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RESUMO

O presente trabalho aborda a elaboracdo de um sensor de pH utilizando um material
polimérico biodegradavel obtido a partir do nanocompdsito carboximetilcelulose e
nanocristais de celulose, combinados com extrato de acai-solteiro (Euterpe precatoria).
Para a producdo do sensor, foram inicialmente extraidos a carboximetilcelulose e os
nanocristais de celulose do bambu "taboca” (Guadua weberbaueri), enquanto a
antocianina foi obtida da polpa do acai-solteiro. O estudo também avaliou os efeitos da
adicdo de diferentes proporcOes de nanocristais de celulose como reforco da matriz
polimérica, a partir de caracterizacbes fisicas e morfolégicas dos nanocristais e
nanocomposito por meio de diversas técnicas, como analise do teor de celulose, analise
do didmetro hidrodindmico de particulas (Zetasizer), espectroscopia de infravermelho
(FTIR), difragdo de raios-X (DRX), analise termogravimétrica (TGA) e microscopia
eletronica de varredura (MEV). Além disso, as propriedades épticas do sensor de pH
foram investigadas por espectroscopia de absorcdo na regido UV-Vis. O objetivo
principal do trabalho foi determinar a melhor proporcdo dos materiais para a fabricacdo
do nanocompdsito. Os resultados mostraram-se promissores em relacdo ao uso dos
nanocristais como reforco mecanico de compositos poliméricos, embora ndo tenham sido
eficazes na reducdo da solubilidade do material. J& em relacdo as propriedades opticas, as
analises mostraram que 0 sensor apresentou uma espectroscopia adequada para ser
utilizado na medicdo de pH. Por fim, destaca-se a vantagem ambiental do sensor, devido
a sua caracteristica biodegradavel, representando um avanco significativo no campo da

sustentabilidade.

Palavras-chave: Sensor de pH; Carboximetilcelulose; Nanocristais de Celulose;

Antocianina.



ABSTRACT

The present study addresses the development of a pH sensor using a biodegradable
polymeric material obtained from a nanocomposite of carboxymethyl cellulose and
cellulose nanocrystals, combined with acai-solitary (Euterpe precatoria) extract. For the
production of the sensor, carboxymethyl cellulose and cellulose nanocrystals were
initially extracted from the "taboca" bamboo (Guadua weberbaueri), while anthocyanin
was obtained from the pulp of acai-solitary. The study also evaluated the effects of adding
different proportions of cellulose nanocrystals as reinforcement for the polymer matrix,
based on physical and morphological characterizations of the nanocrystals and
nanocomposite through various techniques, such as cellulose content analysis, particle
hydrodynamic diameter analysis (Zetasizer), infrared spectroscopy (FTIR), X-ray
diffraction (XRD), thermogravimetric analysis (TGA), and scanning electron microscopy
(SEM). Furthermore, the optical properties of the pH sensor were investigated by UV-Vis
absorption spectroscopy. The main objective of the work was to determine the best
proportion of materials for the fabrication of the nanocomposite. The results were
promising regarding the use of nanocrystals as a mechanical reinforcement for polymeric
composites, although they were not effective in reducing the material's solubility.
Regarding the optical properties, the analyses showed that the sensor exhibited suitable
spectroscopy for use in pH measurement. Finally, the environmental advantage of the
sensor is highlighted due to its biodegradable nature, representing a significant advance

in the field of sustainability.

Keywords: pH Sensor; Carboxymethyl Cellulose; Cellulose Nanocrystals; Anthocyanin.
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1. INTRODUCAO

Os polimeros sintéticos, que em sua maioria sdo produzidos a partir de derivados
do petréleo, estdo presentes em toda cadeia produtiva da industria moderna. Eles séo
utilizados para a fabricacdo de embalagens, recipientes, pecas automotivas,
equipamentos, entre outras diversas aplicabilidades (GEYER et al., 2017). No entanto,
apesar da sua importancia, esses materiais demoram décadas para se decompor, fato que
acarreta em inumeros problemas ambientais, como o acumulo de residuos urbanos e a
poluicdo de rios e oceanos (SCOTT, 2008). Neste cenério, pesquisas e estudos
relacionados aos polimeros biodegradaveis tém ganhado cada vez mais espaco como
alternativa sustentavel para reduzir os impactos ao meio ambiente (STOICA et al., 2020).

Os polimeros biodegradaveis sdo oriundos de matérias-primas renovaveis
(PALAI et al., 2020). Eles também s&o conhecidos como biopolimeros, pois sofrem
degradacdo de microrganismos, como bactérias e fungos. Além disso, também podem
sofrer efeitos degradantes de fatores como temperatura, umidade e luminosidade
(ALSHEHREI, 2017). Nestes materiais, 0 tempo de decomposic¢éo € drasticamente menor
que dos polimeros sintéticos, podendo variar entre 20 e 500 dias (VOLOVA et al., 2010).

Entre os diversos tipos de biopolimeros, um dos mais utilizados é a
Carboximetilcelulose (CMC), que consiste em um polissacarideo derivado da celulose,
obtido a partir de diferentes fontes naturais, como a cana-de-agucar e 0 bambu (SANTOS,
2013). Este fato a torna acessivel, abundante e de baixo custo de obtencdo. Além disso,
possui importantes caracteristicas como a ndo toxicidade, a solubilidade em &gua e a
presenca de uma cadeia linear de hidroxilas em sua composicdo quimica, o que facilita
modificacdes nas estruturas matriciais das moléculas e favorece a preparacéo de biofilmes
poliméricos com alta maleabilidade (SANTOS et al., 2021). Entretanto, apesar de sua
versatilidade, o CMC possui limitacbes em relagdo a suas propriedades mecanicas,
térmicas e de barreira, as quais podem ser melhoradas com a inser¢do de nanoparticulas
como agentes de reforgo. Esta combinagdo permite a fabricacdo de namocompdsitos
poliméricos com importantes utilidades comerciais (NETO, 2012).

Os nanocompositos referem-se a associagdo de materiais em escala nanométrica,
cujo objetivo é a obtencdo ou melhoramento de propriedades de interesse especifico

(ESTEVES et al., 2004). No vasto campo de aplica¢fes dos nanocompdsitos, destacam-
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se as combinacBGes de matérias-primas naturais visando a substituicdo de materiais
sintéticos poluentes.

Como exemplo pratico de nanocompdsitos, € possivel citar os biofilmes
poliméricos indicadores de pH, os quais sdo preparados a partir da insercao de corantes
naturais como a antocianina, substancia responsavel pelas pigmentacdes roxa, azul e
vermelha de diversas frutas e vegetais (ARENAS, 2012). Os niveis de pH influenciam
diretamente na coloragdo das antocianinas, uma vez que os meios &cidos e alcalinos
alteram sua estrutura quimica (BORDIGNON et al., 2009).

O presente trabalho tem como objetivo preparar um sensor natural de pH a partir
de filmes de carboximetilcelulose (CMC) com nanocristais de celulose (NCC) obtidos do
bambu (Guadua weberbaueri), incorporado com antocianina extraida do acai-solteiro
(Euterpe precatoria). Serdo testadas diferentes concentrac@es de nanocristais de celulose
como agente de reforco da carboximetilcelulose. Além disso, serdo analisadas as
propriedades Opticas da antocianina como sensor de pH.

O biosensor de pH pode ser utilizado em aplicagcbes de curto prazo, como
involucros de embalagens de alimentos, indicando a boa conservacdo destes. Pode ser
utilizado também de forma a auxiliar pesquisas académicas e estudos cientificos que
necessitem realizar o controle e/ou verificagdo dos indices de pH.

E importante destacar que o bambu (Guadua weberbaueri) possui um crescimento
rapido e é amplamente encontrado na Regido Norte. Ademais, 0 acai € um dos frutos com
maiores niveis de antocianina disponiveis na natureza. Desta forma, a juncdo dessas
caracteristicas proporciona a obtencdo de um material de baixo custo e com matérias-
primas abundantes na regiéo.

A preparacdo do referido biosensor traz beneficios ambientais ao produzir um
material biodegradavel e renovavel. Além disso, utiliza insumos caracteristicos da regido

amaz0nica, agregando-lhes valor econdmico, cientifico e tecnoldgico.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 POLIMEROS

Polimero é uma palavra que se origina do grego, poli = muitos e mero = unidades
de repeticdo. Logo, polimero é uma macromolécula formada por milhares de unidades de
repeticdo nomeados de meros, conectados por uma ligacdo covalente. O polimero é
produzido a partir do mondmero, que ¢ uma molécula com uma unidade de repeticdo
apenas (mono). Os polimeros se dividem em trés classes, de acordo com a estrutura
quimica do mondmero, do nimero médio de meros por cadeia e do tipo de ligacdo
covalente. Sdo elas: Plasticos, Borrachas e Fibras (CANEVAROLO JR, 2010).

Figura 1. Estrutura quimica do Polietileno Tereftalato.

Fonte: CRAWFORD; QUINN (2017)

Os polimeros podem ser classificados de diferentes formas e nos mais variados
aspectos. Quanto a sua natureza, classificam-se em naturais e sintéticos ou artificiais
(CANEVAROLDO JR, 2010).

2.1.1 Polimeros Artificiais ou Sintéticos
No inicio do seculo XX, com a descoberta das macromoléculas, surgiram diversos
produtos que apresentam substancias macromoleculares que fazem parte do nosso

cotidiano, ou seja, os polimeros sintéticos, como tintas, vernizes, plasticos, borrachas,
dentre outros (WAN, GALEMBECK E GALEMBECK, 2001).
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A IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry — Unido
Internacional de Quimica Pura e Aplicada) define a nomenclatura para
polimeros de duas formas: (1) de acordo com a estrutura do polimero e (2)
através de um sistema alternativo que tem como base a molécula do
mondmero, assim 0s polimeros sdo nomeados de acordo com 0s mondmeros
dos quais (eles) sdo preparados, sendo este sistema mais usado para
nomenclatura (CAREY, 2011, apud SANTQS, 2016, p. 23).

