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RESUMO

Guadua Weber-Baueri Pilger popularmente conhecido por bambu (taboca), encontrado
na regido Amazonica, Acre. Foram sintetizadas nanoparticulas de éxido de ferro pelo
método de coprecipitacdo. A Carboximetilcelulose (CMC) foi obtida pela sintese de
Williamson (reacdo de substituicdo) a partir do colmo do bambu. Preparou-se os filmes
finos em base bambu dispersando a CMC em agua destilada nas concentracdes diferentes
de Polietilenoglicol (PEG) 2,5%, 5% e 7,5%, as misturas ficaram em agitacdo magnética
e adicionados nos nanocompositos o 6xido de ferro com 1% e 5%, através de um banho
ultrassom as solucdes foram misturadas e adicionadas a placa petri para uma secagem
completa na estufa incubadora, resultando nos filmes finos funcionalizados com éxido de
ferro (FFOF). Os filmes finos funcionalizados com 6xido de ferro foram caracterizados
seguindo os Ensaios de Tracdo em que a tensdo normal mostra que os filmes finos por
serem poliméricos apresentam uma boa resisténcia mecanica, a Microscopia Eletrdnica
de Varredura (MEV) da informagfes das superficies com 1% e 5% as amostras
apresentam similaridade onde a presenca das nanoparticulas magnéticas (NPM) néo
afetou as morfologias das suas superficies, a Espectroscopia por Energia Dispersiva
(EDS) é possivel verificar a concentracdo de NPM visivel na amostra indicando o
revestimento a totalidade da superficie. Com base nos resultados obtidos foram possiveis
obter resultados satisfatérios das analises dos (FFOF) apresentando um novo material
nanoestruturado com diversas aplicacfes tecnologicas na engenharia dos materiais.
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Palavras-chave: nanocompositos magnéticos, polimeros biodegradaveis, nanoparticulas
magnéticas, material nanoestruturado.

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 diametro
(COSTA et al., 2017). Utilizado na construcéo civil, producdo de lenha, fabricacdo de
artesanato, moveis, protecdo de moéveis e fontes de agua (COSTA et al., 2017). Os bambus
sdo monocotiledéneos com rapido crescimento, notados 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
lignocelulosicas (RUSCH; HILLIG; CEOLIN, 2018).

O po6 do carvéo vegetal do bambu é utilizado com frequéncia para produzir fibras
que s&o usadas na fabricacdo de roupas, meias, toalhas nas localidades da China e Taiwan,
essas fibras mantem a capacidade funcional e possui meios de absorcéo eficaz eliminando
odores, melhorando a qualidade do ar, capacidade bacteriostatica, bloqueia a radiagédo
eletromagnética e regula efeitos de temperatura e umidade (CHIANG; YEH, 2014).
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Uma das aplicaces do bambu é a utilizacdo do carvao vegetal a base de bambu,
a producéo 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).

Obter materiais por filmes finos é o grande desafio atualmente, porque interfere
diretamente na construcdo de dispositivos com propriedades diferentes que séo a
resistividade, constante dielétrica, coeficiente térmico de expanséo e indice de refracdo
que dependem da espessura e dos processos de deposicdo (GUARALDO, 2014). Os
filmes finos sdo materiais solidos, sendo eles metais, 6xidos, nitretos e ligas metalicas e
possuem aplicagdes diversas como na construcdo 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) sdo: um polimero semicristalino,
biocompativel, biodegradavel, ndo idnico, termoplastico, solivel em agua e quando puro
no estado sélido, seu formato é de flocos brancos inodoros ao dissolver em &gua € 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 (SANTQOS, 2013).

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

Apresenta-se em diferentes tamanhos e formas 0os nanomateriais e também se
diferem na sua composic¢éo e origem, depende da interacdo das nanoparticulas podem ser
encontradas como particulas Unicas, agregadas, p6 ou dispersa em uma matriz, sobre
coloides, suspensfes, emulsdo, nanocamadas, filmes, revertidos ou estabilizados
(KROLOW et al., 2012).

As nanoparticulas de éxido de ferro durante o processo de sinteses podem

apresentar os grupos carregados e podem coordenar com cétions de ferro na solucéo
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afetando a nucleacdo dos nanocristais resultado na sua formagdo com os tamanhos de
gréos controlados estruturas automontadas (SHEN et al., 2014).

As nanoparticulas de 6xido de ferro de magnetita e a maghemita séo 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 aplica¢fes em areas farmacéutica, bio-triagem, alimentac&o e agricultura,
sensores e atuadores (ASYRAF et al., 2017).

