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PREFACIO

Os materiais cerédmicos constituem uma ampla classe de materiais inorganicos,
formados por elementos metalicos e ndo metalicos, cujas propriedades estdo diretamente
relacionadas a composicao, a estrutura e as condi¢cdes de processamento.

De modo geral, podem ser classificados em ceramicas tradicionais, produzidas
predominantemente a partir de matérias-primas naturais (ou de sua mistura industrial), como
argila e cimento, e ceramicas avancgadas, desenvolvidas com matérias-primas sintéticas
(elevada pureza e composicdo quimica controlada) para obtencdo de propriedades
especificas e aplicagdes de maior complexidade.

Essa diversidade de composi¢cdes das matérias-primas possibilita a utilizacdo dos
materiais ceramicos em diferentes areas cientificas e tecnoldgicas. Assim, este e-book
reune relatos sobre as ceramicas avancadas, com destaque para aquelas a base de fosfatos
de calcio amplamente estudadas para aplicagcdes biomédicas devido a biocompatibilidade,
bioatividade e capacidade de interacdo com o tecido d6sseo. A classe das ferritas, que
apresentam propriedades de interesse para aplicacbes em areas como eletrénica, catalise
e armazenamento de energia. Paralelamente, componentes tradicionais destinados a
construcgédo civil, como argamassa e tijolo de adobe, tdo essenciais para as infraestruturas
urbanas e rurais, e que se mostram capazes de atender as necessidades socioeconémicas.

Além dos métodos convencionais de producado desses materiais, abordagens
sustentaveis seja por meio da sintese verde ou por reaproveitamento de residuos, tém
se mostrado viaveis e promissoras. Essas estratégias visam conciliar o desenvolvimento
de materiais com propriedades adequadas a redugao dos impactos ambientais e ao
aproveitamento mais produtivo dos recursos naturais.

Dada a importancia dos materiais ceramicos e a busca por processos de obtengao
e aplicagdo cada vez mais eficientes e sustentaveis, esta obra contempla pesquisas
relacionadas ao processamento e a caracterizagao desses materiais, apresentando estudos
sobre suas propriedades e potenciais aplicagdes cientificas e tecnoldgicas.

Os organizadores.
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RESUMO: O beta fosfato tricalcico (B-TCP) € uma bioceramica amplamente estudada
devido a sua excelente biocompatibilidade, osteocondutividade e potencial na regeneracao
Ossea. Este trabalho teve como obijetivo sintetizar 3-TCP nanométrico por uma rota verde
utilizando extrato de Aloe vera e por uma rota quimica convencional (método Pechini),
realizando uma analise comparativa de suas caracteristicas estruturais e morfologicas. As
amostras foram calcinadas a 800 °C por 1 hora e caracterizadas por difracao de raios X
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(DRX), espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Os resultados de DRX confirmaram a formacéao de B-TCP
em ambas as rotas, embora a rota verde também tenha gerado pirofosfato de célcio. O FTIR
evidenciou bandas caracteristicas do grupo fosfato (PO,*). A MEV revelou morfologias
distintas entre as amostras. Ambas as rotas foram eficazes, apresentando diferengas
estruturais e morfolégicas.

PALAVRAS-CHAVE: Sintese Verde. Aloe Vera. B-TCP.

SYNTHESIS OF BETA TRICALCIUM PHOSPHATE (B-TCP) NANOPARTICLES VIA
DIFFERENT ROUTES: GREEN AND CHEMICAL METHODS

ABSTRACT: Beta tricalcium phosphate (B-TCP) is a bioceramic widely studied for its
excellent biocompatibility, osteoconductivity, and potential in bone regeneration. This study
aimed to synthesize nanometric B-TCP via a green route using Aloe vera extract and a
conventional chemical route (Pechini method), followed by a comparative analysis of their
structural and morphological characteristics. The samples were calcined at 800 °C for 1
hour and characterized by X-ray diffraction (XRD), Fourier-transform infrared spectroscopy
(FTIR), and scanning electron microscopy (SEM). XRD results confirmed the formation of
B-TCP in both methods, although the green route also produced calcium pyrophosphate.
FTIR spectra showed characteristic phosphate group (PO,*") bands in all samples. SEM
analysis revealed distinct morphologies depending on the synthesis route. Both methods
were effective for B-TCP synthesis, but differences in structural and morphological properties
were observed.

KEY-WORDS: Green Synthesis. Aloe vera. 3-TCP

INTRODUCAO

A engenharia tecidual tem se destacado na busca por recursos e rotas tecnoldgicas
que oferegam suporte a saude humana, com o objetivo de minimizar danos causados pela
perda ou falha de tecidos e 6rgaos, por meio da mimetizagdo do microambiente fisioldgico.
Nesse contexto, o desenvolvimento de novos materiais substitutos 6sseos, que apresentem
osteocondutividade, funcionalidade biolégica e propriedades mecanicas aprimoradas,
torna-se altamente relevante.

Atualmente, as bioceramicas a base de fosfatos de calcio, como a hidroxiapatita (HAp)
e 0 beta fosfato tricalcico (3-TCP), estdo entre os materiais mais utilizados na engenharia
tecidual e na regeneracgao 6ssea, devido a sua semelhanga quimica com a fase inorganica
do osso, além de apresentarem elevada biocompatibilidade e osteocondutividade (Hossen
etal., 2025). Entretanto, a HAp possui limitacbes associadas a sua baixa taxa de degradagao
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e as propriedades mecanicas insatisfatorias, o que restringe parte de suas aplicagdes (Jang
et al., 2024; Liang et al., 2024).

Nas ultimas décadas, diversas rotas quimicas de sintese foram desenvolvidas para
a obtencéo dessas bioceramicas (Alam et al., 2024). Dentre elas, destacam-se o método
Pechini, uma rota derivada do processo sol-gel. Essa técnica baseia-se na formagao
de uma resina polimérica produzida pela poliesterificacdo entre um complexo metalico
quelatado usando acidos hidroxicarboxilicos e um alcool polihidréxi. O aquecimento dessa
mistura resulta em uma resina polimérica homogénea que, apds calcinagéo, origina 6xidos
ceramicos com elevada pureza e alta homogeneidade composicional. O intermediario
polimérico formado é constituido por uma rede tridimensional de complexos metal—
organicos interligados por ligagbes de oxigénio, o que favorece a distribuicdo uniforme das
especies precursoras e a formacéo de fases cristalinas bem definidas (Nguyen et al., 2019).
O método Pechini apresenta vantagens significativas, como controle do tamanho de gréos,
homogeneidade quimica em escala atdmica e menor temperatura de processamento,
quando comparado a outras rotas convencionais (Alhaji et al., 2017).

Paralelamente as rotas convencionais de sintese, tem crescido o interesse por
meétodos baseados nos principios da quimica verde, visando reduzir impactos ambientais,
consumo energético e utilizagdo de reagentes toxicos durante a obtengao de biomateriais.
As chamadas rotas de sintese verde empregam frequentemente extratos vegetais, residuos
bioldgicos, solventes menos agressivos e condi¢gdes brandas de processamento, permitindo
a producao de nanoparticulas de fosfatos de calcio com elevada biocompatibilidade e
propriedades fisico-quimicas adequadas para aplicagbes biomédicas (Osman et al.,
2024; Kharissova et al., 2024; Oladele et al., 2024). Além disso, essas abordagens podem
favorecer o controle morfolégico e a estabilidade das particulas devido a agédo de compostos
naturais como agentes redutores, quelantes ou estabilizantes (Alam et al., 2024). Estudos
recentes demonstram que a sintese verde de fosfatos de calcio e nanocompdésitos bioativos
apresenta potencial significativo para aplicagdes em regeneragéo 6ssea, engenharia tecidual
e liberagao controlada de farmacos, associando sustentabilidade ambiental e desempenho
biolégico aprimorado (Silveira et al., 2024).

A sintese verde mais popular para obtencido de nanoparticulas € o método mediado
por extrato vegetal (Baladi et al., 2023; Xiao et al., 2024; Naik et al., 2024; Wellia et al., 2024),
pois leva a uma formacédo bem-sucedida de nanoparticulas com menos tempo e recursos,
resultando em um ambiente de sintese estavel. Dentre as diversas espécies de plantas,
a Aloe vera, uma planta medicinal bem conhecida, demonstrou notaveis capacidades de
sintese verde. As propriedades antibacterianas, antifungicas, antioxidantes, antinflamatérias
e anticancerigenas inerentes da Aloe vera, atribuido a sua rica composic¢ao fitoquimica, a
torna uma candidata ideal para a sintese controlada de nanoparticulas (Rashid et al., 2024;
Jose et al., 2021).
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Porém, nado foram encontrados estudos na literatura utilizando extrato de aloe vera
para obtencao do B-TCP, e o método Pechini, também é pouquissimo relatado na literatura
para obtencao do B-TCP (Pena e Vallet-Regi, 2003).

Neste sentido, este trabalho tem por objetivo a sintese de B-TCP nanométrico pelo
método da sintese verde usando extrato de Aloe Vera, e por uma rota quimica através
do método Pechini, visando uma analise comparativa das caracteristicas estruturais e
morfolégicas das amostras obtidas através das diferentes rotas de sintese.

MATERIAIS E METODOS

Os reagentes utilizados foram: agua destilada, alcool etilico absoluto (99,5% P.A.),
p6 comercial de Aloe vera; acido citrico monoidratado, etileno glicol, nitrato de calcio e
fosfato de amonio dibasico.

A sintese do B-fosfato tricalcico (B-TCP) pelo método Pechini foi conduzida a partir
da dissolucao do acido citrico em 100 mL de agua destilada a aproximadamente 70 °C, sob
agitacao magnética constante, adotando-se uma razdo molar acido citrico/cations metalicos
(AC/CM) de 3:1. Apbs completa dissolugao, os precursores nitrato de calcio e fosfato de
amonio dibasico foram adicionados de forma gradual, visando melhor homogeneizagao do
sistema. Em seguida, foi adicionado o etilenoglicol como agente polimerizante, mantendo-
se a agitacao continua. A temperatura foi elevada até cerca de 120 °C para promover as
reacoes de esterificacao e poliesterificagcao, resultando na formacao de um gel polimérico
homogéneo.

O gel obtido foi submetido a uma calcinagéo inicial a 400 °C por 1 hora, com taxa
de aquecimento de 10 °C/min, para eliminagdo da matéria organica, formando um material
poroso (puff). Esse material foi entdo desaglomerado em almofariz, peneirado em malha
ABNT n° 200 (0,074 mm) e submetido a calcinagdo final a 800 °C por 1 hora, com taxa de
aquecimento de 10 °C/min, visando a obtencéo da fase cristalina 3-TCP.

