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RESUMO

O Guadua Weber-Baueri Pilger popularmente conhecido por bambu (taboca), encontrado na
regido Amazonica, Acre. A Carboximetilcelulose (CMC) foi obtida pela sintese de Williamson
(reagdo de substitui¢do) a partir do colmo do bambu. Foram sintetizadas nanoparticulas de
oxido de ferro pelo método de coprecipitacdo. Preparou-se os filmes finos em base bambu
dispersando a CMC em concentragdes diferentes de Polietilenoglicol (PEG) 2,5%, 5% e 7,5%,
foram adicionadas nos nanocompositos o 6xido de ferro com 1% e 5%, ap6s secagem completa
resultando nos filmes finos funcionalizados com 6xido de ferro (FFOF). Na caracteriza¢ao
seguiu os Ensaios de Tragdo onde a tensdo normal mostra que os filmes finos por serem
poliméricos apresentam uma boa resisténcia, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) os
FFOF com 1% e 5% as amostras apresentam similaridade onde a presenga das nanoparticulas
magnéticas ndo afetando as morfologias das suas superficies, a Espectroscopia por Energia
Dispersiva (EDS) verifica-se a concentragdo de NPM visivel na amostra indicando o
revestimento a totalidade da superficie, os padrdes de Difracao de Raios-X (DRX) obtendo as
fases cristalinas do material com 3 picos caracteristicos da CMC, o Potencial Zeta determinou
a nanoparticulas de ferro com -31mV um potencial satisfatorio, os Indices de Refragdo variam
conforme a concentragdo do PEG, ndo variando com a nanoparticula magnética, a Analise
Termogravimétrica (TGA) para os FFOF, ha uma perda de massa de 50% a uma temperatura
de 298°C pelo processo de degradagdo da CMC e PEG e a Calorimetria Exploratoria Diferencial
(DSC) para todos os filmes finos onde a presenga das nanoparticulas magnéticas a curva
apresenta as transigdes de primeira e segunda ordem sendo semelhantes. Com base nos
resultados obtidos foram possiveis obter resultados satisfatorios das andlises dos FFOF
apresentando um novo material nanoestruturado com diversas aplicagdes tecnoldgicas na
engenharia dos materiais.

Palavras-chave: Nanocompositos magnéticos. Polimeros biodegradaveis. Nanoparticulas
magnéticas. Nanobiotecnologia. Engenharia.



ABSTRACT

The Guadua Weber-Baueri Pilger popularly known as bamboo (taboca), found in the Amazon
region, Acre. Carboxymethylcellulose (CMC) was obtained by Williamson synthesis
(replacement reaction) from bamboo stems. Iron oxide nanoparticles were synthesized by the
coprecipitation method. Thin films were prepared on bamboo base dispersing the CMC in
different concentrations of Polyethylene glycol (PEG) 2.5%, 5% and 7.5%, iron oxide with 1%
and 5% were added to the nanocomposites, after drying resulting in thin films functionalized
with iron oxide (FFOF). In the characterization followed the Tensile Tests where the normal
tension shows that the thin films for being polymeric have a good resistance, the Scanning
Electron Microscopy (SEM) the FFOF with 1% and 5% the samples present similarity where
the presence of the magnetic nanoparticles not affecting the morphologies of its surfaces, the
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) verifies the concentration of visible NPM in the sample
indicating the coating of the entire surface, the X-Ray Diffraction Patterns (XRD) obtaining the
crystalline phases of the material with 3 characteristic peaks of the CMC, the Zeta Potential
determined a satisfactory potential for iron nanoparticles with -31mV, the Refraction Index
varies according to the PEG concentration, not varying with the magnetic nanoparticle, the
Thermogravimetric Analysis (TGA) for the FFOF , there is a mass loss of 50% at a temperature
of 298°C by the degradation process of CMC and PEG and Differential Scanning Calorimetry
(DS C) for all thin films where the presence of magnetic nanoparticles the curve presents the
first and second order transitions being similar. Based on the results obtained, it was possible
to obtain satisfactory results from the analysis of FFFF, presenting a new nanostructured
material with several technological applications in materials engineering.

Keywords: Magnetic nanocomposites. Biodegradable polymers. Magnetic nanoparticles.
Nanobiotechnology. Engineering.
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1. INTRODUCAO

Os avancos crescentes em nanociéncia e nanotecnologia possibilitam modalidades
novas de interagdo com sistemas biologicos, em avangos em medicamentos, engenharia de
tecidos, biomédica ¢ bioeletronica (LIU et al., 2018).

A nanotecnologia procura a obtengdo e caracterizagdo de materiais com dimensdes
manométricas de 10°m para aplicar em vérias areas, como industrias farmacéuticas e
biomédica, até biorremediagao de solos e d4guas contaminadas (GIESE, 2018).

Estudos de dimensdes manométricas torna-se promissor para a nanociéncia e a
nanotecnologia por possuirem diversas aplicagdes tecnoldgicas, devido a suas estruturas e
aplicagdes desde o século XXI (PEIXOTO et al., 2021).

Nanomateriais define-se como materiais que possuem caracteristicas estruturais com
dimensdo de 100 nm ou menos, incluindo uma dimensao como nanofilmes e nanocoatings, duas
dimensdes com os nanotubos e nanofios e trés dimensdes como as nanoparticulas (KROLOW
et al., 2012). Os nanocompdsitos de polimero magnéticos sdo definidos como materiais
compostos por um componente magnético inorganico na forma de particulas, fibras ou lamina
com pelo menos uma dimensdo na nanofaixa de metros embutida em um polimero organico
(ZHU et al., 2013).

Nanomateriais magnéticos de 6xido de ferro nas ultimas décadas vem atraindo muitas
pesquisas pelo interesse nas suas aplicacdes com grande potencial magnético, armazenamento,
catalise, eletroquimica, diagndsticos médicos e terapéuticos, por conta de suas propriedades
magnéticas, fisico-quimicas e opticas (SHEN et al., 2014). Por vérias rotas sintéticas, a
decomposic¢do térmica, hidrotérmica ou solvotérmica fornece melhores resultados relacionado
ao tamanho e morfologia de nanoparticulas (ZANCHETTIN, 2020).

Um produto ambientalmente funcional com propriedades tecnoldgicas é o carvao
vegetal do bambu, produzido através de colmos de bambu, sendo feito pelo método de ativagao
quimica ou fisica (NISHIOKA; SEN, 2019), e sendo utilizado em purificagdo de agua
(KROLOW et al., 2012), ar, aplicagdes médicas, desodorizagdo, melhoria do solo e em até
roupas e toalhas por conta da sua grande area de superficie (NISHIOKA; SEN, 2019).

O carvao vegetal do bambu utiliza-se também no desenvolvimento da sua alta
porosidade, na superficie quimica variavel e reatividade (NISHIOKA; SEN, 2019), por isso o
carvao vegetal do bambu ¢ usado em muitos setores industriais (KROLOW et al., 2012) como

alimentos, farmacéuticos, quimico, petréleo e nuclear (NISHIOKA; SEN, 2019).
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O bambu ¢ considerado biomassa sustentavel por este possuir uma rapida renovagao,
trazendo varios beneficios e caracteristicas como a alta condutividade elétrica e também
autolubrificante, podendo ser usado para um material de protecdo -eletromagnética
(NISHIOKA; SEN, 2019). Além disso, tem autolubricidade, usado também como material de
fricgdo, assim, trazendo uma série de caracteristicas benéficas, pois atua em varios campos
devido seu curto periodo de crescimento em comparagdo com a maioria das espécies de madeira
(BARDHAN et al., 2014).

A importancia desta dissertagdo manifestou-se por se realizar um experimento na area
da nanobiotecnologia que pode trazer beneficios nas diversas aplica¢des tecnologicas, pois
pouco se obtém estudos relacionados a sintese e caracteriza¢ao de filmes finos biodegradaveis
a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro. Assim, surgiu com a necessidade de um
entendimento maior da nanotecnologia e controle da matéria em nanoescala, e molecular para
o desenvolvimento de novos materiais.

Nesse contexto, o presente estudo discute: “A sintese e caracterizacdo de filme fino
biodegradavel em base de bambu funcionalizado com 6xido de ferro para um novo material
nanoestruturado?”. Para auxiliar os objetivos especificos: sintetizar o filme fino em base do
bambu, funcionalizar o filme fino com 6xido de ferro, caracterizar o filme fino biodegradavel
funcionalizado com 6xido de ferro e apresentar um novo material nanoestruturado com diversas
aplicagdes tecnologicas.

Por se tratar de um estudo pioneiro no estado do ACRE, a pesquisa constituira em uma
boa alternativa de apoio aos estudantes, pesquisadores e demais interessados que buscam
entender melhor as aplicacdes de nanomateriais magnéticos a base de bambu para o
desenvolvimento regional e valorizagao dos produtos florestais.

A dissertacdo apresenta uma revisdo da literatura abordando os conceitos importantes
para compreensdo da nanobiotecnologia e aplicagdes com nanomateriais magnéticos. Apos
apresenta-se os materiais ¢ métodos definidos para sintetizar e caracterizar o filme fino
produzido a base de bambu e funcionalizado com 6xido de ferro e por fim os resultados e
discussdes sdo abordados conforme a metodologia adotada e a obtencdo dos experimentos

realizados.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 Bambu

Os bambus s@o monocotiledoneos com rapido crescimento, vistos como regeneradoras
ambientais devido a sua capacidade de ocupar solos degradados, reduzindo o processo erosivo.
Ainda, varias de suas espécies sdo utilizadas para diversos usos como matérias primas
lignoceluldsicas (RUSCH; HILLIG; CEOLIN, 2018).

A geragdo de produtos, impostos, divisas, emprego e renda vem do setor florestal na
economia brasileira, o desenvolvimento desse setor ¢ limitado na maior parte na exploragao de
madeira. Alguns exemplos desses produtos florestais ndo advindo da madeira ¢: frutos, fibras,
condimentos, Oleos, resinas, seivas, ceras, gomas, folhas, sementes, farmacos, forragens e
combustivel, etc., destacando o bambu que faz parte dessa lista (AFONSO; SILVA, 2017).

A caracteristica do colmo de nasce com o didmetro que possuira na fase adulta faz com
que ele tenha uma importancia ambiental pelo fato da planta de mais rapido crescimento na
superficie terrestre, produzindo colmos sem necessidade de replantio e também sequestra
carbono, fazendo ele uma alternativa de reflorestamento, alinhamento, artesanato e aplicagao
na constru¢cdo (BENAVIDES, 2012).

A figura 1 apresenta as utilidades do bambu de cada parte da planta.

Figura 1. Utilidades do bambu.
Fonte: Greco e Cromberg (2011) apud Benavides (2012).
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Dependendo do tipo de bambu, este possuird uma utilidade com cada fase de seu
crescimento, com trinta dias pode ter utilidade como alimento, entre seis e doze meses aplicado
para produzir cestas e outros tecidos, com dois anos os colmos pode-se dividir em tiras ou
esteiras, depois de trés anos a 6 anos a utilidade pode ser na construgdo, entre outras as partes
da planta pode ser utilizada e aproveitada (BENAVIDES, 2012).

Um estudo detalhado sobre as quantidades de bambus presentes no territdrio brasileiro
ainda ndo existe. Mas, um estudo estimado de quantificacdo de bambu por cada estado brasileiro
foi realizado por Cardoso Junior em 2008 (SANTOS, 2019). Observa-se a figura 2 essa

distribuicdo no pais.

—

" DESCONHECIDC

MEDIA CONCENTRAGAO

ALTA CONCENTRACAD

Figura 2. Distribui¢do estimada de bambus no Brasil.
Fonte: Cardoso Junior (2008) apud Santos (2019).

Em quase todos os continentes as plantas de bambu sdo encontradas, distribuindo em
regides tropicais, subtropicais e temperadas da Asia, América, Africa e Oceania (RUSCH;
HILLIG; CEOLIN, 2018). A regido sudoeste da Amazdnia, destacando-se o estado do Acre,
que ¢ onde se encontra a maior concentra¢do de bambu no Brasil. Sdo aproximadamente sete
milhdes de hectares de bambu da espécie Guadua weberwarrii (SANTOS, 2019).

A figura 3 apresenta o estado do Acre com as dreas concentradas de bambu observando

as manchas escurar no mapa.
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Figura 3. Regido do Estado do Acre com areas nativas da espécie de bambu Guadua weberwarrii.
Fonte: Ferreira (2014) apud Santos (2019).

Carmo, Amaral e Bardales (2017), afirma que o Governo do Estado do Acre informa
sobre as onze tipologias florestais do Acre, o bambu aparece dominante em cinco com
ocupagdes nos sub-bosque de 59% do territorio acreano.

Os resultados obtidos do SEPLAN no estudo de Carmo, Amaral e Bardales (2017),
afirmam que o Guadua weberbauri ocorre em uma densidade média de 2.060 varas/hectare de
diametro de 4,8 cm e altura média total de 14,8 m. Na analise da distribui¢ao das florestas com
bambu no Acre o municipio de Feijo, Sena Madureira e Tarauaca totaliza mais de 50% da area
com bambu no estado e o municipio de Epitaciolandia ndo possui floresta com bambu.

A tabela 1 apresenta uma tabela que demonstra a grande oferta de matéria-prima para
exploragdo econémica do bambu nos 21 municipios acreanos da Amazodnia Sul-ocidental do
Brasil. Observa-se um total de 10.969.410 ha de area efetiva da floresta com bambu e 4.563.688

ha de area com bambu.



MUNICIPIO FLORESTA COM BAMBU AREA COM BAMBU
(ha) (ha)

Feijo 2.601.841 1.122.460

Sena Madureira 2.045.614 740.082
Tarauaca 1.513.999 660.812
Marechal Thaumaturgo 762.083 376.788
Manuel Urbano 958.976 337.912
Rio Branco 568.910 296.215

Santa Rosa do Purus 520.894 226.761
Porto Walter 384.240 225.052
Jordao 481.133 148.621

Xapuri 235.278 127.030

Bujari 175.405 84.334

Cruzeiro do Sul 249.534 64.156
Assis Brasil 274.697 60.573

Porto Acre 81.379 38.783
Brasiléia 59.233 28.374
Acrelandia 17.875 8.193
Mancio Lima 8.436 7.093
Capixaba 19.355 6.172

Senador Guiomard 6.360 3.180
Rodrigues Alves 3.290 658
Placido de Castro 878 439
TOTAL 10.969.410 4.563.688

Tabela 1. Quantificacdo das tipologias florestais com a ocorréncia de bambu e da area efetiva ocupada com

bambu nos municipios acreanos, Amazonia Sul-ocidental, Brasil.
Fonte: Adaptado de Carmo, Amaral, Bardales (2017).

ZU

O bambu ¢ constituido por uma parte aérea, onde se encontra o tronco ou caule da planta

chamada de colmo com forma cilindrica e uma série de entrends/ocos separados de forma

transversal por diagramas, de onde saem os ramos e a folhagem, a outra parte ¢ subterranea,

composta por rizoma e raiz (CARRARO, 2018).

As caracteristicas do bambu sdo apresentadas como:

Os colmos saem da terra com didmetro e numero de nds definidos,
atingindo a altura maxima em um ano, com o amadurecimento mudam
suas caracteristicas internas e se tornam mais resistentes. O didmetro,
altura, espessura da parede e forma de crescimento sdo diferentes de
acordo com a espécie. As folhagens caem do colmo quando o bambu
estd na altura maxima e sdo chamadas de bracteas. As idades dos colos
sdo avaliadas da seguinte forma: até um (01) ano nao possuem folhas e

sdo mais esverdeados, ha bracteas cobrindo os noés e uma pelagem

serosa nos internos; entre 01 e 02 anos possuem folhas, ramos,
ramificagdes, cor um pouco amarelada; com trés (03) ou mais anos nao
apresentam bracteas e possuem manchas provocadas por fungos
(CARRARO, 2018, p. 25).
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Em relagdo ao manejo nos cortes de madeiras ¢ regulamentado pelo Decreto n° 6.660,
de 21/09/2008, o qual dispde sobre a utilizagdo e prote¢do da vegetacdo nativa. No ano de 2011,
o governo brasileiro sancionou a “Lei do Bambu™ no decreto n® 12.484, que instituiu a Politica
Nacional de Incentivo ao Manejo Sustentado e ao Cultivo do Bambu, possibilitando condi¢des
a agricultores para a producdo em larga escala, beneficiando seu uso em muitos setores, sendo
eles: alimentagdo, mobilidrios, constru¢do civil e varios outros (BIANCHI, 2020).

O bambu possui aplicagdes tecnologicas interessantes, quando processado
quimicamente ou fisicamente, como por exemplo, o p6 do carvao vegetal. O p6 do carvao
vegetal do bambu ¢ utilizado com frequéncia para produzir fibras que sdo usadas na fabricagao
de roupas, meias, toalhas nas localidades da China como em Taiwan, essas fibras mantem a
capacidade funcional e possui meios de absorcdo eficaz eliminando odores, melhorando a
qualidade do ar, capacidade bacteriostatica, bloqueia a radiacdo eletromagnética e regula efeitos
de temperatura e umidade (CHIANG; YEH, 2014).

Sao vérios tipos de materiais que podem ser usados como precursor um deles € o carvao
de biomassa considerado um dos melhores para suas grandes areas de superficie, riqueza de
poros, estruturas e baixo custo, podem ser obtidos a partir da biomassa e derivados de plantas,

sendo o recurso renovavel mais amplamente disponivel (ZHOU et al., 2013).

2.1.1 APLICACOES

Relacionado a tendéncias e cendrios a atividade florestal teve crescimento médio de
13% em cinco anos com atividades madeireiras € ndo madereiras, transformando a atividade
econdmica mais importante do Acre, onde ¢é responsavel por 12,8% do Valor Bruto da Produgao
(VBP) (AFONSO; SILVA, 2017).

O género Guadua, o bambu tropical ¢ importante economicamente, com origem na
América do Sul vai até os andes venezuelanos e no sul da fronteira entre Equador e Peru. O
cultivo no Brasil ele pode atingir 30 m de altura e entre 15 cm e 20 cm de didmetro (COSTA et
al., 2017). Utilizado na construcdo civil, producdo de lenha, fabricagdo de artesanato, moéveis,
protecdo de moveis e fontes de agua (COSTA et al., 2017).

Quando se fala de aplicagdes deve-se considerar as caracteristicas da matéria prima
utilizada. A tabela 2 apresenta duas espécies de bambu do género guadua onde se analisa os

dados de altura, diametro, formato, comprimento, largura e ocorréncia.
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ESPECIE CARACTERISTICAS
Guadua Altura de 20 m a 25 m; didmetro de 6 cm a 8 cm; laminas
weberbaueri* foliares com formato eliptico-lanceoladas, de 13 cma 17 cm

de comprimento por 2 cm a 3,5 cm de largura; ocorréncia de
1947 a 2884 colmos por hectare.

Guadua ssp** Altura de 14,5 m a 35 m; didmetro médio de 6,2 cm;
ocorréncia de 1594 colmo por hectare.

