Ciéncia e Engenharia de
Materiais e o Desenvolvimento
Socioambiental

Henrique Ajuz Holzmann
Ricardo Vinicius Bubna Biscaia
(Organizadores)

Atena

Editora
Ano 2019



Ciéncia e Engenharia de
Materiais e o Desenvolvimento
Socioambiental

Henrique Ajuz Holzmann
Ricardo Vinicius Bubna Biscaia
(Organizadores)

Atena

Editora
Ano 2019



2019 by Atena Editora
Copyright © Atena Editora
Copyright do Texto © 2019 Os Autores
Copyright da Edicao © 2019 Atena Editora
Editora Chefe: Prof? Dr? Antonella Carvalho de Oliveira
Diagramacao: Geraldo Alves
Edicao de Arte: Lorena Prestes
Revisao: Os Autores

@ @ Todo o conteldo deste livro esta licenciado sob uma Licenca de Atribuicao Creative
= Commons. Atribuicao 4.0 Internacional (CC BY 4.0).

O conteudo dos artigos e seus dados em sua forma, correcao e confiabilidade sao de responsabilidade
exclusiva dos autores. Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam atribuidos
créditos aos autores, mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou utiliza-la para fins comerciais.

Conselho Editorial
Ciéncias Humanas e Sociais Aplicadas

Prof? Dr? Adriana Demite Stephani - Universidade Federal do Tocantins

Prof. Dr. Alvaro Augusto de Borba Barreto - Universidade Federal de Pelotas

Prof. Dr. Alexandre Jose Schumacher - Instituto Federal de Educacgao, Ciéncia e Tecnologia de Mato Grosso
Prof. Dr. Antonio Carlos Frasson - Universidade Tecnoldgica Federal do Parana

Prof. Dr. Antonio Gasparetto Jlnior - Instituto Federal do Sudeste de Minas Gerais

Prof. Dr. Antonio Isidro-Filho - Universidade de Brasilia

Prof. Dr. Constantino Ribeiro de Oliveira Junior - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof? Dr? Cristina Gaio - Universidade de Lisboa

Prof. Dr. Deyvison de Lima Oliveira - Universidade Federal de Ronddnia

Prof. Dr. Edvaldo Antunes de Farias - Universidade Estacio de Sa

Prof. Dr. Eloi Martins Senhora - Universidade Federal de Roraima

Prof. Dr. Fabiano Tadeu Grazioli - Universidade Regional Integrada do Alto Uruguai e das Missoes
Prof. Dr. Gilmei Fleck - Universidade Estadual do Oeste do Parana

Prof? Dr? lvone Goulart Lopes - Istituto Internazionele delle Figlie de Maria Ausiliatrice

Prof. Dr. Julio Candido de Meirelles Junior - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr® Keyla Christina Almeida Portela - Instituto Federal de Educacgao, Ciéncia e Tecnologia de Mato Grosso
Prof? Dr? Lina Maria Gongalves - Universidade Federal do Tocantins

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Marcelo Pereira da Silva - Universidade Federal do Maranhao

Prof® Dr® Miranilde Oliveira Neves - Instituto de Educagao, Ciéncia e Tecnologia do Para

Prof? Dr® Paola Andressa Scortegagna - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr® Rita de Cassia da Silva Oliveira - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof? Dr? Sandra Regina Gardacho Pietrobon - Universidade Estadual do Centro-Oeste

Prof? Dr? Sheila Marta Carregosa Rocha - Universidade do Estado da Bahia

Prof. Dr. Rui Maia Diamantino - Universidade Salvador

Prof. Dr. Urandi Jodo Rodrigues Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof? Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Willian Douglas Guilherme - Universidade Federal do Tocantins

Ciéncias Agrarias e Multidisciplinar

Prof. Dr. Alexandre Igor Azevedo Pereira - Instituto Federal Goiano

Prof. Dr. Antonio Pasqualetto - Pontificia Universidade Catélica de Goias

Prof? Dr? Daiane Garabeli Trojan - Universidade Norte do Parana

Prof® Dr? Diocléa Almeida Seabra Silva - Universidade Federal Rural da Amazonia
Prof. Dr. Ecio Souza Diniz - Universidade Federal de Vigosa

Prof. Dr. Fabio Steiner - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul

Prof? Dr? Girlene Santos de Souza - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof. Dr. Jorge Gonzalez Aguilera - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Jalio César Ribeiro - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro

Prof? Dr® Raissa Rachel Salustriano da Silva Matos - Universidade Federal do Maranhao
Prof. Dr. Ronilson Freitas de Souza - Universidade do Estado do Para