Para a rota de sintese verde, inicialmente foi preparado o extrato de Aloe vera pela
dissolugéo de 20 g do p6 em 100 ml de alcool etilico absoluto. A mistura foi submetida a
extragdo em rotoevaporador a 60 °C e 120 rpm por 3 horas. Em seguida, o extrato obtido
foi filtrado e armazenado para uso na sintese. Para obtencao do p6 de b-TCP, o nitrato de
calcio foi dissolvido em agua destilada (solugé&o 1). Paralelamente, o fosfato de aménio
dibasico foi dissolvido em uma mistura contendo o extrato alcoolico de Aloe vera e agua
destilada (solug&o 2), garantindo completa solubilizagdo. Em seguida, as solu¢des foram
combinadas sob agitagdo por aproximadamente 30 minutos, promovendo a formacgao de
um sistema homogéneo. O material resultante foi seco em estufa a 60 °C por 48 horas, e
posteriormente, foi realizada uma calcinacao inicial a 200 °C por 2 horas para remogao de
compostos organicos residuais. Apos essa etapa, o material foi desaglomerado, peneirado
(ABNT n° 300) e submetido a calcinacgao final a 800 °C por 1 hora. As amostras obtidas
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foram nomeadas de B-TCP-800 e B-TCP-Verde 800, quando sintetizadas pelo método
Pechini e por sintese verde, respectivamente.

As amostras foram caracterizadas por difragdo de raios X (DRX), para identificagao
das fases formadas, quantificacdo das fases, cristalinidade e tamanho de cristalito. O
equipamento utilizado para essa analise foi o difratdmetro de raios X modelo D2 PHASER
da Bruker, com radiac&o ka do cobre e varredura de 10 a 60°. Ainterpretacao foi efetuada por
comparagao com padrées JCPDS, 31 do International Centre for Diffraction (anteriormente
conhecido como Joint Committee on Powder Diffraction Standards). A identificacdo e
quantificacado das fases foi realizada por meio do programa HighScore Plus. A cristalinidade
foi determinada pela razdo entre a area integrada referente a fase cristalina e a area total
utilizando a Eq. (1) :

Xc(%) = (Area Cristalina ) / (Area Total ) *100 (1)

O calculo do tamanho de cristalito foi realizado a partir da deconvolugéo do pico de
reflexdo basal de maior intensidade conhecida como equacao de Scherrer (Scherrer, 1918)
utilizando a Eq. (2) :

D=(KA)/(B.Cos®) (2)

Na formulacdo, D corresponde ao tamanho médio do cristalito. K € uma constante
que depende da configuragao experimental utilizada e da geometria da amostra, que neste
caso corresponde a 0,90. A é o comprimento de onda da radiagao incidente, que neste caso
e 0,15 referente ao comprimento de onda do anodo de cobre. 3 € a largura a meia altura
dos picos de difragdo (FWHM — Largura Total a Meia Altura) e 6 € o angulo de difragdo do
plano cristalino ou &ngulo de Bragg.

Foram realizadas analises por espectrometria de infravermelho (FT-IR), usando
um espectrémetro Bruker Vertex 70 ATR equipado com um moddulo de refletancia total
atenuada (ATR), cobrindo a faixa espectral de 4000 a 400 cm™, com resolugdo de 4 cm™
e 32 varreduras por espectro. Os aspectos morfoldégicos foram analisados por meio da
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) usando um equipamento Tescan VEGA3 SBH.

RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 apresenta os difratogramas de raios X das amostras obtidas pelo método
Pechini (a) e por sintese verde (b), ambas calcinadas a 800 °C.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras obtidas pelo método Pechini (a) e por sintese verde (b).
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Os difratogramas de ambas as amostras exibem picos caracteristicos da fase B-TCP,
confirmando sua formacgéo independentemente da rota de sintese. Os principais picos
observados entre 20 = 25° e 35° correspondem as reflexdes tipicas dessa fase cristalina, em
concordancia com o padrao JCPDS n° 09-0169 e para a determinagéo da fase pirofosfato
foi usada a ficha de banco de dados da NATIONAL BUREAU OF STANDARDS (U.S.),
Monograph 25, 7, 95 (cédigo referencial: 00-020-0024, para o pirofosfato)

Porém, os difratogramas evidenciaram diferengas significativas entre as amostras
sintetizadas por rota verde e pelo método Pechini. Na amostra 3-TCP verde nota-se a
formagao de uma cerémica bifasica, constituida de B-fosfato tricalcico (B-TCP) e pirofosfato
de calcio (CPP), sendo a fase predominante. A formacgédo dessa fase de pirofosfato de
calcio pode estar relacionada ao desbalanceamento estequiométrico entre calcio e fésforo,
evidenciando que n&o ocorreu uma mistura homogénea entre os ions de forma tao eficiente,
na sintese verde (Enderle et al., 2005). Outros estudos relatam a formag¢ado de compostos
secundarios, como o CPP, durante a sintese de B-TCP (Furko, 2025).

Por outro lado, a amostra B-TCP 800 sintetizada pelo método Pechini apresentou
apenas picos caracteristicos da fase B-TCP, indicando elevada pureza de fase e alta
cristalinidade. Esse comportamento demonstra a eficiéncia do método Pechini na
homogeneizagao dos ions precursores, favorecendo a formagao de uma unica fase cristalina
apos a calcinacao.

Os resultados do tamanho de cristalito mostraram valores de 67,34 nm para a amostra
B-TCP 800°C e 71,73 nm para a B-TCP-verde, confirmando o carater nanométrico das
particulas. O maior grau de cristalinidade foi observado na amostra sintetizada via Pechini,
com 81%, indicando melhor organizagao estrutural quando comparada a rota verde, com
74% de cristalinidade.

A Figura 2 mostra os espectros infravermelhos (FTIR) das amostras sintetizadas
pela rota verde e pela rota Pechini.
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Figura 2. Espectros infravermelhos da amostra via Pechini (B-TCP-800) e pela rota verde (B-TCP-verde-800).
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A analise por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
revelou a presenca de bandas caracteristicas dos grupos fosfato (PO,*") em ambas as
amostras, indicando a formagéao do B-fosfato tricalcico (B-TCP). De acordo com a literatura,
o B-TCP apresenta bandas de estiramento (v, € v3) na regido de 900-1200 cm™ e bandas
de flexdo (v, e v,) entre 400—-650 cm™, o que foi observado nos espectros analisados
(Pereira et al., 2024). Na amostra obtida por sintese verde, foram identificadas bandas
em aproximadamente 1190 e 920 cm™, atribuidas as vibragdes de estiramento do grupo
PO,*. As bandas em ~537 e ~454 cm™ correspondem as vibragdes de flexdo do grupo
fosfato (O—P—-0). Além disso, a presengca de uma banda em torno de 730 cm™, associada
a ligagbes P-O-P, indica a formacao de pirofosfato de calcio (Ca,P,0,). Para a amostra
sintetizada pelo método Pechini, observaram-se bandas em ~963 cm™ (estiramento
assimétrico P-0), ~591 cm™ e ~442 cm™ (modos de flexao do grupo fosfato), confirmando
também a formagao de B-TCP. No entanto, a presenga de uma banda intensa em ~1300
cm™', atribuida ao estiramento assimétrico do grupo carbonato (CO327), indica incorporagao
de carbonatos na estrutura. Essa carbonatagdo pode estar relacionada a decomposigao
incompleta dos precursores organicos ou a absorcao de CO, durante o tratamento térmico
(Eknapakul et al., 2024). Dessa forma, os resultados de FTIR corroboram com os dados da
difragao de raios X (Figura 1).

A Figura 3 exibe as morfologias obtidas por microscopia eletrénica de varredura das
amostras via Pechini (a) e sintese verde (b), com ampliagdo de 20 kx.
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Figura 3. Microscopia eletrénica de varredura das amostras via Pechini (a) e via sintese verde (b), com

ampliagao de 20 kx.

a) B-TCP 800 b) B-TICP'VERDEX800

‘& <

A anadlise morfolégica das amostras de B-fosfato tricalcico (B-TCP) calcinadas a
800 °C revelou diferencas significativas relacionadas ao método de sintese empregado.
A amostra sintetizada pelo método Pechini (a) apresentou particulas mais aglomeradas e
de formato irregular. Essas diferencas indicam que o método de sintese exerce influéncia
direta sobre a morfologia do B-TCP, podendo afetar suas propriedades fisico-quimicas
e biologicas em aplicagdes de regeneragdo ossea. Por outro lado, A amostra obtida por
sintese verde (a) apresentou particulas alongadas com aspecto lamelar, organizadas na
forma de placas sobrepostas.

CONCLUSAO

O estudo demonstrou que o B-fosfato tricalcico pode ser eficientemente obtido tanto
pela rota tradicional (Pechini) quanto pela rota verde. Porém, na rota verde foi formada uma
ceramica bifasica, com B-TCP e pirofosfato de calcio, enquanto pela rota Pechini o b-TCP
foi obtido como fase unica. Por ambos os métodos, as amostras apresentaram cristalitos na
ordem de nandmetros e elevadas cristalinidades. A analise de FTIR confirmou a presenca
dos grupos fosfato caracteristicos do B-TCP em ambas as amostras. O uso dos diferentes
métodos influenciou na morfologia das amostras, onde a amostra verde formou particulas
alongadas com aspecto lamelar, organizadas na forma de placas sobrepostas. Por outro
lado, a amostra sintetizada pelo método Pechini apresentou particulas mais aglomeradas
e de formato irregular
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RESUMO: O beta fosfato tricalcico (3-TCP) é amplamente utilizado na regeneragéo 6ssea
devido a sua bioatividade e reabsorc¢do. Este estudo investigou sua sintese pelo método
Pechini, avaliando o efeito de diferentes solventes. As amostras foram caracterizadas por
DRX, MEV e EDS. Os resultados indicaram formacéo de diferentes fases dependendo do
alcool utilizado como solvente, destacando o impacto do solvente na pureza e estrutura do
material.

ANALISE E DESENVOLVIMENTO DE MATERIAIS CERAMICOS:
NOVAS PERSPECTIVAS, VOL 5

CAPITULO 2




PALAVRAS-CHAVE: B-TCP. Solventes. Método Pechini

SYNTHESIS OF BETA TRICALCIUM PHOSPHATE (B-TCP) BY THE PECHINI METHOD
IN AN ALCOHOLIC MEDIUM

ABSTRACT: Beta-tricalcium phosphate (B-TCP) is widely used in bone regeneration due to
its bioactivity and resorbability. This study investigated its synthesis via the Pechini method,
evaluating the effect of different solvents. The samples were characterized by XRD, SEM,
and EDS. The results indicated the formation of different phases depending on the alcohol
used as the solvent, highlighting the impact of the solvent on the material’s purity and
structure.

