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18.1 EFEITO DE DIFERENTES PARAMETROS DE INJECAO NAS PROPRIEDADES
MECANICAS DO COMPOSITO CINZA DE CASCA DE ARROZ E POLIPROPILENO
(CCA-PP)
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Palavras chaves: CCA, compdésito, PP.

Introducao

Devido ao grande volume gerado de Cinza de Casca
de Arroz (CCA) e pouca empregabilidade, este
residuo tende a ser descartado de forma errada,
transformando-se num passivo ambiental. No
sentido de aplicacdo destes residuos, novas
alternativas vém sendo estudadas, como a
incorporagdo da cinza em polimeros como carga
mineral Estudos preliminares demonstram a
potencialidade do uso como carga em polipropileno,
na relagéo 5%(CCA):95%(PP).

Este trabalho, por sua vez, apresenta resultados da
avaliagcdo do efeito das variaveis do processamento
por injecdo, a saber, temperatura de resfriamento do
molde de inje¢é@o e vazao massica nas propriedades
mecanicas do compoésito PP/CCA, produzidos na
propor¢cdo mencionada.

Metodologia |

A CCA, obtida por meio de doacdo de uma
cooperativa de arroz da regido sul de Santa
Catarina, jA em estado queimado, foi moida em
moinhos do tipo periquitos. Para a determinagéo das
fases cristalinas presentes em sua estrutura,
utilizou-se um difratbmetro de raios-X (marca
BRUKER, modelo D8 Advance). A técnica
empregada para a verificacdo da andlise quimica da
CCA foi a Espectrometria de Fluorescéncia de Raios
X por Dispersao de Onda (WDXRF) (marca
PHILIPS, modelo PW 2400). O equipamento
utilizado no ensaio de analise térmica foi um STA
(Simultaneous Thermal Analysis) (marca NETZSCH,
modelo STA 402 EP).

O compoésito foi formulado na relagéo de 5%:95% de
CCA/PP em base massica. O composto foi
extrudado em uma extrusora monorosca de
laboratério com temperaturas de extrusao de: zona
1 (bico): 165,0°C; zona 2: 175,0°C; zona 3: 185,0°C
e zona 4: 185,0°C.

Apé6s a granulacdo do material extrudado o mesmo
foi injetado com temperaturas de injecéo de: zona 1

& gcn@sc.senai.br, b mila_machad0@hotmail.com, € riella@eng.ufsc.br, Imfi@unesc.net.

(bico): 85,0%; zona 2: 165,0°C; zona 3: 175,0°C e
zona 4: 175,0°C. O valor de 85% com relacdo ao
bico entende-se que em 85% do tempo o banco de
resisténcia esteve armado. As variaveis utilizadas
foram a temperatura de resfriamento do molde,
sendo controlado por um banho termo-estabilizado
variando de 18,0°C a 69,0°C e a vazao massica de
injecdo, variando de 4,0 g/s a 21,0 g/s.

Para a caracterizagdo mecénica, foram
empregados ensaios de impacto Charpy, realizados
em um Impacto Charpy (marca EMIC modelo A.l.C
3), flexdo trés pontos e de tracdo, executados em
uma maquina de ensaios universal (marca EMIC,
modelo DL 20000 N).

Resultados e Discussao

A cinza utilizada neste estudo apresentou-se com
qualidade satisfatéria, mesmo sem nenhum
tratamento adjacente.

Os resultados mecanicos dos compostos estudados
apresentaram-se satisfatérios, em especial as duas
condicbes com 5,0% de CCA, onde a tensdo de
escoamento, tensdo maxima e resisténcia ao
impacto decresceram pouco € O incremento no
modulo de elasticidade foi satisfatério, ambos os
casos comparados com o polimero virgem.

Conclusao

A utilizag&o de cinza de casca de arroz como carga
mineral em polipropileno teve bons resultados. Os
resultados de testes mecénicos demonstram que o
compoésito é sensivel as variaveis estudadas,
melhorando as propriedades mecanicas com o
aumento da intensidade destas variaveis.

Fonte Financiadora
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18.2 DESENVOLVIMENTO DO

COMPOSITO

POLI(FLUORETO DE

VINILIDENO)/POLIANILINA PARA APLICACAO EM MUSCULOS ARTIFICIAIS

Naspolini, A.M*; Fiori Junior, Jair'®, Duarte, G.W'®, Tachinski, C.G.' Consenso E.C*, e Fiori, M.A"
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Palavras chaves: poli(fluoreto de vinilideno),

Introducao

Introducdo: O poli (fluoreto de vinilideno), PVDF,
vem sendo estudado a décadas por causa de suas
propriedades Unicas, o0 qual apresenta uma
excelente combinagcdo entre processabilidade,
resisténcia mecanica, flexibilidade e resisténcia a
agentes quimicos. A estrutura da PANI (polianilina)
muda de acordo com o grau de oxidagdo do mesmo.
A conducd@o € encontrada na dopagem da forma
esmeraldina. O processo de dopagem da PANI
proporciona a formacgdo da poliesmeraldina, cuja
coloracéo é verde e a condutividade de cerca de 15
S/cm. Polimeros eletroativos sdo caracterizados por
apresentar resposta mecanica a uma sinal elétrico e
dessa forma podem ser uma opgdo para a
substituigcdo do musculo natural.

Metodologia |

Metodologia: Para realizar o estudo da melhor
forma de sintese, foi realizado um planejamento
experimental do tipo 2* onde as variaveis foram:
quantidade de NH,, quantidade de (NH,),S,0s,
quantidade de TSA e o tempo de sintese. A rota de
sintese foi realizada segundo Malmonge et al [1].
Em seguida, foram realizados os testes para
caracterizacdo estrutural, que consistiu nas técnicas
de FT-IR e DRX, e caracterizacdo elétrica, com o
auxilio de um potenciostato em conjunto com a
técnica de 4 terminais.

Resultados e Discusséao |

Resultados e Discusséo: Segundo resultados dos
espectros de IR, pode-se comprovar a presenca
tanto da polianilina quanto do PVDF na formagé&o
dos compostos. Bandas em 1231 cm™ e 1170 cm™,
relacionadas ao estiramento C-F comprovam a
existéncia do PVDF e bandas em 3430 cm™,
referente ao estiramento N-H, comprovam a
existéncia da polianilina. Algumas bandas que ndo
sdo caracteristicas de nenhum dos dois compostos
apareceram nos espectros, 0 que comprova que
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polianilina,

condutividade elétrica, musculos artificiais.
houve uma interacdo quimica entre os polimeros.
Tais bandas serdo estudadas posteriormente. Em
relacdo a parte elétria analisada, pode-se perceber
que houve um comportamento 6hmico em relacdo
aos compdésitos de PANI/PVDF, e ndo 6hmico em
compésitos de polianilina dopada somente com
TSA. Medidas de condutividade e resistividade
elétrica serdo realizadas posteriormente.
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Figura 01 — Espectro de IR de PANI/PVDF

Conclusao

Conclusdo: Foi comprovado que 0s compostos
desenvolvidos apresentaram uma interagdo quimica
e uma boa resposta aos impulsos elétricos.. Todas
as amostras apresentaram a coloragéo verde, o que
€ caracteristica da polianilina na fase esmeraldina,
ou seja, condutora. Também pode-se perceber que
houve uma mudanca na caracteristica mecéanica dos
compostos.

Fonte Financiadora
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18.3 DESENVOLVIMENTO DE VIDRADO CERAMICO COM ATIVIDADE
FOTOCATALITICA

Tezza V.B. *, Uggioni E., Bernardin A.M.

Grupo de Materiais Ceramicos e Vitreos (PPGCEM/UNESC)

Palavras chaves: Revestimentos, Propriedades fotocataliticas, Propriedades fotoativas, Anatasio, Vidrados..