Tabela 2. Caracteristicas morfologicas do bambu nativo.
Fonte: Adaptado de Silveira* (2006), FUNTAC** (2010) apud Afonso e Silva (2017).

Afonso e Silva (2017) apresentam o estudo de Dantas et al. (2005), com a afirmacao de
que as caracteristicas das resisténcias fisicas do bambu para fabricar celulose sdo acima das que
utilizam matérias-primas tradicional das espécies florestais. O bambu por possuir uma fibra
virgem evita contaminacdo de produtos, entdo, ¢ um material indicado para embalagens de
alimentos, medicamentos, produtos frigorificados, detergentes, etc.

Uma das aplicacdes do bambu ¢ a utilizacdo do carvdo vegetal a base de bambu, a
produgdo dele vem no setor, com alto potencial para o estado do Acre e atendendo as industrias
com demanda de energia (AFONSO; SILVA, 2017). Com isso necessita para essa cultura, mais
investimentos em pesquisa (AFONSO; SILVA, 2017).

A figura 4 apresenta a proposta de sugestao de uma estrutura basica de cadeia produtiva
para o bambu nativo tendo como base a capacidade produtiva instalada. Observa-se que a
proposta apresentada visa, a floresta nativa em suprir o mercado com a matéria-prima € o
viveiro florestal fica com a funcdo de reposi¢do, manutencao e conservagdo do ambiente natural

das espécies.
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Figura 4. Proposta de cadeia produtiva para o bambu nativo.
Fonte: Afonso e Silva (2017).
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Texeira et al. (2017) afirmam que no Brasil pouco se discute sobre a biomassa do bambu
como alternativa para energia com diversos usos. Assim, surge a alternativa para producao de
biomassa por sua lata produtividade e rapido crescimento e maturidade, aumentou rapido o seu
uso comercial ultimamente e popular como substituto da madeira na producao da celulose,
papel, carvao e construcao civil.

A utilizagdo do bambu na engenharia vem aumentando, pois, seu material ¢ adequado
por possuir um tubo vegetal lenhoso, leveza, beleza e alta resisténcia mecanica (OSTAPIV,
2017). Ou seja, o bambu vem a cada dia crescendo seus usos, pois suas caracteristicas e
possibilidades de aplicagdes estdo cada vez mais sendo estudadas. Uma das aplicagdes ¢ de
filmes finos com nanoparticulas magnéticas na area da energia em c¢lulas solares para melhoria

de seu desempenho (VASCONCELOS, 2020).

2.2 Filme Fino

Obter materiais por filmes finos ¢ o grande desafio atualmente, porque interfere
diretamente na construcdo de dispositivos com propriedades diferentes que sdo a resistividade,
constante dielétrica, coeficiente térmico de expansdo e indice de refracdo que dependem da
espessura e dos processos de deposicdo (GUARALDO, 2014). Os filmes finos sdo materiais
solidos, sendo eles metais, O0xidos, nitretos e ligas metalicas e possuem aplica¢des diversas
como na constru¢do de capacitores, resistores, membranas e semicondutores (GUARALDO,
2014).

Os filmes finos sdo camadas, constituidas por um material determinado, da qual a
espessura varia de alguns nandmetros até microns, crescidos ou depositados através de um fluxo
atdmico ou molecular continuo sobre diversos tipos de substratos, que conseguem ser amorfos,
monocristalinos ou policristalinos, por meio de variadas técnicas de deposi¢ao, possuindo o
objetivo a sua fabricacdo ¢ a obtencao de propriedades fisico-quimicas diferentes dos substratos
onde encontram-se depositados (GOMES, 2017).

Estes sdo bastantes requeridos como materiais para diversas aplicagdes nos mais
variados setores das industrias em consequéncia das caracteristicas da sua fabricacdo,
exemplos: a menor quantidade de material requerido para serem produzidos, a praticidade, a
qualidade e a possibilidade de obtencdo de novas propriedades destes materiais (MACHUNO
et al., 2016).
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Filmes como biocomponentes sdo utilizados para diversos fins, sendo eles em
eletronicos, Opticos, fotoeletroquimicos e eletrocomicos, aplicados em diversas dreas como
sensores, fotocatalise heterogénea, fotoeletroquimica, fotocromismo, células solares e células
combustiveis (GUARALDO, 2014).

Pode-se preparar filmes finos com diversos compdsitos para formagao de um material e
aplicagdo de diversas areas. Pinheiro, Cruz e Ferreira (2011), afirmam: “Tem sido observado
nos ultimos anos um aumento da participagdo no mercado de fotovoltaicos das células solares

baseadas na tecnologia de filmes finos”.

2.3 Energia solar

A primeira geracao de energia fotovoltaica vem dos painéis de silicio monocristalinos e
policristalinos de cores pretas e azuladas possuindo uma maior eficiéncia na hora da conversao
de luz e apresentam restrigdes como o peso das placas que ficam entre 18 kg e 25 kg. A segunda
geracdo esta voltada para os materiais mais finos e a terceira geracao de energia solar estd com
os filmes fino e filmes fotovoltaicos organicos, sdo filmes semitransparentes, finos e flexiveis
possibilitando a geracdo de energia através da luz, seja artificial ou natural que supre as
restri¢des da primeira geracao (SOUZA et al., 2020).

Células solares de terceira geracdo, a difusdo de éxcitons na interface projetada pode
dividir em elétrons e buracos, sendo um desafio para aplicacdes fotovoltaicas com novas
tecnologias, a adicdo de nanoparticulas magnéticas na camada ativa da célula solar fotovoltaica
contribui para a melhoria do seu desempenho, além, da morfologia nas escalas de mistura
doador-aceitador, no grau de cristalinidade dos filmes e sua condutividade (PALACIO, 2020).

Com o uso da nanotecnologia as solugdes estdo sendo encontradas facilitando assim a
producdo e o armazenamento de energias, variando desde pilhas e baterias com maior
capacidade de armazenar até os painéis solares que possui a melhor captacdo de energia
(HASAN; MARION, 2015).

A energia solar surgiu em 1839, pelo fisico francés Alexandre Edmond Becquerel
percebeu o efeito fotovoltaico com suas experiéncias. Ao passar dos anos cientistas foram
estudando até que a primeira célula solar foi formalmente apresentada na reunido anual da
National Academy of Sciences em Washington, e anunciada em coletiva de imprensa em 25 de
abril de 1954 (SOUZA et al., 2020).

Em 1958 quando o satélite Vanguard I foi lancado, se utilizou pela primeira vez painéis

solares. Eles auxiliaram o satélite com um painel de 1 W (watt) para a alimentacdo do radio na
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viagem. Além disso, também foram construidas as primeiras pacas solares para instalar em
casas, estabelecimentos e meios de transportes (navio, avido e o6nibus) (SOUZA et al., 2020).

Sdo varios tipos de modulos fotovoltaicos, onde suas caracteristicas sdo de conversao
solar que vai variar de acordo com suas dimensdes, tecnologias de fabricacdo e outros. Os
modulos fotovoltaicos sdo compostos por células fotovoltaicas que convertem a energia do solar
em energia elétrica (SOUZA et al., 2020).

Em Woburn, EUA, a empresa Magnolia Solar utiliza células solares com filmes finos
oferecendo um custo mais baixo do que as células solares cristalinas. Com os filmes finos sua
aplicacdo aumentam os efeitos quanticos em nanoestruturas para as células solares com
eficiéncia mais elevada, porque utiliza-se materiais mais baratos com propriedades nano e
microtecnologicas (HASAN; MARION, 2015).

As células solares funcionam através do efeito fotovoltaico, vindo da criagao de uma
tensdo direta em um material semicondutor dopado, sendo as regides eletricamente distintas
quando expde a luz. Esse fendmeno vem da geragdo, difusdo e dissociacdo de uma excitagao
elementar pelo éxciton, se o material estiver em contato com o condutor, ¢ coletado uma
corrente elétrica chamada de fotocorrente, obtida da separacdo do éxciton e cargas livres
(VASCONCELOS, 2020).

A figura 5 apresenta a ilustragdo do efeito fotovoltaico em um material semicondutor
conectado aos terminais de ligacdo dos contatos condutores, onde nos dispositivos

fotovoltaicos, parte dessa radiagdo ¢ transmitida e a outra refletida e uma fragao absorvida.
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Figura 5. Tlustragdo do efeito fotovoltaico em um material semicondutor.
Fonte: Vasconcelos (2020).

Células solares poliméricas sdo uma classe de dispositivos fotovoltaicos organicos

caracterizadas pela gerag¢do de éxciton a partir da absor¢ao de luz por polimeros, classificados
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como conjugados e condutores. Esse dispositivo possui uma camada ativa que ¢ composta por
um polimero doador de elétrons (D), devido a existéncia de ligacdes pi (m) alternadas e
moléculas com aceitacdo (A) de elétrons. Essa relacdo se classifica como doador-aceitador
similar a uma juncdo P-N e esses materiais organicos sdo caracterizados por orbitais
(MIKHNENKO; BLOM; NGUYEN, 2015).

A figura 6 apresenta a arquitetura de uma célula solar polimérica e sua estrutura de
funcionamento dividida em cinco camadas, o eletrodo metalico com baixa funcao de trabalho
como ouro ou prata para capturar os elétrons dissociados, o material transportador de elétrons,
a camada ativa com a espessura ideal da ordem de algumas dezenas de centenas de nanometros,
abaixo de 100 nm aqui vai ocorrer a absor¢do Optica que contem o polimero e um derivado
funcionalizado, a camada transportadora de buracos e o eletrodo que consiste em uma lamina
fina de vidro com uma fina camada de material condutor transparente depositado na sua

superficie, como o 6xido de indio (VASCONCELOQOS, 2020).

Figura 6. Arquitetura de uma célula solar polimérica com funcionamento dividida em cinco camadas.
Fonte: Vasconcelos (2020).

Vasconcelos (2020) afirma ainda que a dopagem da camada ativa com nanoparticulas
magnéticas de ferrita por exemplo tende a contribuir consideravelmente o aumento da
fotocorrente, tornando-se um importante objeto de estudo. O modelo exposto por Vasconcelos
citado acima pode ser utilizado para estudos com nanoparticulas de 6xido de ferro e produzir
um filme fino para a aplicagdo em células solares de terceira geracao.

Outro modelo de células solares com aplicagdes tecnoldgicas e biodegradavel sdo as
células solares construidas por biomassas. Estes sdo cercados por numerosos precursores, a

biomassa ¢ a mais promissora por ser biodegradaveis devido ao seu baixo custo, renovabilidade,
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abundancia, respeito ao meio ambiente e dopagem natural de multi-heteroatomo, abrangendo o
nitrogénio (N), enxofre (S), fésforo (P), entre outros (JING et al., 2019). Os avancos em sinteses
de novos materiais de fontes biorrenovaveis € sustentaveis faz com que pesquisadores ha pouco
tempo se concentraram nessa area devido as grandes preocupacdes com o meio ambiente,
acumulac¢do e destruic@o de residuos, e o esgotamento inevitavel dos recursos fosseis (ATES et

al., 2020).

2.4 Polimeros Biodegradaveis

Polimeros sdo definidos como macromoléculas, sendo moléculas com alto peso
molecular, formadas a partir da repeticao de unidades quimicas denominadas monomeros. Os
polimeros podem ser de origem inorganica, ou organica que sao mais pesquisados para estudo
e sua utilizacdo ¢ maior (SILVA; RABELO, 2017).

As propriedades dos polimeros dependem de seu conteudo monomérico, estrutura e
peso molecular, fazendo com que exista quatro categorias existentes e umas delas ¢ os
polimeros eletricamente condutores (PCs) (ASYRAF et al., 2017). Pois, desde a descoberta de
PCs no século passado, vem gerando muitos estudos e utilizagdes em varios campos da
eletronica, optica, medicina e dispositivos de energia (ZONG; HO; WUANG, 2015).

Quando se refere ao surgimento do polimero:

A utilizagdo de polimeros surgiu como alternativa para modelagem da
liberagdo de diferentes substidncias mediante o encapsulamento,
buscando o prolongamento da propriedade desempenhada ou o
incremento da eficiéncia da molécula de interesse. Com este propodsito
existem diferentes aplicagdes que vieram a se desenvolver na area
medicinal, alimenticia, agrondmica e cosmética. Os polimeros naturais
de origem vegetal e animal foram os primeiros veiculos utilizados como
transportadores de medicamentos. O baixo custo, biocompatibilidade,
biodegradabilidade, estabilidade, baixa toxicidade e a obtencdo por
fontes renovaveis favorece a combinagdo com diversas substancias de
interesse farmacéutico (SCHNEIDER 2018, p.4).

O polimero natural existente ¢ a celulose por ser mais abundante, renovavel e
biodegradavel. Novos materiais com base em celulose de dimensdes manométricas vém se
tornando atraentes, com um grande potencial para as diversas areas (GUIMARAES JUNIOR
etal., 2017).

A preocupagdo com o meio ambiente vem aumentando a cada ano, mesmo porque

depende de a humanidade cuidar e utilizar as fontes de produtos existentes no mundo, sendo
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que se estimando o petroleo por exemplo ¢ um bem finito, surge um novo campo com
perspectivas incalculaveis de produgdo, assim, o Brasil nesse cenario dispde posi¢ao
privilegiada como produtor de polimeros naturais ou biodegradaveis (SILVA; RABELO,
2017).

As preocupagdes ambientais sobre o descarte dos residuos solidos, a sustentabilidade, a
ecologia industrial, a biodegradabilidade e a reciclagem transformaram-se temas cruciais ao se
pensa em novos materiais. O uso dos polimeros biodegradaveis, onde a degradacdo se inicia
pela a acdo de microrganismos, para aplicacdes industriais tem atraido cada vez mais atencao
nas décadas atuais pelas preocupacdes ambientais e de que os recursos petroliferos sdo finitos
(NUNES, 2016).

Uma propriedade importante que aparecem nos sistemas nanométricos ¢ a grande area
de superficie por unidade de volumem para distribui¢ao reativa de cargas ¢ uma vantagem em
utilizar nanoparticulas e 6xido de ferro e nos polimeros condutores dopados e as particulas além
de pequena o seu tamanho aumenta a taxa de difusdo do metal em sua estrutura (ASYRAF et
al., 2017). Deste modo intimeros pesquisadores e cientistas estdo tentando fazer
nanocompositos magnéticos ajustando as propriedades de materiais com concentragao
adequada de polimeros e funcionalizados com 6xidos de ferro para atingir objetivos do material
magnéticos com ampla largura banda de frequéncia (ALI et al., 2017).

Alguns dos principais polimeros naturais vegetais sdo a celulose, amido, pectina e
algumas gomas (SILVA; RABELO, 2017). A celulose, um polissacarideo organico e seus
derivados ¢ amplamente empregado como excipientes na forma sdlida, pode ser considerada
muito versatil, onde permite a produgdo fibras, nanocristais e micronanoparticulas,
possibilitando assim o encapsulamento e liberagdo de substancias em uma grande extensao
(SCHNEIDER, 2018).

A policaprolactona (PCL) ¢ um poliéster biodegradavel com maior potencial para
aplicagdes tecnoldgicas, pois possui caracteristicas principais, como boa tenacidade,
flexibilidade e compatibilidade com varios polimeros, sendo eles, o poliacido latico (PLA), o
polihidroxibutirato (PHB) e poli butileno adipato co-tereftalato (PBAT) (SIQUEIRA et al.
2018).

As aplicagdes estdo em embalagens, borrachas, proteses, materiais eletronicos entre
outros, se dar pela versatilidade e baixo custo de producdo, com a facil aquisicdo desses
materiais poliméricos fez que substituissem varias outras matérias primas como metal, madeira,
vidro entre outros (SILVA; RABELO, 2017). A PCL também tem sido utilizada de forma

frequente como aditivo e carga para melhorar as caracteristicas de processamento e as
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propriedades finais, tais como, a resisténcia ao impacto de varios materiais (SIQUEIRA et al.
2018).

Outra aplicagdo ¢ a misturas formadas por amido e polidcido latico (PLA) que sao muito
promissoras do ponto de vista ambiental e econdmico, onde, o amido ¢ um polimero natural
abundante e barato e o PLA ¢ um polimero biodegradavel com boas propriedades mecanicas
(BRITO; SEBASTIAO; BRUNO TAVARES, 2015).

Assim, com esse contexto, afirma-se que:

Na busca por novos materiais, percebeu-se que existe uma imensa
variedade em matérias-primas na natureza e que varios produtos
também podem ser sintetizados pelo homem a partir de insumos
naturais. Nesse contexto, pesquisas apostam na substituicdo dos
plasticos convencionais por plasticos biodegradaveis que atendam as
exigéncias das industrias. A ampla utilizagdo de polimeros
convencionais em uma grande diversidade de produtos, lembrando que
a sua decomposi¢do alonga- se de 100 a 500 anos, aumenta o nivel de
residuos que agridlem o meio ambiente, enquanto o plastico
biodegradavel possui degradagdo mais rdpida. Vem crescendo a
preocupagdo com o descarte de materiais no meio ambiente, € 0s
polimeros biodegradaveis vém ganhando atencdo por serem facilmente
degradados na natureza e também por serem produzidos a partir de
fontes renovaveis (SILVA; RABELO, 2017. p. 9).

2.4.1 POLIMEROS SINTETICOS

Estudos como o Ostapiv (2017), utiliza o polietileno tereftalato (PET) para revestir o
bambu como uma forma de barreira e resisténcia mecanica desse polimero, ajudando na
preservacdo dos colmos com uma prote¢do mecanica que impermeabiliza e reduz ataque de
insetos.

O Polietilenoglicol (PEG) ¢ um representativo polimero linear com propriedades fisico-
quimicas e bioldgicas, com comportamento diferenciado em misturas com outros polimeros
como no seu estado puro. E um polimero sintético ndo toxico, obtém-se da polimerizacio de
adi¢do do o6xido de etileno. Possui varias propriedades como a hidrofilicidade, solubilidade em
agua e solventes organicos, e a sua capacidade de reagir a anticorpos para uma resposta
imunoldgica possibilita usar em aplicagdes biomédicas e biotecnologicas (MARIA, 2015).

A figura 7 apresenta a estrutura do polietilenoglicol (PEG), sendo um homopolimero
sintético de adi¢do e com cadeia linear, ¢ um oligémoro com massa molar variando de 400 e

800 g.mol!.
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Figura 7. Estrutura do Polietilenoglicol (PEG).
Fonte: Maria (2015).

As propriedades do PEG sd3o: um polimero semicristalino, biocompativel,
biodegradavel, ndo idnico, termopléstico, solivel em dgua e quando puro no estado so6lido, seu

formato € de flocos brancos inodoros ao dissolver em ague ¢ incolor (MARIA, 2015).

2.4.2 POLIMERO POLIELETROLITO

Polieletrélitos, chamados de poliions sdo polimeros que ao serem dissolvidos em
solventes de alta polaridade como a dgua, desenvolvem uma quantidade de carga que provém
de grupos ionizaveis distribuidos nas unidades monoméricas que compde a cadeia
macromolecular. As interacdes eletrostaticas ocorridas entre os grupos ionizaveis, também
como outros eletrolitos, dar a classe de polimeros propriedades distintas das existentes nos
polimeros neutros (WITT, 2012).

