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APRESENTACAO

Quimica é a ciéncia que estuda a estrutura das substéncias, a composicao
e as propriedades das diferentes matérias, suas transformacdes e variacbes de
energia. A Quimica conquistou um lugar central e essencial em todos os assuntos
do conhecimento humano, estando interligada com outras ciéncias como a Biologia,
Ciéncias Ambientais, Fisica, Medicina e Ciéncias da Saude.

Pesquisas na area da Quimica continuam evoluindo cada dia, sendo benéficas
devido maior conscientizacdo de como usar os conhecimentos quimicos em prol da
qualidade de vida e do desenvolvimento da sociedade; prezando pelo meio ambiente,
surgindo assim processos e novas tecnologias com menor agressao e impacto.

Muitas sao as fontes degradadoras da natureza, porém os residuos quimicos sao
considerados os mais agressivos. Ao longo dos anos inUmeros tipos de contaminantes
foram lancados no meio ambiente, causando contaminacdo e poluicdo em diversos
tipos de compartimentos ambientais como solos, rios e mares. O avango e crescimento
industrial no mundo é uma das principais causas da polui¢cao excessiva e liberagéo de
residuos quimicos.

Devido estudos na area da Quimica é possivel realizar remocéao de poluentes
por diversos processos e o desenvolvimento de técnicas e materiais é abordado
neste volume, que trata de processos como adsor¢ao para retirada de contaminantes
da natureza. Além destes processos, este volume também trata de novos materiais
para aplicacdo em substituicdo aos polimeros convencionais, como 0s biopolimeros,
produzidos a partir de matérias-primas de fontes renovaveis, ou seja, possuem um
ciclo de vida mais curto comparado com fontes fésseis como o petrdleo o qual leva
milhares de anos para se formar.

Fatores ambientais e sécio-econémicos estdo relacionados ao crescente
interesse por novas estratégias que buscam alternativas aos produtos e processos
convencionais. Neste enfoque, os trabalhos selecionados para este volume oportunizam
reflexdo e conhecimento na area da Quimica, abrangendo aspectos favoraveis para
ciéncia, tecnologia, sociedade e meio ambiente.

Boa leitura.

Carmen Lucia Voigt
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CAPITULO 7

FILME DE POLICAPROLACTONA REFORCADOS POR
MICROFIBRILAS DE CELULOSE DE ACAI

Rachel Margalho Barreira Valentim
Universidade Federal do Para, Pos graduacao
em Engenharia de Recursos Naturais

da Amazénia (PRODERNA), Belém,PA,
66075-110,rachelbarreira@yahoo.com.br

Izael Pinho dos Santos

Universidade Federal do Para,Programa de Pos
Graduacao em Engenharia Mecéanica (PPGEM)
Belém,PA, 66075-110,izaelmec@gmail.com

Victor Soares Pereira
Universidade Federal do Para,Programa de Pos
Graduacao em Engenharia Mecéanica (PPGEM)
Belém,PA, 66075-110, victorpri8@outlook.com

Carmen Gilda Barroso Tavares Dias
Universidade Federal do Para,Programa de Pos
Graduacdo em Engenharia Mecénica (PPGEM)
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Marcos Allan Leite dos Reis

Universidade Federal do Para,Programa de
Pos Graduacao em Engenharia de Recursos
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RESUMO: Policaprolactona (PCL) é um
biomaterial biodegradavel e biocompativel com
aplicacéo nas areas biomédicas, biotecnologica
e farmacéutica. Microfibrilas de celulose (MFC)
séo utilizadas como reforgo, filmes eletrdnicos,
revestimentos para embalagens, liberacao
controlada de drogas, tratamento de agua e
filmes de barreira. O presente trabalho visa

Principios de Quimica

(Euterpe oleracea Mart.)

a obtencdo de microfibrilas de celulose com
lignina residual (MFCL) a partir de tegumento
de acai (Euterpe Olerace Mart) por tratamento
quimico para Utilizacggo como reforco em
flmes de Policaprolactona (PCL). Os filmes
processados
propriedades mecénicas por ensaio de tracao,

foram avaliados quanto as

e quanto a cristalinidade por difracéo de raios X
(DRX). MFCL aumentou a resisténcia e rigidez
da matriz. O indice de cristalinidade do PCL
aumentou em filmes refor¢cados, indicando que
MFCL nucleou cristais de PCL favorecendo a
compatibilidade.