Introducao

Introdugdo: Os recobrimentos com propriedades
cataliticas, i.e., ativveis por radiagdo UV, formam
superficies com uma série de caracteristicas
especiais, baseadas na habilidade de tais
recobrimentos de destruir a matéria organica (em
estado sélido, liquido ou gasoso) que se deposita ou
toca a superficie, e também aumentar a
molhabilidade superficial e facilitar o escorrimento
da agua que ¢é depositada, naturalmente ou
artificialmente, nestas superficies. O objetivo deste
estudo foi obter vidrados cerdmicos com atividade
fotocatalitica, formulados com anatésio.

Metodologia |

Metodologia: Os vidrados foram desenvolvidos
utilizando fritas ceramicas convencionais,
adicionando o anatasio como agente de fotocatalise.
Empregou-se a proporcdo de 5:5:10:80 em massa
de anatésio, frita ceramica (ou cloreto de sédio),
agente de suspensdo e 4gua, respectivamente,
sendo a solugdo depositada sobre placas ceramicas
vidradas (10 cmx10 cm) previamente limpas e
secas. Em seguida as placas foram queimadas nas
maximas temperaturas de queima de 850, 900, 950,
e 1000°C, a uma taxa de aquecimento de 10°C/min,
mantendo-se as amostras na temperatura maxima
de queima por 20 minutos. As fritas foram
caracterizadas quimicamente (FRX) e termicamente
(dilatometria otica, 40 °C/min, ao ar). Para o
anatasio foi determinada a composicdo quimica
(FRX), tamanho de particula (difracdo a laser), e a
estrutura cristalina (DRX, Cu-Ka (A=1,5418A), 40 kV
e 30 mA, 26 de 10 a 90°, com passo de 0,05° e
tempo de 1 s).

Apbés queima, a atividade fotocatalitica foi
determinada pela medi¢do do angulo de contato de
uma gota de 4gua depositada sobre a superficie das
placas queimadas apés irradiacao em luz UV A (360
nm) durante 1 a 4 h, comparando-se com o angulo
de contato sem irradiacao (0 h). O angulo foi medido
com auxilio de um microscopio 6tico adaptado, onde
uma gota de agua (5 pL) era depositada sobre a
superficie das placas com auxilio de uma agulha.

Resultados e Discussao |

*autor correspondente (vanessabtezza@hotmail.com)

Resultados e Discussao: A andlise quimica (FRX)
das fritas mostra que a frita TEC € um borossilicato
com soda. A frita SMT é baseada em silica e cal,
com pequena adicdo de borato. A halita é
basicamente um sal (NaCl). A frita TEC é muito
mais adequada para terceira queima que a frita SMT
devido as menores temperaturas caracteristicas,
resultado da composicao quimica desta frita.
Molhabilidade: para 850 e 900°C houve diminui¢do
do éangulo de contato em funcdo do tempo de
irradiacdo sob a luz UV. O éangulo de contato da
agua com a superficie das placas queimadas é
reduzido de 25° a 40° para menos de 10° o que
mostra grande hidrofilicidade destas superficies.
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Figura 2. Variagdo do angulo de contato para a frita
TEC em funcdo do tempo de irradiagdo e da
temperatura de queima

Conclusao

Conclusdo: A alteracdo da molhabilidade da
superficie depende das caracteristicas dos
componentes utilizados para a formulacdo do
vidrado, principalmente o wuso de TiO, que,
principalmente na forma de anatasio, promove a
hidrofilicidade da superficie devido a ejecdo de
atomos de oxigénio para a superficie do cristal de
TiO,, reduzindo assim os atomos de Ti do estado de
oxidacdo +4 para o +3, causando a hidrofilicidade.

Fonte Financiadora
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18.4 AVALIACAO DA EFICACIA DO USO DE COMPOSTOS DE HIDROXIDOS DE
ALUMINIO E MAGNESIO COMO RETARDANTE DE CHAMA EM POLIPROPILENO.

Martins, J. C.1, Martinello, K.t, Dominguini, L.%, Fiori, J. Jr.2, Angioletto, E. ® Fiori, M.A.>
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2 Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia Quimica, Universidade Federal de Santa Catarina — UFSC
3 Programa de P6s-Graduac&o em Ciéncia e Engenharia de Materiais, UNESC.

Palavras chaves: Compésitos, Polipropileno, Hidréxidos, Retardante de Chama.

Introducao |

A reducdo da flamabilidade dos materiais
poliméricos tem se tornado objeto de pesquisa
devido a periculosidade de sua combustdo.
Atualmente, os principais retardantes de chama para
materiais poliméricos sdo produtos aromaticos,
halogenados ou compostos de metais pesados. O
uso destes aditivos eleva a toxicidade dos produtos
formados durante a combustdo!. Hibridos organicos-
inorganicos véem sendo utilizados como retardantes
de chamaz2. Os hidroxidos sdo uma opcao de aditivo.
Sua decomposi¢cdo pode ocorrer na temperatura de
combustéo do polimero, liberando agua e formando
uma crosta inibidora de oxigénio3. Neste contexto, o
objetivo desse trabalho é avaliar a eficacia do uso de
compostos de hidroxidos de aluminio e magnésio
como retardantes de chama em polipropileno.

Metodologia |

A preparacdo dos hidroxidos de magnésio e
aluminio foi feita por precipitagdo. Para tal,
adicionou-se uma solucdo diluida de nitrato de
magnésio Mg(NOs), ou nitrato de aluminio AI(NO3)3
sobre uma solucéo diluida de NaOH, de forma lenta
e em constante agitagdo, a fim de formar particulas
com o menor diametro possivel. Completada a
adicdo, a solucao foi mantida sobre agitacédo durante
duas horas. Posteriormente, a amostra foi deixada
em repouso para decantacdo do solido formado.
Retirou-se o liquido sobrenadante e adicionou-se
novamente agua a fim de se remover o excesso de
hidroxido. O processo foi repetido até se atingir um
pH 10,0. O gel formado foi seco em estufa a 80° C.
O solido formado foi masserado em um moinho tipo
periquito. O p6 foi inserido em polipropileno em 10,
20 e 30 % em massa. Os corpos de prova para
ensaio de flamabilidade foram preparados em uma
injetora do tipo LHS 150-80 HIMACO. O teste de
flamabilidade foi realizado de acordo com a norma
americana UL94.

Resultados e Discussao |

O teste de flamabilidade efetuado sobre os corpos
de prova apresentaram resultados positivos no que
tange a decomposicdo dos aditivos. Percebeu-se,

* Martins, J. C. (juli-martins@hotmail.com); Martinello, K. (karinamartinelo@hotmail.com); Dominguini, L.

durante a queima, a formacédo de bolhas e liberacdo
de gés, indicando a decomposicdo dos hidréxidos,
conforme reacéo (1) e (2).

2AI(OH)3 ) — Al,Os3 ) + 3H,0 (g) 1)
Mg(OH)2 ) — MgO () + H20 () ()
Tal formacdo intensificou-se proporcional a

guantidade de material inorganico aditivado. No
ensaio contendo 30 % percebeu-se dificuldade de
propagacdo da chama. Porém, a fusdo do
polipropileno arrastou consigo o aditivo, néo
havendo tempo para formacdo da crosta a partir do
oxido formado. Isso indica a necessidade de uso de
outro aditivo com propriedade de impedir ou
dificultar tal gotejamento do polimero a ponto de
permitir a formag&o da crosta inibidora de oxigénio e
extinguir, assim, a chama.

Conclusao

Os resultados indicam a possibilidade de uso dos
hibridos orgéanicos-inorganicos na formacdo de
compdsitos poliméricos com propriedades
retardantes de chama. Atualmente a pesquisa
encontra-se em fase de estudo da viabilidade de
insercdo de um material fibroso junto ao aditivo
retardante de chama para evitar o gotejamento e
permitir, assim, a acdo bloqueadora do aditivo.

