0,1 320,45 + 12,78
0,2 318,24 + 15,34
0,5 315,12 + 13,89

Tabela 24 — Parametros da andlise de varidncia (ANOVA) dos resultados da velocidade

limite (V})
Fonte GL SQ QM Fcaculado
Tratamento (V;) 2 4534 22,67 3,25
Residuo (V}) 30 210,45 7,01 -
Total (V) 32 25579 - -

O teste de Tukey realizado apés a ANOVA confirmou que nao houve diferengas
relevantes entre as médias dos grupos para V;, o que indica que a adi¢ao de OG, nas fragoes
testadas, ndo proporcionou um aumento expressivo na resisténcia balistica dos compositos.
Essa auséncia de melhoria também pode ser atribuida a interagao limitada entre o OG
e a matriz, que possivelmente nao gerou uma transferéncia de tensao efetiva durante o

impacto.

A energia absorvida especifica (Eqpspspecifica) ¢ um indicador importante, pois leva

em consideracao a densidade do material, permitindo uma comparacao mais justa entre
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diferentes amostras. Os valores encontrados foram de 58,45 + 5,89 J.cm?3/g para 0,1% de
OG, 55,34 4+ 6,12 J.cm?/g para 0,2% de OG e 54,78 + 7,01 J.cm?/g para 0,5% de OG
(Tabela 25). Dessa forma, a diferenga de 12,55 J.cm?/g entre as fracoes reforca a ideia de

que a distribuicao do OG nao foi homogénea, limitando o potencial de reforco.

Tabela 25 — Energia Absorvida Especifica (Egpsgspecifica) das diferentes fragoes de OG

Fragéio 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 — Pardmetros da andlise de varidncia (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida especifica (EupsEspecifica)

Fonte GL S Q QM Fcalculado
Tratamento (Eapspspecifica) 2 24,56 1228 2,98
Residuo (Eqpsgspecifica) 30 123,67 4,12 -
Total (Eqpszspeci fica) 32 14823 - -

A energia absorvida por unidade de espessura (Egpspspessura) f01 avaliada para
entender o comportamento dos compositos levando em conta a geometria dos corpos de
prova. Os resultados obtidos foram de 30,12 £+ 3,45 J/cm para a fragao 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 adigao de OG nao resultou em uma melhoria perceptivel da

capacidade de absor¢ao de energia por unidade de espessura.

Tabela 27 — Energia Absorvida por Espessura (Egpsgspessura) das diferentes fragoes de OG

Fracdo de OG (%) FEapspspessura (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 — Pardmetros da andalise de varidncia (ANOVA) dos resultados da energia
absorvida por unidade de espessura (Egpsgspessura)

Fonte GL SQ QM F.aculado
Tratamento (Eupsespessura) 2 19,12 9,56 1,75
Residuo (Eupsgspessura) 30 164,34 548 -
Total (EabsEspessura> 32 183,46 - -

A aplicacao dos testes de ANOVA e Tukey foi essencial para validar a consisténcia
dos resultados obtidos. A ANOVA indicou que nao houve diferencas entre as diferentes
fracoes de OG para todos os pardmetros avaliados (Eups, Vi, EgbsEspecifica € EabsEspessura)-
Além disso, os testes de Tukey, que foram realizados para comparar as médias das fragoes
de OG, confirmaram esses achados, uma vez que nenhuma das diferencas entre as médias

excedeu o valor da D.M.S.
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5 CONCLUSAO

Considerando os resultados alcangados neste trabalho, é possivel concluir que a
produgao de éxido de grafeno a partir da serragem de tauari se mostrou uma alternativa
promissora para a valorizacao de residuos madeireiros da Amazonia. A gestao inadequada
desses residuos, que contribui para a degradagao ambiental, pode ser mitigada através
do desenvolvimento de materiais de alto valor agregado. O estudo evidenciou que, ao
transformar serragem residual em 6xido de grafeno, é possivel nao apenas minimizar os
impactos ambientais, mas também produzir materiais que apresentam elevado potencial

tecnoldgico e aplicabilidade no setor de defesa.

