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Introducéo

A indGstria, em geral, utiliza como um meio de
protecdo, para 0s equipamentos e pegas, contra agentes
fisicos e quimicos alguns tipos de revestimentos. Isso,
com 0 objetivo de garantir ao material mais tempo de
vida e, além de evitar altos gastos com manutencdes
(PELLANDA, 2016).

Um dos tipos de revestimentos mais utilizados sdo as
tintas. Porém, estas estdo sujeitas a defeitos, como
arranhdes. Quando um defeito ocorre no revestimento, o
material metalico fica exposto ao ambiente e suscetivel
a corrosdo. Algumas tintas contém aditivos para
minimizar a corrosdo em caso de defeito. Porém, ainda
ha certa preocupacdo quanto aos aditivos tdxicos que
podem estar presentes em suas composi¢des (SILVA,
2019).

A partir dessa lacuna, houve a necessidade de
desenvolver um revestimento que, apds ser danificado,
teria a propriedade de autocura. Diante disso, uma
alternativa é realizar o estudo de sintese de
revestimentos inteligentes ou do inglés smart coatings,
que contém acdo reparadora, ou seja, que tenham
capacidade de autocura (self healing), apds sofrerem
algum dano (SILVA, 2019).

Para esse estudo, 0 objetivo principal foi sintetizar
microcapsulas de poli (ureia-formaldeido) — PUF que,
além de ser uma cépsula organica, esse polimero foi
escolhido por estar entre os materiais para invélucro
mais estudados para revestimentos anticorrosivos
autoreparadores. O polimero deve garantir resisténcia a
capsula para que ela ndo se rompa com facilidade a
qualquer ataque, mas deve ser suficientemente fragil
para se romper mediante a formacgdo de trincas ou
fissuras com o objetivo de liberar o seu contetdo (WEI
etal., 2014).

As cépsulas conterdo em seu interior 6leo de chia com
octoato de cobalto Il (catalisador), para auxiliar no
processo de secagem. O 6leo de chia foi escolhido para

ser 0 Oleo encapsulado por, primeiramente, ser um
produto orgénico, ndo sendo um produto contaminante,
e por ser, dentre os 6leos secantes, 0 que apresenta
maior eficiéncia na secagem oxidativa. Vale destacar,
que a secagem oxidativa é potencializada pela a¢édo do
catalisador (SILVA, 2019).

Na sintese das microcapsulas se espera que ao final o
Oleo de chia seja encapsulado dentro das microcapsulas
e que elas se espalhem por todo o revestimento (tinta) da
peca, sem permanecerem aglutinadas umas as outras,
para garantir assim uma cobertura maior de
recobrimento.

Para verificar a eficiéncia da sintese das capsulas sera
utilizada a técnica de Espectroscopia por Transformada
de Fourier — FTIR. Ela possibilitara analisar se o 6leo e
0 catalisador foram realmente armazenados nas
capsulas. Ao ser confirmado, garantira a eficiéncia da
sintese, entendendo que a utilizacdo dos reagentes
culminou na formagdo das microcapsulas contendo em
seu interior o 6leo secante.

Metodologia

A sintese do revestimento inteligente de autocura sera
realizada a partir de uma polimerizacdo in situ em
emulséo agua-6leo, que é o processo mais utilizado para
encapsulamento de materiais (SILVA, 2019).

No processo de polimerizagdo sdo utilizados
mondmeros de uréia e formaldeido para formacdo das
microcépsulas e 6leo chia com o catalisador octoato de
cobalto 1l. Uma solucdo aquosa de estabilizantes e
surfactantes, para garantir uma dispersdo uniforme entre
as substancias imisciveis e permitir a formacdo da
estrutura oval das cépsulas, respectivamente, também é
utilizada. O uso desses componentes garante a
deposicdo do polimero sobre o composto a ser
encapsulado (AN et al., 2018; NESTEROVA, 2012;
SOUZA, 2016).

A escolha dos materiais base para a sintese do polimero
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do invélucro se deu a partir do estudo de Silva et al.
(2019) que relata que o polimero de ureia-formaldeido
(PUF) é um dos mais estudados para revestimentos
anticorrosivos autoreparadores. Além disso, esse
polimero ir4 permitir suportar o impacto, mantendo a
integridade fisica das microcapsulas, mas aoc mesmo
tempo deve ser fragil para que quando formem
escoriacdes, as fissuras liberem o Oleo secante para
proteger a parte metélica exposta.

O oleo de chia foi escolhido mediante sua alta
capacidade de polimerizagdo oxidativa. Isso se da pela
presenca em sua composicdo de triglicerideos, que sdo
compostos oriundos da condensacdo do glicerol, e
acidos graxos que possuem duplas conjugadas que
favorecem a secagem oxidativa.

