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1. INTRODUCAO

As vantagens dos materiais poliméricos sdo muitas e, segundo JAMSHIDIAN
(2010), as conveniéncias que encorajaram as industrias a utilizd-los como matéria
prima sdo o baixo custo, as elevadas velocidade de producédo e de performance
mecanica, as boas propriedades de barreira e a boa selabilidade ao calor.

Para que os materiais poliméricos sejam convertidos em produtos sao utilizadas
diversas tecnologias de processamento, onde destacam-se a injecao, a extruséo e a
moldagem por sopro, que garantem a elevada produtividade e o baixo custo desejado
pela indastria (HAMAD, 2015). Entretanto esses processos utilizam temperaturas
elevadas para promover a fusdo do polimero, o que pode provocar a degradacéo do
material, resultando em defeitos de moldagem como linhas de solda, descoloracéo e
odores fortes no produto final. Em compdsitos a base de polimeros com cargas
organicas, como por exemplo o WPC (“Wood Plastic Composites”), que € um
compdésito que utiliza polimeros termoplasticos e como reforgo serragem de madeira,
no processado de conformacao por extrusao utilizam-se temperaturas < 180°C para
evitar que a degradacédo da madeira. Tal situacdo limita a escolha dos polimeros para
a matriz bem como os parametros de processamento (BURGSTALLER, 2007).

Em contrapartida, os materiais ceramicos apresentam elevada estabilidade
térmica, o que faz deles excelentes candidatos para utilizacdo em polimeros fundidos
e € possivel obté-los sem a necessidade de elevadas temperaturas por uma série de
rotas, como sol-gel, precipitacdo e sintese hidrotérmica. Dessas destacamos a Ultima,
gue permite a cristalizagdo de substancias em solu¢cdes aquosas, e quando assistida
por micro-ondas admite a sintese em baixas temperaturas, em curto espaco de tempo,
com diferentes tamanhos e formatos de particulas, com elevada produtividade e
uniformidade (KHARISOV, 2012).

No presente trabalho, visando uma solugcéo para a degradacdo de cargas
organicas, pesquisa-se a possibilidade de sintese e impregnacao de fibras de celulose
com dioxido de titanio (TiO2), utilizando-se do processo hidrotermal assistido por
micro-ondas, de forma a possibilitar o uso da celulose impregnada como refor¢co em
compasitos poliméricos produzidos por meio de injecao/extrusao.
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2. METODOLOGIA

A celulose utilizada no desenvolvimento dessa pesquisa foi extraida de talos de
banana, que foram inicialmente desmenbrados, lavados e tiveram removidos o
exocarpo (Figura 1).

Figura 1 - Etapas de preparagéb dos p talos: (a) Penca de bananas; (b) Coroa extraida da penca; (c)
Talo desmembrado da coroa; (d) Corte demonstrando regido onde o exocarpo foi removido; (e) Talo
sem exocarpo.

O talo sem o exocarpo foi processado em uma autoclave vertical da marca
Phoenix modelo AV-18 por 4 horas em uma pressao de 1,5 kgf/cm2 e uma temperatura
de 127°C. Posteriormente, os talos autoclavados foram macerados mecanicamente
com um liquidificador de alta rotacdo da marca Metvisa modelo LQ.25 utilizando uma
proporcao de agua/talos de 1/5 (v/v).

A polpa obtida foi lavada por sucessivas vezes até a completa remocao dos
residuos (agucares oxidados, etc.) e seca em uma estufa por 48 horas a 50°C +10°C.
Para a obtencdo das fibras de celulose fez-se a remocdo da lignina e o
branqueamento da polpa. Para tanto, a polpa foi colocada em uma solucéo de clorito
de sédio 0,1 mol/L com pH ajustado para 5 (utilizando acido acético) em uma
proporcao de 1 parte de fibra para 10 de solucao (p/p). A mistura foi mantida a 70°C
sob agitacdo vigorosa por 3 horas, utilizando um agitador mecanico eletrénico da
marca Quimis. Apos, a polpa foi filtrada e lavada sucessivas vezes, utilizando agua
deionizada, até que o pH chegasse em 7. A utilizacdo do Clorito de Sédio, segundo
ELANTHIKKAL, et al. (2010), promove a quebra dos anéis fendlicos e dos
componentes cromoforos, o que leva a oxidacao e posterior solubilizacdo da lignina,
restando apenas os componentes ndo soluveis, como a celulose.