KEY-WORDS: B-TCP. Solvents. Pechini method.

INTRODUGAO

Aregeneracao de tecidos 6sseos em regides onde houve uma perda devido a traumas
ou doengas, permanece um desafio, em diversos casos € necessario o uso de enxertos ou
préteses, os quais suas propriedades geram uma reacgao esperada do organismo. O estudo
dessas caracteristicas é feito pela engenharia tecidual. A engenharia tecidual aplica os
principios da biologia e da engenharia ao desenvolvimento de substitutos funcionais para
tecidos danificados, e os materiais empregados sao denominados biomateriais (Xu et al.,
2024; Sharahi et al., 2025).

Biomaterial € um termo que vem sendo definido de diversas formas, podendo ser
definidos como substancias naturais ou sintéticas, formadas por diferentes elementos,
projetadas para interagir com sistemas bioldgicos, contribuindo para a reparagao,
substituicdo ou aprimoramento de tecidos ou 6rgéos do corpo humano ao longo do tempo
(Ajmal et al., 2022; Pires et al., 2015).

Os biomateriais podem ser classificados de acordo com seu comportamento
fisiolégico, podendo ser biocompativeis, bioinertes, bioativos e bioreabsorviveis, sendo
compostos por diversos tipos de materiais como metais, polimeros, compositos e ceramicas.
Entre as ceramicas cita-se os fosfatos de calcio, comumente aplicados com foco no reparo
de danos ao tecido 6sseo. Atualmente, os principais fosfatos de calcio sintéticos usados
sao classificados como hidroxiapatita (HAp), beta fosfato tricalcico (B-TCP) e fosfatos de
calcio bifasicos (BCPs) (Oréfice et al., 2006; Farias et al., 2021).

O B-TCP ¢ o segundo fosfato de calcio mais utilizado, sendo superado apenas pela
hidroxiapatita. Devido a sua elevada taxa de reabsorgao pelo organismo, é amplamente
empregado no preenchimento de defeitos ésseos, demonstrando eficacia na estimulagao
da regeneragao tecidual. Trata-se de um biomaterial biocompativel, cuja estrutura
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cristalografica apresenta alta similaridade com a apatita presente em ossos e dentes,
favorecendo os processos de osteoinducgdo e osteointegracdo quando implantado in vivo.
A sintese do B-TCP pode ser realizada por diferentes métodos, dentre os quais se destaca
o método Pechini, uma variagao do processo sol-gel (Kharissova et al., 2024; Bulina et al.,
2024).

O método Pechini € uma técnica avancada de sintese baseada na formacéo de
citratos metalicos em solugcdo. Nesse processo, ions metalicos interagem com grupos
hidroxila e carboxila presentes na solug¢ao, resultando na formagédo de um gel polimérico.
Posteriormente, esse gel é submetido a etapas de pirdlise e calcinagao, levando a obtengao
do material ceramico com elevada pureza e controle estrutural (Mufoz et al., 2022).

As ceramicas de fosfato de calcio apresentam limitagcdes relacionadas a baixa
resisténcia mecanica, presenga de impurezas, granulacdo em escala micrométrica
e distribuicdo ndo homogénea de tamanho e forma das particulas. Para superar essas
limitagGes e aprimorar suas propriedades fisico-quimicas, diversos parametros de sintese
sdo amplamente investigados, incluindo temperatura de sintetizagdo e calcinagao, tempo
de imersao, tipo de solvente utilizado, controle do pH e pureza dos reagentes iniciais (Farias
et al., 2021; Ebrahimi et al., 2017).

Neste sentido, em virtude da caréncia na literatura se tratando da sintese de 3-TCP
pelo método Pechini utilizando diferentes alcoois como solvente e levando em consideragao
a importancia desse material, este estudo teve como objetivo a sintese de B-TCP pela rota
Pechini, com analise focada na influéncia do tipo de solvente.

MATERIAIS E METODOS

Os solventes utilizados foram o alcool etilico e o isopropilico das marcas Synth e
Cromoline respectivamente, ambos com pureza minima de 99,5%. Foram empregados
como precursores o nitrato de calcio (Dindmica, grau de pureza 99%) e fosfato de aménio
dibasico (Neon, grau de pureza 98%), o acido citrico (Dindmica, grau de pureza 99,5%)
para formagao dos quelatos, e o etilenoglicol (Dindmica, grau de pureza 99,5%) foi utilizado
como agente de polimerizagao.

No presente estudo foram feitas oito amostras, variando os solventes — alcool
isopropilico e alcool etilico — e as proporgdes entre acido citrico e cations metalicos (AC/
CM), sendo elas 1:1 e 3:1, bem como a temperatura de sintese, 800 e 1000°C.

Inicialmente em um becker foi adicionado 100 ml do solvente em estudo (alcool
etilico ou alcool isopropilico) a uma temperatura de aproximadamente 70° C (temperatura
controlada por termémetro) em uma placa de aquecimento e a agitagao foi mantida constante
até a formacéao do gel. Em seguida foi adicionado acido citrico de forma fracionada para que
o0 mesmo se dissolvesse totalmente. Apds a homogeneizagao da solucao foi adicionado
fosfato de amdnio e nitrato de calcio, de modo que a proporgao entre acido citrico e cations
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metalicos seja a desejada, 1:1 e 3:1, onde a temperatura de 70°C foi mantida constante.

Apds 15 minutos foi adicionado o etileno glicol, de modo que a propor¢ao entre acido
citrico e o etilenoglicol foi de 60/40, e a temperatura foi elevada para manter uma média entre
100 e 120°C de forma a dar inicio nas reagdes de esterificacao e poliesterificacao, formando
o gel. Este gel passou por uma pirélise a 400°C/1h, com taxa de aquecimento de 10°C/min,
para eliminagdo da matéria organica, formando assim, o puff. Apos o resfriamento, o puff
obtido foi desaglomerado em um almofariz, passado em peneira ABNT n°® 200 (0,074mm), e
os po6s foram calcinados nas temperaturas de 800 e 1000°C, durante 1 hora. Anomenclatura
e o0s parametros de sintese das amostras estdo descritas na Tabela 1.

Tabela 1. Nomenclatura e os parametros de sintese.

Temperatura de Calcinagao Relagéao acido citrico/ .
Amostra o . Solvente utilizado
(°C) cations metalicos
B18e 800 1:1
B11e 1000 1:1 ] .
Alcool Etilico
B38e 800 3:1
B31e 1000 3:1
B18i 800 1:1
B11i 1000 1:1 ] o
, Alcool Isopropilico
B38i 800 3:1
B31i 1000 3:1

As amostras sintetizadas pelo método Pechini foram caracterizadas por difragao de
raios X (DRX) para identificac&o e quantificagcao das fases formadas, calculo de cristalinidade
e tamanho de cristalitos. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) para identificagdo dos
aspectos morfoldgicos das amostras e Espectroscopia de Dispersao de Energia (EDS) para
identificacdo dos elementos quimicos da amostra.

A difracdo de raios X (DRX) foi realizada no equipamento da marca SHIMADZU,
modelo XRD-6000. A radiacdo empregada foi Cu Ka(40Kv/30mA) e modo de operagao
tempo fixo, tempo de permanéncia 0,6 segundos e passo 0,02°, com varredura de 20 a 60°.
A comparagao com os padrdes JCPDS, do International Centre for Diffraction (anteriormente
conhecido como Joint Committee on Powder Diffraction Standards), foi utilizada para realizar
a interpretagao. Além disso, a quantificagdo das fases foi executada por meio do programa
HighScore Plus.

A cristalinidade foi determinada pela razéo entre a area integrada referente a fase
cristalina e a area total utilizando a Eq. (1) :

Area Cristalina

Xc(%) = :
(%) Area Total

«100 (1)
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O calculo do tamanho de cristalito foi realizado a partir da deconvolugéo do pico de
reflexdo basal de maior intensidade conhecida como equacao de Scherrer (Scherrer, 1918)
utilizando a Eq. (2) :

K. A

b :ﬁ.COSG 2

Na formulacdo, D corresponde ao tamanho médio do cristalito. K é uma constante
que depende da configuragao experimental utilizada e da geometria da amostra, que neste
caso corresponde a 0,90. A € o comprimento de onda da radiagao incidente, que neste caso
€ 0,15 referente ao comprimento de onda do anodo de cobre. 3 € a largura a meia altura
dos picos de difragdo (FWHM — Largura Total a Meia Altura) e 6 € o angulo de difragdo do
plano cristalino ou &ngulo de Bragg.

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e a Espectroscopia de Dispersao de
Energia (EDS) foram feitas utilizando um microscopio eletrénico de varredura de emissao
de campo Carl Zeiss Auriga a 5,00Kv de tensao de aceleragao de trabalho e detector de
elétron secundario (SE).

RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 apresenta os difratogramas de raios-X das amostras B18i e B18e, as
quais foram sintetizadas na mesma proporgao AC/CM 1:1, a temperatura de calcinagao foi
de 800°C, variando o solvente entre alcool isopropilico e alcool etilico, respectivamente.

Figura 1. Difratograma de Raios-X das amostras B18i e B18e
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A partir da Figura 1 foi possivel observar que ocorreu a formagao da fase beta do
fosfato de calcio, identificada pela ficha padrao JCPDS 9 — 169, e também da hidroxiapatita
— identificada pela ficha padrao JCPDS 9, com o uso dos dois solventes diferentes. Logo,
ocorreu a formagao de uma ceramica bifasica, provavelmente pela diferenga no ponto de
ebulicdo entre os solventes utilizados. Comparativamente com a agua, que é considerada
o solvente universal.

Na sintese via método Pechini o solvente é aquecido passando pelo processo de
evaporacgao, portanto, o ponto de ebulicdo do solvente interfere diretamente no tempo
de sintese, logo, um solvente com ponto de ebulicdo menor leva a uma aceleragéo da
reacao de poliesterificacdo, que acarreta num aumento rapido da viscosidade da solucéo,
dificultando a difusdo dos ions, fazendo com que ocorra a formagédo de uma segunda fase
e torna o material menos cristalino (Farias et al., 2021; Aminzare et al., 2013). No presente
estudo, foram utilizados dois solventes com diferentes pontos de ebuligdo (alcool etilico
78,37°C e alcool isopropilico 82,5°).