Fonte Financiadora
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18.5 UTILIZACAO DA POLIANILINA COMO ELEMENTO SENSOR AO GAS AMONIA:
INFLUENCIA DO EMPREGO DOS ACIDOS CLORIDRICO, SULFURICO E
FLUORIDRICO COMO DOPANTE

Tachinski, C. G*®. Silveira, F. Z*". Duarte, G. W". Naspolini, A.M"“. Riella, H. G.2® e Fiori, M. A.*'
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UNESC.
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Palavras chaves: Polianilina, sensor, amoénia.

Introducao

Sensores quimicos baseados em elementos
sensitivos aos diversos estimulos do meio sao
indispensaveis para as indUstrias modernas. Os
polimeros intrinsecamente condutores (ICP) atraem
grande atencdo neste cenario. Com boa
condutividade, processabilidade e baixo custo, os
ICP hoje sado de grande interesse tecnolégico. Entre
muitos polimeros existentes, a polianilina (PANI) se
destaca pelas ja conhecidas propriedades sensitivas
a umidade, hidrogénio e gas amobnia. O presente
trabalho apresenta estudos da acdo de diferentes
dopantes acidos na resisténcia elétrica da PANI,
guando submetido a presenca de gas amonia.

Metodologia |

A polianilina foi sintetizada por meio quimico a 5°C.
Como agente oxidante utilizou-se persulfato de
amonio. O meio reacional foi elaborado com 2 mL
de anilina adicionada a 50 mL de solucdo. O
processo de dope realizou-se com uma
concentracdo de 1 N para todos trés diferentes
acidos dopantes utilizados: HCI, HF e H,SO,. Estes
materiais foram conformados mecanicamente a frio,
e tiveram suas resisténcias elétricas mensuradas no
interior de uma camara de atmosfera controlada. Os
polimeros foram submetidos a ciclos compostos por
cinco minutos em atmosfera rica em amonia, e cinco
minutos sob ar atmosférico. Estas amostras foram
caracterizadas antes e apds a exposicdo ao gas
amonia através do FTIR.

Resultados e Discusséao |

Os trés tipos de materiais analisados e comparados
durante o presente trabalho apresentaram
comportamentos semelhantes. A andlise de FTIR
comparativa do material antes, e depois a exposicao
do gas amdnia constatou a desprotonagcdo e
reducdo da cadeia polimérica proporcionada pelo

®kamila_gt@hotmail.com, blipezs@yahoo.com.br, ‘gwduarte @gmail.com, dlicanaspolini@hotmail.com, Criella@eng.ufsc.br,

gas. O efeito sensor mostrou-se adequado para
todos o0s materiais analisados, porém para o
material dopado com HF, foi obtida maior
estabilidade sensor. Para o HCI o material
apresentou maior sensibilidade inicial do que os
demais. O polimero dopado com H,SO, apresentou
menor sinal inicial, porém no decorrer dos ciclos a
sensibilidade a aménia foi aumentada, chegando ao
terceiro ciclo com uma sensibilidade maior que os
demais. A analise de sensibilidade ao gas amdnia

RRR, (Ohm)

pode ser vista na Figura 1.
Figura 1 — Analise de resposta ao gas amdnia.

Conclusao

Todos os materiais testados apresentaram atividade
sensor ao gas amodnia. A utilizagcdo de HF como
dopante proporciona uma maior estabilidade elétrica
a polianilina quando exposta ao gas amoénia. A maior
sensibilidade foi apresentada pelo polimero dopado
com HCI, enquanto que a utilizagdo do &cido
sulfdrico proporciona um periodo de ativagao
prolongado, e sua sensibilidade aumenta no
decorrer dos ciclos da andlise.
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18.6 Desenvolvimento de Blendas Poliméricas Sensiveis a Variagéo de pH para
Aplicagdo como Indicadores de Qualidade em Embalagens de Alimentos

Duarte, G. W.", Tachinski, C. G.%, Naspolini, A. M.%, Consenso, E. C.}, Machado, M. S." e Fiori, M. A.*

! Laboratério de Materiais Avancados (PPGCS/UNESC)

Palavras chaves: sensor de pH, blendas polimérica, PSAA-S.

Introducao

Sensores e indicadores sdo ferramentas
necessarias para controlar os diferentes processos
do cotidiano em geral. Nesse contexto, 0s sensores
de pH tem ganhado muito espaco em industrias
alimenticias e laboratérios, sendo que estes
fornecem muitas informacdes sobre as reacdes
quimicas que estédo ocorrendo no momento[1].
Polimeros, compdsitos e polimeros modificados
com grupos hidrofilicos estdo sendo amplamente
utilizados como sensores de pH. Para a fabricacdo
de sensores utilizando materiais poliméricos, o
polimero deve ser modificado por rea¢gfes quimicas
para que atinja as exigéncias para aplicabilidade
como sensor [2]. A sensibilidade, estabilidade,
reatividade e propriedades elétricas de sensores de
pH sao fatores diretamente dependentes da
estrutura quimica do material a ser utilizado [3].

O poli-{estireno-[acido acrilico} (PSAA-S) possui
uma resposta linear e reversivel quando submetido
a diferentes condi¢bes de pH, entdo, este trabalho
tem como principal objetivo avaliar as caracteristicas
e mudancas estruturais do polimero quando
submetido a diferentes pHs e também, avaliar, a
possibilidade de blendagem deste polimero com
outros polimeros termoplasticos.

Metodologia |

O PSAA foi sintetizado a partir dos monémeros
estireno e &cido acrilico, utilizando como iniciador o
peréxido de benzoila. O polimero obtido foi
solubilizado com THF e purificado com metanol.
Para a sulfonacado, 3g de PSAA foi solubilizada em
diclorometano. 15ml de acido sulfarico 98% foi
adicionado lentamente ao polimero solubilizado. A
reacdo foi mantida por 60 minutos em agitacdo
constante e sob atmosfera de argbnio & 40°C.
Depois de 1 hora o produto coletado foi lavado com
agua destilada até que o pH ficasse entre 4 € 5. O
polimero obtido foi entdo secado em vacuo.

O PMMA utilizado para a blendagem foi obtido
através de uma reacdo de metilmetacrilato com
peréxido de benzoila.

O PSAA foi entdo solubilizado em acetona e
obtiveram-se filmes. Esses filmes foram submetidos
a tratamentos &cidos e bésicos.

*gwduarte@gmail.com

Procedeu-se também com a blendagem do PSAA-
S/IPMMA. Obteve-se filme da blenda, que também
foram submetidos a tratamentos acidos e basicos.
Para a caracterizacéo do polimero foram feitos DRX
e FTIR, para analisar qualquer modificacdo na
estrutura do material, antes e apés o tratamento
com 4cidos e bases.

Para a analise da aplicabilidade do polimero obtido
como sensor de pH, o polimero puro e a blenda
foram submetidas a colorimetrias apos tratamento.

Resultados e Discussao

Foram obtidos apenas resultados parciais, 0s quais
evidenciaram que tanto o PSAA-S puro quanto a
blenda de PSSA-S/PMMA mostraram variacao
consideravel de cor quando submetidos a solucdes
acidas e basicas. O material tratado com solugdo
béasica fica com coloracdo rosa e quando tratado
com solucdo acida, permanece com a cor verde do
polimero sem tratamento.

N&o se observou mudancas na estrutura do
polimero com a comparacao entre os DRXs e FTIRs
do material antes e apds tratamento.

Conclusao

A conclusdo que pode ser obtida até o presente
momento é de que, tanto o PSAA-S puro quanto a
blenda de PSAA-S/PMMA, podem ser utilizados
como sensor de pH. Os resultados completos da
colorimetria do material puro e da blenda ainda
estdo sendo obtidos, por isso, ainda ndo se
conseguiu explicar a mudanca de cor do material.