A polpa celulésica obtida, foi dispersa em agua, em uma propor¢ao de 1/5 (p/p),
congelada e entéo seca por liofilizacdo, em um equipamento da marca Liotop modelo
L101. A utilizacdo do processo de secagem que n&o envolve o uso de calor se deve
ao fato de que segundo PA’E, N. Et al. (2014) o processo de liofilizagao preserva a
estrutura porosa e garante as fibras um melhor conjunto de propriedades
(cristalinidade, resistencia mecanica, capacidade de absorsdo) em relacdo a
processos que utilizam temperaturas elevadas.

Para a sintese e impergnacao de TiO2 sobre as fibras celulésicas, utilizou-se a
metodologia adotada por WANG, H. et al. (2011), que produziu particulas
nanoestruturadas de TiO2 utilizando o método hidrotérmico assistido por microondas.
Dessa forma, dispersamos a celulose obtida apos a liofilizagdo em acetona, onde
verteu-se um mistura de isopropoxido de titanio com etilenoglicol, em uma proporc¢ao
de 1/40 (v/v) sob vigorasa agitacdo durante 15 minutos. A solugdo foi entao
envelhecida por 1 hora, centrifugada e lavada, diversas vezes, utilizando etanol para



entao ser seca por 24 horas em estufa a 60°C. O material resultante foi colocado em
um reator de PTEF junto com uma mistura de alcool absoluto e agua 1/1 (v/v) e
inserido em um equipamento de microondas da marca Eletrolux modelo MEF41
adaptado para sintese hidrotérmica onde permaneceu por 20 minutos a uma
temperatura de 160°C £5°C. Apds a sintese 0 material foi novamente centrifugado e
lavado sucessivas vezes e entdo seco em estufa a 60°C por 24 horas.

Para a caracterizacdo do material foi utilizada a microscopia eletrénica de
varredura que permitiu investigar a superficie das fibras antes e apds o processo de
sintese, verificar o tamanho das particulas depositadas e 0 mapeamento da superficie
por EDS para verificar a presenca e disperséo do TiOz.

Estdo em andamento os ensaios de difracdo de raios-X para verificar a
cristalinidade e fase do material obtido, espectroscopia de infravermelho para a
caracterizacao quimica da celulose utilizada e analise termogravimétrica para verificar
as propriedades térmicas do material.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta as imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura
das fibras obtidas apés a liofilizacdo, onde observamos que as fibras apresentaram
um formato de fita, com uma largura média de 30,44 uym (+ 4,04). A morfologia de fitas
é resultado da ligacdo entre diversas fibrilas elementares, formando as macrofibrilas
(DING, S. 2013). Também podemos observar a presenca de fibrilas que se
desprenderam das fitas de macrofibrilas com diametro médio de 212,83 nm (+62,39).

Figura 2 - Micrografias das fibras celuldsicas (a) 100x; (b) 1000x; (c) 5000x;

A Figura 3 apresenta a microscopia eletronica de varredura das fibras apos o
processo de sintese hidrotérmica de TiO2, onde foi possivel observar que ocorreu o
crescimento de particulas de formato esférico com didmetro médio de 198,11 nm (
16,17), contudo o recobrimento néo ocorreu de forma uniforme sobre as fibras.

Figura 3 - Micrografias das fibras impregnadas com TiO2: (a) 500x; (b)1000x; (c) 5000x;

As demais caracterizacOes ainda estdo sendo executadas, contudo segundo
WANG, H. et al. (2011) a metodologia utilizada € eficaz na producdo de TiO2
nanoestruturado, e as analises prévias de microscopia demonstraram que as

particulas recobriram, pelo menos em parte, a superficie da fibra celulosica utilizada.
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4. CONCLUSOES

Os resultados parciais, até entdo obtidos, demonstram que:

A metodologia utilizada demonstrou-se eficaz para a obtencdo de fibras

celulésicas a partir de talos de banana,;

e As fibras celuldsicas obtidas apresentaram-se na forma de fitas;

e Foi possivel utilizar as fibras como substrato para o crescimento de esferas de
TiOz2;

e A técnica mostrou-se promissora para a impregnacao das fibras com particulas

ceramicas.
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