AFigura 2 apresenta o difratograma de raios-X das amostras B11i e B11e, comparando
adiferengaentre os solventes utilizados — alcool isopropilico e alcool etilico respectivamente.
Ambas as amostras foram obtidas com a propor¢do AC/CM 1:1 e calcinadas a 1000°C/1hr.

Figura 2. Difratograma de Raios-X das amostras B11i e B11e
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A partir das amostras B11i e B11e foi possivel observar que novamente ocorreu a
formacao de uma ceramica bifasica para ambos os solventes. Porém, nota-se que o alcool
etilico favoreceu a formacao do B-TCP, apresentando apenas dois picos caracteristicos da
hidroxiapatita.
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Durante a sintese utilizando o alcool isopropilico foi possivel observar a formagéao
de precipitado, indicando uma baixa solubilidade do solvente, provavelmente devido a sua
baixa constante dielétrica (18,3 no alcool isopropilico), comparada com a do alcool etilico
(24,3 no etanol). A constante dielétrica pode influenciar na solubilidade de substancias em
uma solugdo. Solventes com alta constante dielétrica tendem a solvatar ions e moléculas
polares com mais eficiéncia, ou seja, aumenta a dissolugéo dos precursores, explicando

assim a maior eficacia do alcool etilico (Farias et al., 2021; Magalhaes et al., 2007; Reis et
al., 2019).

A Figura 3 mostra os difratogramas de raios-X das amostras B38i e B38e. Tais
amostras foram sintetizadas aumentando a propor¢édo AC/CM para 3:1, a temperatura de
calcinacao foi de 800°C e a variagcao nos solventes se repetiu.

Figura 3. Difratograma de raios-X das amostras B38i e B38e
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De acordo com a Figura 3 novamente ocorreu a formagdo da ceramica bifasica,
reafirmando a influéncia do ponto de ebulicdo e da constante dielétrica dos solventes na
formacdo das fases. E notavel também que o aumento da proporgdo AC/CM beneficiou a
formagao do B-TCP, para ambos os solventes. O acido citrico atua como agente quelante
se ligando aos ions metalicos presentes na solugéo, atuando na formacgéo de complexos. A
presenga de mais acido citrico resulta em mais grupos carboxilicos participando da quelagao
dos cations metalicos promovendo a distribuicdo mais uniforme dos elementos metalicos
no éster, favorecendo a formacgé&o da fase beta (Carvalho et al., 2020).

A Figura 4 apresenta os difratogramas de raios-X das amostras B31i e B31e, ambas
sintetizadas com propor¢cdao AC/CM 3:1, aumentando a temperatura de calcinagdo para

1000°C, com solventes diferentes, a primeira com alcool isopropilico e a segunda com
alcool etilico.
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Figura 4. Difratogramas de raios-X das amostras B31i e B31e.
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Na Figura 4 é possivel notar que a proporgao AC/CM 3:1, juntamente com o0 aumento
da temperatura favoreceu a formacgéao do 3-TCP monofasico, quando do uso do alcool etilico
com solvente (amostra B31e).

Analisando a taxa de cristalinidade é notavel que as amostras sintetizadas com
alcool isopropilico (solvente com maior ponto de ebuli¢do) sdo levemente mais cristalinas,
conforme apresentado na Tabela 2.

Tabela 2. Taxa de cristalinidade e tamanho de cristalito das amostras.

Amostra Taxa de cristalinidade (%) Tamanho médio de cristalito (nm)
B11e 94,51 54,991
B11i 98,42 47,176
B18e 95,88 65,954
B18i 97,44 55,558
B31e 97,74 54,393
B31i 98,42 21,038
B38e 96,94 46,274
B38i 97,38 50,292

O tempo de sintese afetou a taxa de cristalinidade das amostras, pois, como citado
anteriormente, o ponto de ebulicdo menor reduz o tempo de sintese, interrompendo a difusao
dos ions durante a cristalizacdo do material. O tamanho médio de cristalito obtido variou
de 21,038 até 65,954 nm mantendo um carater nanométrico adequado para a aplicagao
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biomédica assim como a porosidade do material (Azevedo e Strecker, 2014).

Apenas a amostra B31e prosseguiu com as demais caracterizagdes, pois foi a unica
que formou a fase B-TCP pura.

A Figura 5 apresenta a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da amostra B31e
com aproximagao de cinco mil vezes em (A) e quinze mil vezes em (B).

Figura 5. Microscopia Eletronica de Varredura da amostra B31e.

Conforme observado na figura 5, percebe-se que as microscopias apresentam
estrutura regular e aglomerada como reportado na literatura cientifica (Hashimoto et
al., 2024; Zhang et al., 2022; Boanini et al., 2019). Além disso, a superficie do material
€ uniforme e ndo porosa, o que pode influenciar diretamente suas propriedades para
aplicagdes biomédicas. A auséncia de poros pode conferir maior resisténcia mecanica ao
material, reduzindo a fragilidade estrutural e tornando-o mais adequado para aplicagdes
que exigem maior durabilidade. A morfologia aglomerada pode favorecer a interagao
celular e a adesao de biomoléculas, tornando o material promissor para revestimentos de
implantes ou enxertos 6sseos. Neste sentido, a superficie uniforme pode facilitar processos
de funcionalizagdo, permitindo a incorporagao de agentes bioativos ou medicamentos para
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liberagao controlada. Dessa forma, as caracteristicas observadas sugerem que o material
obtido pode apresentar um desempenho favoravel em diversas aplicagbes na area de
biomateriais.

A Figura 6 apresenta a Espectroscopia de Dispersao de Energia (EDS) da amostra
B31e.

Figura 6. Espectroscopia de Dispersao de Energia da amostra B31e.
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Conforme observado na Figura 6 foi possivel confirmar a composi¢ao quimica do
material obtido, sendo composto majoritariamente por fésforo e calcio.

CONCLUSAO

Arota Pechini utilizando alcool etilico e alcool isopropilico como solventes demonstrou
eficiéncia na sintese de B-TCP. A amostra sintetizada com alcool etilico como solvente,
na proporgao AC/CM de 3:1 e submetida a calcinagédo a 1000 °C, resultou na obtencao
de 100% da fase beta. O ponto de ebuligdo do solvente influenciou diretamente o tempo
de aumento da viscosidade do material, reduzindo o periodo necessario para a difusao
dos ions e, consequentemente, dificultando a cristalizacdo do B-TCP. A analise por MEV
revelou que o material obtido apresenta morfologia regular e aglomerada, com superficie
uniforme e nao porosa. Essas caracteristicas podem conferir maior resisténcia mecanica
e favorecer a interagao celular, tornando o material promissor para aplicacdes biomédicas.
Além disso, a composicao majoritaria de fosforo e calcio reforca sua adequacgao para uso
como biomaterial.
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RESUMO: As nanoparticulas de ferrita de cobre (CuFe,O,) tém recebido consideravel
atencdo para aplicagdes biomédicas, remediacdo ambiental, aparelhos eletronicos,
magnéticos, dentre outros. A sintese verde oferece uma alternativa ecologicamente correta
a sintese quimica convencional, por meio do uso de agentes naturais. Este estudo avaliou a
sintese sustentavel de nanoparticulas de CuFe,O, utilizando tapioca como agente quelante
natural (proporcdes 1:1 e 2:1). As propriedades estruturais e morfolégicas das amostras
foram investigadas por Difracdo de Raios X (DRX), Espectroscopia no Infravermelho
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com Transformada de Fourier (FTIR) e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Os
resultados de DRX confirmaram a formagao predominante da fase espinélio tetragonal, com
elevada cristalinidade, atingindo 93% na proporgéo 2:1, além de tamanho médio de cristalito
de aproximadamente 48 nm. Os espectros de FTIR indicaram as bandas vibracionais
associadas Fe—O e Cu-0O, confirmando a formagao da estrutura desejada. As imagens
de MEV revelaram particulas poliédricas aglomeradas, comportamento tipico de natureza
magnética. Os resultados demonstram que a tapioca constitui um agente quelante eficiente,
sustentavel e de baixo custo para a obtengao de nanoparticulas de CuFe,O,, contribuindo
para o desenvolvimento de rotas de sintese alinhadas aos principios da quimica verde e
ampliando o potencial de aplicagdo desses nanomateriais em diferentes areas tecnoldgicas.

PALAVRAS-CHAVE: Ferrita de cobre. Sintese verde. Propriedade estrutural e
microestrutural.

NANO- CuFe,O, SYNTHESIZED FROM TAPIOCA

ABSTRACT: Copper ferrite (CuFe,O,) nanoparticles have attracted considerable attention
due to their potential applications in biomedicine, environmental remediation, electronic
and magnetic devices, among other technological fields. Green synthesis has emerged
as an environmentally friendly alternative to conventional chemical methods by employing
natural chelating agents. This study investigated the sustainable synthesis of CuFe,O,
nanoparticles using tapioca as a natural chelating agent at tapioca-to-metal ion ratios
of 1:1 and 2:1. The structural and morphological properties of the synthesized samples
were characterized by X-ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR), and Scanning Electron Microscopy (SEM). XRD analysis confirmed the predominant
formation of the tetragonal spinel phase with high crystallinity, reaching 93% for the 2:1
ratio, and an average crystallite size of approximately 48 nm. FTIR spectra revealed the
characteristic Fe—O and Cu-O vibrational bands, confirming the successful formation of
the desired crystal structure. SEM images showed agglomerated polyhedral particles, a
typical feature of magnetic materials. The results demonstrate that tapioca is an efficient,
sustainable, and low-cost natural chelating agent for the synthesis of CuFe,O, nanoparticles,
contributing to the development of environmentally friendly synthesis routes in accordance
with the principles of green chemistry and expanding the potential technological applications
of these nanomaterials.

KEY-WORDS: Copper ferrite. Green synthesis. Structural and microstructural properties.

INTRODUGAO

As ferritas de cobre (CuFe,O,) sdo ceramicos com importantes propriedades
magneéticas, condutividade térmica, e estabilidade térmica, usadas em diversas aplicagoes
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tecnolégicas (eletrbnica, meio ambiente e biomedicina) (Lang et al., 2026; Cardoso et al.,
2025; EI Messaoudi et al., 2025). Possuem estrutura cristalina do tipo espinélio (AB,O,),
com ions Cu?* e Fe** distribuidos em sitios tetraédricos e octaédricos, influenciando suas
propriedades (Figura 1).

Figura 1. Representagcao do CuFe204 com configuragao cristalina tetragonal.