Fonte Financiadora

PIC 170
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18.7 PREPARACAO DE NANOCOMPOSITOS DE MATRIZ POLIMERICA VIA
INCORPORACAO DE NANONIQUEL.

Ferrari, M.S.%; Oenning, L.W% Merlini, A.%; “Silva, L*?; Paula, M.M.S.*
!Laboratério de Sintese de Complexos Multifuncionais — Lasicom — Universidade do Extremo Sul Catarinense,
Criciima, SC/Brasil.

®Laboratério de Pesquisa em Energia — Lapen - Universidade do Vale do Itajai, Sdo José, SC, Brasil

Palavras chaves: nanocompdsitos, nanoparticulas

Introducao

As necessidades tecnolégicas impulsionam o
desenvolvimento de novos materiais, principalmente
materiais poliméricos condutores (elétricos, Opticos
e protdnicos). Estes materiais podem produzir
membranas termicamente mais estaveis, que é
fundamental para aplicagdo em células a
combustivel. Niquel nanoparticulado pode ser
empregado na preparacdo de substratos cataliticos
para diversas reagfes [1-2] .No presente, estamos
investigando as interagdes entre as nanoparticulas e
0os grupos sulfona, carboxilicos ou piridinicos,
presentes nas cadeias poliméricas.

Metodologia |

Os copolimeros poli-{estireno-co-acido acrilico} e
poli-{estireno-co-4-vinilpiridina} foram sintetizados
sob atmosfera de argbnio na propor¢cdo massica
92:8 , utilizando iniciador radicalar . O meio reacional
foi mantido a 75°C por 3 horas. O produto foi vertido
em uma solucdo de metanol/dgua (3:1 v/v). Os
copolimeros foram solubilizados em cloroférmio
(CHCIs), e sulfonados com &cido sulftrico. A reacao
de sulfonacdo foi conduzida a 45°C durante 60
minutos e sob agitacdo. O produto foi vertido em
agua e coletado por filtracdo. A figura 1 e 2
representa a rota sintética empregada.
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Fig.1 (a) Reagéo de polimerizagéo poli-{estireno-co-4-
vinilpiridina} e (b) Reacao de sulfonagéo poli-{estireno-co-4-
vinilpiridina}.
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co-acido acrilico}.

As nanoparticulas sdo preparadas via reducgdo
guimica de sais de niquel, utilizando borohidreto de
sédio como redutor. Os polimeros foram
caracterizados, utilizando as técnicas FT-IR, anélise
viscosimétrica e TGA.

*mosartsanta@hotmail.com

Resultados e Discussao

Os copolimeros foram caracterizados por FT-IR. O
copolimero poli-{estireno-co-4-vinilpiridina}
apresenta sinais tipicos do sistema aromatico em
3024 cm™ e 1672 cm™ e da unidade C=N do anel
piridina em 1597 cm™. O polimero sulfonado
apresenta sinais em 3533 cm™ deformacéo axial da
ligagdo N-H proveniente da unidade piridinica
protonada. O copolimero poli-{estireno-co-acido
acrilico} apresentou deformacdes axiais
correspondentes a carbonila (C=0) em 1705 cm?, e
sinais tipicos de sistema aromatico (C=C) em 3417
cm™. O polimero sulfonado apresenta uma banda de
gjeformagéo axial axial (SOzH) entre 1126 e 1211cm’

As andlises termogravimétricas (TGA) do composto
poli-{estireno-co-4-vinilpiridina}  apresenta  duas
temperaturas de perda de massa, em 235°C e
466°C.

O polimero sulfonado apresentou-se menos estavel
termicamente, devido a reducdo da temperatura de
decomposicdo. O poli-{estireno-co-acido acrilico}
demonstrou perdas de massa em 163°C e 462°C.
No polimero sulfonado verificou-se comportamento
semelhante ao poli-{estireno-co-4-vinilpiridina}
sulfonado. A andlise viscosimétrica aponta massa
molar de 47553 g/mol. A rota sintética para
preparacao de nanoniquel estd em curso.

Conclusao

A rota sintética mostrou-se adequada para
nanocompésitos. Os espectros de IR, comprovam
0s grupos  sulfonas, entretanto  algumas
caracterizacfes estdo em andamento.

Fonte Financiadora
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18.8 SINTESE E CARACTERIZACAO DE POLI-{ESTIRENO-CO-ACETATO DE VINILA}
SULFONADO PARA APLICACAO COMO ELETROLITO SOLIDO

Spricigo,L.P."*; Benavides,R.%; Paula,M.M.S."; Fior, M.A.";Silva, L.*

!Laboratério de Sintese de Complexos Multifuncionais - LASICOM - UNESC, Criciima, SC.
“Centro de Investigacion en Quimica Aplicada, Blvd. Enriqgue Reyna H. 140, Saltillo, Coahuila, México.

Palavras chaves: polimeros sulfonados, célula a combustivel, acetato de vinila.

Introducéo | ]

Em funcéo da crescente demanda por energia e do
problema gerado pelo aquecimento global, é cada
vez mais importante & busca por novas fontes de
energia. Sistemas alternativos de geracdo de
energia, as células a combustivel do tipo PEMFC
(Préton Exchange Membran Fuel Cell) vem se
destacando por apresentar um alto fator de
conversdo energética, de forma limpa com baixo
impacto ambiental. Os polimeros mais utilizados
como eletrolito possuem estrutura de hidrocarboneto
polifluorado, com unidades sulfonadas, como o
Nafion®. Neste trabalho descrevemos a sintese de
copolimeros derivados de estireno. O objetivo é
obter eletrélitos poliméricos que possam ser
utilizados em células a combustivel.

Metodologia

O copolimero foi sintetizado pelo método de
polimerizagdo em massa com atmosfera inerte de
argbnio. Neste estudo foi utilizado para a reacdo
estequiométrica 85:15 (Estireno-Acetato de Vinila).
Peroxido de benzoila foi empregado como iniciador
radicalar. A reacdo de sulfonagdo foi realizada em
um reator de 500mL, utilizando o &cido sulfurico

120
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Figura 2. Espectro de FTIR dos polimeros preparados.
A andlise de espectro de TGA dos copolimeros
preparados indicou aumento da estabilidade térmica

com a adicdo da unidade acetato de vinila ao

Numero de Onda (cm™)

estireno. Entretanto, observamos reducdo da
estabilidade térmica do copolimero com a
sulfonacéo (Figura 3).
ST
b a

Figura 3. Andlise térmica dos copolimeros. (a) Polietireno e copolimero
estireno-acetato de vinila. (b) copolimero estireno-acetato de vinila
sulfonado.

como agente sulfonante. Na Figura 1 podemos Conclusao

observar a rota sintética utilizada.

EJJ\O
+)j0*’

a=Per6xido de Benzoila
b=H,S0,,CH,Cl,, aguecimento.

HO3S
Figura(1)

Resultados e Discussao |

Os produtos foram caracterizados por Viscosimetria,
FTIR e TGA. A analise viscosimétrica apontou como
massa molecular média 36900 g/mol. Observamos
no espectro de FTIR bandas tipicas do sistema
aromatico em 3059 cm™ a 3024 cm™ e sinais
caracteristicos do sistema alifatico em 2986 cm™,
sinais do sistema carbonilico em 1722 cm™. No
polimero sulfonado observamos os sinais tipicos de
grupamento acido. Na Figura 2 apresentamos 0s
espectros de FTIR do copolimero (Figura 2a) e do
copolimero sulfonado (Figura 2b).

*mosartsanta@hotmail.com

Os resultados de analise térmica do polimero
indicam reducdo de massa elevada a baixa
temperatura comparando o polimero sulfonado com
o polimero ndo sulfonado. Esta perda de massa
pode estar associado a perda de agua de
hidratacdo. Estes resultados mostram um potencial
aplicativo destes materiais como eletrélitos para
células a combustiveis ja que a condutividade idnica
destes materiais esta associada a presenga de agua
no polimero.

