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RESUMO: Este trabalho apresenta a sintese de biopoliois por via enzimatica utilizando residuo vegetal
de borra de café. O oleo foi extraido por método assistido em reator com agitagdo e aquecimento. A
reacdo de glicerolise enzimatica foi otimizada por Delineamento Composto Central (DCC),
identificando-se a razao molar glicerol:6leo e a concentragao de enzima como variaveis mais influentes,
enquanto a temperatura apresentou menor impacto. Os biopoliois obtidos foram caracterizados por FTIR
¢ indice de hidroxila, sendo posteriormente utilizados na formulagdo de bioespumas com diferentes
proporcdes entre reagentes, resultando em materiais com distintas caracteristicas morfoldgicas. Apesar
de o projeto ainda estar em andamento e da necessidade de aplicacdo da metodologia a outras biomassas,
os resultados obtidos indicam elevado potencial para a valorizacdo sustentavel de residuos
agroindustriais e substituicdo parcial de matérias-primas petroquimicas.

PALAVRAS-CHAVE: Biopoliol; Glicerdlise enzimatica; Borra de café; Bioespumas de poliuretano; Residuo
agroindustrial.

ENZYMATIC SYNTHESIS OF BIOPOLYOLS FOR PRODUCTION OF BIOFOAMS USING
AGROINDUSTRY WASTE

ABSTRACT: This work presents the enzymatic synthesis of biopolyols using coffee grounds. The oil
was extracted using a reactor-assisted method with stirring and heating. The enzymatic glycerolysis
reaction was optimized by Central Composite Design (CCD), identifying the glycerol:oil molar ratio
and enzyme concentration as the most influential variables, while temperature had a lesser impact. The
biopolyols obtained were characterized by FTIR and hydroxyl index and were subsequently used in the
formulation of biofoams with different reagent ratios, resulting in materials with distinct morphological
characteristics. Although the project is still ongoing and the methodology needs to be applied to other
biomasses, the results indicate high potential for the sustainable valorization of agroindustrial waste and
partial replacement of petrochemical raw materials.

KEYWORDS: Biopolyol; Enzymatic glycerolysis; Coffee grounds; Polyurethane biofoams;
Agroindustrial waste.

16° CONICT 2025 1 ISSN: 2178-9959


mailto:felipe.edilino@outlook.com
mailto:jkarla@ifsp.edu.br
mailto:daniela.remonatto@ifsp.edu.br

INTRODUCAO

As espumas de poliuretano (PU) sdo materiais poliméricos versateis ¢ amplamente difundidos,
presentes em diversos objetos do cotidiano, desde colchdes e estofados até sistemas de isolamento
térmico em geladeiras e construgdes (Santos ef al., 2025). A producao de poliuretanos, tradicionalmente,
envolve a reacdo entre um poliisocianato, como o 4,4 diisocianato de difenilmetano (MDI), e um poliol
(Jayalath et al., 2025).

Apesar de sua utilidade, a producdo e o descarte das espumas de PU representam um impacto
ambiental significativo. O uso de matérias-primas derivadas do petréleo e a persisténcia do material no
ambiente ap6s o descarte geram preocupacdes. Além disso, o MDI, um dos principais componentes na
sintese de poliuretano, ¢ um composto quimico que demanda cuidados especiais durante 0 manuseio e
a produgao (Russo et al., 2020).

Esses fatores impulsionaram a busca por novas rotas sustentaveis, incluindo o desenvolvimento
de bioespumas. A pesquisa se concentra na substitui¢do das matérias-primas petroquimicas por fontes
renovaveis e de base biologica, como 6leos vegetais e outros polimeros naturais. O objetivo € reduzir a
dependéncia de combustiveis fosseis, diminuir a pegada de carbono e criar materiais que sejam mais
facilmente biodegradaveis ou reciclaveis, alinhando a inovagdo tecnoldgica com a responsabilidade
ambiental. (Silva, 2017).