Nanocompositos magnéticos tem muitas aplicacbes como armazenamento de
energia, tratamento de aguas residuais, automotivo, entre outras (HUANG et al., 2018).
Os feitos de recursos biorrenovaveis revelam uma abordagem mais ecolédgica em relagdo
aos derivados do petroleo apresentando alto potencial para aplicacdo 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 biodegradavel em base de bambu
funcionalizado com 6xido de ferro, combinada com a utilizagdo do carvéo ativado de
bambu tipo Guadua Weber-Baueri Pilger, foram realizados Ensaios de Tracéo,
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), Espectroscopia por Energia Dispersiva
(EDS) para verificagdo de propriedades mecanicas, informacles das superficies e a

absorcéo e emissdo dos elementos contidos nesse material.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

A caracterizacao seguiu as seguintes analises: de Tracdo para o levantamento das
propriedades mecanicas dos filmes finos, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
que permitiu obter informacdes das superficies de varias amostras, a Espectroscopia por
Energia Dispersiva (EDS) forneceu uma analise de assinatura de absorcdo e emissdo do

elemento.

2.2 METODO DE ANALISE EXPERIMENTAL
2.2.1 Ensaio de Tracéo

Os ensaios de tracdo se deram conforme o levantamento das propriedades
mecanicas dos filmes finos realizados na Maquina Universal de Ensaios Mecanicos
Destrutivos AG-UNEO02 da marca ALGETC.
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Nos ensaios de tragdo seguiu-se a metodologia de Caruso (2015), para se obter a
tensdo normal, dividiu-se a forca que atua nos filmes finos pela sua area da secéo
transversal. Com isso, a forca obtida indiretamente pela presséo do fluido hidraulico do

sistema e a area do cilindro, equacao 1:

F =p.Acitinaro (1)
Onde,
J F é a forca que o cilindro imprime no filme fino;
o p é a pressao do fluido hidraulico medida no manémetro do equipamento;
. Acitinaro € @ 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

tensdo normal pela equacdo 2:

F )
o =
Afitme fino
Onde,
. o é atensdo normal,
. F é a forca que o cilindro imprime no filme fino;
o Afitme fino € @ area do filme fino, definida pela medicdo com o paquimetro

para todos os filmes foi de 3 cm?.

2.2.2 Miscroscopia Eletrénica de Varredura - MEV

Para observacdo da area de sua estrutura superficial dos nanocompdsitos foram
submetidos a técnica de caracterizacdo de Microscopia Eletrénica 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.
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2.2.3 Espectroscopia por Energia Dispersiva - EDS

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

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 ENSAIO DE TRACAO

Foram realizados os ensaios de tracdo nos filmes finos biodegradaveis
funcionalizadas com as nanoparticulas magnéticas para verificar as suas propriedades
mecénicas. A figura 1 apresenta o ensaio realizado na Maquina 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 ap06s a aplicacdo da tenséo.

Figura 1. Ensaio de tracdo nos filmes finos biodegradaveis a base de bambu funcionalizados com éxido 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 aplicacdo da tensao.

Os filmes finos por ser polimérico apresenta uma boa resisténcia e o teste de tracao
obteve-se resultados satisfatérios. Caruso (2015) declara que na maioria dos casos, 0s
materiais poliméricos apresentam resisténcia elevada em comparagdo 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 forca do
cilindro que imprime no filme fino e a tensdo normal calculados a partir das equagdes 1

e 2 conforme os dados obtidos do equipamento utilizado.
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Tabela 1. Resultados dos ensaios de tragdo nos filmes finos com o valores de forca que o cilindro imprime
no filme fino e a tensdo normal.

Forga que o cilindro

imprime no filme fino (F) Tens&o normal

Medidas | FILMES FINOS em daN (6) em MPa
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% 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 tracdo, 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 composic¢es quimicas, processo de preparacdo e a forca 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 composi¢do quimica, processo de
fabricacdo e tratamento térmico, a discrepancia de valores entre as tensfes na tracao para
0s materiais ensaiados pode ser visualizada pela forca aplicada na analise das tensoes.

A policaprolactona (PCL) € um poliéster biodegradavel com maior potencial para
aplicacdes 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).