Fonte Financiadora

PIC/UNESC.
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18.9 DESENVOLVIMENTO DE NANOCOMPOSITOS MAGNETICOS DE BASE
POLIMERICA DO TIPO PANI-Fe

De Pellegrin, M. Z.'; Duarte, G. W."; Tachinski, C. G'e Fiori, M. A.".

! Programa de P6s-Graduagéo em Ciéncia e Engenharia de Materiais, Universidade do extremo Sul Catarinense,

UNESC.

Palavras chaves: Nanocompositos, polianilina, filmes finos.

Introducao

Nas Ultimas décadas, os nanomateriais ganharam
crescente atencdo tanto da comunidade cientifica
quanto da inddstria, por possuirem alta area
superficial e, assim, terem suas propriedades 6ticas,
elétricas e de catalise potencializadas. Aplicacdes
para nanomateriais tém evoluido de forma
exponencial, pode-se citar seus usos em sensores,
A técnica utlizada nesse trabalho foi a
eletrodeposicéo potenciostatica. Técnica esta que ja
vem sendo aplicada em produgédo de filmes finos
magnéticos e permite via controle de potencial obter
camadas depositadas de espécies diferentes
através da variacao de potencial de deposicao.

Metodologia |

A primeira parte da determinagdo das condicdes
ideais para a fabricacdo de filmes finos de
nanocompésito PANI-Fe, foi a determina¢do das
variaveis envolvidas. Concentracdo das duas
espécies, anilina e sulfato de ferro, potencial e
tempo de deposicdo foram as primeiras a ser
analisadas. O processo se iniciou com o estudo da
voltametria ciclica de banhos eletroquimicos com
diferentes concentracBes de solucdo aquosa de
anilina dissolvida em &cido sulftrico, de solucdo
aquosa de sulfato de ferro e de ambos na mesma
solucdo, para determinar as melhores condicdes.
Pelas voltametrias notou-se que as deposi¢des de
polianilina e de ferro ocorrem em potenciais
diferentes. Nesse estudo busca-se um potencial
Unico de deposicao, utilizou-se os potenciais em que
verfica-se a deposi¢cdo da polianilina, sabe-se que
ao depositar a anilina, atomos de ferro séo
arrastados em direcdo ao eletrodo de trabalho. O
tempo de deposicao foi definido através de seguidas
deposic¢des utilizando o mesmo banho e o0 mesmo
potencial.

Resultados e Discussao |

As figuras abaixo, mostram a incluséo de atomos de
ferro na estrutura da Amostra 1, que tem as
seguintes condi¢cdes de deposicdo: 0,1M FeSO, ;
0,IN H,SO, ; 0,5M Anilina ; potencial de 1,2V

®marcelozp@gmail.com, bgwduarte@gmail.com, mfi@unesc.net

durante 2 minutos. A Amostra 2 foi confeccionada
com : 0,1N H,SO, ; 0,5M Anilina ; potencial de 1,2V
durante 2 minutos. Essas sdo as melhores
condi¢cdes de deposi¢cdo obtidas nos experimentos.
Através de andlise por EDS verificou-se a inclusédo
de 3,17% em massa de ferro na amostra 1.

Full scale counts: 1469 amostra(3)_pt1
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Figura 1 — Amostra 1
Full scale counts: 3278 amostra_ptl
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Figura 2 — Amostra 2

Conclusao

A determinacdo das condicbes Otimas de
eletrodeposicdo do compésito PANI-Fe e uma
andlise dos métodos de conducgéo elétrica permitem
continuar as pesquisas laboratoriais e seguir com
analises mais aprofundadas guanto as
caracteristicas magnéticas dos filmes.

Fonte Financiadora
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18.10 Preparacéo e caracterizacdo de membranas poliméricas para uso
em células a combustivel

Batista, B. T.*; Santana, B. L.; Paula, M. M. S.; Fiori, M. A.; Da Silva, L.

Laboratério de Sintese de Complexos Multifuncionais - LASICOM - Universidade do Extremo Sul Catarinense -
UNESC, Criciima, SC.

Palavras chaves: Eletrélitos, células a combustivel, compdsitos.

Introducao

Nas Ultimas décadas, a crescente demanda de
energia e o alto indice de polui¢cdo provocado pelo
uso de combustiveis fésseis, principalmente em
veiculos automotores chamam a atencdo da
comunidade cientifica para a busca de novas fontes
de energia. Neste contexto, o hidrogénio é uma
alternativa ao sistema atual de geracdo de energia,
podendo ser convertido em energia e calor com
elevada eficiéncia e baixa poluicdo de NOx, de
particulados e de ruido.! As tecnologias emergentes
baseadas em células a combustivel podem fazer a
transformacédo de combustiveis ricos em hidrogénio
como o gas natural, o metanol, o etanol e o biogas
de forma Ilimpa e eficiente.2 Neste trabalho
descrevemos a preparacdo e caracterizagdo de
compdésitos copolimero estireno/acido acrilico com
perclorato de sodio.

Metodologia |

Para este estudo, utilizamos o copolimero
poli{estireno-co-acido acrilico} na proporcdo 92:8 de
estireno e Aacido acrilico respectivamente. O
Esquema 1 apresenta a rota de sintese utilizada.

DD
—_—
+ =
07 SOoH _
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m

Figura 1. Esquema de sintese utilizado.

Para a preparagdo dos compdésitos foram utilizados
4 concentracdes diferentes do sal (Perclorato de
sédio), 5%, 10%, 15% e 20% em massa do sal. A
mistura foi preparada por agitacdo mecéanica
seguida de ultrassénico por 15min. A mistura foi
preparada a partir de 3 g do polimero utilizando
dimetilacetamida como solvente. Os compdésitos
foram caracterizados por espectroscopia de
Infravermelho (FTIR). As medidas de condutividade
foram realizadas empregado a técnica de quatro
pontas.

* bruninhatb2@hotmail.com

Resultados e Discussao

A figura 1 apresenta os espectros de FTIR obtidos
para o copolimero puro (Figura la) e para o
compésito com 5% de perclorato de soédio.

— e o]

Comprimento de Onda Liem

(@) (b)
Figura 1. Espectro de FTIR do copolimero (a) e do compdsito (b).

Comparando os espectros de FTIR observamos 0s
sinais caracteristicos do sistema aromético e da
carbonila (Figura 1a). No compdsito, estes mesmos
sinais  séo observados, entretanto, com
deslocamento na posi¢cdo e intensidade da banda
(figura 1b). Este comportamento é atribuido a
interacdes eletrostatica entre ions do sal e o
copolimero. As medidas de condutividade
apresentaram valores significativos para 5 e 10%
em massa de sal no compdsito. Para concentracdes
maiores nao foi possivel realizar as medidas.

O valor mais significativo foi obtido para a
composigdo contendo 5% de perclorato de sodio.

Conclusao

Os resultados obtidos demonstram que é possivel
incrementar a condutividade de polimeros nao
sulfonados com a adicdo de sais. Entretanto, a
limitag&o de solubilidade limita também o acréscimo
de condutividade.

Fonte Financiadora
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18.11 PREPARAGCAO DE NANOCOMPOSITOS VIA INCORPORAGAO DE
NANOPARTICULAS METALICAS EM MATRIZ POLIMERICA

Merlini, A.%; Paiter, F.A.Y; Ferrari, M.S.}; Silva, L% Paula, M.M.S."
! | aboratério de Sintese de Complexos Multifuncionais - Lasicom — Universidade do Extremo Sul Catarinense,
Cricilima, Brasil,SC.
% Laboratério de Pesquisa em Energia — Lapen - Universidade do Vale do Itajai, Sdo José, Brasil, SC.