A classificacdo dos polimeros, é extensa ja que cada polimero é classificado
conforme o tipo de reacdo, crescimento da macromolécula, estrutura e propriedades. O
tipo de reacdo pode ser por adicdo ou por condensagdo; o crescimento da macromolécula
pode ser por crescimento da cadeia ou pelo crescimento em etapas; a estrutura pode ser
linear, ramificada, de ligacdo cruzada, em escada, em estrela ou dendrimero; e pode ter
propriedades termoplastico, termorrigido, elastomero (CAREY, 2011, apud SANTOS,
2016). Na Figura 2, sdo apresentados alguns exemplos de polimeros artificiais ou

sintéticos.
Figura 2. Polimeros artificiais ou sintéticos.
/ I

Polietileno Polipropileno

PVC (Policloreto Teflon
de vinila)

PVA (Poliacetato Borrachas sintéticas Plexiglass
de vinila) (Polimetacrilato
de metila)

Fonte: Manual da quimica (2022).

Os polimeros de adicéo resultam da seguida repeticdo de um mesmo monémero.
Alguns exemplos: polietileno, PVC (policloreto de vinila), PTFE (politetrafluoretileno -

teflon), PS (poliestireno), PP (polipropileno), PAN (poliacrilonitrila ou orlon), PVA
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(poliacetato de vinila), PMMA (polimetilmetacrilato ou plexiglass) e as borrachas
sintéticas. Os polimeros de condensagdo resultam da condensagdo entre moléculas de
substancias iguais ou diferentes. Podem ser plasticos e de fibras sintéticas, muito usadas
no cotidiano. Os polimeros termoplasticos se tornam menos rigidos com a elevacao da
temperatura, cujas estruturas podem ser lineares ou ramificadas, podendo ser em parte
cristalinos ou com grandes estruturas vitreas, possibilitando a moldagem muitas vezes,
quando reaquecidas.

Os termoplasticos sd@o os mais usados do mundo e os mais reciclaveis. Os
polimeros termorrigidos se formam por reacdes quimicas que nao podem ser desfeitas,
criando ligacGes cruzadas na propor¢do em que o polimero termoendurecido é aquecido,
tornando-o mais rigido, mais dificil de amolecer e sem forma definida. Sua flexibilidade
ndo se altera com a temperatura, assim, ndo pode ser moldado ou derretido se aquecido,
logo, essa caracteristica impossibilita a reciclagem do material, diferenciando-o dos
termoplasticos nesse aspecto. Os polimeros elastdmeros apresentam propriedades
"elasticas", obtidas depois da reticulacdo. Ele suporta grandes deformacbes antes da
ruptura (RODRIGUES, 2012).

Os plasticos sintéticos representam uma grave ameaca ao meio ambiente devido
a sua durabilidade e toxicidade. Pesquisas indicam que esses materiais podem demorar
centenas de anos para se decompor completamente, 0 que resulta na acumulagdo de
residuos plasticos em ecossistemas terrestres e aquaticos. Durante seu extenso processo
de degradacdo, os plasticos liberam substancias quimicas nocivas, como bisfenol A
(BPA) e ftalatos, que podem contaminar o solo e a agua, prejudicando a fauna e a flora.
Além disso, a ingestdo de microplasticos por organismos aquaticos pode causar danos
fisicos e quimicos, afetando negativamente a salde e a reproducdo das espécies. A
exposicdo humana a esses contaminantes através da cadeia alimentar esta associada a
diversos problemas de saude, incluindo disturbios enddcrinos, cancer e impactos no
desenvolvimento neurolégico (THOMPSON et al., 2009).

2.1.2 Polimeros Naturais

Polimeros naturais sdo moléculas com massa molecular de grande peso (as
macromoléculas) encontradas na natureza e sua maioria tem origem organica, produzidos
pelo por meio do metabolismo vegetal e animal. Eles compdem as estruturas de seres

vivos, como plantas, bactérias ou animais. As proteinas, 0 DNA, os polissacarideos, sdo
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polimeros naturais que podemos encontrar em nosso organismo. A celulose, a seda, fibras
de algod&o e as borrachas naturais sdo outros exemplos de polimeros naturais (SANTOS,
2016).

O polimero natural mais conhecido é o latex, um poli-isopreno formado por
mondmeros do isopreno, mais conhecida como borracha natural, obtida da seiva da
seringueira. Existem também os polissacarideos, como a celulose, por exemplo,
encontrada no algodao; o amido, encontrado em vegetais, na forma de gréos, de sementes
e de raizes de varias plantas, como a batata, o trigo, o arroz, o0 milho e a mandioca; o
glicogénio, encontrado em quase todas as células dos mamiferos, principalmente no
figado e nos musculos; as proteinas, como a queratina, presente nos cabelos e unhas; a
caseina presente no leite e a fibroina presente no fio de seda da teia das aranhas
(FOGACA, 2022).

Figura 3. Exemplos de polimeros naturais.

Celulose Latex

Fonte: Manual da quimica (2022).

A carboximetilcelulose (CMC) é um polimero derivado da celulose amplamente
utilizado em diversas aplica¢c6es industriais devido as suas propriedades de espessamento,
estabilizacdo e modificacdo de viscosidade em solugdes aquosas. Este polimero apresenta
alta biocompatibilidade e biodegradabilidade, além de ser soltivel em &gua, o que o torna
uma escolha ideal para formulacGes em alimentos, cosméticos, farmacéuticos e materiais
biodegradaveis. A CMC é obtida pela modificacdo quimica da celulose natural,
introduzindo grupos carboximetil na estrutura polimérica, o que confere suas
propriedades Unicas (ALVES, 2004).

A utilizacdo de CMC em biofilmes tem sido explorada como uma alternativa
sustentavel e ecologicamente correta para reduzir o impacto ambiental de materiais
poliméricos convencionais. Estes biofilmes podem incorporar nanoparticulas de
quitosana e extratos de plantas como a curcuma, agregando propriedades antimicrobianas
e antioxidantes aos materiais finais (SANTOS et al., 2021).
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2.2 NANOCOMPOSITOS

Para aprimorar propriedades de certos materiais, como resisténcia a tracéo, rigidez
e temperaturas de transi¢des térmicas e, para reduzir os custos destes materiais, foram
realizados estudos visando o desenvolvimento de novos materiais com acréscimo de
cargas minerais, metais e fibras a resinas termopléasticas ou termofixos. Essas misturas
sdo denominadas de compdsitos (SILVA, 2012).

Os nanocompositos sdo materiais que tem em sua composicao, pelo menos um
componente com dimensfes nanométricas. Da mesma forma que nos compositos
tradicionais, um dos componentes é a matriz, onde as particulas do segundo material se
encontram espalhadas. Seus constituintes podem ter origem inorganica/inorganica,
inorganica/organica ou ainda organica/organica (SILVA, 2012).

A procura pelos nanocompositos vem aumentando significativamente nos altimos
anos, pois esses compostos apresentam propriedades superiores aos compositos
convencionais. “Essa melhora nas propriedades do material ocorre devido ao fato de que
as interacOes na interface entre matriz/reforco tendem a aumentar em escala nanométrica
e isto faz com que haja um aumento nas propriedades do material” (MORAES, BOTAN
e LONA, 2014, P.18),

Os nanocompositos poliméricos sdo formados a partir da juncdo de um
termoplastico ou borracha com um material disperso, que pode ser um mineral, como a
silica, a argila, o zedlito, dentre outros, cuja particulas tenham dimensdes nanométricas
(SILVA, 2012).

A interacdo dessas particulas nanométricas com as moléculas do polimero
ocorre em escala molecular, além disso, a area superficial onde estas interagdes
ocorrem é extremamente maior em comparagdo aos materiais de dimensdes
convencionais, tais fatores determinam uma melhoria significativa em
compésitos tradicionais (PAIVA, MORAES E GUIMARAES, 2006, apud
SILVA, 2012, p. 5).

A relacdo entre comprimento e largura da particula é chamada de relagdo de
aspecto pois, quanto mais eficiente esta relacdo, maior seré seu efeito sobre a resina base.
A concentracdo e a homogeneidade s&o agentes importantes na distribuicdo da

nanoparticula na matriz polimérica (SILVA 2012).
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2.2.1 Tipos de Nanocompositos

O que determina a classificagcdo dos nanocompositos € sua matriz, que pode ser:
nanocompositos de matriz metalica, nanocompoésitos de matriz ceramica e
nanocompositos de matriz polimérica. Dependendo do método de preparacéo, podem ser
percebidas diferencas consideraveis entre elas. Frequentemente, 0s metais e 0s polimeros
sdo escolhidos para serem usados como 0s materiais de matrizes pelas industrias, pelos
mesmos apresentarem ductilidade, importante caracteristica para o mercado industrial
(PEIXOTO, 2012).

2.2.1.1 Nanocompositos de Matriz Metalica

Sobre os nanocompositos de matriz metélica, € importante ressaltar que:

Num material compoésito a matriz metalica é responsavel pelas propriedades
fisicas requeridas pelos componentes, sejam elas propriedades térmicas,
elétricas, magnéticas ou Opticas, além de facilitar a conformacdo do material
compésito. A seguir serdo relacionados os materiais metalicos tipicamente
usados como matriz no processo de mecanossintese (VIEIRA JR. et al, 2009,
p. 199).

Materiais metalicos geralmente resultam de combinacdes de elementos metalicos.
Esses materiais costumam apresentar grande nimero de elétrons que nédo estao ligados a
qualquer atomo em particular, e diversas propriedades dos metais sdo imputadas
diretamente a esses atomos (PEIXOTO, 2009).

Por serem excelentes condutores de eletricidade e calor, ndo serem transparentes
a luz visivel, muito resistentes e deformaveis, os metais sdo muito utilizados em
aplicacdes estruturais (PEIXOTO, 2009).