Este trabalho apresenta a obtencdo de biopolidis por catilise enzimatica de residuos
agroindustriais para posterior formulacdo de bioespumas poliuretanas utilizando o biopoliol obtido,
MDI (4,4 diisocianato de difenilmetano), 6leo de mamona e outros aditivos para a formagdo das
bioespumas.

MATERIAL E METODOS

Para a elaboracdo deste projeto escolheu-se inicialmente trés residuos agroindustriais como
objeto de estudo: a borra de café, a casca de arroz e o bagago de cana-de-aguicar. Devido a
particularidade de cada material, que exigem diferentes técnicas de preparo ¢ manipulagdo, a
metodologia do projeto foi separada em trés grandes etapas, uma para cada biomassa. Este resumo,
entretanto, apresenta somente a metodologia para a borra de café, uma vez que os estudos para as outras
biomassas ainda nao foram iniciados.

e Borra de Café:

a) Preparo da amostra: a borra de café foi secada em estufa com circulagdo de ar a 60°C por 24
horas. Posteriormente a borra de café seca foi reservada em um tambor livre de circulacdo de ar e luz.

b) Obtencao do extrato da borra de café: em um reator fermentador do modelo SOLAB SL —
134, foi realizado a extrac¢do da borra de café utilizando etanol proveniente de posto de combustivel em
uma propor¢ao 15% (m/v) com agitagdo constante de 350 R.P.M. e temperatura de 45° por 24 horas.

FIGURA 1. Sistema para extracdo do 6leo da borra de café
1)

Fonte: proprio autor.
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¢) Purificacao do extrato e obtencao do 6leo: o extrato de café foi submetido a uma filtragdo
simples com algodao e funil de vidro. Depois de filtrado, o extrato foi rotaevaporado para a obtencao
do 6leo bruto da borra de café e a recuperagdo do solvente.

d) Obtencao de biopolidis: nesta etapa realizou-se a reacdo de glicerdlise enzimatica do 6leo de
café, que consiste em transformar os triacilglicerois (TAG) do 6leo em mono e diacilglicerdis (MAG e
DAG) na presenga de glicerol e enzima lipase, conforme descrito por Remonatto ef al. (2015). Para esta
etapa foi preparado um sistema com aquecimento e agitagao constante utilizando um agitador mecénico,
banho termostatico, suporte universal, garra e um baldo de fundo redondo de 50 mL, conforme
demonstra a figura abaixo.

FIGURA 2. Sistema para reacgdo de glicerolise enzimatica

Fonte: proprio autor.

e) Planejamento experimental: a fim de estabelecer o melhor critério para a reagdo de
glicerdlise, fez-se um planejamento experimental utilizando a metodologia “Delineamento Composto
Central (DCC)”, 23, consistindo em oito pontos fatoriais (-1, +1) e trés réplicas do ponto central (0).
Esta metodologia ¢ descrita no livro Planejamento de Experimentos e Otimiza¢do de Processos de
Maria Isabel Rodrigues ¢ Antonio Francisco lemma (2014). Neste planejamento fez-se 11 experimentos
mantendo constante o tempo de reagdo (3h) e variando-se a temperatura, a razao molar (glicerol:6leo)
e a concentragdo de enzima para avaliar a melhor condigdo da reag@o.

TABELA 1. Planejamento experimental “DCC” para a glicerdlise enzimatica com valores reais de “X”.

E . ¢ T ¢ X Razdo Molar Concentragdo de Indice de Hidroxila
xperimentos emperatura (X1)  roticerolsleo] (Xa) enzima (X:) (Y1)
1 45°C 1 5%
2 70°C 1 5%
3 45°C 3 5%
4 70°C 3 5%
5 45°C 1 10%
6 70°C 1 10%
7 45°C 3 10%
8 70°C 3 10%
9 57,5°C 2 7,5%
10 57,5°C 2 7,5%
11 57,5°C 2 7,5%

TABELA 2. Planejamento experimental “DCC” para a glicerélise enzimatica com valores codificados de “X”.