Palavras chaves: nanocompgsitos, matriz polimérica.

Introducao |

Introducédo: O interesse pelo desenvolvimento de
nanomateriais tem crescido, principalmente por que
ao incorporar nanoparticulas em determinados
materiais, polimeros, por exemplo, um pequeno
percentual dessas particulas pode alterar
radicalmente as propriedades desses materiais. [1]
Neste estudo avaliamos a influéncia da adi¢édo de
nanoparticulas de cobre na estabilidade térmica de
matrizes poliméricas.

Metodologia |

Metodologia: Os copolimeros poli-{estireno-co-
acido acrilico} e poli-{estireno-co-4-vinilpiridina} na
proporcdo massica de 92:8, foram sintetizados
utilizando reacdo de polimerizacdo via radicalar. As
reacdes se procederam a uma temperatura de 75°C
e um tempo reacional de 3 horas.

Para a sulfonacao foi utilizado acido sulfurico como
agente sulfonante e cloroférmio como solvente.
Ambas as rea¢Bes ocorreram sob atmosfera inerte
de argbnio, e uma temperatura de 45°C. As figuras 1
e 2 apresentam os esquemas das reagoes.

Figura 1. Reagdo de sintese e sulfonacdo do polimero poli-
{estireno-co-4cido acrilico}
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Figura 2. Reagdo de sintese e sulfonacdo do polimero poli-
{estireno-co-4-vinilpiridina}.

A caracterizacdo dos copolimeros de estireno foi
efetuada via técnicas de: TGA, FT-IR e
viscosimetria.

As nanoparticulas de cobre foram preparadas via
reducdo quimica do CuSO, com NaBH,;. A uma
massa de copolimero previamente solubilizada, foi
adicionada uma aliquota de solucéo de nanoCu.

* mms@unesc.net

Resultados e Discussao

Resultados e Discussdo: O espectro de FT-IR
para o poli-{estireno-co-acido acrilico} apresentou
deformacdes axiais correspondentes a carbonila (-
C=0-) em 1705 cm™, e sinais tipicos de sistema
aromatico (-C=C-) em 3024 cm™. O polimero
sulfonado apresentou bandas de deformagéo axial
(SO3zH) entre 1126 e 1211 cm™. O poli-{estireno-co-
4-vinilpiridina} apresenta sinais tipicos do sistema
aromatico em 3024 cm™ e 1672 cm™ e da unidade
C=N do anel piridina em 1597 cm™, ja o polimero
sulfonado apresenta sinais em 3533 cm™
deformacédo axial da ligagdo N-H proveniente da
unidade piridinica protonada. As andlises
termogravimétricas (TGA) do poli-{estireno-co-acido
acrilico} apresenta duas temperaturas de perda de
massa, em 163°C e 462°C. O polimero sulfonado
apresentou-se menos estavel termicamente, devido
a redugdo da temperatura de decomposicdo. Para o
polimero poli-{estireno-co-4-vinilpiridina} as perdas
de massa se deram em 235°C e 466°C, e o
sulfonado, apresentou comportamento semelhante
ao poli-{estireno-co-acido acrilico} sulfonado. A
analise  viscosimétrica do  poli-{estireno-co-4-
vinilpiridina} mostrou uma massa molar de 47553
g/mol.

Conclusao

Concluséo: E possivel preparar filmes poliméricos
incorporando  nanoCu. A caracterizacdo dos
nanocompostos estd em curso, contudo 0s
resultados preliminares sugerem que a adicdo de
nanoCu modifica as propriedades da matriz
polimérica original.

Fonte Financiadora

Fonte financiadora: PIBIC/CNPg/UNESC.
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18.12 PREPARACAO, CARACTERIZACAO E AVALIACAO DE MEMBRANAS
POLIMERICAS PARA APLICACAO EM CELULAS A COMBUSTIVEL

Santana, B.L. : Batista, B. T.; Paula, M. M. S.; Fiori, M. A. e Da Silva, L.

! Laboratério de Sintese de Complexos Multifuncionais - LASICOM - Universidade do Extremo Sul Catarinense -
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Palavras chaves: Célula a combustivel, perclorato de litio, compositos.

Introducao |

Um novo conceito tecnoldgico de geracdo de
energia surgiu nos ultimos anos, as Células a
Combustivel (CC). Dentre os diferentes tipos CC
existentes, a células de eletrélito polimérico sélido
(Polymer Electolute Membran Fuel Cells — PMFC)
é¢ 0 modelo mais indicado para pequenas plantas
estacionérias e veiculos automotores, devido a
elevada densidade de poténcia [1]. Nos ultimos
anos, eletrolitos poliméricos com condutividade
baseada na presenca de agua sdo bem descritos na
literatura. O potencial em baterias, capacitores e
outros dispositivos eletroquimicos também podem
ser explorados. Neste trabalho descrevemos a
preparacdo e caracterizagdo de compdsitos
copolimero estireno/acido acrilico com perclorato
de litio. O objetivo é a obtengdo de compositos com
condutividade ibnica compativel com a aplicacao
desejada.

Metodologia |

Os reagentes utilizados neste trabalho foram obtidos
de diversas fontes sendo utilizados como recebidos.
O copolimero sintetizado para este estudo foi o
poli{estireno-co-acido  acrilico} (PSAA) na
proporcdo 92:8 de estireno e é&cido acrilico
respectivamente, feito da seguinte forma: em um
reator de 500 mL equipado com aquecimento,
agitacdo mecénica foram adicionados estireno e
acido acrilico. Adicionou-se peroxido de benzoila
como iniciador radicalar. A reacdo foi mantida a 80
°C por 2h e 15min. O polimero foi precipitado em
metanol, seguido de secagem a pressdo atmosférica
e temperatura ambiente. A preparagdo dos
compositos incorporados com sal (perclorato de
litio) foram feitos nas proporcbes de 5, 10, 15 e
20%. Cada uma delas foi adicionada a 3g do
copolimero, com agitacdo mecanica, seguido de
banho ultrassénico por 15min.

Resultados e Discusséo |

O espectro de infravermelho apresentou sinais
caracteristicos do sistema. Foram observados picos
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caracteristicos  (figura  1a), 0s  sobretons
caracteristicos de anel aromatico (1600 a 2000 cm-
1), sinais da unidade carbonila C=0 (1705 cm-1),
ligagdo C-H do anel aromético(3024 cm -1). Com a
adicdo do sal (figura 1b) pode-se observar uma
mudanga nos picos de absorcdo entre 2300 a 2400
cm-t e 1500 a 1800 cm-t em resultado da interagdo
entre o copolimero o sal (perclorato de I|’tio).
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Figura l1a: FTIR do copolimero Figura 1b: FTIR copolimero

com adicdo do sal.

A tabela a seguir mostra os resultados obtidos pelo
método sonda das quatro pontas:

Tabela 1. Medidas das condutividades dos
diferentes compositos preparados.

Compositos Condutividade (1/Q)
PSAA/5%LiCIO4 8,24x10-4
PSAA/10%LiCIO4 1,34x10-4
PSAA/15%LiClO4 5,06x10-5
PSAA/20%LiClO4 5,29x10-5

Com a adicdo do sal houve mudanga nos picos de
absorcdo apresentados no FTIR. O composito que
apresentou  melhor  condutividade foi o
PSAA/10%LiCIO4. O aumento da concentracdo do
sal reduziu a condutividade.

Fonte Financiadora
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18.13 PROCEDIMENTO DE ELETRODEPOSICAO DE POLIPIRROL EM ACIDO
TOLUENO SULFONICO.
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Palavras chaves: Eletropolimerizagéo, polipirrol.