Callister destaca como caracteristica de um compoésito de matriz metélica, a
vantagem em relacdo aos materiais convencionais por combinar os atributos do metal
matriz com os atributos do material de reforco. Esta combinacdo € maior que a dos
compositos polimeéricos (CALLISTER, 2002).

Se compararmos a quantidade de aplicacdes onde se utiliza os compositos
metalicos com os demais compdsitos, ela é inferior. 1sso se deve ao elevado preco de
producdo e dificil processamento. Por fim, as fibras podem ser utilizadas como reforgcos

incluindo também reforgos de natureza ceramica (CALLISTER, 2002).
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Existem muitos materiais metalicos utilizados como matriz nos comp0sitos como:
ligas de CU, Ti, Mg, Al, Fe. Porém, explica que as ligas leves Al e Mg sdo as mais
utilizadas, porque apresentam mais vantagens em relagdo as outras, como razdo
(tensdo/densidade), custo e facilidade de processamento. “Em aplica¢des até 450° o Al é
de primeira referéncia. Para aplicacOes a elevadas temperaturas, o Ti e as ligas de Ni sdo
0s que se apresentam com melhores capacidades” (DUARTE, 1988).

Metais de baixa intensidade, como o aluminio e magnésio reforcado com
particulas ou fibras ceramicas, sdo usados para produzir os compdsitos com matriz
metalica. Esses metais, se comparados com materiais sem reforco, sdo mais resistentes,
mais duros, suportam maiores temperaturas e alta resisténcia ao desgaste (GOMES,
2015).

2.2.1.2 Nanocompositos de Matriz Ceramica

Materiais ceramicos sao aqueles cujas caracteristicas comuns é a sua constituicdo
ser formada de elementos metalicos e elementos ndo metalicos, unidos por ligacdes de
carater misto, idnico-covalente (CALLISTER, 2002).

Os materiais ceramicos tendem a ser duros e quebradigos. com baixa resisténcia a
tracdo e ao choque. Geralmente a estrutura cristalina dos materiais ceramicos é mais
intrincada do que a dos metais, pois sdo compostos por pelo menos dois elementos, em
que cada tipo de atomo ocupa posices especificas na rede cristalina (ESTEVES,
TIMMONS, TRINDADE, 2004).

Além das propriedades mecénicas mencionadas, 0s ceramicos possuem alto ponto
de fusdo ou dissecacdo, baixa reatividade em alta temperatura e tem baixa condutividade
térmica além de ter baixa resisténcia ao chogue térmico. Os metais detém condutividade
térmica muito maior do que a cerdmica. Esse fator tem relacdo com ao mecanismo de
transferéncia de calor. A este respeito, trés mecanismos de transferéncia de calor devem
ser notados: transferéncia de elétrons, transferéncia de fénons e transferéncia de radiagéo
(CAGNOTO et al, 2018).

Se muitos elétrons livres estiverem presentes, eles podem ser uma forma
importante de transferéncia de calor. Os metais possuem elétrons livres, capaz de se
movimentar pela estrutura. Elétrons livres nas partes mais quentes do corpo ganham
energia e carregam esse calor com eles enquanto viajam para as partes mais frias. Suas

propriedades elétricas usualmente sdo isoladas. Embora possa haver materiais
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semicondutores, condutores elétricos e até ceramicas supercondutoras (0s dois ultimos
em uma determinada faixa de temperatura) (CAGNOTO et al, 2018).

Os compositos de matriz cerdmica sdo inerentemente resistentes a oxidagédo e a
deterioracdo sob temperaturas elevadas, sdo leves e rigidos, apresenta melhor resisténcia
em relacdo as ceramicas convencionais e sdo suscetiveis a fratura fragil (CALLISTER,
2002).

Compositos de matriz cerdmica reforcados por fibras, sdo definidos como
“materiais desenvolvidos para contornar a fragilidade e a baixa confiabilidade das
ceramicas monoliticas”. As fibras oferecem maior resisténcia ao dano, agindo nos
compésitos e tornando-os apropriados a aplicagdes intensas, que exijam altas
temperaturas de operacgdo, baixa densidade, resisténcia a corrosdo e tolerancia adequada
ao dano (HABLITZEL, GARCIA E HOTZA, 2011),

A condicdo da convivéncia entre matriz e fibras € fundamental para os
mecanismos de tenacificacdo que respondem pelo aumento na resisténcia mecanica
desses compdsitos. A conexao torna as fibras passiveis ao aumento das trincas durante a
fratura da matriz. Conexdes fracas contribuem para a integridade das fibras. Assim sendo,
0s compositos mantém a resisténcia mecanica apesar da fratura da matriz, gracas aos
mecanismos de tenacificagdo como deflexdo da trinca e arrancamento da fibra
(HABLITZEL, GARCIA, HOTZA, 2011).

Duros, porém frageis, 0s materiais ceramicos Sao pouco resistentes a tracdo e ao
impacto. Geralmente a estrutura cristalina dos materiais ceramicos é mais dificil que a
dos metais, visto que eles sdo formados, no minimo, por duas partes, em que cada tipo de
atomo ocupa uma determinada posi¢do no reticulado cristalino (PEIXOTO, 2012).

2.2.1.3 Nanocompositos de Matriz Polimérica

Os materiais compdsitos sdo basicamente a unido de duas ou mais fases que
possuem propriedades diferentes. Esses materiais sdo chamados de refor¢o e matriz. Essa
combinagdo é feita no intuito de combinar as propriedades de ambos para adquirir um
unico material com propriedades que ndo seriam possiveis de se obter isoladamente. Os
nanocompositos sdo compostos formados por uma matriz polimérica reforcada com uma
carga nanométrica (ARENAS, 2012).

Os nanocompositos poliméricos se configuram em uma recente classe de

compdsitos constituidos pela associagdo e liga de um termoplastico ou borracha com um
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material esparso, que pode ser particulas de um mineral, como silica, argila, zeolito,
dentre outros, cuja ao menos uma das suas dimensdes tenham no minimo ordem de
grandeza em nandémetros (ARENAS, 2012).

A interacdo dessas particulas nanométricas com as moléculas do polimero
ocorre em escala molecular, além disso, a area superficial onde estas interages
ocorrem é extremamente maior em comparagdo aos materiais de dimensGes
convencionais, tais fatores determinam uma melhoria significativa em
compésitos tradicionais (Paiva et al, 2006 apud SILVA, 2012, p. 6).

Os polimeros, de maneira geral, sdo estruturados por moléculas simples com
pontos reativos. Ou seja, sdo mondmeros, que em condicdes ideais podem se unir a outras
moléculas. Se estas forem simples, de natureza similar, dessa unido nasce 0s
homopolimeros. Se as moléculas forem diferentes, a unido dara origem aos copolimeros.
O autor esclarece que, normalmente, 0s mondmeros ésteres tém pontos reativos e podem
formar polimeros (SILVA, 2012).

O estudo dos nanocompositos poliméricos principalmente os desenvolvidos com
argilas em camada, que representam uma alternativa aos compdsitos desenvolvidos com
cargas convencionais, se intensificaram, pela necessidade de materiais com mais
propriedade e pelos polimeros puros ndo apresentarem 0 comportamento ou as

propriedades fundamentais para funcdes definidas (MORALES et al, 2010).

2.2.2 Estruturas dos Nanocompositos

A adicdo de argila em um polimero produz trés tipos diferentes de compdsitos,
que variam de acordo com a natureza dos componentes utilizados, como o tipo e
concentracdo de silicato, cation organico e matriz polimérica e, do método utilizado na
preparacdo (MARTINZ, 2009).

O microcomposito tem propriedades semelhantes as dos compdsitos tradicionais
e é formado quando o polimero néo se interpde entre as camadas da argila, como pode-se
verificar na figura 4, onde observa-se que as particulas do silicato continuam juntas sob
a forma de tactéides com a mudanca de propriedades moderadamente prejudicadas.
Quando uma ou mais cadeias de polimero séo intercaladas entre as camadas de silicatos
formam-se as estruturas intercaladas convertendo-se numa morfologia organizada de
multiplas lamelas, formadas pelas variacdes entre camadas de polimero e de silicato,

como apresentado na Figura 4b. Se as camadas de argila sdo completa e espalhadas
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igualmente numa matriz polimérica continua, obtém-se uma estrutura esfoliada ou

delaminada como observa-se na Figura 4c (MARTINZ, 2009).

Figura 4. Estrutura de diferentes tipos de compositos oriundos da interagdo do silicato lamelar com o
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Fonte: MARTINZ (2009).

O polimero distribui as galerias das lamelas de silicato no material intercalado,
preservando o acimulo disposto das camadas, enquanto no nanocompaésito esfoliado, as
lamelas de silicatos sdo separadas individualmente na matriz polimérica (MARTINZ,
2009).

Para descrever as estruturas intercaladas e/ou esfoliadas, utiliza-se, normalmente
duas técnicas complementares: a difracdo de raios-X (DRX) e a microscopia eletrénica
de transmissdo (MET) (MARTINZ, 2009).

Para estruturas intercaladas, a técnica de WAXD (wide ange X-ray diffraction)
permite determinar quantitativamente o espacamento entre as camadas de
argila (interlayer spacing) e o deslocamento dos picos para &ngulos menores,
resultado da intercalagdo das cadeias do polimero entre as camadas de silicato.
Essa determinagdo segue a Lei de Bragg (nA=2dsenf) e, na medida em que a
esfoliagcdo ocorre, os picos de difracdo deixam de ser visiveis no difratograma,
seja porque a distancia entre as lamelas é muito alta (> 8nm), seja porque nao
ha mais ordem no nanocomposito (MARTINZ, 2009, p. 15).