Razio Molar Concentragdo de

Experimentos Temperatura (X1) [glicerol:6leo] (X2) enzima (X3)
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-1 -1 -1
1 -1 -1
-1 1 -1
1 1 -1

ORI N A WN -
Ll
—
1
—
—

1 -1 1
-1 1 1
1 1 1
0 0 0
10 0 0 0
11 0 0 0

f) Caracterizacéo dos produtos: apos a realizagdo de todos os experimentos, os biopoliois foram
caracterizados por FTIR pelo teste do Indice de Hidroxila seguindo as recomendacdes estabelecidas
pela norma ISO 14900:2017 e calculado pela equagdo (1), demonstrada abaixo

iOH = (VB-VA).C.FC.56,1 0

m

onde:

iOH: Indice de Hidroxila (mg KOH/g amostra);

VB: Volume de solug@o de NaOH gasto no branco (mL);

VB: Volume de solu¢cdo de NaOH gasto na titulagdo da amostra (mL);
C: concentragdo da solugdo (equivalente-grama — EQ);

FC: Fator de corregdo da solug@o padronizada;

56,1: massa molar do Hidroxido de Potassio (g.mol™);

m: massa de dleo (g);

g) Formulacio de bioespumas: ao término da caracterizagao dos biopolidis, fez-se a formulagdo
de bioespumas poliuretanas com o reagente MDI (4,4 diisocianato de difenilmetano) e os biopolidis
obtidos. Para cada experimento de biopoliol fez-se trés formula¢des de bioespumas alterando as
proporgdes entre os reagentes (1:1; 1:2 ¢ 2:1).

RESULTADOS E DISCUSSAO

a) Extracao do 6leo: inicialmente o método de extragdo escolhido foi a extragdo por imersao em
etanol por sete dias com agitagdo manual. Este método mostrou-se pouco eficiente e muito demorado,
obtendo-se um rendimento de apenas 6,8%. Devido a isso, fez-se a alteracdo para o método de extracdo
em reator, utilizando agitagdo e aquecimento constante por 24 horas, que demonstrou um rendimento
maior de 8,2% para a mesma proporcao de borra de café e etanol. O que reduziu significativamente o
tempo de extrag@o além de ter um rendimento superior.

b) Planejamento experimental “Delineamento Composto Central —- DCC”: Com os valores de
indice de hidroxila dos biopoliois, inseriu-se os resultados no programa PROTIMIZA para a obtengéo
de um modelo matemadtico que avalia as condi¢des do experimento e demonstra matematicamente a
eficacia do método escolhido e da rota desenvolvida.

Através do programa PROTIMIZA ¢ possivel desenvolver um modelo de regressdo linear
relacionando as variaveis e os valores de Y obtidos além de uma férmula matematica que relaciona
quais valores influenciam positivamente e negativamente no resultado do experimento, que esta
demonstrada na equagdo (2) abaixo

Y1=521,80+ 76,60 x1 + 157,12 x> - 86,56 x1 X3 - 43,65 X2 X3 2)
em que,
Y, = indice de hidroxila.
X1 = Temperatura.
X, = Razdo molar glicerol:6leo.
X3 = concentracdo de enzima.
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Esses resultados sdo apresentados pelo grafico de Pareto, demonstrado na figura 3 (a). As
variaveis independentes e seus efeitos de interacdo sdo apresentados de acordo com a sua importancia.
Qualquer valor que se estenda além da linha de referéncia do grafico € potencialmente relevante para a
reacdo e estatisticamente significante (5% de significancia). As variaveis que tém contribui¢do menor
que 5% foram desativadas para o célculo da regressdo. O software calculou também o coeficiente de
determinag¢do do modelo (R? = 97,63%), o que demonstra que o modelo apresentou grande precisdo
entre si € os dados experimentais, uma vez que um coeficiente R? superior a 75% indica uma alta
precisao na rota experimental para o planejamento experimental “DCC”, que pode ser observado pela
analise do grafico Predito x Observado, representado na figura 3 (b).