Introducao

Nas ultimas décadas muitas aplicacdes tecnoldgicas
tém sido motivo para a intensificacdo de estudos e
desenvolvimentos de polimeros condutores.Um dos
polimeros com ampla aplicacdo é o polipirrol que
vem sendo amplamente estudado por ser este um
polimero condutor que se destaca por sua alta
estabilidade, baixa toxicidade e facilidade de sintese
por meios eletroquimicos e quimicos. Dentre as
varias rotas possiveis de producdo de polipirrol
destacam-se a sintese guimica e a
eletropolimerizacéo.

A  eletropolimerizacdo  permite  controlar as
propriedades fisicas e quimicas do filme polimérico
através das condicdes de sintese, tais como
densidade de corrente aplicada, temperatura,
eletrélito, natureza do metal que constitui o eletrodo
de trabalho Esta técnica apresenta-se como um
processo de facil execucdo, rapido e limpo. Em
alguns estudos, para melhorar as propriedades
elétricas e sua estabilidade no tempo, tém se
utilizado a adi¢do de dopantes aromaticos, sendo o
mais utilizado o 4acido p-tolueno sulfénico. Acredita-
se que na presenca deste acido ocorre aumento da
condutividade devido a intercalagdo do dopante
entre as moléculas do polimero, facilitando o
transporte de cargas entre as cadeias.

Este trabalho, por sua vez, apresenta resultados
preliminares de estudos do efeito de parametros
para eletropolimerizacdo, como potencial de
eletropolimerizagdo e tipo de eletrolito, nas
propriedades elétricas de filmes de polipirrol
eletrodepositados  sobre  substratos de aco
inoxidavel.

Metodologia |

Na primeira etapa do trabalho foram realizados
voltamogramas para o estudo da eletrodinamica de
solugdes contendo polipirrol e p-tolueno sulfénico. A
partir dos voltamogramas foram estabelecidos os
potenciais de reducédo do polipirrol. A partir destes
potenciais foram eletrodepositados, com diferentes
valores de potenciais e constantes filmes de
polipirrol nos substratos de ac¢o inoxidavel. Os
mesmos foram submetidos a caracterizacdo elétrica

com curvas do tipo i(A) versus v(V) e medidas de
resistividade quatro pontas. Foi utilizado
um Potenciostato (modelo SP-50).

Resultados e Discussao

Os resultados preliminares obtidos a partir da
eletrodeposicdo de polipirrol dopado com acido p-
tolueno sulfénico apresentaram filmes com aspectos
homogéneos e esta por sua vez ocorreu na forma
de oxidacdo dos filmes de polipirrol sobre o
substrato de ago inoxidavel

Foi observado que as condi¢Bes de eletrodeposi¢céo
e a natureza do substituinte afetam a morfologia da
superficie dos filmes e as propriedades
eletroquimicas dos materiais. Os filmes
apresentaram cor caracteristica preto com boa
resisténcia mecéanica e apods incorporacdo do
surfactante  os filmes apresentaram  maior
condutividade sendo que o polipirrol puro
apresentou condutividade de 9 x10-"? S/cm-t e
polipirrol com acido p-tolueno sulfénico apresentou
condutividade de1,2 x10-'° S/cm-? , sendo analisado
melhor potencial de eletrodeposicdo de
+1,10V.Posteriormente serdo efetuados testes
avaliando toxicidade dos filmes para posterior
aplicagdo em musculos artificiais.

Fonte Financiadora

Fonte financiadora:
Cientifica PIBIC/UNESC.

Referéncias Bibliograficas

SIMONI, Helio.et al.Protecdo do aluminio contra
corrosao por filmes de polipirrol depositados por
cronoamperometria em meio aquoso contendo acido p-
tolueno sulfénico.p 1-3. S.J.Campos — SP.

.MARTINS, N.C.T. et al. Electrodeposition and
characterization of polypyrrole films on aluminium alloy
6061-T. p 1-10.Portugal, 2008.

TALLMAN, D. E. et al. Direct Electrodeposition of
Polypyrrole on Aluminum and Aluminum Alloy by
Electron Transfer Mediation.p 1-8. Australia, 2002.

Programa de Iniciacdo

eloisacontessi@hotmail.com, bIica_naspolini@hotmail.com, °mfi@unesc.net 14



22, Semana de Ciéncia & Tecnologia UNESC — 2011
XI Seminario de Iniciagao Cientifica

18.14 SINTESE E CARACTERIZAGCAO DE POLI-{ESTIRENO-CO-4-VINILPIRIDINA}
SULFONADO PARA APLICACAO COMO ELETROLITO
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Palavras chaves: polimeros sulfonados, célula a combustivel, vinilpiridina.

I (o {(eTe [VTor-To N - forma de filme.

Com o desenvolvimento tecnolégico, a busca por
novas técnicas de geragdo de energia impulsionam
a criagdo de novos materiais para tais fins. Um dos
materiais mais promissores para O USO em
membranas para células a combustivel sdo os
polimeros. Porém, de uso limitado em funcgéo do alto
custo em relacdo a sua vida util. Os polimeros mais
utilizados como eletrélito soélido possuem estrutura
de hidrocarboneto polifluorado, com unidades
sulfonadas, como o Nafion®. Baseado em estudos,
acredita-se que a 4-vinilpiridina pode contribuir para
esta nova série de polimeros, sendo 0 mesmo
sulfonado ou néo.

Metodologia |

O poli-{estireno-co-4-vinilpiridina} foi sintetizado em
atmosfera inerte de argbnio. Neste estudo foi
utilizado a relagdo estequiométrica 90:10 (estireno-
4-vinilpiridina). A reacdo de sulfonacéo foi realizada
em um reator de 500mL a temperatura de 40°C,
utilizando o acido sulfarico como agente sulfonante.
A rota sintétitca utilizada é descrita no esquema
abaixo:
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Fig.1: Espectros de FTIR de (a) poli-{estireno-co-4-
vinilpiridina} e (b) poli-{estireno-co-4-vinilpiridina}
sulfonado.

As propriedades mecéanicas das membranas nao
foram satisfatérias. Os resultados de TGA
demonstram que o copolimero é mais estavel
termicamente em comparag¢do ao homopolimero de
estireno.

Conclusao

O poli-{estireno-co-4-vinilpiridina} sulfonado se
mostra promissor para uso em células a
combustivel. O copolimero também se mostra
promissor, uma vez que 0 mesmo é insolivel em
metanol e etanol. Propriedades mecéanicas podem
ser otimizadas via otimizag&o da rota sintética.

Fonte Financiadora

PIC/UNESC e CNPq.

Resultados e Discussao | Referéncias Bibliograficas

A caracterizacdo dos produtos se deu por
viscosimetria, FTIR e TGA. A viscosimetria apontou
como massa molar viscosimétrica média de 71625
g/mol para a razao estequiométrica de 90:10. No
espectro de FTIR bandas tipicas dos sistemas
aromatico em vuc = 3059 cm™ ve-c = 3024 cm™ e
sinais do sistema piridinico vc=y = 1597 cm™. No
material sulfonado, ha sinais entre 3446,79 cm™ ao
qual séo atribuidas a vibraces da unidade OSO.,.

A preparacdo das membranas para analise das
propriedades mecanicas foram obtidas por meio do
método “casting”, onde consiste na evaporagéo
lenta do solvente até que somente reste o polimero
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18.15 DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAQAO DE VIDROS BACTERICIDAS E

FUNGICIDAS CONTENDO ESPECIES DE Zn*®

PARA APLICACAO COMO ADITIVO

ANTIMICROBIANO.
Fernandes, M. P.*® Mendes, E.?’; Oliveira, C. M.*®; Fiori, M. A.2¢

1Departamento de Engenharia de Materiais e Engenharia Quimica, Universidade do Extremo Sul Catarinense, UNESC.
2Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia Quimica,Universidade Federal de Santa Catarina, UFSC .