E possivel fazer uma analise qualitativa e semi quantitativa da distribuicdo dos
microcomposito intercalados ou esfoliados através da microscopia eletrénica de
transmissdo (MET). Em um local com onde os microcomposito apresentam baixo grau

de dispersdo, a imagem revelada no raio-X ficara escura, onde sera possivel se observar
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um agregado de camadas individuais, como pode-se verificar na Figura 5a. Estruturas
intercaladas e/ou esfoliadas, se apresentam como faixas irradiadas, indicando as lamelas
individuais, como visto nas Figuras 5b e 5¢ (MARTINZ, 2009).

Figura 5. Micrografias de MET de nanocompositos de PVC/MMT.

Fonte: MARTINZ (2009).

Existe outro método para descrever estruturas de nanocompositos poliméricos
com argila “é¢ a microscopia de forca atdmica (MFA), ainda pouco explorada para
nanocompositos de PVC/ argila. A vantagem € valer-se de uma técnica ndo destrutiva e

de preparo de amostra relativamente simples” (MARTINZ, 2009).

2.3 ANTOCIANINA

Antocianina sdo derivados de sais flavilicos, sollveis em agua, que sdo
responsaveis pelas diversidades de cores azul, violeta, vermelho e rosa encontrada em
flores e frutos (OKAMURA, SOARES E CAVALHEIRO, 2002).

Esse termo deriva do grego anthos (flor) e kyanos (azul), e foi usado por Ludwig
Clamor Marquart para se referir a substancias azuis provenientes de algumas flores.
Atualmente, utiliza-se esse termo fazendo referéncia a toda familia de pigmentos naturais,
independentemente da cor que apresente (ARENAS, 2012).

As antocianinas sdo encontradas, na natureza, associadas a moléculas de agucares
e, quando ndo estdo associadas aos agucares sdo conhecidos como antocianidinas
(agliconas). A maioria dos pigmentos solUveis em agua do reino vegetal é composta por

antocianinas, que sao mais abundantes nas angiospermas (ARENAS, 2012).
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A infinita variedade de cores observada nas antocianinas e antocianidinas € o
resultado de interacBes entre inimeros fatores, incluindo o pH local do meio, 0 numero
de substituintes, a presencga ou auséncia de outras moléculas capazes de estabilizar a cor,
fusdo com outros flavondides, complexacdo, autoassociacdo e a natureza do
microambiente no qual as antocianinas sdo encontradas (ARENAS, 2012).

Antioxidantes, mecanismos de defesa e até func¢des bioldgicas sdo alguns dos
papéis desempenhados pelas antocianinas em plantas, flores e frutas. Suas cores
vibrantes e intensas desempenham um papel crucial nos mecanismos de reproducédo
da planta, como a polinizacéo e a dispersdo de sementes (FREITAS, 2005).

A Figura 6, mostra a estrutura quimica basica das antocianinas, baseada em uma

estrutura policiclica de quinze carbonos.

Figura 6. Estrutura quimica das antocianinas.

Fonte: GUIMARAES; ALVES; FILHO (2012)

Existe uma enorme variedade de antocianinas encontradas na natureza devido a
alteracOes nas estruturas dos grupos relacionadas a sua estrutura fendlica, que da origem
as varias cores gque aparecem em varias frutas, flores e folhagens (TERCE E ROSSI,
2002).

Os autores ainda apontam que os grupos metoxila e hidroxila ttm um impacto
significativo na cor e na estabilidade das antocianinas. Dependendo do pH, da estrutura e
concentragdo dos pigmentos, da temperatura de armazenamento, da presenca de oxigénio,
luz e co-pigmentos, entre outros fatores, a antocianina pode apresentar variadas cores.
Quando aumenta o numero de hidroxilas, a coloracao das antocianinas muda de rosa para
azul (TERCI e ROSSI, 2002).
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O pH e a estrutura da antocianina influenciam diretamente em suas propriedades
e em sua cor e, a sensibilidade ao pH é o principal limitador do processo de utilizacdo da
mesma, alterando sua estabilidade quimica (TERCI e ROSSI, 2002).

A grande instabilidade da molécula de antocianina, provoca mudancas estruturais
com a variacdo do pH, interagindo com ions H+, OH- e a agua. As alteracbes podem
acontecer também, de acordo com o meio solvente se for protico ou aprotico, explicadas
pelo esquema das principais transformacgdes representadas na Figura 7 (ARENAS,
2012).

Figura 7. Possiveis mudancas estruturais das antocianinas de acordo com o pH.
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Fonte: TERCI; ROSSI (2002).
Pesquisas recentes focaram seus estudos na estabilizacdo quimica das

antocianinas, devido as suas aplicacdes abundantes e potenciais, seus efeitos beneficos e
sua utilizacdo como alternativa a corantes artificiais (ARENAS, 2012).
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2.4 SENSORES

Os sensores desempenham um papel fundamental em diversas &reas da vida
moderna, desde a industria até a satde, passando pela agricultura e até mesmo pela nossa
rotina diaria. Esses dispositivos sdo projetados para detectar e medir uma ampla variedade
de parametros fisicos, quimicos ou bioldgicos e converter essas informagdes em sinais
Uteis para analise, controle ou monitoramento (AHMAD et al., 2020).

Esses dispositivos sdo utilizados em uma variedade de aplicacGes, desde o
controle de processos industriais até a medicdo de parametros ambientais. Por exemplo,
na inddstria automotiva, 0s sensores sdo empregados para monitorar a temperatura do
motor, a pressdo dos pneus e até mesmo a qualidade do ar dentro do veiculo
(FERNANDES et al., 2019). Na area da saude, desempenham um papel crucial em
dispositivos médicos, como monitores cardiacos, medidores de glicose e dispositivos de
monitoramento da pressao arterial (JOSEPH et al, 2019). Na agricultura, sdo utilizados
para monitorar a umidade do solo, a temperatura ambiente e até mesmo a qualidade da
agua, contribuindo para uma agricultura mais eficiente e sustentavel (AHMAD et al.,
2020).

Existem diferentes tipos de sensores, cada um projetado para detectar um tipo
especifico de pardmetro. Os sensores de temperatura, por exemplo, sdo projetados para
medir a temperatura de um determinado ambiente ou objeto. Eles podem ser baseados em
diferentes principios de operacdo, como resisténcia, termopares ou semicondutores
(PATEL; KIM; HAHN, 2019). Outro exemplo sdo os sensores de pressdo, que sdo usados
para medir a pressdo de um gas ou liquido. Eles podem ser do tipo piezoelétrico,
capacitivo ou baseado em células de carga, dependendo da aplicacdo especifica (SINGH
et al, 2020).

Além dos sensores fisicos, existem também sensores quimicos e bioldgicos,
projetados para detectar a presenca de substancias quimicas especificas ou biomarcadores
em um determinado ambiente. Esses sensores sdo amplamente utilizados em aplica¢oes
como deteccdo de poluentes ambientais, monitoramento de qualidade da &gua e
diagnostico médico (KIM et al, 2020).

O avanco da tecnologia tem permitido o desenvolvimento de sensores cada vez
mais sofisticados e precisos. Por exemplo, os sensores MEMS (Micro-Electro-
Mechanical Systems) s&o dispositivos miniaturizados que integram componentes

mecanicos e eletrdnicos em uma unica plataforma, permitindo a fabricacdo de sensores
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compactos e de baixo custo (TAN et al, 2018). Além disso, 0s avan¢os na area de
nanotecnologia tém possibilitado o desenvolvimento de sensores com capacidade de
deteccdo em escala molecular, abrindo novas possibilidades em &reas como medicina
personalizada e diagnostico precoce de doencas (LIU et al., 2019).

O impacto dos sensores na sociedade € significativo e abrangente. Eles contribuem
para melhorar a eficiéncia e a seguranca em diversos setores, ajudam a proteger 0 meio
ambiente e a saude publica, e possibilitam o desenvolvimento de novas tecnologias e
aplicacdes inovadoras. No entanto, € importante ressaltar a importancia de considerar
questdes éticas e de privacidade relacionadas ao uso de sensores, garantindo que os dados
coletados sejam utilizados de forma responsavel e ética (ROMANO et al, 2020).

Como dispositivos analiticos, os sensores desempenham um papel crucial em
nossa sociedade, permitindo a medicdo e 0 monitoramento de uma ampla variedade de
parametros fisicos, quimicos e bioldgicos. Com o avanco da tecnologia, espera-se que
esses dispositivos continuem a desempenhar um papel cada vez mais importante em nossa
vida cotidiana, contribuindo para um mundo mais conectado, seguro e sustentavel
(FERNANDES et al., 2019)

2.4.1 Biosensores

Os biossensores sdo dispositivos analiticos que combinam um componente
biolégico com um componente transdutor para detectar a presenca ou quantidade de uma
substancia especifica. Esses dispositivos desempenham um papel crucial em diversas
areas, incluindo medicina, meio ambiente, seguranga alimentar e biotecnologia (VO-
DINH; CULLUM, 2000).

Projetados para detectar uma ampla variedade de biomoléculas, incluindo
proteinas, enzimas, acidos nucleicos e células vivas, 0s biossensores sdo compostos por
trés principais componentes: o elemento de reconhecimento biol6gico, que interage
seletivamente com o analito alvo; o transdutor, que converte o sinal biolégico em um
sinal mensuravel, como elétrico, Optico ou quimico; e o sistema de processamento de
sinal, que amplifica, processa e apresenta os resultados da detec¢do (TURNER, 2013).

Dependendo do tipo de elemento de reconhecimento biolégico e do principio de
transducdo utilizado, existem diferentes tipos de biossensores. Por exemplo, 0s
biossensores enzimaticos utilizam enzimas como elemento de reconhecimento para

catalisar uma reacdo quimica especifica em presenca do analito alvo, gerando um sinal

29



detectavel. J& os biossensores de DNA utilizam sondas de DNA complementares para
detectar sequéncias especificas de &cido nucleico (DZYADEVYCH et al., 2008).