Santos (2013) afirma que: “Dentre os polieletrolitos naturais derivados da celulose se
destacam a quitosana, um policétion, e a carboximetilcelulose, um polianion”.

Um dos papeis dos polieletrolitos podem ser aplicados em grande parte para modificar
a reologia de uma solugdo, controlar o processo de agregacao de particulas coloidais e alterar a
natureza de superficies por absor¢do. Sao obtidos sinteticamente através da polimerizagdo de
monodmeros que tém grupos i6nicos ou modificacdo quimica de polimeros naturais ou sintéticos
neutros (WITT, 2012).

A figura 8 apresenta a Carboximetilcelulose (CMC), um exemplo conhecido de

polieletrdlito e sua estrutura quimica.
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Figura 8. A unidade de repeti¢ao da Carboximetilcelulose (CMC) exemplo de polieletrolito.
Fonte: Adaptado de Witt (2012).

A CMC, um sal de éter de celulose que se obtém através da reagdo de celulose com
acido monocloroacético na presenga de hidroxido de sédio e etanol/agua, pela reacdo de
Williamson. Assim possuindo uma grande capacidade de formacgao de filmes, géis e hidrogéis
para aplicacdo em diversas areas como emulsificante, espessante, estabilizante e para a
formagdo de filmes finos através de interagdo eletrostatica (SANTOS, 2013).

A carboximetilcelulose sdo polimeros naturais aplicados em diversas areas, sendo elas,
farmacéuticas, biomédicas, agricolas, e para embalagens de alimentos que vem se estudando

para aumentar a validade (SANTOS, 2013).

2.5 Nanotecnologia

A nanotecnologia ¢ parte da ciéncia que lida com a manipulacdo da matéria em escala
atdmica e molecular ¢ a nanociéncia, que possibilita agir no interior da matéria, mudando a
estrutura alterando a disposi¢do dos atomos que a compde e encontrada em aplicagdes das
nanotecnologias em diversos campos de conhecimento, como: biologia, medicina, informatica,
comunicagdo, seguranca, meio ambiente, materiais de construcdo e transportes (PINHEIRO,
2015).

Segundo Rodrigues (2020, p.9), “A nanotecnologia procura assim, desenvolver
ferramentas e técnicas para organizar atomos e moléculas de forma a obter materiais com
propriedades bastantes especificas”. O termo Nanociéncia estd ligado a aspectos bésicos e
Nanotecnologia a aplicagdes envolvendo fendmenos que ocorrem em escala nanométrica
(ALBERTI, 2016).

Do lado tecnoldgico, o impulso para se desenvolver dispositivos nanométricos esta na
possibilidade de que informacdes poderdo ser reunidas em dimensdes cada vez menores
(SAMPAIO, 2016). Richard Feynman em 1959, introduziu o conceito de nanotecnologia

defendendo o caso de que ndo existe qualquer obstaculo teorico a construgdo de pequenos
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dispositivos compostos por elementos muito pequenos, no limite atdbmico, nem mesmo o
principio da incerteza (RODRIGUES, 2020). Cientistas em meados do século XX apresentou
concepgoes e ideias visionarias sobre esse campo do conhecimento, mas s comegariam a se
tornar algo tangivel na década de 80, que trouxe o desenvolvimento de microscopios de
tunelamento e de for¢a atomica, fazendo com que fosse permitido avangos no conhecimento e
a manipulagdo de estruturas nanométricas da qual dimensdes eram comparaveis as grandezas
de atomos e moléculas (SAMPAIO, 2016).

Materiais nanoestruturados vem trazendo um importante impacto nas areas de ciéncia
basica, isso se da pelas suas possiveis aplicacdes multifuncionais, ou seja, a compreensdo da
fisica envolvida por tras destes novos materiais nanométricos manifesta-se muito importante na
ciéncia e tecnologia (SAMPAIO, 2016). A nanotecnologia possui uma liga¢do entre a fisica
moderna e contemporanea por poder compreender as estruturas dos materiais.

No final do século XX, a mecéanica quantica comega a ser explorada experimentalmente
de forma mais direta. Para Einstein o emaranhamento quantico parecia completamente absurdo,
e nesse momento da historia passou a ser visto ndo s6 como um enigma a ser decifrado, mas
como uma ferramenta a ser utilizada, um recurso para novas tecnologias, ou seja, até a questao
da transicdo do mundo quantico para o mundo cléssico foi vista de outra forma (NELSON
STUDART, 2016).

As estruturas nanométricas sdo consideradas estando na interface entre a fisica atobmica
e a molecular, onde a mecanica quantica a teoria mais adequada e capaz de descrever os
fendomenos existentes, fazendo a fisica classica de Newton perder seu espago sob a visdo destes
tamanhos reduzidos (SAMPAIO, 2016).

A mecanica quantica ¢ um dos ramos de pesquisa mais promissores quando se referencia
as novas tecnologias e discussdes teoricas na compreensdo dos fenomenos fisicos (MAIA
FILHO; SILVA, 2019). Existe grande parte dos fisicos e interessados em ciéncia no principio
da complementaridade de Niels Bohr com dualidade onda particula e seu correspondente. Mas,
ondas e particulas devem ser consideradas conceitos essencialmente classicos para concepgdes
humanas, ndo sendo preciso ser estendidos para o universo quantico (NELSON STUDART,
2016). Elétrons, fotons, atomos, moléculas sdo objetos quanticos relacionados pela mecanica
quantica, sendo bastante diferente da mecanica classica que descreve os fendomenos
macroscopicos (NELSON STUDART, 2016).

O entendimento da mecanica quantica se deu:
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Um grande avango no entendimento conceitual da mecanica quantica
veio com os trabalhos de John Bell, na década de 1960. Ele conseguiu
mostrar que qualquer teoria de varidveis ocultas que seja realista e local
deverd necessariamente fazer previsdes que sdo diferentes das feitas
pela mecanica quantica. Esse fato ¢ comumente chamado, hoje em dia,
de teorema de Bell. Como as previsdes da mecanica quantica sdo
corroboradas pelos experimentos, podemos concluir que tais teorias nao
existem (NELSON STUDART, 2016, p. 130).

A aplicacdo da nanociéncia se conhece como a nanotecnologia que se relaciona aos
nanomateriais (MARCONE, 2015) com aplicacdes nas diferentes areas do conhecimento, por
ser multidisciplinar e transdisciplinar sendo eles, na Fisica, Quimica, Biologia, engenharias

entre outros (SANTOS et al., 2020).

2.6 Nanoparticulas magnéticas

A ciéncia que trata o estudo dos materiais na escala nanométrica ¢ a nanociéncia
(ENGELMAN; HUPFFER, 2017) que ¢ uma ciéncia multidisciplinar e transdisciplinar com
multiplas aplicacdes (KULKARNI, 2015) e correlaciona-se a nanomateriais.

O estado so6lido de nanomateriais revelam interagdes complementares com sistemas por
causa de suas escalas de tamanho nanométrico ajustaveis a propriedades elétricas, quimicas e
mecanicas (LIU et al., 2018). As nanoparticulas magnéticas mostram diferentes caracteristicas
fisicas, quimicas e térmicas relacionados aos mesmos materiais em dimensdes maiores por
conta de a propriedade razdo superficie-volume ser alta favorecendo a ligagdo de biomoléculas
e atomos, ja que elas exibem comportamento superparamagnético a temperatura ambiente
(GIESE, 2018).

A figura 9 apresenta a escala manométrica uma representacao de alguns materiais que

possuem seus tamanhos dentro da escala nanométrica destacando suas reais dimensoes.
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Figura 9. Escala nanométrica uma representacdo de objetos naturais e artificiais.
Fonte: MORAES, 2015.

Constitui até o presente um desafio a ser estudado no comportamento da matéria na
escala manométrica, estd relativamente grande para conter algumas dezenas ou centenas de
atomos e extremamente pequena quando comparada a um objeto de aspecto macroscopico
(SAMPAIO, 2016).

Contudo existem trés desafios que sdo principais ao usar 0s nanomateriais, primeiro o
dipolo-dipolo magnético causa forte atragdo entre as particulas de Fe3O4 assim aglomerando,
segundo o 6xido de ferro na nanoparticula ¢ facilmente oxidado ou dissolvido em meios acidos
e terceira € reciclar ou separar as nanoparticulas com o tamanho tdo pequeno, principalmente
em meio continuo (NISHIOKA; SEN, 2019).

Apresenta-se em diferentes tamanhos e formas os nanomateriais e também se diferem
na sua composicdo e origem, dependendo da interacdo das nanoparticulas podem ser
encontradas como particulas unicas, agregadas, p6 ou dispersa em uma matriz, sobre coloides,
suspensdes, emulsdo, nanocamadas, filmes, revertidos ou estabilizados (KROLOW et al.,
2012).

As nanoparticulas de 6xido de ferro durante o processo de sinteses podem apresentar os
grupos carregados e podem coordenar com cations de ferro na solugdo afetando a nucleagao
dos nanocristais resultado na sua formag¢ao com os tamanhos de graos controlados estruturas
automontadas (SHEN et al., 2014).

As nanoparticulas magnéticas podem ser aplicadas em diversas areas como a medicina,
biomedicina, biotecnologia, etc., ainda que, muito uteis em todo o seu plano de atividade

também passam por obstaculos. Como por exemplo, o tamanho das particulas pode gerar alguns
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problemas de estabilidade quando se pensa a longo tempo, tendem a aglomerar e sendo realizar

a cobertura com uma camada protetora podem oxidar. (RODRIGUES, 2020).

2.6.1 NANOPARTICULAS DE OXIDO DE FERRO

Matos 2016, afirma que: “As nanoparticulas de 6xido de ferro possuem baixa
toxicidade, sdo biocompativeis e, devido ao seu tamanho reduzido, possuem imensa area
superficial especifica e alta reatividade”.

As nanoparticulas de 6xido de ferro de magnetita e a maghemita sdo investigadas como
sistemas transportadores e liberadores de farmacos utilizados na ressonancia magnética de
imagem (GIESE, 2018). Assim como os polimeros que sdo materiais muito utilizados com
aplicacdes em areas farmacéutica, bio-triagem, alimentacao e agricultura, sensores e atuadores
(ASYRAF et al., 2017).

Na crosta terrestre os 6xidos de ferro sdo compostos abundantes, podem ser facilmente
encontrados na natureza e sintetizados em laboratorio. Dezesseis tipos diferentes de 6xidos sdao
encontrados de hidroxidos e 6xido — hidroxidos de ferro, que na atualidade o FeoOs vem
ganhando destaque devido ao seu baixo custo, ndo toxidade e facil manipulacao (JEZINI, 2015).

O ¢xido de ferro e nano-ferro magnéticos possuem grande potencial para aplicagdes
com materiais aliticos, absorventes eficazes quando se remove inorganicos ou organicos em
fase liquida, pigmentos, em dispositivos de dados magnéticos, em biosseparacdo e medicina
(NISHIOKA; SEN, 2019).

Frequentemente as nanoparticulas possuem forma esférica com didmetros entre 10 nm
e 20 nm e dependendo do tratamento que foi submetido a area de superficie pode ser bastante
variavel, com valores de 50 m?/g a 1000 m?/g (KROLOW et al., 2012).

Existem varios métodos de preparacdo de nanomateriais magnéticos de 0xido de ferro
entre elas a abordagem solvotérmica ¢ uma das grandes significativas pelas condigdes
compostas por multiplos nanocristais magnéticos de dominio (SHEN et al., 2014).

Variedades de modificadores foram acrescentadas as misturas de reacdo ao se trabalhar
com nanomaterias magnéticos de 6xido de ferro para melhorar a estrutura, controlar o tamanho
e melhorar a estabilidade coloidal e biocompatibilidade, sdo eles, poly (acrylic acid) - PAA,
polyethyleneimine (PEI), polyethylene glycol (PEG) e outros polimeros biocampativeis (SHEN
et al., 2014).
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O processo de sintese de nanoparticulas magnéticas ¢ complexo pela sua natureza
coloidal, trazendo um desafio de definir uma rota experimental que proporcione uma dispersao

dos graos magnéticos com o tamanho adequado (ZANCHETTIN, 2020).

2.6.2 NANOCOMPOSITOS MAGNETICOS

Os compositos magnéticos e ndo magnéticos oferecem vantagens importantes no
desenvolvimento de metodologia de sinteses e materiais inovadores em razdo das suas
excelentes propriedades, entre elas, facilidade de preparacdo, maiores propriedades mecanicas
e alta estabilidade térmica (XU et al., 2020). Em particulas magnéticas os nanocompositos
magnéticos sdo obtidos usando fontes biorrenovaveis que possuem vantagens significativas
comparados aos compdsitos convencionais (ATES et al., 2020).

Nanocompositos magnéticos tem muitas aplicacdes como armazenamento de energia,
tratamento de aguas residuais, automotivo, entre outras (HUANG et al., 2018). Os feitos de
recursos biorrenovaveis revelam uma abordagem mais ecoldgica em relagdo aos derivados do
petroleo apresentando alto potencial para aplicagdo em diversas areas do conhecimento como
na medicina, engenharia, agricultura e entre outras como membranas, sensores, energia, optica,
usos automotivos e retardadores (ATES, 2020).

Os materiais novos com ampla gama de aplicacdes potenciais de cations sdo os
nanocompdsitos magnéticos, por exemplo, aplicados em dispositivos de armazenamento de
energia, dispositivos eletronicos, sensores para administracdo de drogas e medicamentos e
absorventes eficazes na separagdo em aplicagdes cataliticas (NISHIOKA; SEN, 2019).

Os méritos de nanocompoésitos sdo para integrar os varios componentes € suas
propriedades em um unico material, no polimero magnético as sinergias organicas e inorganicas
adicionam novas propriedades que ndo podem ser alcangadas em um tinico componente (ZHU
etal., 2013).

A relagdo das propriedades opticas com o processo de sinteses ¢ a forma que pode ser
alcancada por meio de ajustes no procedimento de sintese (SANTOS et al., 2020), ou seja, a
dependéncia de suas propriedades de absor¢ao e emissdo com seus tamanhos (HUANG et al.,
2018). Logo, alteracdes sensiveis no tamanho das nanoparticulas sdo responsdveis por
modifica¢des na energia de transicao e alteragdes nas propriedades Opticas (SANTOS et al.,
2020). Como também varios materiais sintetizados podem ser usados para suprimir a

interferéncia eletromagnética (ALI et al., 2017).
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Sintetizar nanoparticulas além de ser um processo complexo devido a sua natureza
coloidal, vem sendo desafiante encontrar condi¢des experimentais que produzam uma
populacdo de particulas magnéticas monodispersas (RODRIGUES, 2020). Entretanto possui
um grande mérito, pois sdo bastante integraveis com varios materiais e componentes pelas suas
propriedades em um Unico material (NISHIOKA; SEN, 2019).

Sdo varios tipos de rotas sintéticas para a sintese de nanocompdsitos sendo elas
impregnagdes, o precursor polimérico e moagem de bolas e sintese sol-gel, tendo em vista que
mais de um método pode ser combinado em vdrios estidgios para sua formagdo, como o
solvotérmico, co-preciptagdo hidrotérmica e a combinacdo da redug¢@o de metal através do uso
de um agente redutor (KROLOW et al., 2012).

As andlises da composic¢ao e estrutura dos nanocompdsitos se destacam as principais
técnicas utilizadas, sendo elas, a microscopia eletronica de varredura, espectroscopia
fotoelétrons de raio-x, espectroscopia de energia dispersiva de raios-x, entre outras (KROLOW

et al., 2012).
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3. MATERIAL E METODOS

3.1 Tipo de estudo

A metodologia empregada ¢ constituida pela aplicagdo experimental no Laboratdrio de
Nanobiotecnologia do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre — UFAC, assim
como, demais institui¢des que temos parcerias de longa data sustentado com artigos cientificos,
que gerou conhecimentos para aplicagcdes praticas a fim de solucionar a problemadtica da

pesquisa e da sociedade.

3.2 Procedimentos metodolédgicos

A pesquisa se desenvolveu em quatro grandes etapas, sendo:
e aprimeira etapa, sintetizar o filme fino a base do bambu,
e nasegunda etapa, funcionalizar o nanocompdsito magnético a base de bambu,
e na terceira etapa, preparar o filme fino biodegradavel funcionalizado com 6xido
de ferro para alcancgar o objetivo principal do estudo e
e quarta etapa e ultima fase, propor o método para aplicagdes tecnoldgicas de

nanomateriais magnéticos para apresentar eficiéncia de aplicacdo.

A figura 10 apresenta o fluxograma basico do estudo. No qual o objetivo geral ¢
sintetizar e caracterizar nanoparticulas magnéticas a base de bambu para aplicagdes

tecnologicas.

Funcionalizagdo

Sintese do Filme com Propor
Nanoparticula

Magnética

Fino Caracterizacao Aplicacio

Figura 10. Fluxograma do estudo.

Na dissertacao foi realizada a sintese dos nanocompositos magnéticos a partir do carvao
ativado de bambu tipo Guadua Weber-Baueri Pilger foram realizados por processo
solvotérmico seguindo a metodologia adaptada de Manrich, Martins e Mattoso (2021). Assim

estudou-se os nanocompoésitos magnéticos de 6xido de ferro a base de bambu (polimero
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biodegradavel) para um filme fino biodegradavel sintetizando e funcionalizando as
nanoparticulas de 6xido de ferro tendo como base os estudos na area.

Desse modo, para constru¢do do trabalho foram realizadas as preparacdes dos filmes
finos pelos métodos quimicos para a sintetizar com metodologia conhecida e posteriormente
funcionalizar as nanoparticulas magnéticas de 6xido de ferro. Na caracterizacdo foram
realizados Ensaios de Tragao, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia por
Energia Dispersiva (EDS), os padrdes de difragdo de raios-X (DRX), Potencial Zeta, Indice de

Refracdo e Anélise Termogravimétrica (TGA).

3.2.1 PREPARACAO DA CARBOXIMETILCELULOSE - CMC

Para obtencdo da Carboximetilcelulose (p6 do bambu produzido) denominado CMC a
partir do bambu foi seguido o método de Machado (2000) com adaptagdes. Para iniciar, 200 g
de colmo do bambu foi colocado em um recipiente com 4 litros de 4gua aquecida a 70°C por 1
h em agitagdo mecanica para remo¢ao dos compostos inorganicos e, em seguida, lavado com
agua fria e secos em estufa a 80°C. Em um reator de aco inoxidavel foram adicionados 25
gramas de bambu com uma solugdo de etanol/dgua na proporg¢do de 1:1 (v/v) com licor-fibra
de 11:1 (v/m).

Primeiramente, o reator foi aquecido a temperatura de 190°C e posteriormente deixou-
se reagir por 1 h sob agitacdo constante. Em seguida o reator foi resfriado e a mistura foi
separada por filtragdo em funil e a polpa lavada com etanol técnico. Em seguida as polpas foram
colocadas em um béquer de 500 mL de capacidade juntamente com 200 mL de etanol e mantida
sob agitacdo mecanica moderada durante 30 minutos, em seguida filtrada e lavada com etanol.
A polpa resultado dessa operagao (CMC) foi seca em estufa com circulagao de ar a 50°C. Por
fim, a CMC foi branqueada com solu¢ao de hipoclorito de sodio.