Palavras chaves: Troca ionica, Vidro biocida.

Introducao

O desenvolvimento e a aplicacdo de materiais com
acdo antimicrobiana tém se mostrado uma forma
eficiente para a reduc¢édo de riscos oferecidos a vida
humana pela acdo de fungos, bactérias e outros
patégenos. Sabe-se que, através do efeito
oligodinamico — efeito téxico dos ions metalicos
sobre diversos microorganismos, mesmo em
concentracdes relativamente baixas — alguns metais
promovem a morte de microorganismos e impedem
a proliferagdo dos mesmos. Em particular, a
incorporagdo de ions zinco concede aos materiais
alta propriedade bactericida e fungicida, com efeitos
proporcionais a concentracdo de ions. Empregando
0 processo de troca ibnica entre ions de saodio,
presentes em materiais vitreos, e ions de zinco,
podera ser desenvolvido um material vitreo em poé
com propriedades bactericidas e fungicidas para uso
em inumeros produtos. O objetivo deste trabalho é
avaliar o efeito da concentragcéo de sulfato de zinco
no meio idbnico e do tempo de reacdo na eficiéncia
bactericida e fungicida de aditivos vitreos biocidas
produzidos por processo de troca idnica em solucéo
aquosa.

Metodologia |

O p6 de vidro foi submetido a troca ibnica em um
meio ibnico contendo ZnSO, como fonte de ions
zinco e NaNO; como auxiliar de reacdo. Neste
processo, 0 vidro foi imerso em uma solucdo
contendo o meio iBnico e mantido sob constante
agitacdo. ApOs a troca ibnica, cada amostra foi
lavada em agua deionizada por dois dias, para que o
sédio residual incorporado na superficie do vidro
durante a troca ibnica fosse removido. Diferentes
quantidades de ZnSO, no meio idnico (4,00; 11,00;
18,00 g) e diferentes tempos de reacao (2,0; 5,0; 8,0
h) foram utilizados no desenvolvimento das
amostras e o efeito das acBes bactericida e
fungicida foram avaliados empregando o método de
planejamento experimental fatorial e técnicas de
caracterizacdo microbioldgica — método disco-
difus@do com as espécies de bactéria Escherichia coli

e Staphylococcus aureus e a espécie de fungo
Candida albicans. O projeto experimental utilizado
foi do tipo fatorial 2%, com dois fatores.

Resultados e Discussao

Os resultados microbiolégicos foram analisados
estatisticamente, de acordo com o planejamento
experimental. A analise estatistica dos resultados
mostra que as variagbes da massa de ZnSO,
utilizada no meio ibnico e do tempo de reagdo, em
processos de troca ibnica efetuados em solucao
aguosa, foram significativas para a area do halo de
inibicdo obtida pelo método disco-difusdo para as
bactérias Escherichia coli e Staphylococcus aureus
e para o fungo Candida albicans.

Conclusao

A formacé@o do halo de inibicAo durante a andlise
microbiolégica comprova a propriedade biocida de
fons Zn®* e mostra gue o uso de ZnSO, como sal
fornecedor de ions zinco é adequado. Os resultados
ainda mostram que o processo de troca ibnica pode
ser realizado em solu¢do aquosa, sem necessidade
de tratamento térmico. A andlise estatistica dos
dados mostra que a massa de ZnSQO, utilizada no
meio idnico e o tempo de reacdo sao significativos
para o desenvolvimento de vidros com propriedades
bactericida e fungicida.

Fonte Financiadora
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18.16 OBTENC}AQ E CARACTERLZACAO DE FILMES FINOS DE POLIANILINA POR
ELETRODEPOSICAO EM SUBSTRATO DE ACO INOX.
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Palavras chaves: Obtengéo de filme fino de PANI.

Introducao |

Dispositivos eletrdnicos poliméricos precisam de
melhorias em suas caracteristicas elétricas e
interfaciais para se obter melhores desempenhos.
Neste sentido, a técnica de eletrodeposicdo pode
ser empregada para a deposi¢cdo de filmes finos
com propriedades especiais e ser muito Gtil para o
desenvolvimento de dispositivos eletrbnicos. Em
particular, 0S primeiros relatos sobre
eletrodeposicdo de polianilina sobre silicio para
dispositivos eletrdnicos e , apresentou baixa
capacidade de retificagdo [1] e elevada resisténcia
em série [2]. Neste trabalho foi avaliado a influéncia
do potencial de eletropolimerizacdo e tempo de
eletropolimerizagdo sobre morfologia de filmes de
polianilina sobre ago inox para posterior
eletrodeposicdo de nanofibras de polianilina sobre
substratos de silicio monocristalino.

Metodologia |

Preparacdo do eletrodo de filme de

polianilina. Um substrato de aco inoxidavel (18Cr-
8Ni), com area superficial de 0,15 cm? foi usado
como eletrodo de trabalho. Antes do uso, o eletrodo
foi imerso em uma solu¢éo 0,5M de H,SO, por 24,0
h. Uma placa de foi utilizado como contra-eletrodo e
como eletrodo de referéncia um eletrodo de
calomelano saturado. Como eletrélito foi utilizada
uma solucdo de &cido sulfarico 0,6 M contendo 0,4
M de mondmero de anilina. Os potenciais utilizados
para a eletrodeposi¢cédo foram definidos como 0,8 V,
09 V e 1,0 V. Os tempos para eletrodeposicéo
foram 90,0, 150,0 e 210,0 segundos.
Caracterizagdo elétrica: Para determinar a
condutividade elétrica, foi aplicado o método de
sonda de quatro pontas. As medidas elétricas sobre
os filmes de PANI foram realizadas com valores pré
determinados de polarizacéo: 0,50; 0,75; 1,00; 1,25;
1,50; 1,75; 2,00; 2,25 e 2,50 V. As curvas de i versus
V foram obtidas em um intervalo de tenséo de -2,5 V
a 2,5V com taxa de varredura de 0,1 V/min.

*(jnsjonas23@hotmail.com)

Resultados e discussao

A condutividade elétrica dos filmes de
polianilina depende fortemente do potencial elétrico
aplicado. O aumento da tensédo elétrica promove o
aumento dos valores da condutividade elétrica em
todos os filmes de polianilina. Observa-se que com
menores campos elétricos a condutividade néo
mostra grande variacdo. Com maiores campos
elétricos, ocorre o aumento da condutividade elétrica
do polimero.

Estes resultados sdo um forte indicativo de
que os mecanismos de conducdo presentes nas
fibras de polianilina sdo positivamente afetados pelo
aumento da energia potencial elétrica.

Através das andlises pode-se notar que
maiores potenciais elétricos promovem a formacao
de filmes de polianilina com um maior nivel de
oxidagdo, resultando em fases de maior
condutividade elétrica, tais como a esmeraldina. No
entanto, o aumento excessivo do potencial de
eletrodeposi¢éo provoca redugdo na condutividade
elétrica dos filmes.

Conclusao

Todos os fatores analisados no trabalho
afetam as propriedades elétricas dos filmes de
polianilina. Os resultados indicaram que o aumento
do potencial elétrico, o potencial de eletrodeposicao

e o tempo de eletrodeposicdo influenciam
positivamente na  condutividade elétrica do
composito.

Fonte Financiadora

Programa de Iniciacao Cientifica PIC-170/UNESC.

Referéncias Bibliograficas

[1] Static and dynamic electrical investigations on AVB
polymer light-emitting diode. Synthetic Metals 132 (2003)
117-122. F. Maraia,*, S. Romdhanea, L. Hassinea, M.

Majdoubb, H. Bouchriha. [2]Haibin  Zhang,
JixiaoWang, ZhiWang, Fengbao Zhang,
ShichangWang. Electrodeposition of polyaniline
nanostructures: A lamellar structure. Synthetic
Metals, 159 (2009) 277-281.

17



18