Prof. Dr. Valdemar Antonio Paffaro Junior - Universidade Federal de Alfenas

| Atena

Editora
Ano 2019



https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.pt_BR
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.pt_BR
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4730619E0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4776855Z1
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4774071A5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4771171H3
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4242128Y5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4168013D9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4771131P8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K2187326U4
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?metodo=apresentar&id=K4236503T6
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4779936A0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4764629P0
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4592190A8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4774983D5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4777360H4
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4705446A5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4537843A7
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4771879P6
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4465502U4
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4235887A8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4217820D9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4745890T7
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/busca.do?metodo=forwardPaginaResultados&registros=10;10&query=%28%2Bidx_nme_pessoa%3A%28rita%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28de%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28cassia%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28da%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28silva%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28oliveira%29++%2Bidx_nacionalidade%3Ae%29+or+%28%2Bidx_nme_pessoa%3A%28rita%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28de%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28cassia%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28da%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28silva%29+%2Bidx_nme_pessoa%3A%28oliveira%29++%2Bidx_nacionalidade%3Ab%29&analise=cv&tipoOrdenacao=null&paginaOrigem=index.do&mostrarScore=false&mostrarBandeira=true&modoIndAdhoc=null
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4770908P1
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4544802Z1
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4203383D8
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4462393U9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4273971U7
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4717019T5
http://lattes.cnpq.br/3962057158400444
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4791258D5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4710977D9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4769404T1
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4402494Z9&tokenCaptchar=03AOLTBLS3hr4cVdLwJSKo9XuEbo3aSa84rmwd-VOUOnOKNG3KlETmWt897QU6hGmuwDDNVvUrUkgDH-vfvZPo1eIf2BLLKEI2emXX1CA5HvkIgdhkMivWo24B8yZ-zPcvj4Fw7L1gp3Q20koTp8vB34HZj7tj6QIwm7Eg-r9RL6NmagOF4QShFd0RxMWncbwWeS6oSfAa9pUBo00oql_WKfAajQU7-KR4W7i6mx7ToD1Ks7uHo1tjJlvLXmi7eaCSELEFilDt7ucyjDmTDMmA69x906qBDzhUwgw9wNMmIKZrcdqSAUCKEKQyl65e9O4lIr5JoUjhqwYTYlqXV-8Td4AZk_gu2oOCQMktRum_bd5ZJ0UcclTNxG2eP5ynmhjzA8IqVUfHDX1jdLgwP-yNSOi-y3y7nzoJqU8WIDza49J4gZUb-9kuQJX9f1G7STe2pOK2K3_dnTDg1l2n2-D-e9nP6yOPDEhkwDXCBPqIxdIiq0Nw7T-hKXd1Gzc3DUUqou6qw9HA6F2nwy2UHd-eNvPVHcyDBXWNtdQrSC-N3IilO2aX6co_RHJc6661cZbnZ9ymBUs9533A
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4717916J5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4761024J9
http://lattes.cnpq.br/8562342815666974
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4481542Z5
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4488711E2
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4221072D9
http://buscatextual.cnpq.br/buscatextual/visualizacv.do?id=K4707670J6

Ciéncias Bioldgicas e da Salide

Prof. Dr. Benedito Rodrigues da Silva Neto - Universidade Federal de Goias

Prof. Dr. Edson da Silva - Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri
Prof? Dr® Elane Schwinden Prudéncio - Universidade Federal de Santa Catarina

Prof. Dr. Gianfabio Pimentel Franco - Universidade Federal de Santa Maria

Prof. Dr. José Max Barbosa de Oliveira Junior - Universidade Federal do Oeste do Para
Prof? Dr® Magnolia de Araljo Campos - Universidade Federal de Campina Grande
Prof? Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof? Dr? Vanessa Lima Gongalves - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof? Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias

Prof. Dr. Adélio Alcino Sampaio Castro Machado - Universidade do Porto

Prof. Dr. Alexandre Leite dos Santos Silva - Universidade Federal do Piaui

Prof® Dr? Carmen LUcia Voigt - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnol6gica Federal do Parana

Prof. Dr. Fabricio Menezes Ramos - Instituto Federal do Para

Prof. Dr. Juliano Carlo Rufino de Freitas - Universidade Federal de Campina Grande
Prof® Dr? Neiva Maria de Almeida - Universidade Federal da Paraiba

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Takeshy Tachizawa - Faculdade de Campo Limpo Paulista

Dados Internacionais de Catalogacao na Publicagao (CIP)
(eDOC BRASIL, Belo Horizonte/MG)

C569 Ciéncia e engenharia de materiais e o desenvolvimento
socioambiental [recurso eletrénico] / Organizadores Henrique
Ajuz Holzmann, Ricardo Vinicius Bubna Biscaia. — Ponta Grossa,
PR: Atena Editora, 2019

Formato: PDF

Requisitos de sistema: Adobe Acrobat Reader
Modo de acesso: World Wide Web

Inclui bibliografia

ISBN 978-85-7247-848-9

DOI 10.22533/at.ed.489191912

1. Engenharia — Pesquisa — Brasil. 2. Materiais — Analise.
I.Holzmann, Henrique Ajuz. Il. Biscaia, Vinicius Bubna.

CDD 620.11299

Elaborado por Mauricio Amormino Junior — CRB6/2422

Atena Editora
Ponta Grossa - Parana - Brasil
www.atenaeditora.com.br
contato@atenaeditora.com.br

| Atena

Editora
Ano 2019




APRESENTACAO

A engenharia de materiais, vem cada vez mais ganhando espacgo nos estudos
das grandes empresas e de pesquisadores. Esse aumento no interesse se da
principalmente pela escassez de matérias primas, a necessidade de novos materiais
que possuam melhores caracteristicas fisicas e quimicas e a necessidade de
reaproveitamento dos residuos em geral.