A figura 11 apresenta o esquema da preparacdo da CMC conforme mencionado.
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Figura 11. Esquema da preparagdo da CMC adaptado de Machado (2000).

O Material para produgdo da CMC foi a matéria-prima o colmo do bambu, dgua fria,
estufa, reator de aco inoxidavel de 1 L, solucdo de etanol/agua, licor-fibra, funil, etanol técnico,
agitador mecanico, estufa, clorito de sodio fornecidos pelo Laboratério de Nanobiotecnogia do

Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.

3.2.2 SINTESE DA NANOPARTICULA DE FERRO

As Np-Fe foram sintetizadas utilizando um método adaptado de coprecipitacdo de ions
Fe3+ e Fe2+ em meio basico (KAUR et al., 2014). Foram preparadas previamente solugdes de
sulfato de ferro II (FeSO4.7H20) (0,02 M) e Cloreto de Ferro III (FeCl3.6H20) (0,04 M) com
agua destilada, na propor¢ao de 1:2 (Fe2+:Fe3+) e misturadas com agitador mecéanico a 500
rpm, IKA RW 20, por 5 minutos, até que se observou a completa solubilizagdo.

Transcorridos esse tempo, uma solu¢dao de hidroxido de sédio 0,16 M foi adicionada
instantaneamente ao sistema, no qual foram possiveis observar a mudanga de coloracdo de
laranja para preto, imediatamente. O sistema foi agitado por mais 15 minutos e logo em seguida
a suspensao foi sonicada por 3 minutos, com 30% de amplitude e um pulso a cada segundo.

A figura 12 apresenta o esquema da sintese da nanoparticula de ferro realizada.
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solugdes de sulfato de ferro ,unl,a _soluc;ao ,de,
11 (FeSO4.7H20) (0,02 M) S completa hidroxido de sodio

¢ Cloreto de Ferro 11T solubiliza¢io 0,16 M foi
(FeCl3.6H20) (0,04 M) adicionada

O sistema foi
agitado

sonicada por 3
minutos

Figura 12. Esquema da sintese da nanoparticula de ferro adaptado de Kaur et al. (2014).

O material utilizado para a sintese das nanoparticulas de ferro foi sulfato de ferro II
(FeSO4.7H20) (0,02 M) e Cloreto de Ferro III (FeCI3.6H20) (0,04 M) com agua destilada,
agitador mecanico e hidroxido de sodio fornecidos pelo Laboratorio de Nanobiotecnogia do

Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.

3.2.3 PREPARACAO DO FILME FINO

Realizou-se a preparagdo do filme fino e assim funcionalizar com 6xido de ferro seguido
o método de Fiori et al. (2014) com adaptacdes. Foi preparado um nanocompositos a base de
bambu para verificacdo do filme puro com a biomassa estudada, o filme 1 com a solucio de
0,5g de CMC com dispersao de 25 mL de H>O, a mistura ficou em agitacdo magnética por 24h.
Apos a agitacdo a solu¢do do nanocomposito foi adicionada sobre a placa de petri (dimensao
90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo plano). O filme ficou 72h na estufa incubadora a
45° C até a completa secagem com espessura de 5x10°nm.

Posteriormente, foram preparados seis nanocompdsitos para funcionalizar com 6xido de
ferro (NPM) 1% (a) e 5% (b), utilizando o polietilenoglicol — PEG para uma melhor resisténcia
e maleabilidade no material:

e asolucdo com 0,5 g de CMC, 2,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de
H>O para os filmes 1 e 2,

e asolugdo com 0,5 gde CMC, 5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de H,O
para os filmes 3 e 4, e

e asolucdo com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de
H>O para os filmes 5 e 6.
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As misturas ficaram em agitacdo magnética por 24h. Apos a agitagao os nanocompositos
foram preparados com a adi¢do do 6xido de ferro (NPM) depositando 1% para os filmes assim
designados, 1,3 € 5 e 5% para os filmes 2,4 e 6 no banho ultrassom por 1h. As solu¢des foram
adicionadas sobre as placas de petri (dimensdao 90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo
plano). Os seis filmes ficaram 72h na estufa incubadora a 45° C até a completa secagem com
espessuras de 5x10°nm.

A figura 13 apresenta o fluxograma da preparacdo dos filmes finos com a adigao de

NPM.

Solugdo de 0,5g CMC

dispercao de 25 mL de
H,0

Acrescentar o PEG

Agitacdo magnética por
24 h

depositagdo da NPM no
banho ultrassom por 1 h

72 h na estufa
incubadora a 45°C

Figura 13. Fluxograma da preparagdo dos filmes fino com a NPM.

Os materiais experimentais para a preparagdo dos filmes finos foram: a
carboximetilcelulose (CMC produzido do bambu), polietilenoglicol 6000 P.A. (PEG, MM =
600 g mol!), dgua destilada (H20), 6xido de ferro (F.O;3 - nanoparticula magnética (NPM)),
agitador magnético (Quimis), estufa incubadora (Quimis) e banho ultrassom (Quimis)
fornecidos pelo Laboratério de Nanobiotecnogia do Complexo Bionorte da Universidade
Federal do Acre. O PEG utilizado foi o polietilenoglicol 6000 P.A. (PEG, MM = 600 g mol-1)
seu prego de 1000g é de RS 164,43.

3.2.4 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL
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No processo de sintese foi realizada a preparacdo dos filmes finos base de bambu
utilizando o método solvotérmico e selecionar o filme que foi funcionalizado com 6xido de
ferro antes da caracterizagao.

A caracterizagdo seguiu as seguintes analises:

1) Tracgdo para o levantamento das propriedades mecanicas dos filmes finos,

2) Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) que permitiu obter informagdes das

superficies de varias amostras,

3) Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS) forneceu uma andlise de assinatura de

absorgao e emissao do elemento,

4) Difracdo de raios-X (DRX) que possibilitou ver as fases cristalinas do material,

5) Potencial Zeta onde foi determinado a carga elétrica na interface ou superficie da particula

assim como do didmetro hidrodindmico das nanoparticulas,

6) indice de Refracdo para verificacdo da luz refletida para a amostra do cumprimento de

onda, ea

7) Andlise Termogravimétrica (TGA) onde realizou-se os ensaios térmicos para o material.

3.2.5 COLETA DE DADOS

Considerando as quatro etapas do estudo estd estruturado da seguinte forma: etapa 1,

etapa 2, etapa 3 e etapa 4 descritos na figura 14.

Preparacao dos
- - Finac ETAPA 1
filmes finos
& & Sintetizagdo (ETAPAz
- ¥
Funcionaliza¢do com { ETAPA3

nanoparticulas de oxido de ferro

& Caracterizagoes ( ETAPA 4

Figura 14. Desenho esquematico das quatro etapas do estudo.

Na etapa 1, considerando sintetizar o filme fino a base do bambu, se deu da

seguinte forma:
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e Preparou-se a biomassa do bambu Guada Weber-Bauer Pilger resultando na
CMC;

e Preparou-se o filme fino a base do bambu utilizando o método de sintese
solvotérmica;

e Analisou-se as preparagdes dos filmes finos a base de bambu;

e Apresentou-se os resultados obtidos por graficos, imagens e demais.

Na etapa 2 e 3, atentando em preparar o filme fino biodegradavel funcionalizado
com oxido de ferro, se deu da seguinte forma:

¢ Sintetizou-se o 6xido de ferro;

e Realizou-se os filmes finos biodegradaveis em base de bambu com reagentes
plastificantes;

¢ Funcionalizou-se na preparacdo o filme fino biodegradavel em base de bambu
com oxido de ferro;

e Apresentou-se os resultados obtidos por graficos, imagens e demais.

Na etapa 4, levando em consideracdo a caracterizacdo do nanocompoOsito
magnético a base de bambu, se deu da seguinte forma:

e Caracterizou-se 0 nanocompdsitos magnéticos a base de bambu utilizando as
analises de Tracdo, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), os padrdes de difragdo de raios-
X (DRX), Potencial Zeta, Indice de Refracdo e Anélise Termogravimétrica
(TGA);

e Analisou-se os resultados dos processos de caracterizagao;

e Apresentou-se os resultados obtidos por graficos, imagens e demais.

Todos os resultados das caracterizagdes realizadas foram tabulados com o

software Origin 2021.

3.2.6 METODO DE ANALISE EXPERIMENTAL

3.2.6.1 ENSAIO DE TRACAO

Os ensaios de tracdo se deram conforme o levantamento das propriedades mecanicas

dos filmes finos realizados na Maquina Universal de Ensaios Mecanicos Destrutivos AG-
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UNEO2 da marca ALGETC realizados no laboratério de Estruturas do Centro Universitario
Uninorte.

Nos ensaios de tragdo seguiu-se a metodologia de Caruso (2015), entdo para se obter a
tensdo normal, dividiu-se a for¢a que atua nos filmes finos pela sua area da sec¢do transversal.
Com isso, a for¢a obtida indiretamente pela pressao do fluido hidraulico do sistema e a area do

cilindro, equacao 1:
F= p'Acilindro (1)

Onde,
e Féaforcaque o cilindro imprime no filme fino;
e p éapressdo do fluido hidraulico medida no manémetro;

o ALiindro € @ drea do cilindro hidraulico, definida pelo equipamento utilizado de

6,5 cm?.

Ap6s esses calculos da forca obtida pelo cilindro no filme fino, calcula-se entdo a tensdo

normal pela equagao 2:

F (2)
o =
Afilme fino
Onde,
e (o éatensdo normal;
e Féaforca que o cilindro imprime no filme fino;

®  Afiime fino € @ area do filme fino, definida pela medi¢do com o paquimetro para

todos os filmes foi de 3 cm?.

3.2.6.2 MISCROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA - MEV

Para observacdo da é4rea de sua estrutura superficial dos nanocompdsitos foram
submetidos a técnica de caracterizagdo de Microscopia Eletronica de Varredura— MEV, modelo
LMU, marca Tescan — Vega 3. Seguindo os parametros de Mev com WD de 9.90 mm e Det de
SE e SEM HV de 10.0 kV. As andlises ocorreram na Universidade Federal de Alagoas junto

com o Instituto Federal de Alagoas.
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3.2.6.3 ESPECTROSCOPIA POR ENERGIA DISPERSIVA - EDS

Para a andlise da determinacdo da composi¢ao quimica por Espectroscopia Dispersiva
de Raios-X (EDS) foi utilizado o equipamento OXFORD INSTRUMENTS INCAx-act, modelo
51-ADD0007 no Laboratério Tematico de Microscopia Otica do Instituto Nacional de
Pesquisas Amazodnicas (LTMOE/INPA).

3.2.6.4 DIFRACAO DE RAIO-X - DRX

Os difratogramas de raios X, para determinar o indice de cristalinidade das
nanoparticulas, foram obtidos em um difratometro SHIMADZU modelo XR - 7000, usando
radiagdo Cu-Ka (A = 0,154nm) filtrada com Ni. As andlises foram realizadas com tensdo de
30kV e corrente de 30mA. O angulo de incidéncia variou de 20 = 5 a 70°20 com velocidade de
2°min-1 e resolucdo de 0,02°. As andlises ocorreram na Universidade Federal de Alagoas junto
com o Instituto Federal de Alagoas.

Seguiu-se os seguintes parametros: O Raio-X com voltagem 40.0 (kV) e corrente de
30.0 (mA), a digitalizacdo com eixo de acionamento Theta - 2 Theta, intervalo de varredura de
5.000 — 80.00, modo de varredura ¢ a varredura continua, velocidade de varredura de 2.0000
(graus/min), passo de amostragem 0.0200 (graus) e tempo definido de 0.60 (seg). O percentual
de cristalinidade dos filmes sintetizados foi tabulado com o software Origin 2021.

Foi realizado o calculo de tamanho do cristalito obtida determinando a largura a meia
altura dos picos de difracdo aplicando a formulacdo de Debye-Scherrer conforme a equacao 3
orientado por Vasconcelos (2020) a posicdo foi determinada previamente a partir dos dados

fornecidos pelo equipamento.

L = 0,91 (3)
B.cosO

Onde,
e | ¢é otamanho do cristalito;
e 0,9 é definido pela constante para particulas em simetria cubica consideradas

esféricas;
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e 1 é o comprimento de onda da radiacdo usada no difratbmetro em nm, conforme
especificado é 0,154 nm;
e f3 éalargura do pico a meia altura do pico de difragdo;

e ( éoangulo de difracdo (Bragg).

Pode haver uma superposi¢ao gaussiana no difratograma para a largura a meia altura do
pico de difragdo experimental, seguindo a orientacdo de Panta (2013), o pico de difracdo B e o
alargamento instrumental b deve ser calculado para encontrar f e assim evitar um erro
instrumental, para o alargamento b utiliza-se uma amostra padrao de silicio com orientagdo 100

e segue-se a equagdo 4 para o calculo de S:

B2 = B? — b? (4)

Onde,
e [3 éalargura do pico a meia altura do pico de difracdo;
e B é o pico de difracdo;

e b é o alargamento instrumental considerando igual a 100.

Para o calculo da equacdo 4 serd considerado para o pico de difragao B o pico de maior

intensidade mais bem definido obtido pelo equipamento.

3.2.6.5 TAMANHO E ESTABILIDADE DAS NANOPARTICULAS - ZETASIZER

O tamanho, o formato e quao estavel eram as nanoparticulas, foram observados em um
equipamento Zetasizer modelo Nano — ZS90 da marca Malvern seguindo os parametros de Size
(d.nm) com o percentual de volume, e o Zeta potencial (mV) pelo total. As analises ocorreram
no Laboratdrio de Nanobiotecnogia do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.

Foram preparados uma amostra suspensa na soluc¢do liquida com uma concentragao
permitindo a diferenga de potencial aplicada no coloide seja mensurada. Informagdes foram
inseridas no setup do equipamento, como o meio a qual as nanoparticulas estdo suspensas € o
tipo de cubeta, inseriu-se aproximadamente 1 mL da amostra na cubeta lacrando-a e seguindo

para a analise do potencial zeta onde o equipamento aplica uma tensao sob o material.

3.2.6.6 INDICE DE REFRACAO
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O indice de refracdo foi analisado pelo refratdmetro ABBE digital, com escala de
refracdo 1.3000-1.7000 (£0.005) BRIX 0-95% com compensa¢do automatica de temperatura
(ATC), saida RS 232C- modelo: LAB WYA-2S. As andlises ocorreram no Laboratorio de
Nanobiotecnogia do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre, onde, foi realizado
a dissolucao dos filmes finos com a propor¢do de 0,04g de CMC em 2ml de agua para a

realizacdo das andlises no equipamento.

3.2.6.7 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA - TGA

As anélises térmicas (TGA e DSC) foram realizadas em um calorimetro Netzsch modelo
Jupiter STA449 — F3 em uma atmosfera de nitrogénio com fluxo de 20.0 ml min-1, e taxa de
aquecimento de 10.0 °C min -1 até a temperatura final de 600.0 °C. A massa da amostra
analisada foi de 20.0 mg, em cadinhos de oxido de alumina. As andlises ocorreram no
Laboratorio de Nanobiotecnogia do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre, em
que, realizou-se 0 TGA para andlises termogravimétrica e DSC para andlises de calorimetria

exploratdria diferencial fornecidas pelo mesmo equipamento utilizado.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Seré apresentado e discutido os resultados obtidos nesta dissertagcdo. Primeiro aborda-
se a preparacao do filme fino biodegradaveis a base de bambu e os filmes finos biodegradaveis
a base de bambu funcionalizados com o6xido de ferro referente a sintese do nanomaterial
produzido (etapa 1). Em seguida os resultados das caracterizagdes realizadas nos filmes
referentes as sinteses realizadas (etapa 2 e etapa 3). Por fim apresentar um novo material

nanoestruturado com diversas aplicagdes tecnoldgicas (etapa 4).

4.1 Preparacao do filme fino

4.1.1 FILME A BASE DE BAMBU

O resultado obtido da preparagcdo do filme fino biodegradavel a base de bambu esta
presente na figura 15. Foi realizado a preparagao dos filmes finos com a CMC puro resultado
da obten¢do do Carboximetilcelulose (p6 do bambu produzido) denominado CMC a partir do
bambu foi seguido o método de Machado (2000) com adaptagdes.

Na preparagdo as solucdes dos nanocompdsitos foram adicionadas sobre as placas de
petri com dimensdo 90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo plano e apds a completa
secagem obteve-se a espessura de 5x10°nm.

Observa-se na figura 15, o filme fino sendo somente a CMC puro, apesar de apresentar
tracos quebradi¢os e um pouco maledvel possui boa qualidade, ndo foi acrescido de agentes

plastificantes, portanto tem-se um material pouco resistente e possui uma boa caracteristica.

Figura 15. Filme fino biodegradavel a base de bambu com 0,5g CMC.
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Assim o polimero produzido com a CMC apresentou resisténcia podendo ser utilizado
na adi¢do de nanoparticulas magnéticas, essa composicao foi escolhida para a preparacdo dos
filmes finos funcionalizados com 6xido de ferro junto com um agente plastificante para
adicionar maior resisténcia ao material, sendo ele o PEG.

O polimero biodegradavel produzido a base de bambu para funcionalizar as
nanoparticulas de 6xido de ferro tem grande potencial. Assim, conforme Wu, He e Jiang (2008)
os materiais com revestimento de polimero se classificam em sintéticos e naturais.

O uso da CMC um polieletrolito apresenta vantagens na preparagdo dos filmes,
observou-se boa aderéncia. O autor Santos (2013) afirma que o uso de polieletrolitos ¢ muito
vantajoso na fabricacdo de filmes nanoestruturados, assim garante boa aderéncia e uma alta

qualidade do filme, pelo efeito de interagdo eletrostatica entre polieletrélitos de cargas positivas.

4.1.2 FILMES A BASE DE BAMBU FUNCIONALIZADOS COM OXIDO DE FERRO

Os resultados obtidos da preparagdo dos filmes finos biodegradaveis a base de bambu
funcionalizados com 6xido de ferro estdo presentes na figura 16. Foi preparado os filmes com
CMC e as concentragdes do polimero PEG (polimero sintético) e funcionalizando com as
nanoparticulas magnéticas (6xido de ferro).

Na preparacdo as solu¢des dos nanocompositos foram adicionadas sobre as placas de
petri com dimensdo 90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo plano e apds a completa
secagem obteve-se a espessura de 5x10°nm.