Outra aplicacdo é a misturas formadas por amido e poliécido latico (PLA) que sdo
muito promissoras do ponto de vista ambiental e econdmico, onde, 0 amido é um
polimero natural abundante e barato e o PLA é 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 caracterizacdo do equipamento utilizando a medida de 20 um.
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A figura 2 apresenta MEV no filme 1 CMC puro com a solugéo de 0,59 de CMC
com dispersdo de 25 mL de H20. Observa-se que o filme 1 apenas com a CMC esta
homogéneo com uma superficie mais lisa sem apresentar pontos heterogéneo na 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 diferenca 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 dispersdo da celulose microcristalina

tratada na matriz polimérica.

Figura 2. MEV nos filmes finos biodegradaveis a base de hambu da CMC com a medida de 20 um.

SEM MV: 100 kV WO: .90 mm

View fmic: 80,1 gam Dwt: SC

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

A figura 3, na sintese foram preparados seis filmes com concentracdes 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 disperséo de
25 mL de H20 e 3(a) com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de
H20) e 5% (1(b) com 0,5 g de CMC, 2,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de
H20, 2(b) com 0,5 g de CMC, 5 % m/m de PEG com dispersao de 25 mL de H20 e 3(b)
com 0,5 g de CMC, 7,5 % m/m de PEG com dispersdo de 25 mL de H20), para todos
observa-se que as amostras apresentam similaridade onde a presenca das nanoparticulas
magnéticas nao afetou suas morfologias da superficie destes filmes.
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Analisa-se que no filme 1(a) e 2(b) estdo homogéneos, com a superficie lisa e
sem fragmentacéo 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
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 6xido 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 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 um.

..........

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

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

3.2 ANALISES EDS

Foi realizado as anélises EDS em que se obteve a analise da determinacdo da
composicao quimica do filme fino biodegradavel a base de bambu funcionalizado com
oxido de ferro sua composicdo CMC + PEG 2,5% + NPM 5%. De acordo com a
caracterizacdo do equipamento utilizou-se a medida de 50 um.

A figura 4 é o resultado da andlise quimica realizada na amostra, obtém-se as
informagdes qualitativas e quantitativas da composi¢éo na regido de incidéncia do feixe
de elétrons, assim, esses sinais formam o EDS. Em (a) é 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 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 nanémetros dispersos ndo saindo da condicdo 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 o0s
aglomerados se formam durante o processo de secagem, e o fenémeno de agregacao entre

as nanoparticulas é atribuido ao crescimento por coalescimento dos nucleos, onde as
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particulas tendem a se agregar na diregdo 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 nimero atbmico da qualificacdo e quantificacdo da presenca dos
elementos de atomos de carbono (C), oxigénio (O), sodio (Na), ferro (Fe) e célcio (Ca).
Atraveés do Fe e O verifica-se a formacdo das nanoparticulas de 6xido de ferro, onde o
percentual peso do ferro é de 4,48 % e do O 48,14 % com maior percentual.

Variedades de modificadores foram acrescentadas as misturas de reacdo ao se
trabalhar com nanomaterias magnéticos de éxido 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.

& Peso %
@ % do nimero atémico
® - Sigma de Peso%

T T T T T T
100 - = 0.18
a
0.16
80 .
r0.14 —~
)
-~ 012 o
R 94 3
= 0.10 A
° " (0]
4 X Loos ©
a 404 - ©
€
m +0.06 @
L %)
20 +0.04
= L
. . I 0.02
04 o 4
I 0.00
T T T 1 T T
C (o] Na Fe Ca
Elementos

Contatou-se a presenca do ferro e a formacéo 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 perfeicéo, o filme fino reveste a totalidade da superficie.

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

superficial especifica e alta reatividade”.
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4 CONCLUSOES

Conclui-se que a sintese de um filme fino biodegradavel a base de matéria-prima
abundante na regido amazonica (bambu) e as caracterizagbes apresentaram boas
caracteristicas estruturais. Com a utilizacdo do PEG tornou o filme mais resistente e
maledvel.

Observou-se que a utilizagdo da CMC nao houve agregacdo de celulose, os
resultados mostram que foram possiveis a dispersdo da CMC no polimero na preparacao
e 0 PEG os tornou filmes ndo quebradicos. Os valores de tracdo mostram que os filmes
finos por serem poliméricos apresentam uma boa resisténcia e os ensaios de tracdo
conclui-se com resultados satisfatorios. As analises MEV a superficie mostra o alcance
da sua homogeneidade nos filmes funcionalizados com éxido de ferro, resistentes e de
boa aderéncia para PEG 5% e PEG 7,5%. As analises EDS foram possiveis verificar a
concentracdo 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 aplica¢fes 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

domesticos/industriais biodegradaveis.
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