Além disso, esses dispositivos podem ser classificados com base no tipo de
transdutor utilizado. Os biossensores eletroquimicos, por exemplo, utilizam um
transdutor elétrico para medir a corrente ou potencial gerado pela reacdo bioquimica. Ja
0s biossensores opticos utilizam um transdutor dptico para medir a absor¢do, emissdo ou
reflexdo de luz associada a interacéo entre o elemento de reconhecimento bioldgico e o
analito alvo (LUONG; MALE; GLENNON, 2008).

Esses dispositivos tém uma ampla gama de aplicacfes em diversas areas. Na
medicina, eles sdo utilizados para diagndstico de doencas, monitoramento de terapias e
deteccdo de biomarcadores de interesse clinico. Na industria alimenticia, sdo empregados
para detectar contaminantes, como patdgenos e toxinas, em alimentos e bebidas. Na
agricultura, sdo utilizados para monitorar a qualidade do solo, detectar pesticidas e
herbicidas e diagnosticar doencas de plantas (WANG, 2006).

Em aplicagbes ambientais, 0s biossensores desempenham um papel importante,
como no monitoramento da qualidade da agua, deteccdo de poluentes e monitoramento
da qualidade do ar. Na area de seguranca, sdo utilizados em sistemas de deteccdo de
agentes bioldgicos e quimicos, contribuindo para a prevencdo de ataques terroristas e
bioldgicos (SCHELLER; SCHUBERT, 2013).

Como dispositivos analiticos poderosos que combinam elementos biolégicos e
transdutores para detectar e quantificar biomoléculas especificas, os biossensores
possuem diversas aplicagdes e vantagens. Esses dispositivos desempenham um papel
crucial em areas como medicina, meio ambiente, seguranca alimentar e biotecnologia,
contribuindo para um mundo mais seguro, saudavel e sustentavel (DZYADEVYCH et
al., 2008; TURNER, 2013).
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3. OBJETIVOS

3.1 GERAL

Preparar e caracterizar um sensor de pH a partir do nanocompdsito
carboximetilcelulose e nanocristais de celulose com extrato de acai-solteiro (Euterpe

precatoria).

3.2 ESPECIFICOS

e Extrair a carboximetilcelulose e os nanocristais de celulose a partir do bambu
“taboca” (Guadua weberbaueri);

e Testar diferentes concentracfes de nanocristais de celulose como agente de reforco
da carboximetilcelulose;

e Extrair a antocianina a partir do acai-solteiro (Euterpe precatoria);

e Analisar as propriedades 6pticas da antocianina como sensor de pH;

e Preparar 0 sensor polimérico a partir da juncdo da carboximetilcelulose, nanocristais

de celulose e antocianina.
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4. MATERIAL E METODOS

4.1 COLETA DO BAMBU

O bambu foi coletado no Campus da Universidade Federal do Acre, localizado na
Rodovia BR-364, km 04, Bairro Distrito Industrial, em Rio Branco-Acre, nas
coordenadas 9°57'25.2"'S 67°52'12.4"W (préximo ao Anexo do Bloco Djalma Batista).

Foram coletadas 04 (quatro) varas de bambu no total, as quais foram cortadas em
pedacos de 1 metro para facilitar o manuseio. As amostras apresentavam coloracgao verde-
claro, com manchas brancas ao longo do colmo e espinhos nos entrends.

Foi separada uma parcela para a producdo de exsicatas, as quais foram
inicialmente identificadas pela professora e biéloga Susana Maria Melo Silva como da
espécie Guadua weberbaueri, popularmente conhecida como “taboca”. Posteriormente,
as exsicatas foram levadas ao Herbario do Parque Zoobotanico da UFAC para

catalogacdo, sendo registradas pelo tombamento UFAC-PZ n° 28061.

Figura 8. Coleta do bambu Guadua weberbaueri.

Fonte: (AUTOR)
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4.1.1 Trituracdo dos Colmos do Bambu

O bambu foi inicialmente lavado com &gua corrente, cortado em espacos entreno
e levado para desidratacdo em estufa a 39 °C por 36 horas. Em seguida, foi cortado em
cavacos de cerca de 0,5 cm e, posteriormente, triturado em um moinho de facas
TECNAL® Tipo Créton Te-625 e peneirado em tamises de malha 70 (212 pum).

Os processos foram realizados no Laboratério de Nanobiotecnologia do

Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.

4.2 PREPARACAO DE CARBOXIMETILCELULOSE

Foi utilizado o método adaptado de Machado (2000) para a obtencdo da
Carboximetilcelulose (CMC) a partir do bambu “taboca” (Guadua weberbaueri).

Primeiramente, foram adicionados 200 gramas de colmo de bambu triturado a um
béquer contendo 4 litros de agua destilada. Em seguida, o recipiente foi colocado em um
agitador magnético por 1 hora, sob uma temperatura de 70 °C. Ao término do periodo, 0
bambu foi lavado com agua destilada e, logo depois, posto na estufa a uma temperatura
de 80 °C, visando a secagem.

Posteriormente, foram incorporadas, em um reator de ago inoxidavel, 25 gramas
do material em uma solucdo de agua/etanol na proporcdo de 1:1 (v/v) com licor-fibra na
proporcdo de 11:1 (v/m). A mistura permaneceu no reator sob agitacdo constante a uma
temperatura de 190 °C por 1 hora. Ao término do periodo, ja com o reator resfriado, a
mistura foi filtrada em funil e a polpa lavada com etanol técnico. A seguir, o bambu foi
colocado em um béquer com 200 ml de etanol e posto no agitador magnético por 30
minutos. Ao final, o bambu foi novamente filtrado e lavado com etanol.

Apos secar na estufa sob uma temperatura de 50 °C, o material passou pelo
processo de branqueamento por meio da adicdo de hipoclorito de sédio e foi colocado
novamente na estufa a 70 °C, resultando, por fim, na Carboximetilcelulose (CMC) em
po.

Todos os processos citados foram realizados no Laboratério de Nanobiotecnogia

do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.
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4.3 PREPARACAO DE NANOCRISTAIS DE CELULOSE

Inicialmente, foi realizada a remocdo dos compostos amorfos (lignina e
hemicelulose), seguindo o método proposto por Machado (2014). Dessa forma, o material
foi lavado com solucéo de NaOH a 2% na proporc¢éo de 30 g de bambu para 1.200 mL de
solugéo por 4 h, sob aquecimento em temperatura constante de 80 °C e agitacdo branda.

Em seguida, foi lavada com agua corrente. O processo foi repetido por 3 vezes.

Figura 9. Processo de desliginificacdo da polpa.

Fonte: (AUTOR)

Para o branqueamento da polpa foi seguido 0 método usado por Pereira (2013),
para tanto, 1 g da fibra obtida na etapa anterior a essa, foi adicionada a uma solucao de
H202 a 24% com outra de NaOH a 4% na proporg¢éo de 1:1 (v/v). A mistura permaneceu
por 2 h a 50°C e agitagdo constante. Em seguida, a mistura foi lavada com &gua corrente.
O processo foi repetido por 2 vezes consecutivas.

Figura 10. Processo de branqueamento da polpa.

Fonte: (AUTOR)
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Para o preparo de NCC foi seguido o método de hidroélise acida de Sa et al. (2018)
e Souza et al. (2020) com adaptacOes. Para tanto, foi adicionado 8,0 mL de uma solugéo
de H2SO4 a 64% (m/m) para cada 1,0 g de polpa branqueada, obtida na etapa anterior a
essa. A mistura foi condicionada a agitagdo mecanica a 45 °C por 35 minutos. Em seguida,
a reacdo foi cessada com adicéo de agua destilada a 5 °C. Para neutralizacdo do &cido, a
suspensdo resultante foi centrifugada por 10 ciclos em uma centrifuga da Quimis modelo
Q222TM. Em seguida, a mistura foi sonicada por 5 minutos em ultrassom de ponteira da
Bandelin modelo UW 2070 para completa disperséo e em seguida foi filtrada, congelada

e liofilizada.

Figura 11. Hidrolise &cida e produgéo dos nanocristais.

Fonte: (AUTOR)

Todos os processos citados foram realizados no Laboratério de Nanobiotecnogia

do Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.
4.4 CARACTERIZACAO QUIMICA E MORFOLOGICA DO NCC
4.4.1 Anélise do Teor de Celulose

A analise do teor de celulose dos nanocristais foi determinada pelo método Fibra
em Detergente Neutro/Fibra em Detergente Acido - FDN/FDA, proposto por Van Soeste
(1991), realizado no Laboratério de Bromatologia da Embrapa Acre.

Foi utilizado &cido sulfarico a 72% para a realizacdo da analise, além disso, todos
os resultados foram corrigidos com base na matéria seca a 105 °C.
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As células vegetais podem ser divididas em paredes celulares menos digeriveis
(contendo hemicelulose, celulose e lignina) e paredes celulares mais digeriveis (contendo
amido e agUcares). Para essa separa¢cdo, 0 método utiliza dois detergentes: um neutro e
um acido.

A hemicelulose, a celulose e a lignina sdo indigeriveis em ndo ruminantes,
enquanto a hemicelulose e a celulose sdo parcialmente digeriveis em ruminantes. A fibra
em detergente neutro ¢ um bom indicador do “volume” e, portanto, do consumo de fragao.
A fibra em detergente acido é um bom indicador da digestibilidade e, portanto, da

ingestdo de energia.

4.4.2 Anédlise do Diametro Hidrodinamico das Particulas (Zetasizer)

Os nanocristais de celulose tiveram seu diametro hidrodinamico e estabilidade
determinados por meio do equipamento Zetasizer, Modelo Nano ZS90, da Marca
Malvern, disponivel no Laboratério de Nanobiotecnogia do Complexo Bionorte da
Universidade Federal do Acre.