Observa-se na figura 16 que os filmes 1(a), 2(a) e 3(a) utilizando as NPM de 1%
apresentaram dispersdo mais homogénea das NPM sobre a matriz polimérica. A adi¢do do PEG
2,5%, 5% tornou o filme mais resistente e maledvel, porém a adi¢ao de 7,5% de PEG o tornou
bem quebradico. Para os filmes 1(b), 2(b) e 3(b) utilizando as NPM de 5% constata-se que o
nanocompdsito magnéticos esta pouco homogéneo com a mistura do 6xido de ferro. Entretanto

na presenga do PEG 2,5%, 5% e 7,5%, este apresentou maior resisténcia.
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Figura 16. Filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro. 1(a) 0,5g CMC,
2,5% PEG e 1% de NPM; 2(a) 0,5g CMC, 5% PEG e 1% de NPM; 3(a) 0,5g CMC, 7,5% PEG e 1% de NPM;
1(b) 0,5g CMC, 2,5% PEG e 5% de NPM; 2(b) 0,5g CMC, 5% PEG e 5% de NPM; e 3(b) 0,5g CMC, 7,5%
PEG e 5% de NPM.

Preparou-se a CMC com o polimero derivado do petroéleo o PEG em trés concentragdes
2,5% 5% e 7,5% e observou-se que o PEG os tornou filmes mais resistentes e maleaveis e nao
quebradicos. Assim os filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com ¢xido
de ferro preparados com a CMC, PEG (2,5%, 5% e 7,5%) e oxido de ferro (5%) foi o que
apresentou as melhores caracteristicas na sua sintese observando os resultados obtidos (ver
figura 16 1(b), 2(b) e 3(b)).

Wu, He e Jiang (2008) afirma que a sintese de nanoparticulas de oxido de ferro apresenta
sinteses eficientes com produgdes estaveis, biocompativeis, monodispersos com forma
controlada e alta qualidade. Assim a sintese envolvera oxida¢do controlada de Fe304
(magnetita) e no processo solvotérmico os ions serdo adicionados a uma solug@o contendo uréia,

acetato ou citrato de sdédio conforme orientado por Giese (2018).
4.2 Caracterizacao

Os filmes finos preparados foram caracterizados para verificagdo de cristalinidade,
obtencao de informacgdes da superficie, a carga elétrica na interface da superficie e o didmetro

da nanoparticula utilizada para funcionalizar, entre outras.

4.2.1 ENSAIO DE TRACAO
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Foram realizados os ensaios de tragdo nos filmes finos biodegradaveis funcionalizadas
com as nanoparticulas magnéticas para verificar as suas propriedades mecanicas. A figura 17
apresenta o ensaio realizado na Maquina Universal de Ensaios Mecénicos Destrutivos, observa-
se um dos ensaios realizados para exemplificar o funcionamento, em (a) o filme fino localizado
no cilindro, no (b) o filme fino localizado no cilindro antes da tensdao e em (c) o filme fino

localizado no cilindro ap6s a aplicagdo da tensao.

Figura 17. Ensaio de tracdo nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido
de ferro. (a) filme fino localizado no cilindro; (b) filme fino localizado no cilindro antes da tensao; (c) filme fino

localizado no cilindro apds a aplicagdo da tensao.

Os filmes finos por ser polimérico apresenta uma boa resisténcia e o teste de tracdo
obteve-se resultados satisfatorios. Caruso (2015) declara que na maioria dos casos, os materiais
poliméricos apresentam resisténcia ao escoamento mais elevada sob carga compressiva quando
comparados as cargas trativas, em fun¢do do arranjo entre macromoléculas poliméricas e seu
comportamento a deformagdo, estas caracteristicas s6 podem ser quantificadas se ensaios que
incorporem carregamento compressivo forem realizados.

A tabela 3 apresenta os valores das medidas realizadas no filmes finos da forga do
cilindro que imprime no filme fino e a tensao normal calculados a partir das equagdes 1 e 2

conforme os dados obtidos do equipamento utilizado.
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Medidas | FILMES FINOS For¢a que o cilindro Tensio normal
imprimi no filme fino (F) (0) em MPa
em daN

1|CMC 819 273

2| CMC + PEG 2,5% + NPM 1% 2400 800

3 | CMC + PEG 5% + NPM 1% 1118 372,7

4| CMC + PEG 7,5% + NPM 1% 242.5 80,8

5| CMC + PEG 2,5% + NPM 5% 1275 425

6 | CMC + PEG 5% + NPM 5% 475 158,3

7] CMC + PEG 7,5% + NPM 5% 900 300

Tabela 3. Resultados dos ensaios de tragdo nos filmes finos com o valores de for¢a que o cilindro imprimi no
filme fino (F) e a tensdo normal (o).

Os resultados obtidos na tabela 3 observamos semelhangas de comportamento dos
filmes quando sujeito aos ensaios de tragdo, apresentam uma tensdo de 273 MPa para a medida
1 e 800 MPa para a medida 2 com a nanoparticula de 1% no filme, com a nanoparticula de 5%
no filme a medida 5 apresenta a tensdo de 425 MPa, os valores variam de acordo com suas
composi¢des quimicas, processo de preparacgdo e a for¢a que o cilindro imprimiu no filme fino
durante o ensaio.

Bejo et al. (2021) concluem que as propriedades mecanicas de materiais submetidos a
tracdo ou flexdo sdo influenciadas pela composicdo quimica, processo de fabricagdo e
tratamento térmico, a discrepancia de valores entre as tensdes na tracdo para os materiais

ensaiados pode ser visualizada pela forca aplicada na andlise das tensoes.

4.2.2 ANALISES MEV

Com as analises MEV obteve-se as informagdes das superficies do filme fino
biodegradavel a base de bambu e dos filmes finos biodegraddveis a base de bambu

funcionalizados com 6xido de ferro.

4.2.2.1 Filme a base de bambu

Foi realizado a analise MEV no filme a base de bambu verificando sua superficie de
acordo com a caracteriza¢do do equipamento utilizando a medida de 20 pm.
A figura 18 apresenta MEV no filme 1 CMC puro. Observa-se que o filme 1 apenas com

a CMC esta homogéneo com uma superficie mais lisa sem apresentar pontos heterogéneo na
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sua superficie, as outras fases observadas estdo relacionadas a presenca de impurezas no
material vinda do processo de secagem.

Analisa-se que o aspecto das suas particulas de CMC no filme pelas caracteristicas
fisicas e mecanicas da celulose ndo houve diferenga na morfologia das particulas como
observado na microscopia eletronica de varredura.

Os autores Santos e Tavares (2013) afirmam que se nota um menor nimero de particulas
agregadas o que aponta para uma melhor dispersao da celulose microcristalina tratada na matriz

polimérica.

SEM MV: 10.0 kV WOD: 8.90 mm
View fieid: 83.1 g Dewt: 5C

Figura 18. MEV nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu da CMC com a medida de 20 pm.

4.2.2.2 Filmes a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro

A figura 19, na sintese foram preparados seis filmes com concentra¢des diferentes de
PEG e adicionados NPM de 1% (1(a), 2(a) e 3(a)) e 5% (1(b), 2(b) e 3(b), para todos observa-
se que as amostras apresentam similaridade onde a presenca das nanoparticulas magnéticas nao
afetou suas morfologias da superficie destes filmes. Analisa-se que no filme 1(a) e 2(b) estao
homogéneos, com a superficie lisa e sem fragmentacao e a presenca de NPM de 1% no filme
1(a) ndo apresentou rachaduras, assim sua resisténcia ndo foi prejudicada, entretanto o filme
3(a) apresentou as rachaduras, o filme 1(b), 2(a) e 3(b) apresentaram homogeneidade e sua
superficie esta visivel a aderéncia das NPM no material. Os filmes apresentam a presenca de

impurezas no material vinda do processo de secagem. No geral mesmo os filmes com as
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nanoparticulas magnéticas apresentarem na sua superficie bolas de alguns nandémetros o

material ainda esta bom.

Figura 19. MEV nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro. 1(a)
CMC + PEG 2,5% + NPM 1% medida 50 pm; 1(b) CMC + PEG 2,5% + NPM 5% medida 50 um; 2(a) CMC +
PEG 5% + NPM 1% medida 50 um; 2(b) CMC + PEG 5% + NPM 5% medida 50 um; 3(a) CMC + PEG 7,5% +
NPM 1% medida 50 um; 3(b) CMC + PEG 7,5% + NPM 5% medida 50 pm.

Para Silva (2018) a adi¢do do plastificante PEG apresenta eficiéncia na permeagdo de
vapores nos filmes. Os autores Silva et al. (2018) afirmam que as nanoparticulas modificam a
estrutura do filme que forma granulos esféricos de tamanho 20nm, mas elas estdo de forma

homogénea no substrato.

4.2.3 ANALISE EDS

Foi realizado as analises EDS onde obteve-se a anélise da determinagdo da composicao
quimica do filme fino biodegradavel a base de bambu funcionalizado com 6xido de ferro sua
composi¢cdo CMC + PEG 2,5% + NPM 5%. De acordo com a caracteriza¢do do equipamento
utilizou-se a medida de 50 pm.

A figura 20 ¢ o resultado da andlise quimica realizada na amostra emitidos como
resultado das colisdes, obtém-se as informacdes qualitativas e quantitativas da composi¢do na

regido de incidéncia do feixe de elétrons, assim, esses sinais formam o EDS. Em (a) ¢ a
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representacdo da superficie do filme fino onde a uma homogeneidade de sua superficie a uma
aderéncia das NPM no material, em (b) observa-se a mesma superficie destacam-se s6 a
presenca do 6xido de ferro (Fe304) no filme fino analisado, conclui-se que as nanoparticulas
magnéticas apresentam na sua superficie um aglomerado em alguns pontos (destaque em

vermelho) de algumas nandmetros dispersos ndo saindo da condi¢do de homogeneidade.

Figura 20. Resultado da superficie com o EDS no filme fino biodegradavel a base de bambu funcionalizados

com oxido de ferro. (a) superficie do filme fino; (b) CMC + PEG 2,5% + NPM 5% medida 50 pm.

Observa-se os aglomerados das particulas de forma esférica no filme fino da figura 20
que mostra a morfologia superficial. A autora Panta (2013) confirma que os aglomerados se
formam durante o processo de secagem, e o fenomeno de agregacdo entre as nanoparticulas ¢
atribuido ao crescimento por coalescimento dos nicleos, onde as particulas tendem a se agregar
na dire¢do do estado de menor energia livre, dado pela redugdo das interfaces com o meio.

Apresenta-se na figura 21 os resultados do EDS onde mostra os valores encontrados do
percentual peso e do nimero atomico de peso da qualificagdo e quantificagcdo da presenca dos
elementos de 4&tomos de carbono (C), oxigénio (O), sédio (Na), ferro (Fe) e calcio (Ca). Através
do Fe e O verifica-se a formagdo das nanoparticulas de 6xido de ferro, onde o percentual peso

do ferro ¢ de 4,48 % e do O 48,14 % com maior percentual.
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Figura 21. Resultados do EDS.

Contata-se a presenga do ferro e a formacdo das nanoparticulas de 6xido de ferro nos
resultados do EDS revestindo o filme fino. Assim, para Tondela (2015) os resultados do EDS
detectando a presenca do elemento, exemplo 6% mesmo nos vales profundos, indica que, ainda

sem perfei¢do, o filme fino reveste a totalidade da superficie.

4.2.4 ANALISES DRX

A fase cristalina dos filmes sintetizados foi detectada na difragdo de raios X (DRX),
observa-se a intensidade pelo grau de cada material analisado. Os filmes analisados nessa etapa
foram a CMC puro, CMC com PEG 2,5%, CMC com PEG 5%, CMC com PEG 2,5%
funcionalizado com 1% de NPM, CMC com glicerina 10% e CMC com PVP 5%.

A figura 22 apresenta se o resultado de quatro filmes 10(a) CMC puro, 10 (b) CMC com
PEG 2,5%, 10(c) CMC com PEG 5% e 10(d) CMC com PEG 2,5% funcionalizado com 1% de
NPM).
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Figura 22. DRX nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu. (a) CMC; (b) CMC + PEG 2,5%; (¢) CMC +
PEG 5%; (d) CMC + PEG 2,5% + NPM 1%.

Observa-se a figura 22 (a) que as curvas de difratogramas apresentam picos de 2 8 de
14,1 8 com intensidade 732 u.a., e pico de 2 8 de 16,8 8 com intensidade 634 u.a. e pico de 2
6 de 20,9 6 com intensidade 614 u.a., na figura 22 (b) pico em 14,18 § com intensidade 580
u.a., € pico em 17,34 8 com intensidade 664 u.a. para a curva pico de 2 6 de 20,74 8 com
intensidade 612u.a., a figura 22 (c) pico de 14,18 8 com intensidade 666 u.a. e pico de 2 6 de
16,9 6 com intensidade 522 u.a., a figura 22 (d) pico 14,2 8 com intensidade 460 u.a. e pico de
2 0 de 16,88 8 com intensidade 400 u.a., onde a NPM intensificou-se os picos ao longo da
curva de 2 6 de 20,82 8 com intensidade de 460 u.a. Assim, o filme com a NPM 1% ficou
estavel em seus picos ao longo da curva fazendo com que sua cristalinidade seja equiparada
com a do filme s6 CMC da figura 22 (a).

Santos (2013) analisou que nas curvas que resulta da CMC observe 3 picos de difragcdo
de raio X de 14,9 6, 22,6 8 e 34,5 6. Para Zanchettin (2020) quanto maior a temperatura no
método solvotérmico maior vai ser a intensidade dos picos e menor o alargamento, sendo
possivel concluir que a maior temperatura de sintese maior serd a cristalinidade das
nanoparticulas. Domelas et al. (2008) afirmam que em previsao o grande nimero de massa do
polimero nota-se um aumento do seu espago evidenciando a formac¢ao do nanocomposito.

Observa-se entdo na cristalinidade houve um decréscimo em todos os filmes analisados,

ndo chegando a possuir um acréscimo, isso ocorreu por conta da influéncia das outras fontes
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como 0 PEG e a NPM. De acordo com os autores Laycock et al. (2013), a cristalinidade igual
ou maior de 50% considera-se elevada e prejudicial para aplicagdes em industrias € comércios.

Todos os filmes possuem a adi¢do do PEG com isso observou-se uma caracteristica com
os picos. Para Maria (2015) quando se analisa o PEG pela difracdo de raios X, caracteriza o
polimero semicristalino apresentando picos caracteristicos de 2 8 em 19 e 23,5 °.

Para a andlise da estimativa do tamanho médio das nanoperticulas magnéticas a partir
dos picos dos difratogramas, foram calculados pela equagdo de Debye-Scherrer. A tabela 4
apresenta os resultados obtidos onde foi possivel calcular o didmetro do cristalito obtendo-se
os valores para os filmes finos com 6xido de ferro analisados no DRX, nota-se que o tamanho
do cristalito para a amostra 4 ¢ de 3,65 nm pois temos a presenca da nanoparticula magnética
de 1% e pode-se ter aglomeracgdes o que ocorrem em alguns pontos do filme fino, mesmo assim

ainda estd em concordancia com o tamanho do 6xido de ferro utilizado até 10 nm.

AMOSTRAS | FILMES FINOS B+ L
1 CMC 1,34 1,1
2 CMC + PEG5% 1,12 1,32
3 CMC + PEG2,5% 1,32 1,12
4 CMC + PEG2,5% + NPM1% 4,06 3,65

Tabela 4. Tamanho do cristalito para as amostras analisadas pelo DRX. *largura do pico a meia altura do pico
de difragdo em nm, ** tamanho do cristalito em nm.

Por exemplo conforme afirma Coelho (2011), o tamanho do cristalito pra amostras de
magnetita foi 12,9 nm e maghemita foi de 15,4 nm. Como a ambas apresentam menores
tamanhos de particulas apresentam melhores propriedades magnéticas.

Durante a sintese pode ocorrer processos de nucleagdo e crescimento do grdo das
nanoparticulas, Souza Neto (2012) explica que bases fracas em relacdo ao 6xido de ferro
favorecendo o crescimento do cristal e ocorrendo cristalitos maiores, bases fortes forma um
maior numero de nucleo e desfavorece o crescimento do cristal, assim tem-se cristalitos

menores.

4.2.5 ANALISES POTENCIAL ZETA

As nanoparticulas magnéticas utilizadas na sintese do filme a base de bambu foi o 6xido
de ferro e para verificagdo do tamanho da particula e o potencial foi realizado o Size e Zeta no

oxido de ferro utilizando o instrumento Zetasizer.
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A figura 23 apresenta a andlise Size do 6xido de ferro, as particulas ficaram entre 1 e 10
nm com o centro do pico da curva em 2,01 nm (de 1,5 a 3,12 nm) e um percentual de volume

de 42,9%.
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Figura 23. Analise size no 6xido de ferro para o tamanho da nanoparticula.

A andlise zeta do o0xido de ferro, as particulas com potencial de referem a carga elétrica
na superficie da nanoparticula com o liquido, ligado a estabilidade das dispersdes coloidais.
Obteve-se o potencial Zeta Np-Fe de -31mV apresentando um potencial satisfatorio, pois
quanto mais longe de zero o resultado melhor seu potencial.

Barbosa (2019) apresenta que quanto maior for a carga superficial das particulas mais
afastadas estardo, pois, as forcas atrativas sao menores impedindo ou diminuindo a agregacao
das nanoparticulas. E para Shigeyosi (2017) descreveu em seu trabalho que da eletrostatica se
o potencial zeta for abaixo de |[30mV| a atracdo excederd a repulsdo, entdo o coloide tende a
precipitar dependendo do pH.

Sobre a estabilidade ndo importa muito se o potencial ¢ negativo ou positivo, € sim a
magnitude. E importante o valor das cargas quando se quer funcionalizar a superficie das
nanoparticulas, ou seja, a afinidade eletronica. Exemplo, se for negativar a superficie da
nanoparticula fica viavel ligar a um revestimento positivo e vice-versa. Um fator que influencia
no potencial zeta ¢ a condutividade do material, quanto maior ¢ a forga idnica, maior ¢ a
compressdao da dupla camada elétrica, que esta ligado a concentracdo de cada componente da

amostra (SHIGEYOSI, 2017).



4.2.6 INDICE DE REFRACAO
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Foi realizado as analises do indice e refracdo, utilizou-se a dissolucao dos filmes finos

com a propor¢ao de 0,04g de CMC em 2ml de agua para a realizacdo das analises no

refratometro. Os filmes finos dissolvidos (figura 24) foram os da seguinte composicio:
CMC+H20, CMC + H,0 + PEG 2,5% + NPM 1%, CMC + H20 + PEG 5% + NPM 1%, CMC
+ H20 + PEG 7,5% + NPM 1%, CMC + H20 + PEG 2,5% + NPM 5%, CMC + H>O + PEG

5% + NPM 5% e CMC + H20 + PEG 7,5% + NPM 5%.

Figura 24. Filmes soluveis para analise do indice de refracao.

Os filmes finos dissolvidos foram analisados em trés testes pelo refratdmetro para obter

melhores resultados, nomeou-se os filmes fino como apresenta-se na tabela 5, o indice de

refragdo assim como a temperatura foram analisados e observa-se que para as trés analises

obteve-se resultados parecidos e aproximados. Cada medicdo foi realizada trés vezes

assegurando a repetibilidade da resposta.