Neste contexto o tema socioambiental pode ser inserido, visto que devido a
reducdo nas disponibilidades de matérias primas, a elevacdo de custos de descarte
dos materiais, sua reciclagem vem ganhando cada vez mais destaque a nivel
mundial. Hoje optar por produtos reciclados bem como sustentaveis se torna uma
vitrine as vendas.

Neste livro sdo apresentados trabalho teéricos e praticos, relacionados a area
de materiais e de sustentabilidade, dando um panorama dos assuntos em pesquisa
atualmente. A caracterizacdo dos materiais € de extrema importancia, visto que
afeta diretamente aos projetos e sua execucdao dentro de premissas técnicas e
econbmicas. Pode-se dizer que a area de reciclagem esta intimamente ligada ao
estudo dos materiais, para que possam ser desenvolvidas técnicas e processos para
um eficiente aproveitamento.

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevancia para graduandos,
alunos de poés-graduacdo, docentes e profissionais, apresentando tematicas e
metodologias diversificadas, em situagoes reais.

Aos autores, agradecemos pela confianca e espirito de parceria.

Boa leitura

Henrique Ajuz Holzmann
Ricardo Vinicius Bubna Biscaia
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CAPITULO 9

DISPERSAQ DE NANOPARTiCULA:S DE PRATA
SOBRE PO POLIMERICO PARA PRODUCAO DE FILME

Data de aceite: 18/11/2019

Lucas Matono Casagrande
Universidade Tecnolégica Federal do Parana,
Departamento Académico de Mecéanica

Curitiba - Parana
Paulo Henrique Chulis

Universidade Tecnolégica Federal do Parana,
Departamento Académico de Mecéanica

Curitiba - Parana
Fabricio Antonio Moreno Zanetelli

Universidade Tecnolégica Federal do Parana,
Departamento Académico de Mecanica
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Marcia Silva de Araujo

Universidade Tecnolégica Federal do Parana,
Departamento Académico de Mecénica
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José Alberto Cerri

Universidade Tecnoldgica Federal do Parana,
Departamento Académico de Construcéao Civil
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RESUMO: Este trabalho avalia a eficiéncia
de um aparato construido para dispersar
nanoparticulas de prata (NPAg) sobre pé
polimérico naproducao de filmes. O piezoelétrico
deste aparato produz uma névoa por meio de
vibragdes ultrassénicas, resultando em micro
goticulas da solugcdo com NPAg dispersas, as

Ciéncia e Engenharia de Materiais e o Desenvolvimento Socioambiental

PLASTICO

quais sado carregadas por um fluxo continuo
de ar até o polimero. A melhor configuracéo
apresentou eficiéncia proxima a 70%. Foram
preparadas cinco concentracbes de NPAg,
entre 0,002 a 0,042 mg / mL em solugcéo de
agua e alcool isopropilico, depositadas sobre o
polimero em pd seco, e entédo, obtidos filmes
plasticos por prensagem a quente a 160°C por
5 minutos. As deposicbes sobre o pd foram
avaliadas porimagens de microscopia eletrénica
de varredura (MEV), as quais constataram
a presenca das NPAg, que n&o causaram
alteracdo estatisticamente significativa da
resisténcia a tragao do filme.
PALAVRAS-CHAVE: Disperséo,
nanoparticulas de prata, polietileno,
plastico

filme

ABSTRACT: This work evaluates the efficiency
of an apparatus constructed to disperse silver
nanoparticles (NPAg) on polymeric powder for
the production of films. The piezoelectric of
this apparatus produces a mist by means of
ultrasonic vibrations, resulting in micro droplets
of the solution with dispersed NPAs, which
are carried by a continuous flow of air to the
polymer. The best configuration presented an
efficiency close to 70%. Five concentrations
of NPAg, 0.002 to 0.042 mg / mL in water and
isopropy! alcohol solution, were deposited on
the polymer powder, dried, and then plastic
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films were obtained by hot pressing at 160 ° C for 5 minutes. The depositions on the
powder were evaluated by scanning electron microscopy (SEM) images, which verified
the presence of NPAg, that did not cause statistically significant change in the tensile
strength of the film.

KEYWORDS: Dispersion, silver nanopatrticles, polyethylene, plastic film.

11 INTRODUCAO

Com o desafio de prolongar o tempo de prateleira (shelf life) dos alimentos,
tém-se pesquisado as nanoparticulas de prata, que liberaram ions, 0s quais sao
capazes de exterminar ou impedir a reproducdo de microrganismos. Dessa forma,
alguns estudos, tais como os de Assis et al. (2012) e Damm et al. (2007), focam em
processos para introduzir particulas de prata na matriz polimérica das embalagens,
de maneira eficiente e econbmica, garantindo a preservacédo da integridade dos
alimentos e a saude dos consumidores.