As suspensdes de nanocristais em agua destilada (0,4% p/v) foram previamente
colocadas em banho de ultrassom por 150 segundos, visando a dispersao das particulas
aglomeradas. Posteriormente, a solugdo de 1 mL foi colocada diretamente na cubeta
especifica do equipamento. O diametro hidrodinamico das particulas da amostra foi
determinado em cinco repeti¢bes a 25 °C, os dados foram analisados usando o software

Zetasizer (Malvern), tendo como parametros o diametro (d.nm) e o percentual de volume.

4.4.3 Espectroscopia de Infravermelho (FTIR)

Para a espectroscopica de infravermelho por absor¢éo realizada nos nanocristais
de celulose, foi utilizado o equipamento PerkinElmer Frontier FT-IR/NIR do Laboratorio
de Sintese e Materiais Ceramico LabSMacC, situado na Universidade Federal de Campina
Grande.

As pastilhas foram preparadas com KBr e entdo as amostras foram analisadas com

16 varreduras, na faixa de 400 a 4000 cm™™.
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4.4.4 Difracdo de Raio-X (DRX)

A cristalinidade dos nanocristais de celulose foi determinada utilizando o
equipamento Shimadzu XRD 6000, com radia¢io Ka do Cu (A =1,541 A), operando a 30
kV, 30 mA e 2,0 deg/min.

O ensaio foi realizado no Laboratorio de Sintese e Materiais Ceramico LabSMaC,
da Universidade Federal de Campina Grande.

4.4.5 Analise Termogravimétrica (TGA)

A anélise de termogravimétrica visou avaliar a estabilidade dos nanocristais de
celulose em funcdo da alteracdo controlada da temperatura, sendo realizada Laboratério
de Sintese e Materiais Ceramico LabSMaC da Universidade Federal de Campina Grande,
por meio de um DTG 60H da Shimadzu.

A atmosfera de nitrogénio estava ajustada para um fluxo de 100 mL/min, e a taxa
de aquecimento ajustada para um aumento de 10 °C a cada minuto, até que se chegasse a
temperatura final de 600 °C. A quantidade de nanocristais de celulose analisada foi de

4,45 mg, em recipientes de 6xido de alumina.

4.4.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foi utilizado um Microscépio Eletrébnico de Varredura de bancada Hitachi
TM4000PIus, o qual trabalha com tensbes de aceleracdo de 5 kV, 10 kV e 15 kV. Além
disso, possui detectores para elétrons retroespalhados (BSE), elétrons secundérios (SE) e
EDS (Energy Dispersive Spectroscopy), que possibilitam anélise elementar.

A andlise foi realizada no Laboratério de Caracterizacdo e Processamento da
Nanomateriais (LCPNano) da Universidade Federal de Minas Gerais.

4.5 PREPARACAO DO EXTRATO DE ACAI
Primeiramente, 400 g do fruto do acai foram imersos em 500 ml de 4&gua morna

por 12 horas. Entéo, os frutos foram macerados até formar um liquido em tom violaceo,

que foi filtrado com filtro de papel para retirada dos residuos solidos.
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O liquido foi colocado no ultrafreezer a -40 °C e, posteriormente, levado para o

processo de liofilizaco.

4.6 PREPARACAO DO NANOCOMPOSITO CMC E NCC

A preparacdo do nanocompdsito CMC e NCC foi realizada seguindo o método de
Fiori et al. (2014) com adaptacdes. Inicialmente, foi misturado 25 ml de H20 a 1% de
NCC. A mistura foi sonicada por 3 minutos, com 30% de amplitude e um pulso a cada
segundo. Posteriormente, foi adicionado 360 ul de acido acético e depois 0,25 g de CMC.
A mistura ficou em agitacdo magnética por 24h.

Ap0s o término da agitagdo, a solucdo do nanocompdsito foi adicionada sobre a
placa de petri (dimensdo 90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo plano). O filme
ficou 72 horas na estufa a 45° C até a completa secagem.

O processo foi repetido com as propor¢oes de 2%, 3%, 5%, 7% e 10% de NCC.
Todos os procedimentos foram realizados no Laboratério de Nanobiotecnogia do

Complexo Bionorte da Universidade Federal do Acre.

Figura 12. Preparacéo dos filmes poliméricos com NCC como agente de reforco.

Fonte: (AUTOR)

4.7 PREPARACAO DO SENSOR
A preparagéo do sensor foi realizada seguindo o metodo de Fiori et al. (2014) com

adaptacoes. Inicialmente, foi misturado 25 ml de H20 a 5% de Antocianina. A mistura

foi sonicada por 3 minutos, com 30% de amplitude e um pulso a cada segundo.
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Posteriormente, foi adicionado 360 ul de &cido acetilico e depois 0,25 g de CMC. A
mistura ficou em agitagcdo magnéetica por 24h.

Ap0s o término da agitagdo, a solucdo do nanocompdsito foi adicionada sobre a
placa de petri (dimensdo 90x15 mm vidro neutro com tampa de fundo plano). O filme
ficou 72 horas na estufa a 45° C até a completa secagem.

O processo foi repetido com as propor¢oes de 7% e 10% de Antocianina. Todos
os procedimentos foram realizados no Laboratorio de Nanobiotecnogia do Complexo

Bionorte da Universidade Federal do Acre.

4.8 ENSAIO DE TRACAO

Nos ensaios de tracdo, foram seguidos os procedimentos de acordo com o
levantamento das propriedades mecéanicas dos filmes finos utilizando a Maquina
Universal de Ensaios Mecanicos Destrutivos da Marca EMIC, linha DL (Digital Line).
Os testes foram realizados no Instituto Senai de Tecnologia (IST) de Rio Branco-Acre.

Para determinar a tensdo normal, foi utilizada a metodologia de Caruso (2015),
que envolve a divisao da forca aplicada nos filmes finos pela sua area da se¢éo transversal.
Assim, a forca foi indiretamente obtida pela pressdo do fluido hidraulico do sistema e
pela area do cilindro, conforme a equacéo 1:

p(G)=F/A

Onde:
p (o): é a pressédo do fluido hidraulico medida no manémetro do equipamento (em MPa);
F: é a forca que o cilindro imprime no filme fino;

A: € a &rea do cilindro hidraulico, definida pelo equipamento utilizado de 6,5 cm2.

Essa abordagem permite uma analise precisa da resisténcia dos filmes finos sob
tensdo, fornecendo informagdes valiosas sobre suas propriedades mecénicas. Os ensaios
de tracdo sdo fundamentais para compreender 0 comportamento dos materiais sob carga

e auxiliam no desenvolvimento de aplicacdes praticas desses filmes finos.

39



5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 TEOR DE CELULOSE

Tabela 1 - Composicao da Fibra Vegetal

Composi¢édo da Fibra Vegetal (%0)
Amostra Repeticao
da Analise
MS | Umidade| FDN | FDA | Hemicelulose | Celulose | Lignina
01 76,66 2,33 82,2 | 71,49 10,71 40,94 32,17
NCC 02 77,01 2,30 81,14 | 68,14 13,00 40,70 28,57
03 77,05 2,30 81,12 | 71,24 9,88 42,96 32,66

Fonte: (AUTOR)

Ao analisar os dados das amostras de fibra vegetal, observa-se uma consistente
reducdo nos compostos amorfos, representados pelos baixos teores de lignina e
hemicelulose. Por exemplo, na amostra NCC-01, a lignina apresentou um teor de 32,17%,
enguanto na NCC-02 foi de 28,57%, e na NCC-03 foi de 32,66%. 1sso sugere um processo
eficaz de purificacdo ou tratamento da fibra vegetal, visando remover esses componentes
indesejaveis. Além disso, os teores de celulose nas amostras estdo dentro de faixas
consideradas satisfatdrias para materiais de qualidade, como visto nos resultados da NCC-
01 (40,94%), NCC-02 (40,70%), e NCC-03 (42,96%). Esses dados indicam uma boa
pureza da celulose presente nas amostras, o que é crucial para diversas aplicacbes

industriais.

5.2 ANALISE DO DIAMETRO HIDRODINAMICO DAS PARTICULAS

A suspensdo aquosa de NCC mostrou um maior percentual de nanoparticulas com
aproximadamente 120 nm de didmetro. No entanto, observou-se um volume significativo
de nanomateriais abaixo de 100 nm e acima de 500 nm, como evidenciado no grafico da
Figura 13. Estes valores sdo considerados adequados para os diametros de NCC, levando
em conta sua relacdo de aspecto (a proporcéo entre largura e comprimento).

E importante notar que o didmetro hidrodindmico medido pela técnica DLS n&o
se limita apenas ao tamanho das nanoparticulas, como nas medic¢Ges por microscopios,

mas tambem inclui as substancias adsorvidas na superficie das nanoparticulas (incluindo
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impurezas) e a espessura da dupla camada elétrica que se movimenta junto com a
nanoparticula (TOMASZEWSKA et al., 2013).

Neste ponto do desenvolvimento da pesquisa, buscava-se obter medidas mais
precisas dos NCC. No entanto, a técnica utilizada aqui (DLS) foi crucial para acelerar os
trabalhos, uma vez que era a unica disponivel em nosso laboratorio. Apesar de sua
imprecisdo, a técnica de DLS foi fundamental para a detecgdo de particulas na escala
nanométrica. Porém, microscopia eletrnica de varredura e de transmissdo foram
utilizadas (e serdo discutidas mais adiante) para confirmar e aprimorar os resultados ja
obtidos.

Figura 13. Distribuicdo do tamanho diametral de NCC obtida por DLS.
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Fonte: (AUTOR)

A estabilidade coloidal estéa diretamente ligada ao valor do Potencial Zeta, em que
particulas com valores superiores a +30 mV ou inferiores a -30 mV demonstram alto grau
de estabilidade (TUAN et al., 2015) devido a significativa repulsdo entre elas. Neste
estudo, os NCC produzidos exibiram uma notavel estabilidade em suspensdo aquosa,
demonstrando um Potencial Zeta de -50,1 mV.