AMOSTRAS SOLUCAO INDICE DE REFRACAO nD TEMPERATURA °C
Medicdo 1 Medicdo 2 Medicio 3 M1 M2 M3

1 CMC+H0O 1,3359 1,3358 1,3359 26,01 26,00 26,10
2 CMC+H20+PEG 2,5%+NPM 1% 1,3361 1,3362 1,3360 26,01 26,02 26,20
3 CMC+H20+PEG 5%+NPM 1% 1,3348 1,3349 1,3349 26,01 26,02 26,20
4 CMC+H20+PEG 7,5%+NPM 1% 1,3358 1,3358 1,3358 26,01 26,00 26,10
5 CMC+H20+PEG 2,5%+NPM 5% 1,3356 1,3355 1,3367 25,05 25,90 26,00
6 CMC+H20+PEG 5%+NPM 5% 1,3355 1,3355 1,3355 20,20 26,20 26,20
7 CMC+H20+PEG 7,5%+NPM 5% 1,3361 1,3361 1,3361 25,50 25,50 25,50

Tabela 5. indice de refragdo e temperatura das trés respostas obtidas.
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Observa-se na figura 25 os resultados tabulados que a temperatura se apresentou
constantes para todas as amostras, apenas a nimero 6 ficou em 20,2°C por causas externas na
hora da andlise, verifica-se que para as outras duas analises nessa amostra temperatura ficou de
26,2°C, ¢ os indices de refragdo variou conforme a concentragdo do PEG, mais com a
nanoparticula de ferro ndo variou, essas variagcdes ocorreram para as amostras 3 com 1,3348 e

amostra 6 com 1,3355.
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Figura 25. Indices de refracdo e temperaturas das amostras 1, 2, 3,4,5,6 ¢ 7. 1 - CMC+H:0; 2 - CMC + H20 +
PEG 2,5% + NPM 1%; 3 - CMC + H20 + PEG 5% + NPM 1%; 4 - CMC + H20 + PEG 7,5% + NPM 1%; 5 -
CMC + H20 + PEG 2,5% + NPM 5%; 6 - CMC + H20 + PEG 5% + NPM 5%; 7 - CMC + H20 + PEG 7,5% +

NPM 5%.

A variagdo do PEG observada em algumas amostras ficou entre 1,3348-1,3355 pode-se
ocorrido pela sua densidade. Maria (2015) afirma que o PEG ao apresentar densidade de 1,125
g.cm?, o seu indice de refragdo (n) estd variando entre 1,458-1,461.

Para Costa (2018) o efeito da varia¢ao do indice de refragdo foi estudado e fica em torno
de 1,3421 e 1,4133, é conhecido que a deteccdo de variagdes de indice de refracdo para depois
da terceira ou quarta casa decimal ndo ¢ viavel, se deseja-se detectar essa variacdo deve-se
utilizar outros componentes e equipamentos para permitir a detec¢do na quinta ou sexta casa

decimal.

4.2.77 ANALISES TGA
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Foram realizadas as analises termograficas (TGA) pela técnica da andlise térmica que
se obteve a variagdo da massa com perda ou ganho determinada em funcao da temperatura a
qual os filmes finos foram submetidos a uma programacao controlada de temperatura e DSC a
calorimetria exploratoria diferencial. Os filmes analisados foram o filme fino biodegradavel a
base de bambu e os filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido

de ferro.
4.2.7.1 Filme fino a base de bambu

Realizou-se 0 TGA para medir a variagdo da massa em fun¢do da temperatura na
atmosfera controlada pelo programa de aquecimento e também o DSC que mediu a diferenga
de energia conforme o programa de aquecimento e resfriamento sob a atmosfera controlada do
equipamento.

A figura 26 apresenta a analise TGA e DSC para o filme fino biodegradéavel a base de
bambu com temperatura a partir de 0°C, o filme designado CMC+HxO, o TGA observa-se a
perda de massa de 10% na temperatura de 150°C, isso se deu devido a uma perda de dgua do
polimero. Houve uma perda de massa de 50% a uma temperatura de 298°C pelo processo de
degradacdo da CMC. Para o DSC a curva apresenta as transi¢des de primeira e segunda ordem,
onde em -11,3uV/mg na temperatura de 135°C com uma variagdo de entalpia, o surgimento de

um pico de 6,9uV/mg na temperatura de 298°C para a variagdo de capacidade calorifica.
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Figura 26. Analise TGA, DSC da CMC.
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Oliveira (2013) confirma que as amostras com uma perda de massa na faixa de 10 a
15% para até uma temperatura de 150°C vem devido a perda de dgua que se encontra no
polimero preparado de CMC, nas temperaturas entre 220-330°C se tem uma perda de massa de
aproximadamente 60% devido ao processo de degradacdo da CMC, como despolimerizagao,
desidratacdo e decomposicao de unidades glicosidicas seguidas da formagdo de residuos de
carbono. Para 0 DSC em celulose as curvas comuns apresentam um evento endotérmico entre
25 e 100°C atribuido a dissor¢@o de moléculas de agua presentes na estrutura polissacaridica e

o pico endotérmico largo em torno de 350°C atribuido a decomposi¢@o térmica da celulose.

4.2.7.2 Filmes a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro

A figura 27 apresenta a analise TGA e DSC para os filmes finos biodegradaveis a base
de bambu funcionalizados com 6xido de ferro, observa-se os seis filmes com concentragdes
diferentes de PEG e adicionados NPM de 1% (a, c, e) € 5% (b, d, ), O TGA observa-se a perda
de massa de 10% na temperatura de 150°C, isso se deu devido a uma perda de agua do polimero
para todos os filmes finos onde a presenca das nanoparticulas magnéticas, houve uma perda de
massa de 50% a uma temperatura de 298°C pelo processo de degradagdo da CMC e PEG, al
final da curva a uma tendéncia de reta, uma estabilizacdo onde apresenta o valor da massa do
oxido de ferro presente nos filmes finos, sendo de 42,2% da perda de massa.

Apenas no filme fino em (e) na figura 27 a perda de massa ¢ de 50% a uma temperatura
de 298°C pelo processo de degradagdo da CMC junto ao PEG no momento que foram
submetidos a uma programagao controlada de temperatura.

O DSC para todos os filmes finos onde a presenca das nanoparticulas magnéticas a curva
apresenta as transicdes de primeira e segunda ordem foram semelhantes na figura 27 com
temperatura a partir de 0°C, onde em -11,3uV/mg na temperatura de 135°C com uma variagao
de entalpia, o surgimento de um pico de 6,91V/mg na temperatura de 298°C para a variagdo de

capacidade calorifica.
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Figura 27. Anélise TGA, DSC dos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido de
ferro. (a) CMC + PEG 2,5% + NPM 1%; (b) CMC + PEG 2,5% + NPM 5%; (¢) CMC + PEG 5% + NPM 1%;
(d) CMC + PEG 5% + NPM 5%; (e¢) CMC + PEG 7,5% + NPM 1%; (f) CMC + PEG 7,5% + NPM 5%.

O autor Shigeyosi (2017), afirma que a evaporagdo da agua fica em torno de 100°C
enquanto as cadeias de carbono evaporam na faixa de 200-450°C e ao final da curva de
termogravimetria existe a tendéncia da curva se estabilizar aproximando de uma reta, onde a
curva se estabiliza, sendo possivel obter o valor da massa correspondente ao 6xido de ferro
presente na amostra.

Ha duas perdas de massa conforme Souza Neto (2012) confirma, a primeira para
amostra com 60xido de ferro magnético ocorre em temperaturas entre 25 e 111°C atribuida a
liberagdo de agua fisicamente absorvida nas particulas, a segunda perda ocorre em temperaturas
entre 180 e 440°C associada a transicdo da fase magnetita para magnemita, que ocorre em altas
temperaturas onde a mudanga nas propriedades magnéticas, em que a maguemita ¢ um 6xido

de ferro ferrimagnético e a hematita ¢ antiferromagnética.
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4.3 Proposta de aplicagdo

A proposta de aplicagdo foi baseada nos resultados obtidos e nas possiveis andlises que
podem ser realizadas para aplicar os filmes finos biodegradaveis a base de bambu
funcionalizados com 6xido de ferro em placas solares para geragdo de energia solar.

Com os resultados obtidos da preparagdo dos filmes finos com a CMC com o polimero
derivado do petroleo o PEG em trés concentragdes, observou-se que o PEG os tornou filmes
mais resistentes e maledveis e ndo quebradicos, e ao funcionalizar com 6xido de ferro (5%) foi
o que apresentou as melhores caracteristicas na sua sintese. Voltado ao lado magnético seria
possivel aplicar em células solares com uma possivel condutividade boa com analises mais
profundas em sua aplicagao.

Para Ribeiro (2009) o estudo de contutividade deve ser realizado utilizando a técnica de
fotossensibilidade, ¢ umas das propriedades mais importantes quando estuda a razdo entre a
fotocondutividade e a condutividade, tornando indicado esta propriedade para a utilizagdo em
células solares e outras aplicagdes, onde os filmes com pequenas espessuras absorvem grande
parte da luz incidente aumentando a condutividade elétrica em varias ordem de grandeza. A
proposta de estudar esse efeito da iluminag@o nos filmes finos realizando a fotocondutividade
ira medir a corrente elétrica na amostra com diferentes intensidades, medindo a corrente entre
dois eléctrodos onde se aplica uma tensdo constante.

Os filmes finos por ser polimérico apresentam uma boa resisténcia e o teste de tracdo
obteve-se resultados satisfatorios, com isso, ao aderir o filme em uma matriz de painéis solares
fotovoltaicos ¢ possivel criar uma camada na estrutura com o revestimento do filme fino para
uma absor¢ao Optica pela camada transportadora de buracos e o eletrodo que consiste em uma
lamina fina de vidro junto a essa fina camada do filme fino que serd o condutor transparente
depositado na sua superficie, essa possivel aplicacdo pode-se seguir a metodologia de
Vasconcelos (2020).

As andlises MEV e EDS trouxe um resultado da superficie alcangando sua
homogenuidade nos filmes funcionalizados com 6xido de ferro, resistentes e de boa aderéncia,
assim, foram possiveis verificar a concentracdo de NPM visivel na amostra. Sendo que o
potencial zeta apresentou o 6xido de ferro no tamanho ideal das nanoparticulas entre 1 e 10 nm,
confirmando essa boa aderéncia da NPM ao filme fino. Essas caracteristicas analisadas ajuda
em uma boa constru¢do de um filme fino condutor para aplicagdes em placas solares, pois sao

essenciais para um bom desempenho.
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A cristalinidade do filme com a nanoparticula magnética obteve-se caracteristicos das
fases cristalinas do material ao verificar as analises DRX, sendo satisfatorias. Os indices de
refracdo variaram conforme a concentracdo do agente plastificante utilizado, mais com a
nanoparticula de ferro ndo variou. O TGA observou-se a perda de massa e a curva possui uma
tendéncia de reta, uma estabilizagdo onde o valor da massa do 6xido de ferro presente nos filmes
finos ¢ aceitavel. O DSC para todos os filmes finos onde a presenca das nanoparticulas
magnéticas a curva apresenta as transi¢oes de primeira e segunda de acordo com a variagao de
entalpia e o surgimento de um pico em uma temperatura boa para a variacdo de capacidade
calorifica. Com esses resultados, ao empregar na fabricacao de células fotovoltaica esses filmes
finos tera um bom coeficiente de absor¢do da luz solar, porque permite utilizar essa camada
fina em relacdo a camada de semicondutores existentes no mercado que sdo mais grossas.

Os filmes finos produzidos nesse estudo por serem fabricados em laboratdrios apresenta
com seus resultados eficiéncias boas para aplicagdes em moddulos fotovoltaicos conforme
apresentados nos estudos de Vasconcelos (2020) e Hasan e Marion (2015).

As propostas de aplicag@o do filme fino devem ser estudadas levado em consideracgao o
valor das células com esse novo produto no mercado quando for comercializado, para isso deve-
se realizar um protdtipo fazer testes e apresentar aos fornecedores fazendo um estudo dos

custos.
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5. CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

Conclui-se que a sintese de um filme fino a base do bambu e funcionalizado com
Nanoparticulas Magnéticas, sendo um trabalho pioneiro na regido do Acre. Portanto, essa linha
de pesquisa procura experimentar um acentuado desenvolvimento, tanto na pesquisa
tecnoldgica como no desenvolvimento de nanomateriais cada vez mais eficazes e seletivos,
essenciais para o crescimento da nanobiotecnologia e energia.

Foi possivel obter um fino filme biodegradavel a base de matéria-prima abundante na
regido amazonica (bambu Guadua Weber-Baueri Pilger) funcionalizado com nanoparticulas
magnéticas. O fino filme biodegradéavel a base de matéria-prima abundante na regido amazdnica
(bambu), observou-se que a utilizagdo do PEG tornou o filme mais resistente e maleavel para
acrescentar o 6xido de ferro e realizar analises com as nanoparticulas magnéticas. Entretanto,
os préximos passos sdo andlises das propriedades magnéticas para posterior aplicagdes
tecnologicas e andlise de citotoxidade contra doenca da maléria. Assim, as amostras foram
encaminhadas a Universidade Federal do Rio Grande do Norte para verificagdo de suas
propriedades magnéticas e estdo na Fiocruz de Rondonia para analises de citotoxidade com um
parasita da malaria.

Conclui-se que a preparacdo do filme fino a base do bambu funcionalizado com
Nanoparticulas Magnéticas, apresentaram boas caracteristicas estruturais e magnéticas.
Obteve-se um fino filme biodegradavel a base de matéria-prima abundante na regido amazdnica
(bambu), observou-se que a utilizagdo da CMC nao houve agregacao de celulose, os resultados
mostram que foram possiveis a dispersdao da CMC no polimero na preparagdo e o PEG os tornou
filmes mais resistentes e maledveis e ndo quebradicos. Os valores de tracdo mostram que os
filmes finos por serem poliméricos apresentam uma boa resisténcia e os ensaios de tragao
conclui-se com resultados satisfatorios.

Obteve-se com as andlises MEV a superficie alcangando sua homogenuidade nos filmes
funcionalizados com 6xido de ferro, resistentes e de boa aderéncia para PEG 5% e PEG 7,5%.
As andlises EDS foram possiveis verificar a concentragdo de NPM visivel na amostra indicando
que foi possivel em boa parte da superficie. Ao verificar as analises DRX conclui-se que a
cristalinidade do filme com a nanoparticula magnética obteve-se 3 picos caracteristicos das
fases cristalinas do material com a CMC de 14,1 6 , 16,8 8 ¢ 20,9 6. O potencial zeta
apresentou o 6xido de ferro no tamanho ideal das nanoparticulas entre 1 e 10 nm.

Verificou-se que os indices de refragdo variaram conforme a concentra¢ao do PEG, mais

com a nanoparticula de ferro ndo variou. O TGA observou-se a perda de massa de 10% na
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temperatura de 150°C, isso se deu devido a uma perda de 4gua do polimero do filme fino com
CMC, para os filmes finos com a nanoparticula magnética, houve uma perda de massa de 50%
a uma temperatura de 298°C pelo processo de degradacdo da CMC e PEG, al final da curva a
uma tendéncia de reta, uma estabilizacdo onde apresenta o valor da massa do 6xido de ferro
presente nos filmes finos, sendo de 42,2% da perda de massa. O DSC para todos os filmes finos
onde a presenca das nanoparticulas magnéticas a curva apresenta as transi¢des de primeira e
segunda ordem foram semelhantes em -11,3uV/mg na temperatura de 135°C com uma variagao
de entalpia e o surgimento de um pico de 6,9uV/mg na temperatura de 298°C para a variagao
de capacidade calorifica.

Os filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com o6xido de ferro
apresentam grande potencial em aplicagdes para obtencdo de energia solar nas células
fotovoltaicas de terceira geragdo, trazendo economia e eficiéncia ao utilizar um produto
biodegradavel e abundante na regido o bambu. Para as células fotovoltaicas o filme fino
preparado apresenta caracteristicas como ndo téxico, semitransparente, flexivel, leve e fino,
tornando-o com bom coeficiente de absor¢ao de luz solar.

As analises futuras que podem contribuir a estudos futuros ¢ a Espectroscopia UV-VIS
para verificagdo da absor¢do de radiacdo eletromagnética nas regides visiveis e ultravioleta do
espectro medindo a quantidade de luz absorvida pela amostra, as analises magnéticas e a
espectroscopia de Mdssbauer para identificacdo de espécies quimicas usando radiacdo gama.
Possiveis trabalhos poderiam ser, preparar o filme fino utilizado o latex para um novo polimero
nanoestruturado, utilizar materiais organicos e nanoparticulas de prata. Para aplicagdes em
Heterojun¢des Semicondutoras pode-se preparar filmes finos de zinco e polianilina.

Este material de filmes finos biodegradéveis a base de bambu (CMC), PEG (2,5%, 5%
e 7,5%) e NPM 1% e 5%, podem ser, no futuro compor sacolas/utensilios

domésticos/industriais biodegradaveis.
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Os r' i agné icos oft I
importantes no desenvolvimento de materiais inovadores
em razio das suas cxcelentes propriedades’™. Em

particulas magnéticas os p gnéticos sdo
obtidos usando fontes biorr iveis que p
vantagens significativas parados aos i
convencionais'’),

A pesquisa apresentada  visa produzir a
preparagdo de nanocompdsitos a base de bambu
funcionalizado com nanoparticulas magnéticas. Neste
contexto, por se tratar de um estudo pioneiro no estado do
ACRE, constitui em u.ma boa altcmama de apolo aos

studantes, pesq ¢ mnter que
as aplicagdes de nanomateriais

I d 1h,
by Y

éticos a base de bamb

Materiais ¢ Métodos

Materiais: Os materiais utilizados foram usados c
fomecidos pelo Laboratério de Nanobi da
Universidade Federal do Acre. A carboxlmlcclulosc
(CMC produzido do bambu), p glicol 6000 P.A.
(PEG, MM = 600 g mol"), 4gua destilada (H:0), dxido de
ferro (F;05 - nanoparticula magnética (NPM)), agitador

gnético, estufa incubadora (Quimis) ¢ banho ultrassom
(Quimis).  Métodos:  Foram  preparados  scis
positos para funcionalizar com éxido de ferro

(NPM) 1% (a) ¢ 5% (b), a solugdo com 0.5 g de CMC,
2.5 % m/m de PEG com dispersdo de 25ml de H;O para
os filmes 1 ¢ 2, a solu¢do com 0,5 g de CMC, 5 % m/m de
PEG com dispersdo de 25ml de H:O para os filmes 3 ¢ 4,
¢ a solu¢do com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG com
dispersdo de 25ml de H:O para os filmes 5 ¢ 6. As
mls'tums ficaram em agitagio magnética por 24h. Apés a

¢do os 051 foram preparados com a
m‘hcﬁo do dxido de fclm (NPM) depositando 1% para os
filmes assim designados, 1,3 ¢ 5 ¢ 5% para os filmes 24 ¢
6 no banho ultrassom por lh. As solugdes foram
adicionadas sobre as placas de petri (dimensdo 90x15 mm
vidro neutro com tampa de fundo plano). Os seis filmes
ficaram 72h na estufa incubadora a 45° C até a completa
secagem com espessuras de 5x10°nm.