Segundo Koo (2006), os polimeros termoplasticos com nanoparticulas podem
ser produzidos pelos métodos de intercalagcdo em solugcéo ou fusdo, laminacéo,
polimerizagéo in situ, polimerizagdo em emulsdo e por meio de misturador com alta
taxa de cisalhamento. Para a incorporacdo de nanoparticulas de prata na matriz
polimérica destacam-se os métodos de polimerizacéo in situ, intercalacéo e o layer-
by-layer (LBL). Os valores de concentracdo de nanoparticulas de prata em filmes
obtidos por diversos tipos de processamento sdo apresentados na Tabela 1, a qual
também compara os métodos de processamento utilizados por diferentes autores.

Na polimerizacédo in situ as nanoparticulas sdo previamente dispersas em
uma solugcdo com monémeros para que em seguida ocorra a polimerizacdo. Nessa
técnica a adsorcao das nanoparticulas € considerada simples e controlavel, porém
pode ocorrer a agregagao das nanoparticulas (GUO et al., 2013).

O método de intercalacdo consiste em misturar as nanoparticulas com o
polimero, podendo ocorrer em solugao ou em fusdo. No caso de mistura em solucéo,
utiliza-se um solvente no qual o polimero seja soluvel. Com a evaporagéao do solvente
€ possivel obter o filme polimérico (KANGO et al., 2013).

A intercalacdo em fusdo pode ser executada pelo processo de extruséo
e nado é necessario a adicdo de um solvente. A dificuldade do método esta na
efetiva dispersdo das nanoparticulas na matriz polimérica, devido a tendéncia de
aglomeracao (KANGO et al., 2013).

O método layer-by-layer assembly, ou montagem camada por camada, vem se
destacando na fabricagao de filmes finos com multicamadas, devido a simplicidade
quando comparado a outras técnicas. Geralmente, o método é ciclico e consiste na
deposicao de um material com carga em um substrato. Devido a forca eletrostatica,
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o material &€ adsorvido pelo substrato, e depois de lavado, um material com carga
elétrica oposta € depositado e adsorvido sobre a camada anterior, formando uma
nova camada. O processo de deposicéo € repetido até que as multiplas camadas
tenham a espessura desejada do filme (RICHARDSON et al., 2015).

T h
Fabricacao do amanho da Massa

nanoparticula
Filme P total (%)
(nm)

Artigo

Nanocomposites based on polyethylene
and nanosilver particles produced by _ o
metallocenic “in situ” polymerization: Polimerizacao

synthesis, characterization, and in situ i 2
antimicrobial behavior (ZAPATA et al.,

2011)

Gamma-Irradiation modified B

polypropylene and nanosilver hybrid [ntercalacéo em 50-55 4
films-antibacterial activity (OLIANI et fusdo

al.,2014)

Study of Antibacterial Properties of [ntercalagédoem o 5
Polypropylene Filled (FAGES et al., 2011) fusio

Polymer nanosilver composite coatings

for antibacterial applications (GUO et al., Diversos - 0,02

2013)

Antibacterial nanosilver coating on the
surface of polyethylene films using corona Layer-by-layer 50 -
discharge (SADEGHNEJAD et al., 2014)

Surfaces modified with nanometer-thick
silver-impregnated polymeric films that

kill bacteria but support growth of Layer-by-layer ) 0,02
mammalian cells (AGARWAL et al., 2010)
Effects of a combination of antimicrobial
silver low density polyethylene
nanocomposite films and modified [ntercalagao em
. . > 0,5-1
atmosphere packaging on the shelf life of fusdo
chicken breast fillets (AZLIN-HASIM et al.,
2015)
Stabilized nanosilver based
antimicrobial poly(3-hydroxybutyrate- |niercalacio em
co-3-hydroxyvalerate) = nanocomposites 41-50 0,04
of interest in active food packaging fuséo

(CASTRO-MAYORGA et al., 2015)

Tabela 1 - Tipos de processamento e concentracdo massica de nanoparticulas de prata
utilizados em pesquisas

A incorporacdao de nanoparticulas de prata na matriz polimérica pode ser
realizada por intercalagcdo em fuséo, o qual utiliza o processo de extrusao. Contudo,
ocorre aglomeracéao significativa das nanoparticulas, afetando o desempenho do
filme. Para contornar esse problema, é proposto neste trabalho a constru¢do de um

dispositivo para atomizar uma solugcdo de nanoparticulas dispersas em uma mistura
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de alcool isopropilico e agua sobre o polimero em p6 antes do seu processamento,
com o intuito de melhorar a homogeneizagao no filme polimérico.

2 | MATERIAIS E METODOS

O polimero utilizado foi o polietileno de baixa densidade (PEBD) G803 fabricado
pela Politeno Ind. e Com. S/A e micronizado pela TRM Resinas Termoplasticas Ind.
e Com. Ltda. As principais caracteristicas sédo: indice de fluidez de 28,0 g / 10min
(ASTM D-1238), densidade aparente de 0,918 g / cm3 (ASTM D-1835); tamanho
médio de particulas de 500 um (ASTM D-1291) e, fluidez seca de 24 expressa em
100 g/s (ISQ 4.10.11).

As NPAg foram produzidas no laboratério FotoNanoBio pelos professores
Jorge Alberto Lenz e Arandi Ginane Bezerra Junior do DAFIS da UTFPR, pelo
método de ablacédo a laser e depositadas em solugcdo aquosa. O volume fornecido
foi de 210 mL, com as seguintes caracteristicas (Figura 1): concentracao de 0,01 mg
/ mL e tamanho médio das particulas de 14 nm.