O indice de polidispersividade (PDI), que avalia a amplitude da distribuicdo de
tamanho ou o grau de aglomeragdo do nanomaterial, pode variar de 0 a 1 (KAUR et al.,
2018). Amostras com PDIs elevados sdo mais polidispersas, enquanto valores baixos
indicam amostras monodispersas. Valores de PDI maiores que 1 indicam uma disperséo
tdo polidispersa que ndo é adequada para DLS (KAUR et al., 2018). Os NCC produzidos
neste estudo (em suspensdo aquosa) sdo polidispersos e adequados para DLS, uma vez
que o valor de PDI encontrado foi de 0,811 £ 0,059.
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5.3 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO (FTIR)

A diminuicdo nos teores de lignina, hemicelulose e extrativos, acarretando o
incremento no teor de alfa—celulose, foi comprovada através do ensaio de FTIR, que
mostrou também uma diminuicdo na absor¢cdo méaxima de agua da amostra, apos
tratamentos realizados (Figura 14). Essas curvas sdo resultadas das vibragdes
correspondentes as bandas de elementos quimicos na faixa de 4.000 cm™* a 400 cm™. O
pico de 1.732 cm™, referente ao grupo acetil e carboxilicos das xilanas (presentes nos
compostos amorfos), quase desaparece do bambu triturado para as amostras de polpas,
confirmando a extracgdo parcial de lignina e extrativos da amostra. A queda dos teores de
lignina, hemicelulose e de extrativos €, também, comprovada através da diminuicdo das
bandas de 1.602 cm™2, que representa vibragdes no esqueleto aromatico mais estiramento
C=0, indicando diminuicéo no teor de polioses.

Em 1.243 cm™, que representa deformacéo axial assimétrica de =C—O—C-,
comum em meio onde esta presente =C—-O—, como em éster e éter (muito comum nas
moléculas dos componentes amorfos), praticamente desaparecem ap0s 0s tratamentos.
Além disso, as amostras processadas apresentaram menor absor¢do, em comparacao ao
bambu triturado, em 1.372 cm?, referente & vibracdo de deformagio do grupo C—H,
devido a remocéo de polissacarideo de baixa massa molecular (presentes em compostos
amorfos). Esse mesmo comportamento foi observado em 1.513 cm™ e 1.427 cm™,
relacionadas a vibracdo dos grupos aromaticos de lignina, especificas dos anéis do tipo
guaiacilicos.

A diminuicdo da banda de 3.330 cm indica o0 sucesso da reacao de esterificagdo
na amostra e na diminuicio de umidade. O alargamento das bandas de 898 cm™ e 1.047
cmt indica um incremento no valor do teor de alfa—celulose, enquanto o aumento da
banda de 1.160 cm™ indica incorporacio do grupo éster a polpa. A banda de 2.900 cm™,
atribuida ao estiramento vibracional simétrico e assimétrico de CH2 e CHs de grupos
alifaticos, tornou-se menor apds os tratamentos de polpacgéo aplicados ao bambu.

Por outro lado, apesar de apresentar uma vasta semelhanca com as polpas de
celulose branqueadas, o FTIR dos NCC mostrou diferenca na absorgéo de determinados
comprimentos de onda. A absor¢do em 1.160 cm™, por exemplo, n&o apareceu nos NCC,
de modo que é possivel afirmar que os grupos ésteres foram eliminados durante a reacédo
quimica de hidrélise acida, como mostrado no grafico da figura 14. Enquanto isso, em

1.513 cm™? e 1.427 cm™, relacionadas a vibracdo dos grupos aromaticos de lignina,
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especificas dos aneis do tipo guaiacilicos, reduziu significativamente, endossando o efeito
dos tratamentos quimicos na remocgdo dos compostos amorfos da celulose. Os demais

picos de absorcdo apresentaram-se muito semelhantes ou idénticos aos da polpa de
celulose branqueada.

Figura 14. Espectroscopia de Infravermelho - FTIR (a) polpa deslignificada;
(b) polpa branqgueada; e (c) nanocristais.
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Fonte: (AUTOR)

5.4 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

Para a determinacdo da cristalinidade das amostras percussoras, foi usado o
método de Segal (1959), onde o percentual cristalino foi determinado pela diferenca entre
0 pico de maior intensidade (Ic+a), correspondente ao pico cristalino e o de menor
intensidade (la), do pico amorfo. A figura 15 mostra o gréfico de DRX da amostra de

bambu triturado. E possivel observar a tipica absorcdo da celulose completamente amorfa

em 20 proximo a 23°.
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Figura 15. DRX da amostra de bambu triturado.
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O difratograma da amostra de NCC revelou um material mais cristalino em
comparacao com as polpas de bambu (89%). Na figura 16 é possivel observar picos de
difragdo da estrutura cristalina em 20 = 15,5° e 23,5° correspondentes aos planos 10 e
002 71 respectivamente, além de picos mais suaves em torno de 26 = 35°, atribuido ao
plano 040 de celuloses (PARK, 2010).

Figura 16. DRX da amostra de NCC.
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5.5 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

A andlise do grafico de TGA do NCC revelou um comportamento semelhante para
todas as amostras (figura 17). O primeiro evento visualizado foi a desidratacdo das
amostras que ocorrem entre um intervalo médio de 43,8 °C e 108,6 °C, com uma perda
de massa média de 6,18%. A decomposi¢do térmica ocorre em um pico medio de 356 °C,
com temperatura onset em 334,4 °C e endset em 362,2 °C para as quatro amostras
analisadas. A Perda de massa média foi de 80,51%. Na curva de DTG, fica evidente dois
picos dos eventos endotérmicos que ocorreram nas amostras.

A Anélise Termogravimétrica demonstrou que a resisténcia e a estabilidade

térmica do material se mostraram satisfatorios.

Figura 17. TGA da amostra de NCC.
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Fonte: (AUTOR)

5.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Na literatura é encontrado NCC com dimensdes entre 4 e 16 (nm) de largura e 300
a 500 nm de comprimento (MORAES et al., 2016). As imagens de MEV dos NCC (figura
18) foram obtidas em escalas de 100 nm e 200 nm. Foi possivel observar nanoestruturas
em forma de bastdes com uma média de 12 nm de diametro e comprimento entre 100 nm
e 490 nm. Além disso, é possivel detectar estruturas fora desses padrées dimensionais o
que leva a crer que a hidrolise acida da polpa do bambu ocorreu de modo incompleto ou

que gerou produtos intermediario.
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Figura 18. Imagens de MEV do NCC (a) 500 pum; (b) 100 pum; (c) 50 um; e (d) 20 pum.
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Fonte: (AUTOR)

5.7 NANOCOMPOSITO POLIMERICO DE CMC E NCC

Esta etapa do estudo envolveu a fabricagdo de filmes compostos por
Carboximetilcelulose (CMC) em estado puro e filmes nos quais se incorporaram
Nanocristais de Celulose (NCC) em diversas concentragdes: 1%, 2%, 3%, 5%, 7% e 10%.

Os filmes foram moldados em placas de Petri com dimensdes de 90x15 mm.

Figura 19. Filmes poliméricos de CMC com (a) 5% de NCC, (b) 7% de NCC e (c) 10% de NCC.

Fonte: (AUTOR)
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Os resultados obtidos revelaram melhorias substanciais nas propriedades do
material quando se adicionaram os nanocristais de celulose. Os filmes manifestaram
maior ductilidade e resisténcia, sugerindo um potencial incremento na resisténcia
mecénica do material.

A solubilidade do nanocompdsito polimérico ao ter contato com adgua se mostrou
excessivamente alta durante o experimento. Visando mitigar esse problema, foram
adicionados agentes plastificantes, como Polietileno Glicol (PEG), Polivinilpirrolidona
(PVP) e um surfactante ndo i6nico. No entanto, os resultados obtidos ndo se mostraram
satisfatorios, indicando que o polimero CMC ndo interagiu de maneira eficaz com esses
materiais adicionados para reduzir sua solubilidade em &gua.

Em uma tentativa subsequente de melhorar as propriedades do filme, foi
incorporada uma concentracdo mais elevada de Nanocristais de Celulose (NCC) de 20%
ao material. Embora essa modificacdo tenha resultando em um aumento notavel na
resisténcia mecanica do filme e na qualidade geral do material, ndo houve uma melhora
significativa na reducdo da solubilidade em agua.

Esses resultados sugerem que o desafio da solubilidade do nanocomposito
polimérico de CMC e NCC em agua néo foi resolvido efetivamente por meio da adicdo
dos agentes plastificantes ou do aumento da concentracdo de NCC. Desta forma, seréo
necessarias outras abordagens ou formulacbes para atingir o objetivo de reduzir a
solubilidade do material em agua, mantendo suas propriedades mecanicas e estruturais
desejaveis. Esse € um aspecto importante a ser considerado na busca por aplicacdes
especificas do filme de CMC, como no desenvolvimento de um sensor de pH, e pode

requerer investigagdes adicionais e modifica¢fes na formulagao.

Figura 20. Teste de solubilidade do nanocompésito de CMC com (a) 5% de NCC, (b) 7% de NCC e (c)
10% de NCC.

Fonte: (AUTOR)

47



5.8 ENSAIO DE TRACAO

A incluséo dos nanocristais de celulose como agentes de reforgo representa uma
abordagem promissora para otimizar as caracteristicas mecanicas e estruturais de
polimeros como a CMC. Adicionalmente, a caracteristica biodegradavel do material é
altamente relevante, contribuindo para a sua aplicacdo em contextos que promovem a
sustentabilidade ambiental.

Com o intuito de quantificar de maneira precisa a melhoria na resisténcia
mecanica do material, foram realizados Ensaios de Tracdo nos filmes finos
biodegradaveis funcionalizados com nanoparticulas magnéticas para avaliar suas
propriedades mecanicas. Esse procedimento possibilitou a avaliacdo da forca requerida
para esticar/romper os filmes de CMC em estado puro e os filmes contendo diferentes
proporcdes de NCC. Os resultados deste ensaio fornecem informaces cruciais sobre o
impacto da inclusdo de nanocristais de celulose na resisténcia do material, orientando a
selecdo da propor¢éo mais adequada para a utilizacéo no sensor de pH objeto deste estudo.