Para a realizacdo do estudo foram utilizados os
seguintes materiais: dgua destilada (75 mL), uréia (1,5
0), octoato de cobalto (1,1% v/v), PVA (3 mL), dodecil
sulfato de sodio (NaDS) (5 mL), formaldeido (3,8 g),
resorcinol (0,15 g), &cido cloridrico (5% v/v), cloreto de
amonio (0,15 g).

Apos feita a pesagem e medicdo dos materiais utilizados
eles sdo inseridos em um baldo volumétrico de duas
bocas com auxilio de um agitador mecéanico.

Na primeira etapa, foram misturados, em temperatura
ambiente em um baldo volumétrico de duas bocas, 75
mL de &gua destilada, 3 mL de solucdo de PVA (5%) e
5 mL de solucdo de NaDS (1%) com o auxilio de um
agitador mecanico (Figura 1).

Figura 1 — Agitador Mecanico misturando 0s materiais
para a sintese das microcapsulas de PUF com o6leo de
chia encapsulado.

Fonte: Autoria propria.

Apds isso, em banho-maria com a temperatura
controlada, foram adicionadas 1,5 g de uréia, 0,15 g de
resorcinol e 0,15 g de cloreto de amdnio. Depois de
certo tempo de agitacdo, a solucdo ja& homogeneizada, o
material a ser encapsulado foi inserido no balédo
lentamente e gradualmente, gota a gota. Sendo o
material a ser encapsulado o 6leo de chia misturado a 1
% v/v do catalisador octoato de cobalto.

Ao manter a mistura sob agitacdo por 5 minutos, € feito
0 ajuste do pH da solucdo para 3,5 adicionando-se gotas
de HCI diluido (5% v/v).

Logo apds, 3,8 g de uma solucio com 37% de
formaldeido foram adicionados & suspensdo. A partir
disso, a rotagdo mecénica foi aumentada chegando a 500
rpm e sua temperatura elevada até 55°C. Tal processo
foi mantido por 4 horas sob 0s mesmos parametros.
Com a realizacdo dessa ultima etapa de sintese o pré-
polimero formado passa por uma nova condensacao para
que assim comece a formar as paredes das céapsulas e
englobar o 6leo, como demonstrado na Figura 2.

Figura 2 - Representagdo esquematica da emulsdo agua-
Oleo para formacdo de capsulas de poli(ureia-
formaldeido) contendo éleo.
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Dando continuidade, apos finalizagdo da emulséo é feita
a lavagem com &gua destilada algumas vezes, como
demonstrada na Figura 3. As capsulas formadas em
suspensdo foram separadas do liquido da emulsdo por
meio da filtragdo em um papel filtro, de gramatura de 80
gm. Sendo que essa filtragdo pode ser feita com ou sem
vacuo. Ela tem como objetivo, retirar o 6leo de chia que
néo foi encapsulado, por meio da lavagem, e eliminar as
capsulas que ndo aprisionaram o Oleo por meio da
diferenciagéo de densidade entre elas.
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Figura 3 - Lavagem das cépsulas antes da filtragem.

Fonte — Autoria Propria.

O vacuo utilizado para filtragem, foi seguido de
acordo com literatura, sendo a pressdo maxima até
200 mmHg para que ndo haja rompimento das
capsulas. Em seguida, as cépsulas filtradas no papel
foram secas em estufa a 50°C por 6 horas.

Por fim, para comprovacdo do encapsulamento do 6leo
de chia e formacao das cépsulas foi realizada a anéalise
de FTIR. Foram analisadas amostras do 6leo de chia
puro, do dleo de chia encapsulado e do polimero
precursor das cépsulas (PUF). Para a analise foi
utilizado o equipamento da marca Perkin Elmer, de
modelo Frontier, com resolucédo de 4 cm™, com faixa de
varredura iniciando em 4000 cm™ e finalizando em 450
cm™. Ao finalizar a andlise, esse equipamento gerou um
grafico relacionando o nimero de onda e a porcentagem
de transmitancia, contendo espectros caracteristicos de
diferentes grupos funcionais presentes nos componentes
do produto sintetizado.

A técnica de espectroscopia por Transformada de
Fourier na regido do Infravermelho (FTIR) € utilizada
para detectar as ligacBes quimicas que sdo distintivas
para cada material, através da andlise dos modos
vibracionais exclusivos de cada molécula. Nesse
contexto, essa técnica foi empregada para monitorar o
processo de sintese das microcapsulas de poli(ureia-
formaldeido) (PUF) e identificar a presenca do 6Gleo
secante nelas. Sabe-se que a radiacdo infravermelha
emite energia situada na faixa de nimero de onda entre
12800 e 200 cm™. Porém, somente a faixa de 4000 a 200
cm?® é utilizada nos estudos, sendo representada pelo
infravermelho médio (GONZALEZ, 2012).

