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Introducio

A corrosdo metalica gera muitas despesas para
industrias de materiais e produtos derivados. Ela é
causada pela exposi¢do do material metalico ao
ambiente, que funciona como um eletrolito. Uma forma
de minimizar a corrosdo € utilizando tintas e vernizes.
Entretanto, o0s revestimentos convencionais Sao
passiveis de falhas de dificil deteccdo, tornando o metal
vulneravel a corrosdo. Faz-se necessario entdo a adogdo
de revestimentos com maior potencial de protegdo e
prevencdo, os revestimentos de autorreparagdo (SILVA,
2019).

O inicio da utilizagdo dos  revestimentos
autorreparadores comegou com estudos por White et al.
(2001) com o fito de proteger os materiais metalicos
contra a corrosdo. O desenvolvimento de revestimentos
inteligentes foi inspirado na capacidade dos
microrganismos de restauragdo. Esses revestimentos
contém aditivos que formam um filme polimérico em
locais com defeitos, ou incluem inibidores de corrosao
que atuam na area afetada. Dentre os revestimentos que
formam um filme polimérico, destaca-se o revestimento
aditivado com microcapsulas. Neste, as microcapsulas
contendo um agente autorreparador se rompem quando
um defeito é produzido na superficie. O agente
autorreparador preenche o defeito, fechando-o. O
involucro das capsulas desempenha um papel crucial na
protecdo do agente autorreparador dentro do
revestimento. A sintese por polimerizagdo in situ €
utilizada para encapsular quimicamente o agente,
resultando em um reservatorio esférico. E importante
que os mondmeros que formam as paredes das capsulas
sejam soliveis em agua, enquanto 0 composto a ser
encapsulado seja insolavel, criando uma emulséo.

Neste trabalho foram obtidas microcapuslas por meio da
técnica de polimerizagdo in situ em emulsdo agua-oleo.
O agente de autorreparo utilizado foi 6leo de chia. Apds

a sintese, a morfologia e o tamanho das microcapsulas
foram avaliados por meio de microscopia otica (MO)
(BAGHDACHLI, 2019; SILVA, 2019).

Metodologia

A metodologia utilizada para a sintese das
microcapsulas foi a partir da sintetizagdo do PUF (poli-
ureia formaldeido) via polimerizagdo in situ em emulsdo
agua-6leo. Em temperatura ambiente, 75 mL de agua
destilada, 3 mL de solucdo de PVA (5%) e 5 mL de
solucdo de NaDS (1%) foram misturadas em um baldo
de fundo redondo de duas bocas com um agitador
mecanico

A Figura 1(a) mostra o baldo em um banho-maria com
controle de temperatura, onde 1,5 g de ureia, 0,15 g de
cloreto de amoénio e 0,15 g de resorcinol foram
adicionados a mistura. Apos a homogeneizagdo da
solugdo, o material a ser encapsulado foi adicionado,
lenta e gradualmente, gota a gota. Para esse estudo,
adicionou-se 16 g do 6leo de chia a ser encapsulado ¢ a
mistura foi mantida sob agitagdo moderada por 5 min
até a estabilizacdo. O o6leo foi encapsulado com 1% v/v
de octoato de cobalto. Apos os 5 min de agitagdo, o pH
da solugéo foi ajustado para 3,5 adicionando-se algumas
gotas de HCI diluido (5% v/v), Figura 1(b).
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Figura 1- Sistema de realizacdo da sintese sob agitacao,
em (a) adi¢do dos reagentes ¢ em (b) medindo o pH da
solucdo.

Fonte: o autor.

Na sequéncia, 3,8 g de uma solugdo com 37% de
formaldeido foram adicionados a suspensdo. Nesse
momento, a rotagdo mecanica foi ajustada para 500 rpm
¢ a temperatura elevada até 55 °C. A reagdo foi deixada
sob agitagdo e temperatura constantes por 4 h.

Ao final da sintese, a solu¢do obtida foi filtrada para
separagdo das microcapsulas. A Figura 2 mostra a
separagdo por meio de filtragdo em um papel filtro
Qualy, com gramatura de 80 gm™2. Na sequéncia, o
material retido no filtro foi lavado com agua destilada
por algumas vezes e entdo, o papel com as capsulas foi
levado para secar na estufa a 50 °C por 6 h. O material
obtido apds a secagem ¢ mostrado na Figura 3(a).

Figura 2- Filtrac;ﬁo das microcapsulas em papel filtro.
Fonte: o autor.

Apoés secas, as microcapsulas foram misturadas com
agua sob agitagdo para a dispersdo. Gotas da mistura de
agua com as particulas foram depositadas em laminas de
vidro para microscopio. A medida da distribuicdo do
tamanho de microcapsulas foi realizada por meio das
imagens obtidas em um microscopio 6tico, mostrado na
Figura 3(b) e 3(c), e utilizando o software Imagel 1.52a.
O microscopio otico utilizado foi da marca Opton,
disponivel na Unifei-Itabira. Na Figura 4, a seta destaca
a medida realizada em uma das microcapsulas.
Manualmente, uma linha foi tragada em 168 capsulas
para determinagdo do didmetro.

Figura 3- Em (a) observa-se a amostra seca, em (b) o
microscopio Otico utilizado ¢ em (c) imagem das
capsulas dissolvidas em agua apos agitagdo para analise.
Fonte: o autor.

Figura 4- Medigdo do didmetro das microcapsulas a
partir do ImageJ. A seta destaca uma microcapsula
medida.

Fonte: o autor.

Resultados e discussao

A Figura 5 mostra as imagens obtidas a partir da analise
microscopicas das capsulas. Nas trés imagens foram
realizadas medidas para determinar o didmetro das
capsulas. No total, foi determinado o didmetro de 168
capsulas utilizando o software ImagelJ. Nas micrografias
¢ possivel observar que a sintese gerou cépsulas em
formato esférico com diferentes tamanhos.



VI Simpésio de Iniciacdo Cientifica

2023

Ciéncia como ferramenta de transformagéo da sociedade

Figura 5- Imagens nas quais foram feitas as medidas das
capsulas sintetizadas a 500rpm. Em (a) foram feitas 32
medidas, em (b) 100 e em (c) 36 pelo Imagel.

Fonte: o autor.

Os resultados do tamanho das microcapsulas obtidos sao
mostrados na Figura 6. Um tamanho médio de capsulas
de 14,67 pm foi obtido para a sintese com taxa de
agitacdo a 500 rpm. Um tamanho médio de particulas
similar, 16,70 um, foi obtido no trabalho de Silva (2019)
para uma velocidade de agitacdo de 500 rpm. No
trabalho citado, foram utilizas micrografias obtidas por
microcopia eletronica de varredura (MEV) e o tamanho
foi determinado utilizando o software Image]. Vale
destacar que a determinacdo do tamanho das particulas
utilizando microscopia Otica pode resultar em um
tamanho médio de particulas maior que o real, uma vez

que capsulas pequenas podem ndo ser observadas no
microscopio otico.
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Figura 6- Distribuicdo de tamanho de particula obtida
por meio de trés imagens do microscopio e utilizando o
Imagel.

Fonte: o autor.

Conclusoes

A sintese de polimerizagdo in situ via emulsdo agua-
6leo utilizada no trabalho mostrou-se satisfatoria para a
obtencao de capsulas com formato esférico. Além disso,
permitiu a obtencdo de capsulas com tamanho
micrométrico, resultando em um tamanho médio de
14,67 pm.
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