A Figura 21 ilustra o ensaio realizado na Maquina Universal de Ensaios
Mecanicos Destrutivos, mostrando (a) o filme fino no cilindro antes da aplicacdo da

tensdo e (b) o filme fino no cilindro apds a aplicacdo da tensdo.

Figura 21. Ensaio de Tragdo no corpo de prova CMC + 10% NCC (a) antes do rompimento
(b) depois do rompimento.
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Fonte: (AUTOR)
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Devido a natureza polimérica dos filmes finos, eles exibem uma resisténcia
consideravel, como evidenciado pelos resultados satisfatorios dos testes de tracdo. De
acordo com Caruso (2015), materiais poliméricos geralmente possuem alta resisténcia em
relacdo as cargas de tracdo, devido ao arranjo das macromoléculas poliméricas e ao seu
comportamento frente a deformacéo.

Ao analisar os resultados da figura 22, podemos observar variagdes significativas
nas propriedades mecanicas dos diferentes corpos de prova (CP) com diferentes

composicdes de materiais.

Figura 22. VariacGes nas propriedades mecanicas dos diferentes corpos de prova (CP)
com diferentes composicGes de materiais.
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Fonte: (AUTOR)

Por exemplo, o CP 05, composto por CMC com 20% de NCC, apresentou a maior
forca méxima de 25,11 N, mas uma deformacgdo maxima de apenas 4,47 mm. Isso indica
que esse material pode suportar uma carga maior, porém com uma deformacdo menor em
comparagao com outras composicoes.

Por outro lado, o CP 08, composto por CMC com 5% de NCC e 10% de PUP,
mostrou a menor forga méxima de 9,82 N e uma deformagdo méxima de 4,64 mm. Isso
sugere que essa composicao pode ser mais fragil em comparagdo com outras, resultando
em uma menor capacidade de suportar cargas antes de ocorrer a ruptura.

Essas analises destacam a influéncia significativa da composicdo dos materiais
nas propriedades mecénicas dos corpos de prova, demonstrando a importancia da selecao

adequada dos componentes para atender aos requisitos especificos de cada aplicagéo.
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Os ensaios de tragdo mostraram variagdes significativas nas propriedades
mecanicas dos filmes finos com diferentes composi¢des (Tabela 2). A sele¢do adequada

dos componentes foi crucial para atender aos requisitos especificos de cada aplicagao.

Tabela 2 - VariagOes na Composigdo da Fibra Vegetal

Corpo Forca Deformacao Tempo Alongamento
Componentes L. - s
de Prova Méaxima (N) | Maxima (mm) | Maximo (s) | Total (%)

CP01 | CMC+5%NCC 18,29 6,23 186,97 3,11

CP 02 Descolamento (erro)

CP03 | CMC+ 7% NCC 21,74 6,80 203,95 3,40

CP04 | CMC +10% NCC 20,02 5,29 158,73 2,64

CP05 | CMC +20% NCC 25,11 4,47 134,10 2,23
CMC + 5% NCC

CP 06 +10% PEG 15,22 3,46 103,78 1,73

CP 07 CMC 12,89 3,20 95,95 1,60
CMC + 5% NCC

CP 08 +10% PUP 9,82 4,64 139,28 2,32

Fonte: (AUTOR)

Os resultados da Tabela 2 revelam o comportamento dos filmes finos de
nanocompositos poliméricos em ensaios de tracdo, fornecendo insights importantes sobre
suas propriedades mecanicas. Notavelmente, observa-se uma variacdo significativa na
forca maxima, deformacdo maxima, tempo maximo e alongamento total dos corpos de
prova, dependendo da composicdo dos materiais.

Os corpos de prova CP01 a CP05, contendo diferentes propor¢des de nanocristais
de celulose (NCC), demonstram um aumento gradual na forca maxima a medida que a
concentracdo de NCC aumenta. 1sso sugere uma maior resisténcia dos materiais a tracdo
com o aumento do teor de NCC, conforme evidenciado pelos valores de forca maxima
registrados: 18,29 N para CP01 (5% de NCC), 21,74 N para CP03 (7% de NCC), 20,02
N para CP04 (10% de NCC) e 25,11 N para CP05 (20% de NCC). Esses dados indicam
uma tendéncia de melhoria na resisténcia mecénica dos filmes com o aumento da
concentracdo de NCC (BEJO et al., 2021).

Além disso, os resultados dos corpos de prova CP06 e CP08, que incluem aditivos
como polietileno glicol (PEG) e poliuretano (PUP), respectivamente, mostram uma
reducdo na forga méxima em comparagdo com os filmes contendo apenas CMC e NCC
(SIQUEIRA et al., 2018). Isso sugere que a adicdo desses aditivos pode comprometer a

resisténcia mecénica dos filmes, conforme evidenciado pelos valores de forga maxima
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registrados: 15,22 N para CP06 (CMC + 5% NCC + 10% PEG) e 9,82 N para CP08 (CMC
+ 5% NCC + 10% PUP) (SANTOS et al., 2022).

Esses resultados ressaltam a importancia da composi¢do quimica e da formulagédo
dos nanocompdsitos poliméricos na determinacdo de suas propriedades mecanicas
(BRITO et al, 2015). Eles também destacam a necessidade de um equilibrio cuidadoso
entre os diferentes componentes para alcancgar as caracteristicas desejadas nos materiais,
como resisténcia, flexibilidade e durabilidade.

A policaprolactona (PCL) é um poliéster biodegradavel com alto potencial para
aplicacdes tecnoldgicas devido as suas caracteristicas principais, como boa tenacidade,
flexibilidade e compatibilidade com varios polimeros, incluindo policido latico (PLA),
polihidroxibutirato (PHB) e polibutileno adipato co-tereftalato (PBAT) (SIQUEIRA et
al., 2018).

Outra aplicacdo promissora € a utilizacdo de misturas compostas por amido e
poliacido latico (PLA), que sdo vantajosas do ponto de vista ambiental e econémico. O
amido é um polimero natural abundante e acessivel, enquanto o PLA é um polimero

biodegradavel com boas propriedades mecanicas (BRITO et. al, 2015).

5.8 SENSOR DE pH

Foram produzidos nanocompositos de Carboximetilcelulose (CMC) com
diferentes proporg¢des de antocianina, especificamente 5%, 10% e 15%. Como se sabe, a
antocianina possui a propriedade de sofrer alteracdes cromaticas em resposta a diferentes
niveis de pH, e essa caracteristica serve como base para a funcionalidade do sensor de pH

polimérico em desenvolvimento neste trabalho.

Figura 23. Sensor de pH 0,25g CMC (a) 5% ANT; (b) e 10% ANT; (c) 15% ANT.

Fonte: (AUTOR)
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O objetivo da incorporagédo de antocianina em diferentes concentracGes € analisar

qual delas proporcionard o melhor desempenho para a produgdo do sensor de pH.

Para determinar a concentragdo mais adequada, foi realizada uma espectroscopia

na regido do UV-Vis, que se baseia em medidas de absor¢éo da radiacdo eletromagnética,

nas regides visivel e ultravioleta do espectro (SKOOG, 2002). A regido ultravioleta do

espectro é, geralmente, considerada na faixa de 200 a 400 nm e a regido do visivel entre

400 a 780 nm.

A espectroscopia ultravioleta-visivel indicou que o material com 15% de

antocianina ¢ mais adequado para a indicacdo de pH em comparagéo aos materiais com

menor teor de antocianina. 1sso se deve ao maior comprimento de onda e nivel de

absorbancia observados, conforme a figura 24.
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Figura 24. Espectroscopia ultravioleta-visivel (UV-VIS).
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Fonte: (AUTOR)
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6. CONCLUSOES

Conclui-se que os resultados obtidos revelaram melhorias substanciais nas
propriedades do material com a adi¢do de nanocristais de celulose, demonstrando maior
ductilidade e resisténcia, o que indica um potencial incremento significativo na resisténcia
mecanica do material. Além disso, as propriedades cromaticas dos filmes foram
satisfatorias, 0 que 0s torna promissores para aplicacbes em sensores de pH.

Contudo, apesar desses avangos, 0 material permaneceu solivel em agua, mesmo
com a adicdo de agentes plastificantes. Considerando a questdo da solubilidade, uma
aplicacdo alternativa seria a utilizacdo do material como embalagens para graos que
podem ser cozidos diretamente na embalagem, aproveitando o fato de que todos os
materiais utilizados sdo comestiveis.

A preparagdo de sensores de pH a partir de matérias-primas naturais e
biodegradaveis apresenta relevancia cientifica e econémica ao agregar valor tecnoldgico
a recursos caracteristicos da regido Amazonica. Isso ndo apenas impulsiona o
desenvolvimento de produtos de alta qualidade, mas também estimula a economia local
e promove a preservacdo ambiental.

No contexto cientifico, a producdo de sensores biodegradaveis utilizando
nanobiotecnologia abre caminhos para uma pesquisa interdisciplinar que integra areas
como quimica, biologia e engenharia de materiais. 1sso contribui significativamente para
0 avanco de tecnologias inovadoras e sustentaveis.

Alem de seus beneficios cientificos, a criacdo de um sensor de pH biodegradavel
e de baixo impacto ambiental responde diretamente as preocupacdes globais com a
sustentabilidade. O uso de materiais biodegradaveis ajuda a reduzir os impactos negativos
sobre 0 meio ambiente, promovendo uma produ¢do mais limpa e sustentavel.

Portanto, este trabalho representa um avango importante em direcdo a uma
pesquisa ecologicamente e economicamente viavel, utilizando os recursos naturais da

Amazonia para desenvolver produtos tecnoldgicos e sustentaveis.
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