Resultados e Discussio

Os resultados obtidos da preparagdo dos filmes
finos biodegradiveis a base de bambu funcionalizados
com 6xido de ferro estd presente na figura 1. Observa-se
que os filmes 1{a), 3(a) ¢ 5(a) utilizando as NPM de 1%
apresentaram dispersio mais homogénca das NPM sobre
a matriz polimérica. A adigdo do PEG 2,5%, 5% tomou o
filme mais resistente ¢ maledvel, porém a adigdo de 7,5%
de PEG o tomou bem qucbradigo. Para os filmes 2(b),

4(b) ¢ 6(b) utilizando as NPM de 5% constata-se que o

posito magnéticos estd pouco homogénco com a
mistura do 6xido de ferro. Entretanto na presenga. do PEG
2,5%, 5% ¢ 7,5%, cste maior

{a

Figura 1. Filmes finos biodegradiveis a base de bambu
funcionalizados com dxido de ferro. 1{a) 0,5g CMC, 2.5% PEG
e 1% de NPM:; 3(a) 0.5g CMC, 5% PEG e 1% de NPM; 5(a)
0,5g CMC, 7,5% PEG e 1% de NPM; 2(b) 0,5g CMC, 2,5%
PEG ¢ 5% de NPM: 4(b) 0,5g CMC, 5% PEG e 5% de NPM; ¢
6(b) 0,58 CMC, 7,5% PEG e 5% de NPM.

Os nanocompdsitos foram encaminhados a
Universidade Federal de Alagoas para anilises de MEV,
DRX ¢ EDS. A ctapa scguinte consta em analisar suas
propriedades magnéticas.

Conclusbes

Foi possivel obter um fino filme biodegradivel a
base de matéria-prima abundante na mglﬁo amazénica
(bambu) funcionalizado com particulas gnéticas
Entretanto, cste necessita de ana'liscs das propricdades
magnéticas para posterior aplicagdes tecnologicas.
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etanol, a polpa resultado dessa operagéo é o
Carboximetilcelulose (CMC) secado na estufa
e branqueado com solugédo de hipoclorito de
sodio. P i foi i a ¢

dos filmes finos base de bambu dispersando o
CMC em éagua destilada mais concentragbes
diferentes de Polietilenoglicol (PEG) 2,5%,
5% e 7,5%, as misturas ficaram em agitagdo
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0 Oxido de ferro com 1% e 5%, através de um
banho ultrassom as solugbes foram misturadas
e adicionadas a placa petri para uma secagem
leta na estufa i nos
filmes finos funcionalizados com éxido de ferro.
Com base nos resultados obtidos foram possiveis
obter um fino filme biodegradavel a base de
matéria-prima (bambu) abundante na regido
N o com .
magnéticas e o novo material nanoestruturado
possui aplicagbes tecnologicas.
PALAVRAS-CHAVE: Nanomateriais magnéti-

cnpq.br/174717 1

RESUMO: O objetivo do presente trabalho foi
de preparar filmes finos com base de bambu
- com . X
Foram selecionado o colmo do bambu e
aquecido com &gua por agitagdo mecanica,

cos. P p
os. Nanobiotecnologia.

PREPARATION OF BIODEGRADABLE
THIN FILMS BASED ON BAMBOO
FUNCTIONALIZED WITH IRON OXIDE
ABSTRACT The objective of the present
work was to prepare bamboo-based fines

lavado e seco em estufa, a solugéo
foi adici com a e licor-fibra,
aquecido em um reator e apés, sob agitagéo, em
seguida a mistura foi separado por filtragéo e a
polpa lavada com etanol técnico e submetida a
uma agitagdo mecénica, filtrada e lavada com

with particles. They
were added in an oven, selected or fermented
and blended from bamboo and prepared by
ethanol, prepared by aqueous solution, brewed
and added with ethanol, mixed with water,
blended and blended. by filtration and pulping with
ethanol and ethanol manipulation and ethanol

Capitulo 9 ._
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manufacture, washed and washed with ethanol solution and pulp with operating result is
made with Carboxymethylcellulose (MC) dried from cellulose hypochlorite (C). Subsequently,
the preparation of bamboo fines was carried out by dispersing in distilled water plus PE other
than Polyglycol, 5%, 5%, 7.5% of polyethylene with magnetic base and added to the magnetic
and added nanocomposites. 1% and 5% iron, through a bath as mixed solutions and used as
complete drying solutions for complete drying in the incubator oven, resulting in the fine iron
oxide petroxy films. Based on the results obtained, it was possible to obtain a biodegradable
thin film based on raw material (bamboo) abundant in the Amazon region functionalized with
i and the new material has i licati

KEYWORDS: i lymers.

Nanobiotechnology.

11 INTRODUGAO

Um produto i i com propri i & o carvdo
vegetal do bambu, produzido através de colmos de bambu, sendo feito pelo método de
ativagdo quimica ou fisica (NISHIOKA; SEN, 2019), e sendo utilizado em purificagéo de
4gua (KROLOW et al., 2012), ar, i médicas, melhoria do solo
€ em até roupas e toalhas por conta da sua grande area de superficie (NISHIOKA; SEN,
2019).

O carvao vegetal do bambu utiliza-se também no desenvolvimento da sua alta
porosidade, na superficie quimica variavel e reatividade (NISHIOKA; SEN, 2019), por isso
o carvdo vegetal do bambu é usado em muitos setores industriais (KROLOW et al., 2012)
como alimentos, farmacéuticos, quimico, petréleo e nuclear (NISHIOKA; SEN, 2019).

O bambu & i por este possuir uma rapida

trazendo vérios ios e isticas como a alta ivi elétricae

também autolubrificante, podendo ser usado para um material de protegao eletromagnética
(NISHIOKA; SEN, 2019). Além disso, tem autolubricidade, usado também como material
de fricgdo, assim, trazendo uma série de caracteristicas benéficas, pois atua em vérios
campos devido seu curto periodo de crescimento em comparagdo com a maioria das
espécies de madeira (BARDHAN et al., 2014).
Os i { importantes no desenvolvimento
de materiais inovadores em razdo das suas excelentes propriedades (XU et al., 2020).
Em i i os i
i que ignificati aos
convencionais (ATES et al., 2020).
Nanomateriais magnéticos de oxido de ferro nas Gltimas décadas vem atraindo
muitas i pelo i nas suas com grande potencial magnético,
catalise, i i médicos e i por conta

sd@o obtidos usando fontes

resultados relacionado ao tamanho e morfologia de nanoparticulas (ZANCHETTIN, 2020).
Nesse sentido, o objetivo do artigo € a preparagéo de filmes finos biodegradaveis a
base de bambu funcionalizados com éxido de ferro.

21 METODOLOGIA
A i é ituida pela I i gerando
conhecimentos para aplicagbes praticas a fim de solucionar o objetivo do artigo.

2.1 Procedimentos

A pesquisa se desenvolveu em trés etapas, sendo: a primeira, sintetizar o filme
fino a base do bambu, na segunda a preparagao do filme fino, e a terceira funcionalizar o
nanocomposito magnético.

Afigura 1 apresenta o fluxograma basico da pesquisa. No qual o objetivo geral & a
preparagéo de filmes finos biodegradéaveis a base de bambu funcionalizados com éxido de
ferro.

Sintese do Filme Funcionalizacdo

Preparag3o do filme fino com Nanoparticula

Fino Magnética

Figura 1. Fluxograma do estudo.

Asintese dos nanocompoésitos magnéticos a partir do carvéo de bambu tipo Guadua
Weber-Baueri Pilger foram i por ico. Assim estud
0s nanocompositos magnéticos de 6xido de ferro a base de bambu para um filme fino
biodegradavel através da sintese e funcionalizagdo da nanoparticula de 6xido de ferro
tendo como base os estudos na area.

2.1.1 Preparagéo do Carboximetilcelulose - CMC

Para obtengéo do Carboximetilcelulose (p6 do bambu produzido) denominado CMC
a partir do bambu foi seguido 0 método de Machado (2000) com adaptagdes. Para in 3
200 g de colmo do bambu foi colocado em um recipiente com 4 litros de 4gua aquecida a
70°C por uma hora em agitagéo mecénica para remogéo dos compostos inorgénicos e, em
seguida, lavado com &gua fria e secos em estufa a 80°C. Em um reator de ago inoxidavel
foram adicionados 25 gramas de bambu com uma solugéo de etanol/agua na proporgéo de
1:1 (viv) com licor-fibra de 11:1 (v/m).

19}

N e g . N
de suasp © bpticas (SHEN etal., 2014). Por vérias Primeiramente, o reator foi ido a de 190°C e
rotas sintéti a icao térmica, hi ica ou ica fornece
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deixou-se reagir por uma hora sob agitagéo constante. Em seguida o reator foi resfriado e a
mistura foi separada por filtragéo em funil e a polpa lavada com etanol técnico. Em seguida
a polpa foram colocadas em um béquer de 500mL de capacidade juntamente com 200 ml
de etanol e mantida sob agitagdo mecénica moderada durante 30 minutos, em seguida
filtrada e lavada com etanol. A polpa seca em estufa com circulagéo de ar a 50°C. Por fim,
0 CMC foi branqueado com solugéo de hipoclorito de sédio.

Afigura 2 [ da do CMC

reator de aco
N lavado com dgua fria RS inoxidével foi
€ secos adicionado 25

amistura fol
separada por

200 g de colmo do
bamby filtragio e lavada

gramas de bambu

A polpa resultado
dessa operagdo
(CMC) foi secaem
estufa

[
em um béquer para filtrada e lavada com B CMC foi branqueado

agitagio mecdnica

Figura 2. Esquema da preparagéo do CMC.

2.1.2 Sintese da Nanoparticula de Ferro

As Np-Fe foram sinteti: il um método de ipi de
ions Fe3+ e Fe2+ em meio basico (KAUR et al., 2014). Foram preparadas previamente
solugbes de sulfato de ferro Il (FeSO4.7H20) (0,02 M) e Cloreto de Ferro Il (FeCI3.6H20)
(0,04 M) com agua destilada, na propor¢éo de 1:2 (Fe2+:Fe3+) e misturadas com
agitador mecénico a 500 rpm, IKA RW 20, por 5§ minutos, até que se observou a completa

solubilizaggo.
Transcorridos esse tempo, uma solugao de hidréxido de sodio 0,16 M foi adicionada
instantaneamente ao sistema, no qual foram iveis observar a de

de laranja para preto, imediatamente. O sistema foi agitado por mais 15 minutos e logo em
seguida a suspenséo foi sonicada por 3 minutos, com 30% de amplitude e um pulso a cada
segundo.

Afigura 3 apresenta o0 esquema da sintese da nanoparticula de ferro realizada.

solugdes de sulfato de
ferro Il (FeS04.7H20) uma soluc3o de hidréxido
(0,02 M) e Cloreto de completa solubilizagso de s6dio 0,16 M foi
Ferro il (FeCI3.6H20) adicionada

(0,04 ™)

0O sistema fol agitado

sonicada por 3 minutos

Figura 3. Esquema da sintese da nanoparticula de ferro.

2.2 Material e métodos

Os i il estdo i tabela 1.

MATERIAIS DESCRICAO
Carboximetilcelulose CMC produzido do bambu

Polietilenoglicol 6000 P.A.
Agua destilada (H,0)

PEG, MM = 600 g mol"
Utilizado para a preparagéo

Oxido de ferro F,0, - nanoparticula magnética (NPM)
Agitador magnético Para homogeneizar as solugbes
Estufa incubadora (Quimis) Para secagem

Banho ultrassom (Quimis). Para dissolugéo do 6xido de ferro nas solugbes

Tabela 1. Materiais e descrigao.

Os Métodos utilizados foram para prepar os seis nanocompoésitos para funcionalizar
com 6xido de ferro (NPM) 1% (a) e 5% (b): a solugdo com 0,5 g de CMC, 2,5 % m/m de
PEG com dispersao de 25ml de H,0 para os filmes 1 e 2, a solugéo com 0,5 g de CMC, 5§
% m/m de PEG com disperséo de 25ml de H,0 para os filmes 3 e 4; e a solugédo com 0,5 g
de CMC, 7,5 % m/m de PEG com dispersao de 25ml de H,O para os filmes 5 e 6.

As misturas ficaram em agitagdo magnética por 24h, apbés a agitagdo os
nanocompositos foram preparados com a adi¢&o do éxido de ferro (NPM) depositando 1%
para os filmes assim designados, 1,3 e 5 e 5% para os filmes 2,4 e 6 no banho ultrassom
por 1h, as solugdes foram adicionadas sobre as placas de petri (dimensé&o 90x15 mm vidro
neutro com tampa de fundo plano), os seis filmes ficaram 72h na estufa incubadora a 45° C
ata com de 5x10°nm.

A figura 4 [ dap
NPM.

dos filmes finos com a adigao de
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Solugdo de 0,5g CMC

dispergdo de 25ml de
H0

Acrescentar o PEG

Agitagdo magnética por
24h

depositagdo da NPM no
banho ultrassom por 1h

72h na estufa
incubadora a 452

Figura 4. Fluxograma da preparagéio dos filmes fino com a NPM.
31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Filmes a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro

Os resultados obtidos da preparagéo dos filmes finos biodegradaveis a base de
bambu funcionalizados com 6xido de ferro esta presente na figura 5. Foi preparado os filmes
com CMC e as concentragGes do polimero PEG (deri do p e
com as nanoparticulas magnéticas (6xido de ferro).

41 CONCLUSAO
Conclui-se que a preparagédo do filme fino a base do bambu funcionalizado com
Nanoparticulas Magnéticas € uma linha de pesquisa que procura expenmen(ar um
tanto na i ica como no

de nanomateriais cada vez mais eficazes e seletivos, essenciais para o crescimento da
nanobiotecnologia e energia.
Foi possivel obter um fino filme biodegradavel a base de matéria-prima abundante

na regléo ica (bambu) i com i O fino filme
abase de matéria-pri regido ica (bambu),
se que a utilizagdo do PEG tornou o filme mais resi e para o

oxido de ferro e realizar analises com as nanoparticulas magnéticas.

Os filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com éxido de
sendo elas: os padroes de
difragéo de raios-X (DRX) que possibilitou ver a cristalinidade do material, verificar a fase
magnética e calcular o didmetro da nanoparticula, a ica de
(MEV) que permitiu obter informagbes das superficies de varias amostras, Potencial Zeta

ferro nesta isa passou por

onde foi determinado a carga elétrica na interface ou superficie da particula assim como do
diametro hi i das i a (TGA) onde, realizou-se
0s ensaios térmicos para o material, a Cil { i as a
tragdo para verificagdo da resisténcia, indice de refragéo e Energia Dispersiva (EDS) que
forneceu uma andlise de assinatura de absorgéo.

Assim, o material & um grande para nas diversas
areas como, energia com aplicagbes em células solares e na saide em aplicagdo coma a
citotoxidade colocando o material direto e indiretamente em contato com uma cultura de
células.
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RESUMO

Guadua Weber-Baueri Pilger popularmente conhecido por bambu (taboca), encontrado na
regido Amazonica, Acre. Foram sintetizadas nanoparticulas de 6xido de ferro pelo método de
coprecipitagdo. A Carboximetilcelulose (CMC) foi obtida pela sintese de Williamson (reagao
de substitui¢dao) a partir do colmo do bambu. Preparou-se os filmes finos em base bambu
dispersando a CMC em agua destilada nas concentragdes diferentes de Polietilenoglicol (PEG)
2,5%, 5% e 7,5%, as misturas ficaram em agitacio magnética e adicionados nos
nanocompdsitos o 0xido de ferro com 1% e 5%, através de um banho ultrassom as solucgdes
foram misturadas e adicionadas a placa petri para uma secagem completa na estufa incubadora,
resultando nos filmes finos funcionalizados com 6xido de ferro (FFOF). Os filmes finos
funcionalizados com 6xido de ferro foram caracterizados seguindo os Ensaios de Tragdo em
que a tensdo normal mostra que os filmes finos por serem poliméricos apresentam uma boa
resisténcia mecanica, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) d4 informacdes das
superficies com 1% e 5% as amostras apresentam similaridade onde a presenga das
nanoparticulas magnéticas (NPM) ndo afetou as morfologias das suas superficies, a
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS) ¢ possivel verificar a concentragio de NPM
visivel na amostra indicando o revestimento a totalidade da superficie. Com base nos resultados
obtidos foram possiveis obter resultados satisfatorios das analises dos (FFOF) apresentando um
novo material nanoestruturado com diversas aplicagdes tecnoldgicas na engenharia dos
materiais.

Palavras-chave: Nanocompdsitos magnéticos, polimeros biodegraddveis, nanoparticulas
magnéticas, material nanoestruturado.
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ABSTRACT

Guadua Weber-Baueri Pilger popularly known as bamboo (taboca), found in the Amazon
region, Acre. Iron oxide nanoparticles were synthesized by the coprecipitation method.
Carboxymethylcellulose (CMC) was obtained by Williamson synthesis (replacement reaction)
from bamboo stems. Bamboo-based thin films were prepared by dispersing the CMC in distilled
water at different concentrations of Polyethylene glycol (PEG) 2.5%, 5% and 7.5%, the
mixtures were magnetically stirred and iron oxide was added to the nanocomposites. with 1%
and 5%, through an ultrasound bath, the solutions were mixed and added to the petri dish for
complete drying in the incubator, resulting in thin films functionalized with iron oxide (FFOF).
The thin films functionalized with iron oxide were characterized following the Tensile Tests in
which the normal stress shows that the thin films, because they are polymeric, have a good
mechanical resistance, the Scanning Electron Microscopy (SEM) gives information on the
surfaces with 1% and 5% the samples show similarity where the presence of magnetic
nanoparticles (NPM) did not affect the morphologies of their surfaces, the Energy Dispersive
Spectroscopy (EDS) it is possible to verify the concentration of NPM visible in the sample
indicating the coating of the entire surface. Based on the results obtained, it was possible to
obtain satisfactory results from the analysis of (FFOF) presenting a new nanostructured material
with several technological applications in materials engineering.

Keywords: Magnetic nanocomposites, biodegradable polymers, magnetic nanoparticles,

nanostructured material.

1 INTRODUCAO

O género Guadua, o bambu tropical e importante economicamente, com origem na
América do Sul vai até os andes venezuelanos e no sul da fronteira entre Equador e Peru. O
cultivo no Brasil ele pode atingir 30 m de altura e entre 15 cm e 20 cm de didmetro (COSTA et
al., 2017). Utilizado na construcdo civil, producdo de lenha, fabricacdo de artesanato, moéveis,
protecdo de moveis e fontes de agua (COSTA et al., 2017). Os bambus sdo monocotiledoneos
com rapido crescimento, notados como regeneradoras ambientais devido a sua capacidade de
ocupar solos degradados, reduzindo o processo erosivo. Ainda, varias de suas espécies sao
utilizadas para diversos usos como matérias primas lignocelulosicas (RUSCH; HILLIG;
CEOLIN, 2018).