0.5 T T

I AgNPs em H20

E— H,0
0L AgNPs em H,

NPs de 3 a 100 nm
Média em 14 nm

Pico: 409 nm
Absorbancia: 0,38 OD
03 Concentragao: 0,01 mg/ml

Frequéncia (%)
Absorbancia (%)

02

[T

6 9 12 15 18 21 24 27 30 33 36 39 200 300 400 500 600 700 800 900

Tamanho (nm) Comprimento de onda (nm)

Figura 1 - Caracterizagdo das NPAg, sendo (a) tamanho médio das nanoparticulas e (b)
comprimento de onda e concentracdo da solu¢do para determinag¢é@o da concentrag@o

Fonte: Professor Jorge Alberto Lenz

O primeiro procedimento foi manter a solucdo de NPAg em repouso a
temperatura de 60 °C por 50 horas para reduzir o volume total da solugéo de 210 mL
para 45 mL. As solugdes foram preparadas por diluicdo em alcool isopropilico e as
concentracOes estao indicadas na Tabela 2.
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Volume

Volume da Alcool Concentracdo de Quantidade
Solucdo solucdo mae de Isopropilico NPAg na solucéao de NPAg
NPAg (mL) prop final (mg/mL) (mg)
(mL)

1 20 5 0,034 0,84

2 10 15 0,017 0,42

3 5 20 0,008 0,21

4 2,5 22,5 0,004 0,11

5 1,25 23,75 0,002 0,05

6 11,25 0 0,042 0,47

Tabela 2 - Caracteristicas das solugdes utilizadas nas dispersdes

O dispositivo de dispersao construido utilizou para a dispersao um nebulizador a
arcomprimido damarca NS, modelo Inalar Compact, com as seguintes caracteristicas:
vazéo volumétrica de 0,40 mL / min, capacidade do reservatorio de 15 mL, pressao
de trabalho de 1,15 atm e, método de nebulizagcdo por bomba de ar acoplada a um
micro nebulizador.

Em todas as dispersdes foram utilizados aproximadamente 18 g de polietileno
em pO. Este procedimento durou entre 60 e 100 minutos, variando devido as
diferentes proporcdes agua/ alcool isopropilico das solugdes. ApOs a solugao esgotar
completamente do reservatério, a peneira com abertura de 100 ym, contendo o p6
foi levada a estufa para secar a 60°C durante 24 horas.

O nebulizador utilizado no dispositivo de dispersdao das NPAg é projetado
para funcionar com agua e esta néo pode estar presente no p6 de PEBD durante a
fabricacao do filme, seja por prejudicar a qualidade do produto ou por causar danos a
extrusora. Dessa forma foi proposto utilizar alcool isopropilico como meio dispersante,
pois a rapida evaporacao agilizaria o processo. Para tanto, fez-se necessario avaliar
o comportamento do nebulizador, no qual foram realizados 11 testes com diferentes
concentragcbes da mistura agua-alcool isopropilico sem NPAg. Foi usado 10 mL de
solucédo no reservatorio do nebulizador, ligou-se o inalador por 3 minutos e, a massa
antes e depois do ensaio do reservatorio foi medida.

Na sequéncia foram feitos testes em diferentes montagens do dispositivo de
disperséo, usando solucdes sem NPAg. A eficiéncia do dispositivo foi calculada pela
diferenca de massa. Apds a avaliacdo do protbtipo e seus aprimoramentos até a
configuracéo considerada ideal, sem vazamentos visiveis e sem exalar odor de alcool
isopropilico, foram realizadas as dispersdes das solugcdes com nanoparticulas de
prata. Em todas as dispersdes foram utilizados aproximadamente 18 g de polietileno
em po.

Para obtencéao dos filmes foi usada uma prensa quente (Carver, modelo 4122).
Os parametros utilizados na producao dos filmes foram: 160 °C, 1,8 toneladas, 5
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minutos de prensagem e, 10 minutos de resfriamento.

Foram realizados ensaio de resisténcia a tracdo em todos os filmes produzidos,
seguindo os critérios da norma ASTM D882 - 18. Foi utilizada a maquina universal
de ensaios (EMIC DL10000). Para cada filme foram utilizadas 5 amostras, medindo
10 mm de largura por 90 mm de comprimento. A velocidade do ensaio foi de 50 mm
/ min, e a forca foi medida por uma célula de carga de 2 kN, com precisao de 0,1 N.

A caracterizagcdo microestrutural foi realizada em um microscopio Optico
(Olympus, modelo BX51), e analisada por meio do software ImagePro-Plus®. Para
resolugcdes maiores foi utilizado um microscopio eletrénico de varredura (Carl Zeiss,
modelo EVO MA15).

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

O trabalho foi dividido em algumas etapas: teste do nebulizador com solucdes de
agua e alcool isopropilico; teste do dispositivo de dispersdo com solugdes; disperséao
de solucéo contendo NPAg; verificacdo da deposicdo por andlise de microscopia
Optica e eletronica de varredura; producao de filmes por compressao, e ; ensaio
mecéanico do filme de PEBD e NPAg.