Durante o processo de producao e caracterizacao do éxido de grafeno, observou-se
que a temperatura de carbonizacao e o tempo de tratamento das cinzas sao fatores cruciais
para determinar a qualidade e estabilidade térmica do material. As caracteristicas fisico-
quimicas obtidas indicam que o 6xido de grafeno, sintetizado com sucesso a partir das
cinzas do tauari, apresenta propriedades relevantes para a formulagao de compdsitos de
resina epoxi, incluindo estabilidade e potencial para aplicagoes balisticas. Essa metodologia

nao apenas agregou valor ao residuo, mas também demonstrou ser ambientalmente viavel.

Os compositos de resina epéxi reforcados com 6xido de grafeno apresentaram boas
propriedades balisticas e térmicas, comprovando a viabilidade do material para aplica¢oes
no setor de defesa. No entanto, a auséncia de diferencas significativas na absor¢ao de
energia entre as diferentes concentragoes de 6xido de grafeno sugere que a dispersao
uniforme do material na matriz polimérica é um desafio a ser superado. A heterogeneidade
na distribuicdo pode ter impacto direto nas propriedades finais dos compésitos, limitando

seu desempenho em aplicagdes especificas.

Além disso, o presente estudo destacou a relevancia da utilizagao de técnicas de
caracterizacao como difragao de raios-X (DRX), espectroscopia Raman e microscopia
eletronica de varredura (MEV) para uma compreensao mais aprofundada das caracte-
risticas estruturais e morfolégicas do oxido de grafeno. Essas técnicas possibilitaram
verificar as altera¢des nas propriedades do material em cada etapa do processamento,
auxiliando no desenvolvimento de compdsitos com melhores caracteristicas fisico-quimicas

e, consequentemente, melhores resultados em testes de desempenho.

Apesar dos avangos apresentados, é importante ressaltar que o uso do 6xido de
grafeno em compdésitos de resina epoxi ainda enfrenta desafios relacionados a dispersao
adequada do material. A aglomeracao das nanoparticulas pode comprometer as proprieda-
des mecanicas e a uniformidade dos compoésitos. Dessa forma, futuras pesquisas devem

focar em aprimorar as técnicas de dispersao do 6xido de grafeno, bem como investigar
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diferentes métodos de funcionalizagao para melhorar a compatibilidade entre o éxido de

grafeno e a matriz de resina epéxi.

Por fim, este trabalho contribui para o desenvolvimento de materiais avancados
e sustentdveis, alinhando-se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentével (ODS), es-
pecialmente no que tange ao uso responsavel de recursos e a minimizacao de impactos
ambientais. A valorizagao dos residuos florestais, a criagdo de novas rotas para a producgao
de nanomateriais e a aplicacao desses materiais em setores estratégicos representam passos
importantes para a promocao da inovagao tecnologica e da sustentabilidade no Brasil.
Desta forma, este estudo oferece uma base para o desenvolvimento de futuras pesquisas
focadas em otimizar a producgao de 6xido de grafeno e maximizar o potencial de aplicagoes

de compdsitos no setor de defesa.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTURQS

 Realizar outras caracterizagoes, como ensaios dindmico-mecéanicos (DMA) e micros-
copia eletronica de varredura (MEV) nos compésitos, para avaliar as propriedades

mecanicas e morfolégicas em diferentes condi¢oes de aplicagao.

o Aplicar o material produzido em um compésito hibrido, combinando fibras naturais e
sintéticas, para avaliar o potencial de melhoria das propriedades mecanicas, térmicas

e balisticas.
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Figura 66 — Espectro Raman das Amostras Al a A4.
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Figura 67 — Espectro Raman das Amostras A5 a AS8.
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APENDICE D - CURVAS TG, DTG E DSC
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Figura 75 — Curvas de TG
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Tabela 29 — Tabela de Propriedades Balisticas Comp6sitos com muni¢ao 9 mm