O p6 do carvao vegetal do bambu ¢ utilizado com frequéncia para produzir fibras que sao
usadas na fabricacdo de roupas, meias, toalhas nas localidades da China e Taiwan, essas fibras
mantem a capacidade funcional e possui meios de absorcdo eficaz eliminando odores,
melhorando a qualidade do ar, capacidade bacteriostatica, bloqueia a radiacao eletromagnética
e regula efeitos de temperatura e umidade (CHIANG; YEH, 2014).

Uma das aplicagdes do bambu ¢ a utilizacdo do carvao vegetal a base de bambu, a

produgdo dele vem no setor, com alto potencial para o estado do Acre e atendendo as industrias
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com demanda de energia (AFONSO; SILVA, 2017). Com isso necessita para essa cultura, mais
investimentos em pesquisa (AFONSO; SILVA, 2017).

Obter materiais por filmes finos ¢ o grande desafio atualmente, porque interfere
diretamente na construcdo de dispositivos com propriedades diferentes que sdo a resistividade,
constante dielétrica, coeficiente térmico de expansdo e indice de refracdo que dependem da
espessura e dos processos de deposicdo (GUARALDO, 2014). Os filmes finos sdo materiais
solidos, sendo eles metais, O0xidos, nitretos e ligas metélicas e possuem aplicagdes diversas
como na constru¢do de capacitores, resistores, membranas e semicondutores (GUARALDO,
2014).

Os filmes finos tém diversas aplicacdes nas industrias com caracteristicas da sua
fabricacdo, exemplos: a menor quantidade de material requerido para serem produzidos, a
praticidade, a qualidade e a possibilidade de obtencdo de novas propriedades destes materiais
(MACHUNO et al., 2016) como, utilizando o PEG (MARIA, 2015).

As propriedades do Polietilenoglicol (PEG) sdao: um polimero semicristalino,
biocompativel, biodegradavel, ndo i6nico, termoplastico, soluvel em agua e quando puro no
estado solido, seu formato ¢ de flocos brancos inodoros ao dissolver em agua ¢ incolor
(MARIA, 2015).

A carboximetilcelulose sdo polimeros naturais aplicados em diversas areas, sendo elas,
farmacéuticas, biomédicas, agricolas, e para embalagens de alimentos que vem se estudando
para aumentar a validade (SANTOS, 2013).

Materiais nanoestruturados vem trazendo um importante impacto nas areas de ciéncia
basica, isso se da pelas suas possiveis aplicacdes multifuncionais, ou seja, a compreensdo da
fisica envolvida por tras destes novos materiais nanométricos manifesta-se muito importante na
ciéncia e tecnologia (SAMPAIO, 2016).

Apresenta-se em diferentes tamanhos e formas os nanomateriais e também se diferem na
sua composicao e origem, depende da interagdo das nanoparticulas podem ser encontradas
como particulas unicas, agregadas, p6 ou dispersa em uma matriz, sobre coloides, suspensoes,
emulsdo, nanocamadas, filmes, revertidos ou estabilizados (KROLOW et al., 2012).

As nanoparticulas de 6xido de ferro durante o processo de sinteses podem apresentar os
grupos carregados e podem coordenar com cations de ferro na solugdo afetando a nucleagao
dos nanocristais resultado na sua formag¢ao com os tamanhos de graos controlados estruturas
automontadas (SHEN et al., 2014).

As nanoparticulas de 6xido de ferro de magnetita e a maghemita sdo investigadas como

sistemas transportadores e liberadores de farmacos utilizados na ressonancia magnética de
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imagem (GIESE, 2018). Assim como os polimeros que sdo materiais muito utilizados com
aplicacdes em areas farmacéutica, bio-triagem, alimentacao e agricultura, sensores e atuadores
(ASYRAF et al., 2017).

Nanocompositos magnéticos tem muitas aplicacdes como armazenamento de energia,
tratamento de aguas residuais, automotivo, entre outras (HUANG et al., 2018). Os feitos de
recursos biorrenovaveis revelam uma abordagem mais ecoldgica em relagdo aos derivados do
petroleo apresentando alto potencial para aplicagdo em diversas areas do conhecimento como
na medicina, engenharia, agricultura e entre outras como membranas, sensores, energia, optica,
usos automotivos e retardadores (ATES, 2020).

Este trabalho analisou o potencial do filme fino biodegraddvel em base de bambu
funcionalizado com 6xido de ferro, combinada com a utilizagdao do carvao ativado de bambu
tipo Guadua Weber-Baueri Pilger, foram realizados Ensaios de Tragao, Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV), Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS) para verificagdo de
propriedades mecanicas, informagdes das superficies e a absorcdo e emissao dos elementos

contidos nesse material.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

A caracterizagdo seguiu as seguintes andlises: de Tragdo para o levantamento das
propriedades mecanicas dos filmes finos, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) que
permitiu obter informagdes das superficies de varias amostras, a Espectroscopia por Energia

Dispersiva (EDS) forneceu uma analise de assinatura de absor¢ao e emissao do elemento.

2.2 METODO DE ANALISE EXPERIMENTAL
2.2.1 Ensaio de Tracdo

Os ensaios de tragdo se deram conforme o levantamento das propriedades mecanicas dos
filmes finos realizados na Méaquina Universal de Ensaios Mecanicos Destrutivos AG-UNE02
da marca ALGETC.

Nos ensaios de tragdo seguiu-se a metodologia de Caruso (2015), para se obter a tensao
normal, dividiu-se a for¢a que atua nos filmes finos pela sua area da secdo transversal. Com
isso, a for¢a obtida indiretamente pela pressdo do fluido hidraulico do sistema e a area do

cilindro, equacao 1:
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F = p. Acitinaro (1)
Onde,
e F ¢ aforca que o cilindro imprime no filme fino;
e p¢apressio do fluido hidraulico medida no mandmetro do equipamento;
o Aiilinaro € a area do cilindro hidraulico, definida pelo equipamento utilizado de
6,5 cm?.
Apos esses calculos da forca obtida pelo cilindro no filme fino, calcula-se entdo a tensao

normal pela equagao 2:

F 2
o=— ()
Af ilme fino
Onde,
e ¢ ¢ atensdo normal;
e F ¢ aforca que o cilindro imprime no filme fino;

® Afiime fino € a drea do filme fino, definida pela medigdo com o paquimetro para

todos os filmes foi de 3 cm?.
2.2.2 Miscroscopia Eletronica de Varredura - MEV

Para observagdo da 4rea de sua estrutura superficial dos nanocompositos foram
submetidos a técnica de caracterizagdo de Microscopia Eletronica de Varredura— MEV, modelo
LMU, marca Tescan — Vega 3. Seguindo os parametros de Mev com WD de 9.90 mm e Det de
SE e SEM HV de 10.0 kV.

2.2.3 Espectroscopia por Energia Dispersiva - EDS

Para a andlise da determinacdo da composi¢ao quimica por Espectroscopia Dispersiva de
Raios-X (EDS) foram utilizados o equipamento OXFORD INSTRUMENTS INCAx-act,
modelo 51-ADD0007.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 ENSAIO DE TRACAO
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Foram realizados os ensaios de tra¢do nos filmes finos biodegradaveis funcionalizadas
com as nanoparticulas magnéticas para verificar as suas propriedades mecanicas. A figura 1
apresenta o ensaio realizado na Méquina Universal de Ensaios Mecanicos Destrutivos,
observando-se que em (a) o filme fino localizado no cilindro, no (b) o filme fino localizado no

cilindro antes da tensdo e em (c) o filme fino localizado no cilindro apds a aplicagdo da tensao.

Figura 1. Ensaio de tragdo nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com 6xido de ferro.
(a) filme fino localizado no cilindro; (b) filme fino localizado no cilindro antes da tensdo; (¢) filme fino

localizado no cilindro apds a aplicagdo da tensao.

Os filmes finos por ser polimérico apresenta uma boa resisténcia e o teste de tragdo
obteve-se resultados satisfatorios. Caruso (2015) declara que na maioria dos casos, os materiais
poliméricos apresentam resisténcia elevada em comparacdo com cargas trativas, pelo arranjo
entre as macromoléculas poliméricas e seu comportamento a deformacao.

A tabela 1 apresenta os valores das medidas realizadas no filmes finos da for¢a do cilindro
que imprime no filme fino e a tensdo normal calculados a partir das equacdes 1 e 2 conforme

os dados obtidos do equipamento utilizado.

Tabela 1. Resultados dos ensaios de tragdo nos filmes finos com o valores de for¢a que o cilindro imprime no

filme fino e a tensdo normal.

Forca que o cilindro
imprime no filme fino (F) Tensio normal
Medidas | FILMES FINOS em daN (0) em MPa
1|CMC 819 273
2| CMC + PEG 2,5% + NPM 1% 2400 800
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3 | CMC + PEG 5% + NPM 1% 1118 372,77
4| CMC + PEG 7,5% + NPM 1% 2425 80,8
5| CMC + PEG 2,5% + NPM 5% 1275 425
6 | CMC + PEG 5% + NPM 5% 475 158,3
7] CMC + PEG 7,5% + NPM 5% 900 300

Os resultados obtidos na tabela 1 observamos semelhancas de comportamento dos filmes
quando sujeito aos ensaios de tra¢do, apresentam uma tensao de 273 MPa para a medida 1 e
800 MPa para a medida 2 com a nanoparticula de 1% no filme, com a nanoparticula de 5% no
filme a medida 5 apresenta a tensdo de 425 MPa, os valores variam de acordo com suas
composi¢des quimicas, processo de preparacdo e a for¢a que o cilindro imprimiu no filme fino
durante o ensaio.

Bejo et al (2021) concluem que as propriedades mecanicas de materiais submetidos a
tracdo ou flexdo sdo influenciadas pela composicdo quimica, processo de fabricagdo e
tratamento térmico, a discrepancia de valores entre as tensdes na tracdo para os materiais
ensaiados pode ser visualizada pela forca aplicada na anélise das tensoes.

A policaprolactona (PCL) ¢ um poliéster biodegradavel com maior potencial para
aplicacdes tecnologicas, pois possui caracteristicas principais, como boa tenacidade,
flexibilidade e compatibilidade com varios polimeros, sendo eles, o poliacido latico (PLA), o
polihidroxibutirato (PHB) e poli butileno adipato co-tereftalato (PBAT) (SIQUEIRA et al.
2018).

Outra aplicag@o ¢ a misturas formadas por amido e polidcido latico (PLA) que sdo muito
promissoras do ponto de vista ambiental e econdmico, onde, o amido ¢ um polimero natural
abundante e barato e o PLA ¢ um polimero biodegradavel com boas propriedades mecanicas

(BRITO; SEBASTIAO; BRUNO TAVARES, 2015).

3.2 ANALISES MEV
3.2.1 Filme a base de bambu

Foi realizado a analise MEV no filme a base de bambu verificando sua superficie de
acordo com a caracteriza¢do do equipamento utilizando a medida de 20 pm.

A figura 2 apresenta MEV no filme 1 CMC puro com a solucdo de 0,5¢ de CMC com
dispersdo de 25 mL de H>O. Observa-se que o filme 1 apenas com a CMC estd homogéneo com
uma superficie mais lisa sem apresentar pontos heterogéneo na sua superficie, as outras fases
observadas estdo relacionadas a presenga de impurezas no material vinda do processo de

secagem.
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Analisa-se que o aspecto das suas particulas de CMC no filme pelas caracteristicas fisicas
e mecanicas da celulose ndo houve diferenga na morfologia das particulas como observado na
microscopia eletronica de varredura.

Os autores Santos e Tavares (2013) afirmam que se nota um menor numero de particulas
agregadas o que aponta para uma melhor dispersao da celulose microcristalina tratada na matriz

polimérica.

Figura 2. MEV nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu da CMC com a medida de 20 pm.
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3.2.2 Filmes a base de bambu funcionalizados com oxido de ferro

A figura 3, na sintese foram preparados seis filmes com concentra¢des diferentes de PEG
e adicionados NPM de 1% (1(a) com 0,5 g de CMC, 2,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25
mL de H20, 2(a) com 0,5 g de CMC, 5 % m/m de PEG com dispersao de 25 mL de H>O e 3(a)
com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de H>O) e 5% (1(b) com 0,5
g de CMC, 2,5 % m/m de PEG com dispersao de 25 mL de H>O, 2(b) com 0,5 g de CMC, 5 %
m/m de PEG com dispersao de 25 mL de H,O e 3(b) com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG
com dispersdao de 25 mL de H>O), para todos observa-se que as amostras apresentam
similaridade onde a presenca das nanoparticulas magnéticas ndo afetou suas morfologias da
superficie destes filmes.

Analisa-se que no filme 1(a) e 2(b) estdo homogéneos, com a superficie lisa e sem
fragmentacdo e a presenca de NPM de 1% no filme 1(a) ndo apresentou rachaduras, assim sua

resisténcia nao foi prejudicada, entretanto o filme 3(a) apresentou as rachaduras, o filme 1(b),
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2(a) e 3(b) apresentaram homogeneidade e sua superficie estd visivel a aderéncia das NPM no
material. Os filmes apresentam a presenca de impurezas no material vinda do processo de
secagem. No geral mesmo os filmes com as nanoparticulas magnéticas apresentarem na sua

superficie bolas de algumas nandmetros o material ainda esta bom.

Figura 3. MEV nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com ¢xido de ferro. 1(a) CMC
+ PEG 2,5% + NPM 1% medida 50 um; 1(b) CMC + PEG 2,5% + NPM 5% medida 50 um; 2(a) CMC + PEG
5% + NPM 1% medida 50 pm; 2(b) CMC + PEG 5% + NPM 5% medida 50 pm; 3(a) CMC + PEG 7,5% +
NPM 1% medida 50 um; 3(b) CMC + PEG 7,5% + NPM 5% medida 50 pum.

Para Silva (2018) a adi¢ao do plastificante PEG apresenta eficiéncia na permeagdo de
vapores nos filmes. Os autores Silva et al (2018) afirmam que as nanoparticulas modificam a
estrutura do filme que forma granulos esféricos de tamanho 20 nm, mas elas estdo de forma
homogénea no substrato.

As aplicagdes estdo em embalagens, borrachas, proteses, materiais eletronicos entre
outros, se dar pela versatilidade e baixo custo de producdo, com a facil aquisicdo desses
materiais poliméricos fez que substituissem varias outras matérias primas como metal, madeira,
vidro entre outros (SILVA; RABELO, 2017).

A PCL também tem sido utilizada de forma frequente como aditivo e carga para melhorar
as caracteristicas de processamento e as propriedades finais, tais como, a resisténcia ao impacto

de varios materiais (SIQUEIRA et al. 2018).
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3.2 ANALISES EDS

Foi realizado as analises EDS em que se obteve a analise da determinagdo da composi¢ao
quimica do filme fino biodegradavel a base de bambu funcionalizado com 6xido de ferro sua
composicdo CMC + PEG 2,5% + NPM 5%. De acordo com a caracterizagdo do equipamento
utilizou-se a medida de 50 um.

A figura 4 ¢ o resultado da andlise quimica realizada na amostra, obtém-se as informagdes
qualitativas e quantitativas da composicao na regido de incidéncia do feixe de elétrons, assim,
esses sinais formam o EDS. Em (a) ¢ a representacdo da superficie do filme fino onde a
homogeneidade de sua superficie a uma aderéncia das NPM no material, em (b) observa-se a
mesma superficie destacam-se so a presenca do 6xido de ferro (Fe304) no filme fino analisado,
conclui-se que as nanoparticulas magnéticas apresentam na sua superficie um aglomerado em
alguns pontos (destaque em vermelho) de algumas nandmetros dispersos ndo saindo da

condi¢dao de homogeneidade.

Figura 4. Resultado da superficie com o EDS no filme fino biodegradavel a base de bambu funcionalizados com

oxido de ferro. (a)(b) CMC + PEG 2,5% + NPM 5% medida 50 um.

Observa-se os aglomerados das nanoparticulas de forma esférica no filme fino da figura
4 que mostra a morfologia superficial. A autora Panta (2013) confirma que os aglomerados se
formam durante o processo de secagem, e o fenomeno de agregacdo entre as nanoparticulas ¢
atribuido ao crescimento por coalescimento dos nicleos, onde as particulas tendem a se agregar
na dire¢do do estado de menor energia livre, dado pela reducdo da interfaces com o meio.

Apresenta-se na figura 5 os resultados do EDS onde mostra os valores encontrados do

percentual peso e do numero atdmico da qualificagdo e quantificagdo da presenca dos elementos
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de atomos de carbono (C), oxigénio (O), soédio (Na), ferro (Fe) e célcio (Ca). Através do Fe e
O verifica-se a formacao das nanoparticulas de 6xido de ferro, onde o percentual peso do ferro
¢ de 4,48 % e do O 48,14 % com maior percentual.

Variedades de modificadores foram acrescentadas as misturas de reag@o ao se trabalhar
com nanomaterias magnéticos de 6xido de ferro para melhorar a estrutura, controlar o tamanho
e melhorar a estabilidade coloidal e biocompatibilidade, sdo eles, poly (acrylic acid) - PAA,
polyethyleneimine (PEI), polyethylene glycol (PEG) e outros polimeros biocampativeis (SHEN
et al., 2014).

Figura 5. Resultados do EDS.
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Contatou-se a presen¢a do ferro e a formacao das nanoparticulas de 6xido de ferro nos
resultados do EDS revestindo o filme fino. Assim, para Tondela (2015) os resultados do EDS
detectando a presenga do elemento, exemplo 6% mesmo nos vales profundos, indica que, ainda
sem perfei¢do, o filme fino reveste a totalidade da superficie.

Matos 2016, afirma que: “As nanoparticulas de 6xido de ferro possuem baixa toxicidade,
sdo biocompativeis e, devido ao seu tamanho reduzido, possuem imensa area superficial

especifica e alta reatividade”.

4. CONCLUSOES
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Conclui-se que a sintese de um filme fino biodegradavel a base de matéria-prima
abundante na regido amazonica (bambu) e as caracterizagdes apresentaram boas caracteristicas
estruturais. Com a utiliza¢do do PEG tornou o filme mais resistente e maleavel.

Observou-se que a utilizagdo da CMC nao houve agregacdo de celulose, os resultados
mostram que foram possiveis a dispersdao da CMC no polimero na preparagdo e o PEG os tornou
filmes ndo quebradigos. Os valores de tragdo mostram que os filmes finos por serem
poliméricos apresentam uma boa resisténcia e os ensaios de tracdo conclui-se com resultados
satisfatorios. As andlises MEV a superficie mostra o alcance da sua homogeneidade nos filmes
funcionalizados com 6xido de ferro, resistentes e de boa aderéncia para PEG 5% e PEG 7,5%.
As andlises EDS foram possiveis verificar a concentragdo de NPM visivel na amostra indicando
que foi possivel o revestimento a totalidade da superficie. Em base de nossos resultados
podemos afirmar que preparamos um novo material nanoestruturado com interessantes
aplicagdes nanotecnoldgicas.

Este material de filmes finos biodegradaveis a base de bambu (CMC), PEG (2,5%, 5% e
7,5%) e NPM 1% e 5%, podem ser, no futuro compor sacolas/utensilios domésticos/industriais

biodegradaveis.
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