3.1 Dispositivo de dispersao

Na primeira etapa dos resultados é apresentado o teste de funcionamento do
nebulizador, utilizando solucao alcodlica. A Tabela 3 apresenta os resultados dos
testes.

Pode-se observar que aumentando a concentragcdo de alcool na solugéo, a
taxa de nebulizagcdo também aumentou, devido principalmente a menor densidade
do alcool. Esse fator € um ponto positivo para o dispositivo, pois ao se adicionar
alcool, o tempo diminui necessério para nebulizar um mesmo volume de solucéo de
NPAg.

Observou-se que aumentando a concentracédo de alcool na mistura, a taxa
de nebulizacdo também aumentava, devido principalmente a menor densidade do
alcool comparado a da agua. Esse fator € um ponto positivo para o dispositivo, pois

diminui o tempo necessario para nebulizar um mesmo volume de solugdo de NPAg.

Massa Inicial Massa Final Taxa de Nebulizacéo

Solugao (@ (@ (mL/min)
100% Agua 9,954 8,844 0,372
90% Agua - 10% Alcool 9,728 8,132 0,547
80% Agua - 20% Alcool 9,469 7,566 0,670
70% Agua - 30% Alcool 9,201 7,258 0,704
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60% Agua - 40% Alcool 9,084 7,014 0,760

50% Agua - 50% Alcool 8,772 6,614 0,820
40% Agua - 60% Alcool 8,529 6,367 0,845
30% Agua - 70% Alcool 8,363 6,234 0,849
20% Agua - 80% Alcool 8,094 5,999 0,863
10% Agua - 90% Alcool 7,969 5,595 0,993

100% Alcool 7,761 5,252 1,078

Tabela 3 - Taxa de nebulizag&o para diferentes concentracdes de agua-alcool

Devido a baixa concentracdo e quantidade de solucdo mée das nanoparticulas
de prata em agua, buscou-se melhorar ao maximo a eficiéncia do dispositivo, para
que isso ocorresse foram realizados os testes de dispersdo no polimero em pé
utilizando solugcbes sem nanoparticulas. Apoés cada teste foram realizadas novas
modificagcdes no dispositivo com objetivo de reduzir vazamentos e melhorar a
dispersao das solugdes.

No total foram realizados 27 testes de dispersao com diferentes configuracoes
e modificagcées no dispositivo, porém muitos destes tiveram resultados semelhantes
e por esta razdo apenas os testes com mudancgas significativas na eficiéncia do
dispositivo foram discutidos.

No primeiro teste realizado foi utilizada uma vasilha plastica com vedagao na
tampa, resultando em uma eficiéncia muito baixa. Outros testes foram realizados
com a aplicacao de silicone e fita veda rosca, porém os vazamentos continuaram e
a eficiéncia do dispositivo continuava baixa. Por isso foi necessario a mudanga para
uma vasilha de vidro com uma melhor vedacgao, conforme mostra o segundo teste da
Tabela 4, houve uma leve melhora na adsorcao do polimero e uma grande reducao
nos vazamentos, aumentando consideravelmente a eficiéncia do dispositivo.

Porém mesmo com a mudanca da vasilha os vazamentos continuaram devido ao
aumento de pressao ocasionado pelo acumulo de ar do compressor do nebulizador.
A solucdo encontrada foi realizar a nebulizagdo de maneira intermitente, ligando
e desligando o inalador a cada 10 segundos, Teste 3. Apesar de a nebulizacéo
intermitente melhorar a eficiéncia do dispositivo, esta nao era pratica por ser realizada

manualmente e pequenos vazamentos continuarem, além da automacéo ser custosa

Massa - Eficiéncia
~ Tempo - Adsorcao pelo . o
Teste Solucéao (min) Solucao polimero (%) Dispositivo
(-]
(9 (%)
1 Agua 25 9,800 8,4 18,1
2 50% Agua / 50% Alcool 10 7,889 11,2 42,9
3 50% Agua / 50% Alcool 24 8,677 17,5 45,3
4 20 % Agua / 5% Alcool 20 9,358 20,3 59,6
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5 20 % Agua / 5% Alcool 14 9,832 26,1 55,1
6 20 % Agua / 5% Alcool 31 11,333 49,0 68,4
7 20 % Agua / 5% Alcool 23 9,762 33,3 58,5
8 20 % Agua / 5% Alcool 85 24,168 43,5 66,5
9 20 % Agua / 5% Alcool 93 24,149 48,5 69,5

Tabela 4 — Resultados mais relevantes dos testes realizados

Assim, focou-se na diminuicdo de vazamentos e aumento da area de contato
do polimero. O quarto teste da Tabela 4 foi obtido ao utilizar uma grande quantidade
de silicone em todos os lugares possiveis do dispositivo e 0 quinto consistiu no
aumento das dimensdes da peneira utilizada.

Entretanto, ainda ocorria 0 acumulo de presséo na vasilha e, a solugédo para isso
foi desmontar o inalador para realizar modificacées de modo a torna-lo um sistema
fechado com recirculacdo. Dessa forma, mangueiras de retorno foram posicionadas
acima (Teste 6) e abaixo (Teste 7) da peneira, sendo a primeira configuracao escolhida
devido aos melhores resultados obtidos.