FIGURA 3. Grafico de Pareto. a = 5% (a). Grafico “Predito X Observado” (b).

a) b)
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Fonte: obtido através do software PROTIMIZA

De acordo com as previsdes do modelo matematico ¢ com as superficies de resposta
tridimensionais geradas pelo software PROTIMIZA, a temperatura apresenta influéncia menos
expressiva na producdo de polidis por glicerdlise enzimatica, sendo que valores mais baixos ja se
mostram adequados para a formacao significativa de grupos hidroxila na amostra de 6leo. As variaveis
com maior relevancia nesse processo sdo a razdo molar glicerol:6leo e a concentragdo enzimatica,
destacando-se a razdo molar como o fator de maior impacto. A figura 4 apresenta as superficies de
resposta tridimensionais relacionando as variaveis e seu impacto direto na formagao de grupos hidroxila,
que ¢ demonstrado pelo valor do indice de hidroxila.

FIGURA 4. Graficos de superficie de resposta em 3D relacionando as variaveis com o iOH.

Indice de hiroxila (v)

Fonte: obtido através do software PROTIMIZA.

O grafico (a) relaciona simultaneamente a influéncia da temperatura e da concentragdo de enzima
no indice de hidroxila. Neste grafico observa-se que uma baixa concentragdo de enzima em temperaturas
proximas a 70°C tem um impacto significativo na producdo de grupos OH na amostra. Ja o grafico (b)
mostra que uma razdo molar de glicerol:6leo 3:1 em baixas temperaturas também impacta
significativamente na producdo de grupos hidroxila. O grafico (c) relaciona a concentragdo de enzima e
a razdo molar, demonstrando que baixas concentra¢des enzimaticas em razdes molares proximas a 3:1
tem impacto significativo na produgdo de grupos hidroxila.

¢) Formulacao de bioespumas: Apds a conclusdo da caracterizagdo dos biopolidis e a realizagdo
da andlise do planejamento experimental por meio do software PROTIMIZA, procedeu-se a formulagédo
de bioespumas empregando os biopolitis obtidos e o reagente MDI (4,4-diisocianato de difenilmetano).
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Para cada biopoliol sintetizado, foi estabelecida uma formulag¢do com variagdo estequiométrica entre os
dois reagentes (1:1; 1:2 e 2:1), resultando em diferentes bioespumas, cada uma apresentando
propriedades estruturais e potenciais aplicagdes especificas.

d) Analise morfolégica das bioespumas: Para a analise morfologica foi utilizado a lupa digital
Leica Microsystems e o software LAS EZ para fotografar o as superficies interior e exterior de cada
bioespumas e seu interior com um corte transversal.

a

Fonte: obtido do software LAS EZ da Leica microsystems

A Figura 5 apresenta imagens obtidas na analise morfoldgica das bioespumas. Essa avaliacao
possibilita observar tanto a superficie quanto o interior das amostras, permitindo inferir sobre a taxa de
crescimento, a distribuicdo das bolhas, a homogeneidade entre os reagentes e a resisténcia mecanica do
material.

CONCLUSOES

A glicerdlise enzimatica do 6leo da borra de café mostrou-se como uma rota favoravel e com
resultados satisfatorios e promissores. Uma rota livre de poluentes quimicos e solventes petroquimicos
que garante uma sintese verde. O planejamento experimental evidenciou a razao molar sendo a principal
variavel para a obtencao de um bom resultado de indice de hidroxila, que caracteriza um bom biopoliol
para a formulagdo das bioespumas. Embora o projeto ainda ndo foi finalizado e haja outras biomassas
a serem estudadas e outras técnicas de analise e formulagdo a serem aplicadas, a metodologia apresenta
elevado potencial para a valorizacao sustentavel dos residuos agroindustriais escolhidos.
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