Sequéncia de Empilhamento Fracao de OG V; (m/s) Vi (m/s) Eus (J) Vies (m/s)
CP1 Disparo 1 C0,1%0G 443.35 436.05 428.79 364.26
CP1 Disparo 2 C0,1%0G 441.93 435.89 429.89 371.99
CP1 Disparo 3 C0,1%0G 441.08 434.49 427.94 371.34
CP1 Disparo 4 C0,1%0G 439.83 432.72 425.68 363.77
CP1 Disparo 1 C0,2%0G 447.77 440.52 433.34 382.72
CP1 Disparo 2 C0,2%0G 449.78 440.76 431.69 378.50
CP1 Disparo 3 C0,2%0G 445.49 434.78 424.07 370.02
CP1 Disparo 4 C0,2%0G 443.90 435.04 426.19 369.31
CP1 Disparo 1 C0,5%0G 446.83 438.94 431.06 370.27
CP1 Disparo 2 C0,5%0G 445.77 437.11 428.45 362.81
CP1 Disparo 3 C0,5%0G 447.83 440.22 432.65 374.89
CP1 Disparo 4 C0,5%0G 444.93 435.97 427.06 366.03
CP2 Disparo 1 C0,1%0G 441.76 433.98 426.24 352.93
CP2 Disparo 2 C0,1%0G 440.46 432.57 424.65 353.69
CP2 Disparo 3 C0,1%0G 443.84 435.74 427.69 358.12
CP2 Disparo 1 C0,2%0G 440.38 433.13 425.89 357.92
CP2 Disparo 2 C0,2%0G 444.74 436.95 429.16 357.15
CP2 Disparo 1 C0,5%0G 440.71 433.78 426.89 371.89
CP2 Disparo 2 C0,5%0G 441.70 435.63 429.56 378.66
CP3 Disparo 1 C0,1%0G 445.85 435.81 425.72 363.84
CP3 Disparo 2 C0,1%0G 441.08 434.74 428.47 363.14
CP3 Disparo 3 C0,1%0G 447.74 439.70 431.66 359.74
CP3 Disparo 1 C0,2%0G 441.96 435.98 430.03 369.95
CP3 Disparo 2 C0,2%0G 444.25 436.28 428.36 364.37
CP3 Disparo 1 C0,5%0G 444.82 436.72 428.58 366.25
CP3 Disparo 2 C0,5%0G 441.49 434.63 427.80 381.28
CP4 Disparo 1 C0,1%0G 440.47 432.58 424.64 362.33
CP4 Disparo 2 C0,1%0G 441.27 433.77 426.31 358.32
CP4 Disparo 3 C0,1%0G 445.01 437.69 430.38 362.88
CP4 Disparo 4 C0,1%0G 443.52 436.45 429.42 372.70
CP4 Disparo 1 C0,2%0G 443.10 435.57 428.05 376.21
CP4 Disparo 2 C0,2%0G 435.33 428.42 421.56 365.77
CP4 Disparo 3 C0,2%0G 443.26 435.03 426.80 374.80
CP4 Disparo 4 C0,2%0G 442.18 434.08 426.02 373.82
CP4 Disparo 1 C0,5%0G 440.08 432.62 425.24 362.70
CP4 Disparo 2 C0,5%0G 441.91 433.60 425.30 367.36
CP4 Disparo 3 C0,5%0G 450.22 441.15 432.09 374.42
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DEPARTAMENTO DE CIENCIA E TECNOLOGIA ABCI
INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA

IME MINISTERIO DA DEFESA
EXERCITO BRASILEIRO &

DECLARACAO DE DOACAO

A Empresa __ MBADCA REIRA ANDAM ADGUA DO PARZAL
CNPJ n® AO\-(:ZOI.O\GQJ [OCON -2, ,  estabelecida &
st mwvosHim,  X-05 s6tloRr B, e

Bairro , Municipio NN NDEAA, |, Estado _PARA .
neste ato representada por _\\NS4S IMOHA COT WO , RG n°
,CPFn°_252 =]qi declaro a doagdo de

para Clicia

Joanna Neves Fonseca, Matricula n° CM 20304, RG n° , CPF n®
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Municipio Sdo Gongalo, Estado Rio de Janeiro, académica do curso de pos-
graduagd@o em Ciéncia dos Materiais do Instituto Militar de Engenharia — IME,
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Figura 78 — Declaracao de Doacao de Serragem.