Fonte: Andrade, 2012.

Essa organizagédo estrutural confere ao material comportamento ferrimagnético,
caracterizado pelo alinhamento antiparalelo dos momentos magnéticos nos sitios A e B,
porém com magnitudes distintas, resultando em magnetizagao liquida diferente de zero.
Como consequéncia, o CuFe,O, apresenta resposta significativa a campos magnéticos
externos, o que amplia seu potencial em aplicagbes tecnoldgicas (Awad e Zhitomirsky,
2024; Callister e Rethwisch et al., 2018).

Além disso, essa configuragao estrutural esta associada a elevada densidade,
estabilidade e anisotropia magnética, podendo ser ajustada pelas condi¢gbes de sintese.
Por essas caracteristicas, CuFe,O, € um material versatil e amplamente estudado (El
Messaoudi et al., 2025; Kumar et al., 2025).

Para a obtengdo dessas ferritas, o0 método de sintese sol-gel € amplamente
usado devido ao controle da composi¢ao quimica e da estrutura cristalina, bem como a
simplicidade do processo, eficiéncia, baixo consumo de energia, e alta pureza do produto
final (Mazurenko et al., 2025; Zate et al., 2020). O tamanho das particulas depende da
temperatura, da taxa de evaporagao e do agente quelante, permitindo obter nanomateriais
com propriedades controladas (El Messaoudi et al., 2025).
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Visando uma abordagem mais sustentavel, a sintese verde tem como objetivo
produzir materiais de maneira ecologicamente correta, utilizando recursos naturais e
menos agressivos ao meio ambiente (SHEENA et al., 2026; CARDOSO et al., 2025). Nesse
contexto, a tapioca (amido de mandioca) (Figura 2) surge como uma alternativa promissora
devido a sua abundancia no Brasil, baixo custo e afinidade com ions metalicos, funcionando
como agente quelante natural. Seu uso permite uma sintese mais ecoldgica, reduzindo o
impacto ambiental e o custo final do produto, e mantendo o controle sobre a formagao e
propriedades das nanoparticulas (De Almeida et al., 2020).

Figura 2. Amido de mandioca (tapioca).

Fonte: Carvalho, 2022.

Apesar das vantagens dessa abordagem, a partir de plataformas de periédicos
(Tabela 1), ndo foram encontrados resultados sobre nanoparticulas de CuFe,O, sintetizadas
pelo método sol-gel modificado por tapioca, até o presente momento. Desta forma, este
trabalho teve por objetivo cooperar para a produgado sustentavel de nanoparticulas de
CuFe,O, através da sintese sol-gel modificado usando tapioca. O efeito deste agente
quelante natural, e das propriedades estruturais e microestruturais foram avaliados.

Tabela 1. Resultados das buscas de anterioridades de artigos até 31 de abril de 2026.

ARTIGOS
PALAVRAS-CHAVE
SCOPUS WEB OF SCINECE
Cassava starch and sol gel 22 21
Cassava starch and sol gel and tapioca 4 4
Cassava starch and sol gel and tapioca and Cufe,O, nanoparticles 0 0

Fonte: Autoria prépria, 2026.

ANALISE E DESENVOLVIMENTO DE MATERIAIS CERAMICOS:
NOVAS PERSPECTIVAS, VOL 5

CAPITULO 3




METODOLOGIA

Como materiais de partidas para a preparagdo das nanoparticulas de CuFe,O,,
foram utilizados os reagentes quimicos, Nitrato de Ferro nonahidratado (Fe(NO,),.9H,0) e
Nitrato de Cobre trihidratado (Cu(NO,),.3H,0), ambos de alta pureza. Amido de mandioca
(tapioca) de origem comercial, foi utilizada como agente quelante.

Para a sintese foram usadas razdes de Tapioca: Metal na proporgao de 1:1 e 2:1.
Primeiramente, iniciou-se o processo de gelificagdo da tapioca sob agitagado mecéanica e
temperatura. Em seguida, solu¢des de ions metalicos de cobre e ferro foram adicionados
a solugao precursora. A mistura obtida foi entdo seca, seguida por maceramento e
posterior calcinagao por 900°C/4h. Por fim, o pd calcinado passou por nova maceragao e
peneiramento, obtendo-se o produto final. A Figura 3 mostra um resumo da preparagéo da
ferrita de cobre.

Figura 3. Fluxograma geral da produgéo da CuFe,O,.
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Fonte: Autoria prépria, 2026.

Nesse trabalho a Difragdo de raios X (DRX) foi utilizada para caracterizar a estrutura
cristalina dos pos de CuFe,O,, assim como estimar o tamanho de cristalito e taxa de
cristalinidade. Foi usado um difratdbmetro de raios X (Shimadzu XRD-6000), com velocidade
de varredura de 2°/min, angulo 20 = 5° a 80°, tensdo de 40 KV, e com corrente de 30
mA. O software HighScore em conjunto ao banco de dados cristalograficos do JCPDS
(Joint Committee on Powder Diffraction Standards) foram utilizados para a identificagao
das fases cristalinas presentes na amostra. O calculo do tamanho do cristalito foi baseado
na “Equacgao de Scherrer’ (1) (Ghobashy et al., 2024), usando o pico de difragdo de maior

intensidade (100 %).
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K.A

D= ptosa Y

Onde D é o tamanho do cristalito (nm); k = 0,91 é a constante de Scherrer; A = 1,5406
A é o comprimento de onda dos raios-X; B é a largura a meia altura do pico de difragdo (em
radianos); e 8 € o angulo de difracdo. Para o calculo de taxa de cristalinidade (Du et al.,
2024), foi utilizada a Equacéo (2):

P i

Fpmi
“T¥lc + I

x100 (2)

Sendo, Xc igual a taxa de cristalinidade (%); Ic correspondendo a soma das
intensidades integradas dos picos de difragdo das fases cristalinas; e la é a intensidade
integrada da dispersdo amorfa.

A analise de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
foi realizada com o objetivo de identificar e avaliar os grupos funcionais presentes nos
materiais estudados. Para isso, as amostras foram preparadas na forma de pastilhas
contendo brometo de potassio (KBr), utilizado como matriz para dispersao do material e
aumento da transmitancia do feixe de radiagdo. As medi¢cdes foram conduzidas em um
espectrometro modelo IRSpirit (Shimadzu), operando no modo de transmitancia, na faixa
espectral de 400 a 4000 cm™.

A morfologia superficial do nanopo6 de ferrita de cobre foi analisada através de
microscoépio eletrénico de varredura (MEV, marca TESCAN — MIRA3 LMH). A metalizagao
da amostra ocorreu com deposig¢ao de ouro.

RESULTADOS E DISCUSSOES

AFigura 4 apresenta os difratogramas de raios X das amostras de CuFe,O, calcinadas
a 900 °C por4 h, para as proporg¢des 1:1 e 2:1 (agente quelante: ions metalicos). Observa-se
a presenca de picos, correspondentes as reflexdes das redes cristalinas caracteristicas do
material. Os resultados indicam a formagao predominante da fase tetragonal de CuFe,O,,
conforme a ficha cristalografica JCPDS n° 034-0425. Além disso, como fase secundaria
apenas o CuO (6xido de cobre, JCPDS n° 1-072-0629) foi formado. A presenca desse
segundo composto também foi observada em outros trabalhos tais como o de Siqueira et
al. (2026), Cui et al. (2022) que produziram ferrita de cobre sob parametros semelhantes.
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Figura 4. DRX das nanoparticulas de CuFe,0O,.
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E possivel observar picos cristalinos bem mais definidos na curva referente a
amostra de 2:1, com diminui¢cdo da quantidade e intensidade de picos que representam as
segundas fases (CuO), indicando que houve um aumento no controle e na estabilizacéo
ions metalicos dentro da estrutura, assim como na cristalinidade do material.

A Figura 5 (a, b) mostra que com o aumento da concentragdo de agente quelante
(Tapioca), é possivel observar diferenga consideravel nos tamanhos de cristalitos (39,2 nm
e 48,3 nm, respectivamente, proporgao 1:1 e 2:1), assim como nas taxas de cristalinidade

(85,5% - proporcao 1:1 e 93,1% - propor¢ao 2:1).

Figura 5. a) Tamanho de cristalito; b) Taxa de cristalinidade das amostras de CuFe,0,..
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Pode-se atribuir essas diferengcas a quantidade de agente quelante dentro do
processo, tendo em vista que ambas amostras foram submetidas aos mesmos parametros
de calcinagéao, corroborando que a fungdo do agente quelante é controlar e estabilizar os
ions metalicos permitindo um controle refinado durante a sintese (El Messaoudi et al. 2025;
De Almeida et al., 2020).

Nota se a proficiéncia do amido de mandioca como substituto do reagente de grau
analitico, em comparagao com o extrato da folha Morus alba L. usado para a sintese verde de
nanoparticulas de CuFe,O, com valores de tamanho de cristalito de 20-40 nm (Cahyana et
al., 2021). Da mesma forma, com o estudo de Yadav et al. (2017), que gerou nanoparticulas
de CuFe,O, com tamanho de cristalito de 43 nm, utilizando glicose e frutose, ou seja, mel.

AFigura 6 apresenta os espectros de FTIR das amostras de CuFe,O, calcinadas, para
as proporgoes 1:1 e 2:1 (agente quelante: ions metalicos). Nos espectros, as bandas entre
400 e 600 cm™, sao atribuidas as vibragdes de estiramento das ligagées metal-oxigénio (M-
0), que sao caracteristicas da estrutura espinela (Kumar et al., 2025; Nikam et al., 2024).
As amostras com proporgao 1:1 e 2:1, apresentam uma banda absorgao predominante em
528,53 cm™ e 577,36 cm™, respectivamente. Sdo bandas associadas as ligacdes Fe-O e
Cu-0 nos sitios tetraédricos presentes na estrutura espinela da ferrita de cobre (Ramadan
e El-masry, 2023). Na banda em torno de ~400 cm™ é tipicamente atribuida as vibragdes
de alongamento dos cations metalicos que ocupam sitios octaédricos. Estes resultados
corroboram com aqueles obtidos por DRX (Figura 4).

ANALISE E DESENVOLVIMENTO DE MATERIAIS CERAMICOS:
NOVAS PERSPECTIVAS, VOL 5

CAPITULO 3




Figura 6. FTIR das nanoparticulas de CuFe,0,.
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Em relacdo ao deslocamento para frequéncias mais elevadas na formulagdo com
maior quantidade de agente quelante (2:1), pode ser atribuido a formagao de uma rede
cristalina mais ordenada e compacta, fruto de uma complexacao mais eficaz dos ions
metalicos pela tapioca durante o processo sol-gel (Rotjanasuworapong et al., 2021).