O grafico apresenta em sua escala horizontal o nimero
de ondas que vai de 4000 a 200 cm™. Em escala vertical
é observada a porcentagem de transmitancia (%T), na
qual é definida pela razdo entre a energia que incide na
amostra e a energia transmitida. Os picos do espectro
podem ser caracterizados comparando com 0S grupos

gue apresentam picos no mesmo comprimento de onda.
Os picos caracteristicos de cada grupo funcional estdo
identificados na Tabela 1 a partir do nimero de onda
gerado.

Tabela 1 - Tabela dos nimeros de onda de algumas
ligagdes quimicas.

Numeros de onda de algumas ligagies

Tipo de ligagio Numero de onda (cm~-1) Intensidade

C=EN 2.260- 2.220 média
Cc=c 2.260- 2.100 média a fraca
c=cC 1.680- 1.600 média
C=N 1.650- 1.550 meédia
D ~1.650 e ~ 1.500 - 1.430 forte a fraca
cC=0 1.780- 1.650 forte
c-0 1.250- 1.050 forte
C—N 1.230- 1.020 média
O—H (alcool) 3.650-3.200 forte, larga
O—H (acido carbexilico ) 3.300- 2.500 forte, muito larga
N—H 3.500 - 3.300 media,larga
C—H 3.300 - 2.700 média

Fonte — Adaptado BRUICE,2006.

A partir dos grupos funcionais presentes na capsula e no
6leo de chia foi possivel identificar se realmente o 6leo
secante foi encapsulado, garantindo a eficiéncia da
sintese.

Resultados e discussao

Para garantir que o 6leo de chia tenha sido encapsulado
durante a sintese, foi utilizada a técnica de
Espectroscopia na regido do Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) para gerar dados sobre
0 Oleo de chia, PUF (Poli (uréia-formaldeido)) e
microcapsulas. A partir dos dados é possivel observar a
influéncia do 6leo de chia e PUF no espectro das
microcapsulas. Essa analise permitiu examinar a
formacdo das microcépsulas e a presenga do Oleo de
chia no interior das microcapsulas.

Diante disso, a partir dos graficos gerados, Figura 4,
pode-se observar a interferéncia das bandas do espectro
de O4leo de chia, principalmente nas faixas de
comprimento de onda ~1500 e ~1800 cm®, sendo a
faixa de ~1800 cm™ com maior intensidade de
influéncia. O pico esta relacionado com o estiramento
da carbonila (C=0) (SILVA, 2019).

Nessa mesma Figura, € possivel analisar a presenca do
PUF nas microcapsulas e isso é comprovado por meio
dos espectros que refletem nas microcapsulas pelas
seguintes faixas do comprimento de onda, sendo elas
~1450 e ~3400 cm™. A Ultima faixa estd relacionada
com o estiramento das ligagcbes hidroxila (OH). No
espectrograma do PUF também se destaca a banda de
deformacio de C=0 Em torno de 1600 cm™ (SILVA,
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Figura 4- Representacdo da interferéncia das bandas do
espectro do dleo de chia e PUF no espectro das
microcépsulas.
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Fonte: Autoria propria.
Conclusdes

A partir dos resultados obtidos pela anélise de FTIR foi
possivel concluir, por meio da plotagem e comparagéo
dos graficos, que na formacao das microcapsulas o dleo
de chia na presenca do octoato de cobalto em sua
maioria foi aprisionado dentro das capsulas de PUF.

Isso pode ser verificado, por meio das interferéncias das
bandas de forte e média intensidade do 6leo e do PUF
no espectro das microcapsulas.

A partir disso, pode se confirmar que a utilizagdo do
mondmeros de ureia e formaldeido garantiram uma boa
interacdo para formar o polimero e aprisionar o 6leo em
meio uma imersdo de agua-6leo. Isso foi possivel
justamente pela presenca de estabilizantes e surfactantes
no processo, que permitiu garantir uma disperséo
uniforme entre as substancias imisciveis. Assim,
conclui-se que a sintese utilizada permitiu a obtencéo
das microcapsulas com o 6leo de chia aprisionado. Tais
microcapsulas serdo testadas em um revestimento para
verificar o efeito de autorreparo.

Por fim, a efetividade da sintese garantira incentivo para
0 desenvolvimento de revestimentos de autocura para
outras finalidades. Além de ganhar forca para ampliar o
processo para setor industrial em larga escala, pois
garantirda a diminuicdo do numero de manutengdes,
expondo os empregados ao risco. Além de garantir a ndo
contaminacdo dos produtos e efluentes.
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