INTRODUCAO

Policaprolactona (PCL) € um poliéster
alifatico com aplicacdo na engenharia tecidual
como scaffolds (BINULAL, etal,2014; KOLBUK,
etal, 2013 ) Também usado como fio de suturas,
curativos e dispositivos de fixacdo (POWELL,
& BOYCE,2009; BARNES, et al, 2007; LIANG,
et al, 2007; VENUGOPAL, & RAMAKRISHNA,
2005). A celulose € um polissacarideo, um
polimero natural renovavel mais abundante
na terra e altamente cristalino que apresenta
utilizagdo com ou sem lignina e hemicelulose.
Apresenta vantagens inerentes de seguranca,
biocompatibilidade e biodegradabilidade. Os
grupos OH abundantes na celulose favorecem
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afinidade para substancias inorganicas e orgéanicas, propiciando o preparo de materiais
hibridos (WANG & ZHAN, 2016). A classe de material celulésico nanométrico inclui as
MFC, material fibroso com tipico diametro das fibrilas individuais na ordem de 10-50
nm (DUFRESNE, 2012) destaca-se pela utilizacdo como reforco quando incorporado
em uma matriz polimérica. Microfibrilas de Celulose (MFC) com teor residual de
lignina (MFCL) sdo usadas como reforco por apresentarem propriedades mecanicas e
cristalinas (El Baradai, 2016; Chandra, et al, 2016) favoraveis. E sdo obtidas a partir de
remanescentes agricolas como palha de arroz, bagaco de cana e algodao, que apds
pré-tratamento quimico (HERZELE, 2016), e usando como solvente a agua, fazem
parte da chamada "quimica verde" (EL BARADAI, et al, 2016). MFC sao aplicadas para
se obter ndo s6 melhores propriedades mecanicas de reforco, fadiga e resisténcia ao
impacto (HERZELE, 2016), como também eletrénicas (EL BARADAI, 2016; ADEL, et
al, 2016). MFCL dispersam muito bem em PCL, proporcionando um aumento no limite
de elasticidade e a resisténcia a tracdo (CARVELLI, et al, 2016). O presente trabalho
apresenta producéo de Filmes de PCL reforcados por Microfibrilas de Celulose com
teor residual de lignina (MFCL), obtidas de Acai, sendo realizados sua caracterizacao
cristalina e mecanica.

MATERIAIS E METODOS

A semente oriunda do agrocomércio do agai, na cidade de Belém (PA), foi triturada
em moinho, no laboratério de Eco compésitos (UFPA). MFCL foi obtida por método
adaptado de Henriqgue (HENRIQUE, et al, 2013), a partir do tegumento da semente
do acai (Euterpe Oleracea Mart), utilizando solucdes de hidroxido de sédio (NaOH);
peroxido de hidrogénio ( H,O,); acido sulfarico (H,S0O,); acido acético glacial (C,H,O,).
Para a producao de filmes, foi preparado solu¢do de PCL em diclorometano (1:13 m/v)
sob agitacdo magnética até completa dissolucao do p6, adaptado de CUNHA, 2012.
Solucao aquosa de MFCL foi evaporada com acetona (método casting) e adicionada a
solugcéo de PCL, com concentracdo de MFCL4%,ultrasonificada (Ultrasonic Processor
UP 400S) com amplitude de 50% e ciclo de 0,2 por 10 min) e em seguida, vertida em
placas de Petri, para evaporacdo do solvente em temperatura ambiente. Filmes de
PCL e de PCL/MCFL foram caracterizados por ensaios mecénicos, sob tracdo, em
equipamento de ensaio universal, fabricante Emic, modelo DL500 com carga maxima
de 5kN e velocidade de ensaio de 10 mm/min, as dimensdes do corpo de prova foram
10 mm de largura e 0,1 mm de espessura.Os corpos de provas foram construidos de
acordo com a norma ASTM- D882-02. A caracterizagéo por Difracédo de raio X (DRX)
de tegumento e fiimes de PCL e PCL/MCFL foram realizados em um difratbmetro
D2 PHASER - BRUKER , operando com 30 kV, 10 mA e radiacdo de CuKa. Os
ensaios foram realizados a temperatura ambiente (25 °C) e com angulos 26 entre 0 e
70° (0,080°/min). Os indices de cristalinidade (Ic) foram calculados, empregando-se a
Eq1(SEGAL, et al,1959; FERRER, et al, 2016) que fornece um valor aproximado de
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cristalinidade.