Porfim, osdois ultimostestesrealizados foramfeitos para verificar arepetitividade
do processo, utilizando a mesma configuragdo do sexto teste, porém com uma
quantidade de 25 mL de solugé&o, como nos testes com NPAg. A configuracéo final
do dispositivo pode ser vista na Figura 2 a esquerda e o detalhe da base vibratoria
na mesma Figura a direita.

—_—

Entrada
Saias

\

Figura 2 - Dispositivo de dispersdo com o nebulizador a cAmara de deposi¢éo a esquerda e,
detalhe da base vibratéria com seus motores a direita

Importante ressaltar que os valores da eficiéncia do dispositivo servem apenas
para mostrar que as mudancas realizadas no protétipo resultaram em melhorias,
pois em algumas configuracdes néo foi possivel medir o acimulo de solugao devido
a sua geometria.
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3.2 Analise por microscopia

A solucédo mae de particulas de prata com 0,042 mg / mL foi analisada ao
microscopio 6ptico e a micrografia pode ser visualizada na Figura 3. Mesmo com
0 baixo poder de ampliacdo do microscépio Optico se comparado com o MEV, foi
possivel visualizar pequenas particulas, sendo as maiores com dimensdes de

aproximadamente 12 um.

Figura 3 - Micrografia da solucdo méae de NPAg com aumento de (a) 100x e (b) 40x

Uma possivel explicacdo para a presenca de particulas desse tamanho foi a
falta de um agente dispersante na solucéo fornecida, que evitaria a aglomeracgéo
das nanoparticulas com o passar do tempo, outra explicacdo possivel seria a
aglomeracao das nanoparticulas durante a secagem.

A deteccao de prata no polimero é de grande importancia na validacdo da
eficacia do dispositivo. Dada a escala das nanoparticulas, foi necessario utilizar
a microscopia eletrénica de varredura para verificar a presenca ou ndo da prata
nanométrica. Neste estudo foram analisadas a solugéo concentrada e o PEBD em
pb com deposi¢ao de solugdes com diferentes concentracées de NPAQ.

A primeira anélise foi feita sobre a solugcdo de NPAg (Figura 4). Por meio da
espectroscopia de energia dispersiva (EDS), foi observada a ocorréncia de prata,
assim como de outros metais, como 0 magnésio, o aluminio e o ouro (Tabela 4).
Esses outros metais estao presentes devido o processo de analise utilizar um suporte

de aluminio e deposicéo de ouro.

0 AT e, %
- " | . A ‘ .,' | v 4
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Figura 4 - Micrografias da solugdo mae de NPAg
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Composicao Quimica (% em massa)
Ponto C o Mg Al Si Cl Ag Au Total

1 20,97 9,083 2,31 41,38 0,65 1,07 24,59 = 100,00
2 - 12,02 4,35 83,20 - - 0,43 - 100,00
3 62,34 23,00 0,91 13,62 - = 0,13 = 100,00
4 58,90 20,82 1,17 18,91 - - 0,20 - 100,00
5 - 2464 254 5256 - 029 0,44 19,53 100,00

Tabela 4 - Composigdo quimica da solugao méae de prata analisada sobre as diversas regides
marcadas na Figura 4

A segunda analise foi realizada no PEBD em p0, apés ser feita a disperséao pelo
dispositivo. Nas micrografias da Figura 5 foram realizadas analises em EDS e foi
possivel observar a presenca de NPAg, um indicativo de que o dispositivo foi eficaz
em transportar a prata nanométrica do reservatério até o polimero.

EHT=2000K SguA=NTSESD Dae w37 W - EMT = 000K/ SgUAA=NTSBSD  Defo 6Jus 2017 SgralAsNISBSD  Deie §40 2007 m
WO« B5mn ege BOKX PRI wpessom leg= 1200KE L Vagr JOOOKK

Sgel A<HISESD Dt 8n 2017 U'E o =
PR BNT=200K  SglA=NTERSD D27 SgWA=NISESD e S 27
R e et [ UTrer ™ UE_PB

WO B5mn Meg= 150IEX Mag- 400K

Figura 5 - Micrografias do polimero em p6 com disperséo de solugéo: (a) 2,5 mL; (b) 5 mL; (c)
10 mL; (d) 10 mL; (e) 20 mL; (f) 20 mL