Além das bandas citadas, ha também bandas secundarias em torno de 3500-4000
cm™, relacionadas as vibragdes de estiramento da ligagdo O-H, indicando a presencga de
agua adsorvida ou hidroxilas superficiais. As bandas de ~1510 e 1630 cm™, referem-se a
vibragao angular da molécula de H,O (Goli et al., 2025).

Na analise morfoldgica (Figura 7) das nanoparticulas de ferrita de cobre (proporgao
2:1) calcinada a 900°C, é observado particulas em estado aglomerado, possivelmente pela
natureza magnética das mesmas, além de morfologia poliédrica (Kiani et al., 2022).

Figura 7. MEV das nanoparticulas de CuFe,0,.
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Fonte: Autoria propria, 2026.
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CONCLUSAO

Os resultados de DRX confirmaram a formagao predominante da fase tetragonal
caracteristica do material, com menor presenca de fases secundarias na proporgao 2:1,
evidenciando maior controle na estabilizacdo dos ions metalicos. Observou-se que a razao
mais elevada de agente quelante (2:1) proporcionou aumento na cristalinidade (93,1%) e
no tamanho de cristalito (48,3 nm), em comparagéo a razao 1:1.

As analises de FTIR confirmaram a presenca das ligagdes metal-oxigénio tipicas da
estrutura espinela, com deslocamento das bandas para frequéncias mais altas na formulagao
com maior teor de tapioca, indicando uma rede cristalina mais ordenada. A morfologia
observada por MEV revelou particulas poliédricas com tendéncia ao aglomeramento,
comum em materiais com caracteristicas magnéticas.

Dessa forma, este trabalho evidencia o potencial do uso da tapioca como alternativa
sustentavel e de baixo custo na sintese de ferritas, contribuindo para o desenvolvimento
de processos mais ecoldgicos e alinhados com os principios da quimica verde. Além
disso, os resultados obtidos abrem caminho para futuras aplicacbes das nanoparticulas
de CuFe,O, em diferentes areas tecnologicas, incluindo eletronica, catalise e sistemas de
armazenamento de energia.
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RESUMO: A industria da construcdo enfrenta desafios ambientais, como o consumo
excessivo de energia e as emissdes globais de CO, na produgdo de cimento. Assim, a
busca por novas formulagdes tem se mostrado uma estratégia promissora para minimizar
esses impactos, além da possibilidade de reduzir os custos de produgado na construgao
civil. Neste contexto, fibras naturais s&o biodegradaveis, ndo emissdo de CO,, leves e
de baixo custo. Tem sido frequentemente usada como possibilidade de reforco mecanico
em argamassas. O estudo investigou argamassas cimenticias com FCB (fibras de coco
babacgu alcalinas - 0,5%, em adigdo). Essas argamassas cimenticias foram preparadas
de acordo com o trago de 1:3 (cimento/areia) e agua/cimento de 0,70. A microestrutura da
FCB foi avaliada por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). As argamassas foram
caracterizadas por consisténcia de massa e resisténcia a compressao, aos 28 e 90 dias.
MEV indicou superficie rugosa para FCB alcalinas, possibilitando melhor adesao entre
fibra-matriz cimenticia. A massa fresca apresentou uma trabalhabilidade de 30,00 + 1,00
cm. Ja a resisténcia a compressao foi de 14,34 £ 0,49 MPa (28 dias) e 13,19 + 0,75 MPa
(90 dias). Essas argamassas foram classificadas para uso na classe AAE12. FCB oferecem
uma solugéao viavel para uma construgéo sustentavel.

PALAVRAS-CHAVE: Fibra de coco babagu. Argamassa. Tempos de cura. Compressao.

MORTAR RESISTANCE WITH THE ADDITION OF ALKALINE BABASSU COCONUT
FIBER

ABSTRACT: The construction industry faces environmental challenges, such as excessive
energy consumption and global CO, emissions from cement production. Therefore, the
search for new formulations has proven to be a promising strategy to minimize these impacts,
in addition to the possibility of reducing production costs in civil construction. In this context,
natural fibers are biodegradable, have no CO, emissions, are lightweight, and low-cost.
They have been frequently used as a possible mechanical reinforcement in mortars. This
study investigated cementitious mortars with FCB (alkaline babassu coconut fibers - 0.5%,
in addition). These cementitious mortars were prepared according to a 1:3 mix (cement/
sand) and a water/cement ratio of 0.70. The microstructure of the FCB was evaluated by
Scanning Electron Microscopy (SEM). The mortars were characterized by consistency of
mass and compressive strength at 28 and 90 days. SEM indicated a rough surface for the
alkaline FCB, enabling better adhesion between fiber and cementitious matrix. The fresh
mass showed a workability of 30.00 £ 1.00 cm. The compressive strength was 14.34 + 0.49
MPa (28 days) and 13.19 £ 0.75 MPa (90 days). These mortars have been classified for use
in class AAE12. FCB offers a viable solution for sustainable construction.

KEY-WORDS: Babassu coconut fiber. Mortar. Curing times. Compression.
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INTRODUGAO

A industria da construgédo abrange a execucéo de uma variedade de obras, como a
construcao de prédios, residéncias, instalacdes industriais e infraestruturas. Desempenha
um papel fundamental na economia do pais, gerando uma grande quantidade de mao de
obra (IBGE, 2024; RAIS, 2023; Fernandes et al., 2025).

No entanto, o setor da construgao enfrenta desafios como por exemplo, a geracao de
8% das emissdes globais de CO, na produgéo de cimento (Lopes et al., 2023; Chindaprasirt
et al., 2026). Também produz grandes volumes de residuos solidos, além da degradagao
do solo (Lima, 2024).

Nesse contexto, em escala global, a busca por praticas sustentaveis na industria
da construcao tornou-se uma prioridade. Assim, do ponto de vista ambiental relacionado
ao setor da construcao, a Organizagao das Nagdes Unidas (ONU) declarou 3 Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS) (Figura 1) a serem implementados até 2030 (ONU,
s.d.): construir infraestruturas resilientes, promover a industrializacao inclusiva e sustentavel
e fomentar a inovagao (ODS 9), tornar as cidades e comunidades mais inclusivas, seguras,
resilientes e sustentaveis (ODS 11), e garantir padrbes de consumo e de produgao
responsavel, incluindo o uso eficiente de recursos naturais (ODS 12).

Figura 1. Metas globais com eixo ambiental dos ODS.
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Fonte: Adaptado da ONU, s.d.

O desenvolvimento de produtos sustentaveis e economicamente viaveis, com
um menor custo, pode contribuir para a economia circular e a preservagao ambiental
(Navaneetha et al., 2026; Almeida e Colombo, 2021; Kapoor e Rafatullah, 2025; Matos et
al., 2021).

Entre as alternativas sustentaveis, a utilizacao de fibras naturais derivadas de plantas
(Figura 2), como bambu (Fadlelmola et al., 2021), sisal (Veigas et al., 2022), canhamo
(Ezugwu et al., 2023), banana (Lamichhane et al., 2024), coco (Ahmad et al., 2020) e
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outras, tém sido frequentemente usadas como possibilidade de reforgo mecanico nos mais
diversos materiais de construgao (argamassa, concreto, tijolos, painéis, dentre outros) a
base de cimento (Fadlelmola et al., 2021; Dourado et al., 2023; Saini et al., 2023; Soares
et al., 2026).

Figura 2. Fibras naturais derivadas de plantas comumente usadas na construcéo.

Banana

Fonte: Adaptado de Saini et al., 2023.

Fibras naturais destacam-se por apresentarem vantagens como sua natureza
renovavel, biodegradabilidade, ndo emitem CO,, amplamente disponiveis, alto desempenho
mecanico, baixa densidade e custo beneficio (Camargo et al., 2020; Kumar et al., 2024,
Veigas et al., 2022). Suas caracteristicas fisico-quimicas e mecanicas serao determinantes
para o material construtivo final (Balaji et al., 2025; Bui et al., 2022).

Estas fibras sao capazes de melhorar as propriedades mecéanicas de matrizes
cimenticias, aumentando sua resisténcia, ductilidade, elasticidade, durabilidade, por
exemplo (Shcherban’ et al., 2022). Por outro lado, a presenga de grupos OH na estrutura
quimica das fibras naturais estabelece seu carater hidrofilico, resultando em alta absor¢ao
de umidade que pode serincompativel para a boa ligagao com a matriz cimenticia (Camargo
et al., 2020; Ezugwu et al., 2023; Lee e Choi, 2022; Dourado et al., 2023; Soares et al.,
2026). A vista disso, € comum o emprego de tratamentos superficiais (fisicos ou quimicos)
com o intuito de reduzir essa desvantagem (Yimer e Gebre, 2023).

Recentemente, o uso de fibra de coco babacu tem sido explorado como fonte viavel
para a producao de materiais compdésitos cimenticios. De acordo com Oliveira Junior (2019)
e Dourado (2023), as fibras de coco babagu contribuiram para o aumento de até 46% e
74% da resisténcia mecanica (28 dias), respectivamente, para o concreto e argamassa.
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A palmeira de coco babagu (Orbignya phalerata) (Figura 3) € amplamente cultivada
nos estados do Piaui e Maranhao (CONAB, 2022). Seu cultivo é de fundamental importancia
para as 300.000 mulheres que trabalham como “quebradoras de coco babagu” nas
populagdes rurais (IBGE, 2023; Sousa; Cordeiro, 2022).

Figura 3. Palmeira do babagu com cachos do fruto coco babagu.
=3 ““I__\ WY tp s : p / 7R

METODOLOGIA

Os materiais utilizados foram as fibras do coco babagu extraidas da casca (epicarpo),
e doados pela Babcoall Inc. do Brasil LTDA associada a Incubadora de Agronegdcios da
UFPI (INEAGRO), cimento CP II-E 32 (Poty), areia natural e agua. Todos adquiridos em
Teresina - Piaui.

Para melhorar o desempenho mecanico, as fibras do coco babagu (FCB) passaram
por tratamento com solugao de 5% de NaOH por 3 horas, lavada até atingir pH neutro, seca
as 60 °C, conforme indicado por Dourado et al., 2023. Essas fibras sdo mostradas na Figura
4. As mesmas foram caracterizadas superficialmente por MEV (Microscopia Eletrénica de
Varredura, Quanta FEG 250 - FEI).
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Figura 4. Fibras de coco babagu alcalina.