__I(110)-I(am)

x 100 (1)
1{110)

Ie

Onde:
Ic= Porcentagem de cristalinidade
[(110)= Intensidade no plano (110) (intensidade méaxima de difracéo)

I(am)= Intensidade do material amorfo

RESULTADOS E DISCUSSAO

A figural, apresenta curvas representativas dos ensaios de tragao de filmes de
PCL e de PCL/MFCL, que comprovam reforco ao PCL com o acréscimo MFCL. E
observando os resultados dispostos na tabela 1, o flme PCL/MFCL apresentou melhora
significativa da tensdo de escoamento e uma queda em sua deformacgéao de acordo com
LAVOINE (2018) demonstrando aumento da rigidez do PCL com acréscimo de MFCL.
Essa propriedade pode ser explicada devido ao formato geométricos semelhante as
fibras, com particulas de comprimento de aproximadamente 5 vezes sua largura. Outra
observacao foi a interacéo da interface PCL / MFCL. Essa boa adeséo foi atribuida ao
reforco de microfibrila sem a presenca de agua. O filme PCL/MFCL apresentou alguns
pontos com aglomeracao de microfibrilas com tamanhos de 1 a 3 mm de comprimento.
E o resultado da tensdo maxima do PCL/MFCL, de acordo com HERZELE (2016) é
138% menor.

i
——PCL

o

Tensao (MPa)
L o 4 0N w & a o N~

T T T T T T T 1
-05 0,0 0,5 1,0 15 20 25 3.0 3,5
Alongamento (mm/mm)

Figura 1: Representacao dos ensaios de tracdo de PCL e de PCL/MFCL PCL.

. Limite de ~ .. Modulo de
Fil- Tensao maxi- | Alongamento .
mes escoamento ma (MPa) (mm/mm) Elasticidade

(MPa) (MPa)
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::MC;I(':/L 5,6 +0,6 6,3 +0,7 0,7+0,2 139 + 14,7
PCL 3,9+0,2 57+19 3,0+£22 77 £ 12

Tabela 1: Resultados dos ensaios de tracdo

O indice de cristalinidade de celulose, tabela 2,no tegumento € na ordem de
55,55%, e a cristalinidade de MFCL/PCL é 76,47% sendo observado aumento de
cristalinidade do PCL, de acordo com KOLBUK ( 2018), indicando que MFCL nucleou
cristais de PCL devido afinidades entre a cadeia molecular da matriz polimérica e a
superficiedoreforco e ainfluénciaderestricbes geométricas, de acordo HERSHKOVITS-
MEZUMAN, 2010. E os filmes de PCL apresentaram indice de cristalinidade de 66%.
Os resultados de difracao de raio-X sdo apresentados na figura 2. Valores referentes
aos planos cristalograficos estao na tabela 3.

|
a0 — —PCL

b
Mg | ql | .
2:_," . |‘1|IT i A\f\\"#"\"ﬁﬂp‘ﬂ»\.w}vﬁwm N \jM. JTKWM'*I —Teguh:ento

000 —

500 —

110 _MECL

800 —

110
- 012
- 200

500 —

400 —

200 —

10 0 0

Figura 2: DRX dos filmes PCL; PCL/MFCL e de tegumento de acai

Material Ic
Filmes de PCL 66%
Filmes de PCL/MFCL 76%
Tegumento de acai 55%

Tabela 2: Indice de Cristalinidade

Planos de Planos

Material 20 celulose de PCL
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Filmes de PCL 21° - 110

Filmes de PCL/MFCL 16,5%18,4%/21° 110/012 110

Tegumento de acai 16,5%/20,90/25,30 110/012/200 -

Tabela 3: Resultados DRX

CONCLUSOES

A analise de difracdo de raio X (DRX) revelou melhor cristalinidade no filme PCL/
MFCL, onde os cristais de PCL cresceram na interface MFCL/PCL favorecendo a
compatibilidade e o ensaio mecénico apresentou aumento de rigidez e da tenséo de
escoamento e queda em sua deformacéo pela adicdo de MFCL. Esses resultados
revelam alteracbes estruturais e correlacionam a cristalinidade a variacdo nas
propriedades mecanicas, oferecendo a possibilidade de utilizacéo do filme PCL/ MFCL
para a confeccdo de material que necessite suportar esforcos como compresséo e
tracao.
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