A Tabela 5 indica a composi¢cao quimica nos pontos analisados. Nela é possivel
verificar que os pontos 2, 4, 6, 8, 10, 12 e 15 apresentam porcentagem significativa

de prata.
Composicao Quimica (% em massa)
Ponto C o Mg Al Cl Zn  Mn Fe Ag Total
1 36,44 2,18 0,26 0,98 5,22 - - - 54,92 100,00
2 83,97 2,88 - 0,16 1,45 - - - 11,54 100,00
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3 94,05 = = = 1,02 = = = 4,93 100,00
4 67,94 4,72 - - 2,26 - - - 25,08 100,00
5 93,27 6,14 = = = 0,24 = = 0,35 100,00
6 92,16 - - 0,25 - - - - 7,59 100,00
7 92,15 3,44 = = 0,86 = = = 3,55 100,00
8 - - - 1,15 8,77 - - - 90,08 100,00
9 28,64 38,78 = 0,20 = = 0,28 31,63 0,47 100,00
10 58,17 11,99 - 0,20 2,18 - - 7,54 19,92 100,00
11 97,77 = = = 0,31 = = = 1,92 100,00
12 93,96 - - - 0,75 - - - 5,29 100,00
13 99,38 = = = = = = = 0,62 100,00
14 97,60 - - 0,14 0,16 - - - 2,10 100,00
15 88,02 = = = 1,20 = = = 10,78 100,00

Tabela 5 - Caracterizagdo quimica do p6 impregnado com NPAg

Apesar de ter sido detectada prata na maioria das amostras, exceto na de 1,25
mL da solucdo mae, nao foi possivel medir a dispersdao quantitativamente, pois a
quantidade de p6 polimérico analisada no MEV era pequena se comparada com a
quantidade produzida. Porém, durante a andlise foi possivel perceber que quanto
maior a concentracao da solucao, mais facil era a visualizacédo da prata.

3.3 Ensaio de resisténcia a tracao dos filmes

Nas Tabelas 6 e 7 sao apresentados os resultados de resisténcia a tracéo e
deformacgédo maxima, respectivamente. Nessas Tabelas, letras iguais correspondem
a filmes com comportamentos mecanicos semelhantes de acordo com o teste t de
Student a um nivel de 5% de nivel de significancia.

Pode-se concluir com base nos testes de comparacgao de t-Student que néo foi
possivel observar diferenca de resisténcia a tragao entre as amostras com NPAg, e
somente as composicoes 3, 4 e 5 apresentaram resisténcia estatisticamente inferior
ao filme sem NPAg.

Volume da solucdo Resisténcia a tracao dos ... Desvio

Filme concentrada de corpos de prova (MPa) Media Padrao
NPAg (mL) 2 3 a4 5 MPA ypg

1a 0 8,07 814 824 748 805 800 0,298
23 1,25 793 786 7,26 7,03 6,40 7,30 0,631
3° 2,5 6,59 6,76 6,31 7,61 7,40 6,93 0,550
4> 5 7,70 7,82 7,08 6,90 6,41 7,18 0,583
5° 10 6,77 762 7,32 7,90 7,30 7,38 0,421
6 2 20 792 759 7,14 7,30 8,09 7,61 0,401

Tabela 6 - Resultados de tens&o com base no ensaio de tracdo dos filmes
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Volume da solucao Deformacao Maxima do Corpo de Desvio

Filme  concentrada de Prova (mm) l\(ll;::;\ Padrao
NPAg (mL) 1 2 3 4 5 (mm)

12 0 46,34 57,88 103,38 38,38 63,2 61,84 25,168
22 1,25 4493 52,52 58,55 44,74 4436 49,02 6,321
32 2,5 19,41 32,32 104,52 35,53 33,91 45,14 33,804
42 5 37,43 35,47 37,55 78,64 56,61 49,14 18,604
ba 10 21,97 22,53 65,01 75,26 29,06 42,77 25,399
62 20 23,16 32,55 40,86 63,62 93,43 50,72 28,185

Tabela 7 - Resultados de deformag@o maxima com base no ensaio de tragéo dos filmes

Os resultados de deformacéo apresentados na Tabela 7 sédo considerados
semelhantes, ou seja, que nenhum dos filmes apresentou diferenca estatistica
significativa em relagdo aos outros.

As variagbes encontradas na resisténcia a tracdo podem ser resultado do
modo de preparar das amostras, uma vez que na preparagao do corpo de prova,
o instrumento de corte insere microfissuras nas bordas, estas atuam como
concentradores de tensao e acabam por facilitar o surgimento da trinca na amostra

€ 0 consequente rompimento prematuro.

41 CONCLUSOES

O proposito central deste estudo voltou-se para a constru¢cado de um dispositivo
capaz de dispersar homogeneamente nanoparticulas de prata em pd polimérico,
logo pode-se afirmar, pela andlise dos resultados, que tal objetivo foi alcangado.
Com base na Tabela 4 afirma-se que ap6s diversos testes e configuracdes utilizados
no dispositivo a eficiéncia minima calculada foi de 69,5%, considerada aceitavel para
o primeiro protétipo. Tal valor € dito minimo, pois ao tornar o sistema recirculante,
nao foi mais possivel aferir a massa da névoa que se depositava nas mangueiras de
retorno.

Analisando os resultados das microscopias realizadas por MEV, concluiu-se
que o dispositivo foi eficaz em transportar as NPAg da solugéo para o p6 polimérico.
A baixa quantidade do material no filme deve-se principalmente a natureza das
solugdes fornecidas, que apresentam uma concentracao de 1% daquela considerada
ideal de 1 mg/mL, baseada em pesquisas similares.

Nos ensaios mecéanicos também nao foi possivel identificar a influéncia das
concentracdes das solugcdes de nanoparticulas sobre as propriedades do filme.
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