Fonte: Autoria propria, 2026.

Foram preparadas argamassas cimenticias com 0,5% de adicédo de FCB tratada
quimicamente, denominadas de MF, seguindo o traco de 1:3 (cimento/areia) e agua/
cimento de 0,70. Apds a mistura da areia, cimento e FCB, foi adicionada toda agua para
homogeneizagcdo da massa. Um resumo da preparagcdo da argamassa esta representado
na Figura 5. A trabalhabilidade da mistura fresca foi avaliada via ensaio de consisténcia
conforme a ABNT NBR 7215 (2019). Aresisténcia a compressao aos 28 e 90 dias de cura foi
avaliada de acordo com a ABNT NBR 16868-2 -Anexo A (2020), a partir da média aritmética
de 4 (quatro) corpos de prova cubicos (40 mm?3). O ensaio foi realizado no equipamento
EMIC/PC200C, com aplicagao de uma carga de 500 £ 50 N/s.

Figura 5. Fluxograma da preparacao das argamassas cimenticias com FCB alcalina.

FCB alcalina,
1:3 cimento/areial| — | cimento, areiae |<+~— |0,7 4gua/cimento

Agua
l

Argamassa

l

Ensaio de
Consisténcia

|

|Ensaio de resisténcial
a compressao
(28 ¢ 90 dias)

Fonte: Autoria prépria, 2026.
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Foram preparadas argamassas cimenticias com 0,5% de adicdo de FCB tratada
quimicamente, denominadas de MF, seguindo o traco de 1:3 (cimento/areia) e agua/
cimento de 0,70. Apds a mistura da areia, cimento e FCB, foi adicionada toda agua para
homogeneizagcao da massa. Um resumo da preparagdo da argamassa esta representado
na Figura 5. A trabalhabilidade da mistura fresca foi avaliada via ensaio de consisténcia
conforme a ABNT NBR 7215 (2019). Aresisténcia a compressao aos 28 e 90 dias de cura foi
avaliada de acordo com a ABNT NBR 16868-2 -Anexo A (2020), a partir da média aritmética
de 4 (quatro) corpos de prova cubicos (40 mm?3). O ensaio foi realizado no equipamento
EMIC/PC200C, com aplicagao de uma carga de 500 £ 50 N/s.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Na MEV da FCB tratada quimicamente (Figura 6), observa-se a superficie rugosa,
indicando a redugédo de hemicelulose e lignina apdés o tratamento alcalino. Estes dois
constituintes das fibras, sdo componentes amorfos e com alta afinidade por agua. Portanto,
0 uso do tratamento alcalino possivelmente pode resultar em melhor adesao entre fibra-
matriz cimenticia. Conforme Lima et al. (2024) nas regides fibriladas ocorre a penetragao
do cimento que formam “ganchos” e proporciona hidratagdo ao compésito. Esse resultado
foi semelhante aos observados com as fibras de banana e de coco tratadas alcalinamente
(Barrera-Fajardo et al., 2024).

Figura 6. MEV da FCB tratada com NaOH.

Fonte: Autoria propria, 2026.

A consisténcia da argamassa € uma propriedade fundamental que impacta sua
trabalhabilidade e aplicagao. Assim, a MF apresentou 30,00 + 1,00 cm de consisténcia
de massa. As FCB tratadas, por apresentarem baixos teores de componentes hidrofilicos
(hemicelulose e lignina), podem ter contribuido para a boa fluidez da massa.
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E conhecido que com o avanco da hidratacdo ao longo do tempo de cura, a reacéo
pozolanica tende a ser mais intensificada, contribuindo para o aumento das caracteristicas
mecanicas (Abderraouf Belkadi et al., 2024; Reis e Calado, 2023; Kounnavong e lwanami,
2026). A Figura 7 apresenta a resisténcia a compressao aos 28 e 90 dias das MF. Observa-
se que houve um ligeiro melhor desempenho mecanico para a MF aos 28 dias (14,34 + 0,49
MPa) de cura, comparativamente aos 90 dias (13,19 + 0,75 MPa).

Figura 7. Resisténcia a compressao das MF aos 28 e 90 dias.

16

14
12+
10 -

Resisténcia a Compressédo (MPa)

28d ' 90d
MF

Fonte: Autoria prépria, 2026.

Possivelmente, as FCB tratadas com NaOH presentes nas argamassas, as quais
foram expostas ao processo de cura de 90 dias, tenham absorvido ligeiramente algum
teor de agua durante esse longo prazo de cura. Isto poderia causar o enfraguecimento
da area interfacial entre as FCB e a matriz cimenticia, resultando em uma suave menor
resisténcia mecanica (Jamshaid et al., 2023). Ressalta se que o fato das FCB serem tratadas
quimicamente (Figura 6), e que, portanto, com menor teor de constituintes (hemicelulose e
lignina) hidrofilicos, contribuiu para que o declinio na resisténcia mecanica das MF aos 90
dias de cura, tenha sido muito sutil.

Apos a analise dos resultados mecanicos, verificou-se que as argamassas em
estudo podem ser destinadas ao assentamento de unidades de alvenaria estrutural (AAE),
de acordo com os requisitos estabelecidos pela ABNT NBR 13281-2 (2023). Assim,
independente do tempo de cura, as argamassas exibiram possiveis uso na classe AAE12
(12,0 MPa < x < 16,0 Mpa).

CONCLUSAO

Neste presente trabalho, investigou-se o potencial de argamassas cimenticias
reforgadas por FCB alcalinas (0,5%, em adigédo), aos 28 e 90 dias de cura. Emrelagdo a massa
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fresca, a MF atingiu uma consisténcia de valor igual a 30,00 + 1,00 cm. Comparativamente
aos 90 dias de cura (13,19 £ 0,75 MPa), a MF apresentou um ligeiro aumento em sua
resisténcia a compressao (14,34 + 0,49 MPa) aos 28 dias. Isso pode ser atribuido a uma
melhor adesao interfacial entre as FCB tratadas com NaOH e a matriz cimenticia, em virtude
de menor teor de absorgao de agua por estas fibras durante esse curto prazo de cura (28
dias). Independente do tempo de cura, as MF atenderam a NBR 13281-2:2023 na classe
AAE12. Portanto, os resultados contribuem significativamente para o avango de praticas de
construcgao civil mais sustentaveis.
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CAPITULO 5
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RESUMO: A crescente geragao de residuos sélidos, pelas industrias téxtil e da construgao
civil, tem impulsionado a busca por materiais construtivos mais sustentaveis. Neste contexto,
o presente estudo tem como objetivo investigar as dimensdes de tijolos de adobe produzidos
com a adicao de diferentes quantidades (em g) de aparas téxteis a matriz argilosa. O solo
utilizado nesta pesquisa foi coletado em uma fabrica de materiais ceramicos da cidade de
Timon — MA, enquanto as aparas téxteis foram obtidas em uma fabrica de roupas femininas,
localizada em Teresina — Pl. Apartir da caracterizagao do solo, constatou-se que a densidade
dos graos é igual a 2,59 g/cm? e o indice de plasticidade é aproximadamente 28% (sendo
considerado altamente plastico). Para a confecgao dos adobes, corrigiu-se a granulometria
do solo altamente plastico mediante a adicao de 65% de areia bem graduada, atendendo as
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exigéncias da NBR 16814 (2020). O solo corrigido foi homogeneizado com agua, seguido
da incorporagao das aparas téxteis. A mistura apresentou boa trabalhabilidade, sem a
necessidade de tratamentos prévios do residuo téxtil. A moldagem dos tijolos de adobe foi
realizada em férmas confeccionadas com placas de poliestireno expandido, contemplando
trés grupos experimentais: 100 g, 150 g e 200 g de apara téxtil. Apds a cura dos tijolos
de adobe, efetuou-se a analise dimensional e verificou-se que os critérios estabelecidos
pela NBR 16814 (2020) n&do foram atendidos, pois ocorreu retragdo nos tijolos. Conclui-
se que a utilizacdo de férmas de poliestireno expandido influenciou os resultados obtidos,
indicando que a analise da incorporagao de aparas téxteis deve ser realizada com férmas
de madeira ou metalicas, para garantir mais uniformidade nos tijolos. Ademais, recomenda-
se a execucgao de ensaios de compressao e absor¢céo de agua para a validagao estrutural
dos tijolos.

PALAVRAS-CHAVE: Adobe. Residuos Téxteis. Analise Dimensional.

DIMENSIONAL ANALYSIS OF ADOBE BRICKS MADE WITH TEXTILE SCRAPS

ABSTRACT: The growing volume of solid waste generated by the textile and construction
industries has spurred the search for more sustainable building materials. In this context,
the present study aims to investigate the dimensions of adobe bricks produced by adding
different amounts (in grams) of textile scraps to the clay matrix. The soil used in this research
was collected at a ceramic materials factory in the city of Timon, Maranh&o, while the textile
scraps were obtained from a women’s clothing factory located in Teresina, Piaui. Based on
the soil characterization, it was found that the grain density is 2.59 g/cm? and the plasticity
index is approximately 28% (considered highly plastic). To manufacture the adobe bricks,
the particle size distribution of the highly plastic soil was adjusted by adding 65% of well-
graded sand, in accordance with the requirements of NBR 16814 (2020). The adjusted soil
was homogenized with water, followed by the incorporation of the textile scraps. The mixture
exhibited good workability, without the need for prior treatment of the textile waste. The adobe
bricks were molded in forms made from expanded polystyrene sheets, comprising three
experimental groups: 100 g, 150 g, and 200 g of textile scraps. After the adobe bricks had
cured, a dimensional analysis was performed, and it was found that the criteria established
by NBR 16814 (2020) were not met, as shrinkage occurred in the bricks. It is concluded that
the use of expanded polystyrene molds influenced the results obtained, indicating that the
analysis of textile scrap incorporation should be performed using wooden or metal molds to
ensure greater uniformity in the bricks. Furthermore, it is recommended that compression
and water absorption tests be conducted for the structural validation of the bricks.

KEY-WORDS: Adobe. Textile Waste. Dimensional Analysis.
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INTRODUGAO

A crescente geracgao de residuos solidos tem se consolidado como um dos principais
desafios ambientais contemporaneos. Dentre os setores que mais contribuem para esse
cenario, destacam-se a industria téxtil e a construgao civil. Aindustria da moda esta entre as
gue mais impactam negativamente o meio ambiente, produzindo cerca de 175 mil toneladas
de residuos téxteis anualmente no Brasil, de acordo com a Associacao Brasileira de Industria
Téxtil (ABIT) (BASTOS, 2024). Paralelamente, a crescente industria da construgéo civil
vem causando danos irreversiveis a biosfera, usufruindo do espaco e de recursos nao
renovaveis utilizados na confecgdo dos materiais e pela intensa emisséo de gases do efeito
estufa. (ALVES et al., 2018).

Trazida pelos colonizadores portugueses, a técnica de construgdo com tijolos de
adobe, ou terra crua, chegou a ser uma das mais utilizadas no pais, tendo como suas
caracteristicas principais: facil fabricagdo, dispensa mao de obra especializada, baixo
custo, isolamento térmico e acustico, além de possuir mao de obra abundante (LOPES,
DE ALEXANDRIA, 2006). Contudo, com o avango da tecnologia, novos métodos foram
desenvolvidos a partir de materiais industrializados. Assim, esta técnica que um dia ja foi
tao difundida teve sua utilizagdo gradativamente reduzida tendo sua continuidade sendo
reproduzida pelas populagdes mais carentes e marginalizadas.

A fim de se renovar os métodos construtivos, visando a diminui¢gao da producéao de
residuos, varios pesquisadores (BARROSO, et al., 2023; SOLER et al., 2021; SANTOS
et al., 2018) apontam que a insergédo de fibras de diferentes materiais pode aumentar a
resisténcia e aimpermeabilizagao de tijolos de adobe. Tais pesquisas estdo alinhadas com o
nono Objetivo de Desenvolvimento Sustentavel (ODS), “Industria, inovagao e infraestrutura”
(ONU, 2025).

Contudo, ainda sao limitados, no contexto brasileiro, estudos acerca da insergéo
de residuos téxteis incorporados na argila de tijolos de adobe e seus efeitos sobre as
propriedades fisicas desses elementos construtivos. Portanto, este estudo tem como
objetivo analisar os impactos da incorporagéo de aparas téxtil na argila dos tijolos de adobe,
considerando diferentes proporgcdes de tecido-solo e suas influéncias nas caracteristicas
fisicas do tijolo.

MATERIAIS E METODOS

A presente pesquisa classifica-se como aplicada, de abordagem quantitativa, com
procedimentos experimentais e carater descritivo. O estudo foi desenvolvido no Laboratério
de Solos do Centro de Tecnologia da Universidade Federal do Piaui (UFPI), em Teresina-PlI.

Os materiais utilizados para a confecgao dos tijolos de adobe foram: solo e residuo
téxtil composto 100% de poliéster. O solo foi coletado na fabrica de telhas ceramicas,
Ceramicas Forte Ltda., localizada na zona rural de Timon - MA. Os residuos téxteis,
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totalizando aproximadamente 11,58 kg, foram oriundos de aparas de corte e costura doadas
por uma empresa que fabrica roupas femininas, localizada na zona sudeste de Teresina - PI.
Na Figura 1 estdo apresentados os mapas situando os pontos de coletas desses materiais.

Figura 1. Localizagédo dos pontos de coleta: (a) Ceramica Forte e (b) Fabrica de roupas femininas.
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Fonte: Google maps.

Caracterizagao dos solos

Para a caracterizagdo dos solos, foram realizados os ensaios de preparagao de
amostras, densidade real dos graos, limite de liquidez, limite de plasticidade e analise
granulométrica, seguindo as normativas NBR 6457 (2024), DNER 093 (1994), NBR 6459
(2025), NBR 7180 (2025), NBR 7181 (2025) e, respectivamente.

Confecc¢ao dos tijolos de adobe

A norma NBR 16814 (2020) estabelece os requisitos para a producao de adobe
e execucgao da alvenaria, além dos métodos de ensaio para sua caracterizagao fisica e
mecanica. Para atingir o formato e dimensdes exigidas pela norma, foram confeccionadas
férmas com placas de poliestireno expandido de 20 mm de espessura, material escolhido
pela facil disponibilidade e por nao reagir quimicamente com os materiais dos tijolos, no

formato de um paralelepipedo retangular com alturade 7 cm, largura de 16 cm e comprimento
de 34 cm.

Para atender aos critérios da NBR 16814 (2020) em relagdo aos percentuais de
areia, silte e argila, foi necessaria uma corregdo granulométrica com adicao de 65% de
areia a 35% de argila, sendo tais percentuais definidos a partir dos pesos dos tijolos.

Para a confec¢ao dos tijolos de adobe, primeiramente a argila e a areia foram
destorroadas, colocadas em um recipiente aberto, misturadas a seco e logo em seguida
adicionou-se agua aos poucos até atingir uma massa homogénea. Dando seguimento ao
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processo, foram incorporadas as aparas de poliéster (Figura 2) e, por fim, a massa foi
conformada (Figuras 3 e 4).

Figura 2. Incorporagéo das fibras de poliéster a massa do adobe

Figura 4. Tijolo de adobe ap6s a moldagem
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Foram confeccionados 9 tijolos de adobe ao todo, divididos em 3 categorias: 3 com
200 g de aparas de poliéster (traco A), 3 com 150g de aparas de poliéster (traco B) e 3 com
100g de aparas de poliéster (trago C).

Analise dimensional

Apos o periodo de cura dos tijolos, foram realizadas as medigdes das dimensodes
(altura, largura e comprimento), com auxilio de régua graduada. Os resultados foram
comparados aos limites estabelecidos pela NBR 16814 (2020), considerando-se as
tolerancias dimensionais previstas na norma. Para analise dos dados, foram calculadas
médias aritméticas simples das dimensdes obtidas para cada trago experimental.

RESULTADOS E DISCUSSOES
Caracterizagao dos materiais

Na Tabela 1, encontram-se os resultados obtidos nos ensaios de caracterizagao
fisica do solo coletado na fabrica de materiais ceramicos. Observa-se que a densidade real
dos graos encontrada € compativel com os valores referenciados em Sanchez-Soto et al.
(2022) para solos argilosos. De acordo com os critérios de Jenkins (CAPUTO; CAPUTO,
2022), o solo é altamente plastico, caracteristica tipica de solos com presencga de argila em
sua composigao.

Tabela 1. Propriedades fisicas do solo coletado na fabrica de materiais ceramicos.

Propriedades Fisicas
Densidade real dos graos (g/cm?3) 2,59
Limite de Liquidez 62,50%
Limite de Plasticidade 34,69%
indice de plasticidade 27,81%

As caracteristicas desse solo ndo atendem as exigéncias da NBR 16814 (2020)
acerca da matéria-prima para tijolo de adobe, justificando a necessidade da corregao
granulométrica. A Figura 5 apresenta a curva granulométrica do solo utilizado para a
corregao granulométrica do solo altamente plastico (provavelmente argila). De acordo com
o sistema unificado de classificagdo (SUCS) e com a NBR 6502 (2022), trata-se de uma
areia bem graduada (SP). A predominancia de um material arenoso, além de corrigir as
proporgdes de areia e argila, pode amenizar a retragado ocasionada pela argila nos tijolos
de adobe e reduzira a alta plasticidade da mistura.
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Figura 5. Curva Granulométrica do solo utilizado para corregao granulométrica
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Quanto ao residuo téxtil (100% poliéster), o material apresentou-se em formatos
variados, desde tiras até fios soltos. Essa diversidade fisica facilitou significativamente sua
incorporagao e homogeneizagao a matriz de solo-areia, dispensando a necessidade de
moagem, lavagem ou qualquer tratamento preévio.

Analise Dimensional

A massa média dos tijolos variou conforme o teor de aparas adicionadas, sendo de
aproximadamente 5.000 g para o trago A, 5.300 g para o trago B e 5.600 g para o trago C.
Observa-se que a redugao do teor de aparas exigiu um aumento na massa total de solo
para que os corpos de prova preenchessem as férmas adequadamente. Os resultados das
médias aritméticas das dimensdes finais de cada grupo experimental estdo dispostos na
Tabela 2.

Tabela 2. Dimensdes dos tijolos de adobe

TRACOA TRACOB TRACOC
6 cm 6,8 cm H_ 6,3 cm
15,1 cm 15,1 cm L, 15,3 cm
32,6 cm 32,3 cm C. 32,6 cm
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Nota-se uma redugado generalizada nas dimensdes finais em relacdo as férmas
originais (7 x 16 x 34 cm). Essa variagao dimensional é atribuida ao fendbmeno de retragao
por secagem, causado pela perda de agua de amassamento por evaporacao. Esse resultado
diverge da analise anterior, indicando que o percentual de areia (65%) ainda nao suficiente
para amezinhar esse efeito da retracado da argila.

A NBR 16814 (2020) estabelece uma tolerancia dimensional de £ 5 mm. A analise
da Tabela 2 revela que todos os tracos avaliados ultrapassaram esse limite normativo,
configurando nao conformidade em relagao aos requisitos dimensionais estabelecidos pela
norma. E provavel que a fragilidade das férmas de poliestireno expandido tenha influenciado
o processo de moldagem dos tijolos de adobe, assim como variabilidades nos formatos.
Portanto, em pesquisas futuras recomenda-se o emprego de outros materiais como as
madeiras ou os metais, para garantir mais uniformidade nas dimensdes dos tijolos.

CONCLUSAO

O solo coletado na fabrica de materiais ceramicos apresentou a densidade dos graos
e a plasticidade dentro dos valores esperados, confirmando sua viabilidade deste solo para
a producéo de tijolos de adobe. No entanto, a alta plasticidade do solo exigiu uma corre¢cao
granulométrica para que o material atendesse aos requisitos da NBR 16814 (2020).

O residuo téxtil utilizado, composto 100% de poliéster, demonstrou boa
compatibilidade com a massa, podendo ser incorporado sem necessidade de tratamento
prévio. Essa caracteristica reforca sua potencialidade como alternativa sustentavel, pois
alia o reaproveitamento de residuos industriais a um material de baixo custo e ampla
disponibilidade.

Quanto a analise dimensional, os tijolos apresentaram redugdes em altura, largura
e comprimento em relagao as formas originais, ficando fora dos limites estabelecidos pela
NBR 16814 (2020). Isso evidencia a necessidade de ajustes no processo de moldagem e
secagem, bem como dos materiais empregados para a fabricagéo das formas.

Dessa forma, conclui-se que, embora a utilizacdo de aparas téxteis nas diferentes
propor¢des avaliadas se mostre viavel para a incorporagdo em tijolos de adobe, séo
necessarios ajustes nas etapas de produgcdo. Recomenda-se ainda a realizagdo de
ensaios complementares de absor¢cdo e compressao, indispensaveis para a validagao do
desempenho mecénico e da durabilidade dos tijolos.
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