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OBTENGAO E CARACTERIZACAO DE FILMES COM NANOPARTICULAS DE PRATA
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Marcos David Ferreira®
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Resumo

Filmes com nanoparticulas de prata tém sido utilizados no desenvolvimento de novos produtos recebendo
aten¢do por sua agdo antimicrobiana. Objetivou-se neste estudo obter e caracterizar filmes de polietileno de
baixa densidade (PEBD) com nanoparticulas de prata sendo estes caracterizados através das técnicas de
difratogramas de raio X (DRX) e anélises térmicas de termogavimetria (TG) e calorimetria exploratoria
diferencial (DSC). Os resultados mostraram que a adigdo de nanoparticulas ndo alterou a estrutura dos filmes
e em apenas duas amostras foi possivel detectar nanoparticulas de prata nas condi¢des utilizadas.

Palavras-chave: Filmes, polietileno de baixa densidade, nanoparticula, prata.

Introdugdo

A nanotecnologia tem sido aplicada em produtos
desenvolvidos pelo Agronegdcio brasileiro, a fim de
aumentar a competitividade e sustentabilidade. Para
alcangar esse objetivo, a Rede Agronano vem
desenvolvendo projetos transdisciplinares para
agregar novas metodologias e ferramentas de
nanotecnologia.  Filmes nanoestruturados de
diferentes materiais tém recebido atengdo entre
tecnologias modernas para o desenvolvimento de
novos produtos por permitirem o controle de
propriedades em nivel molecular ", A adi¢io de
particulas nanométricas em polimeros pode
apresentar um incremento em propriedades fisicas e
de engenharia, principalmente quando comparados
com polimeros puros ou compositos convencionais
(21 Nanoparticulas de prata apresentam propriedades
fisicas, quimicas e biologicas muito interessantes,
apresentando também agdo antimicrobiana .
Assim muitos estudos utilizando nanoparticulas de
prata sdo aplicados em processos bioldgicos .
Objetivou-se neste trabalho, obter e caracterizar
filmes de polietileno de baixa densidade com

nanoparticulas de prata para posterior uso como
embalagem de alimentos.

Materiais e métodos

Concentrados  de  aditivos  (/masterbatches)
confeccionados em polietileno de baixa densidade
(PEBD) aditivados com nanoparticulas de prata
fornecidos pelas empresas #1 e #2 foram misturados
a PEBD puro (Quattor”), nas propor¢des de
100%:0% e 50%:50%, respectivamente. Para o
processamento das formulagdes, foi utilizado um
misturador interno  HAAKE PolyLab OS
RheoDrive 4 conectado a um redmetro de torque,
com temperatura de 160°C, velocidade de rotagdo
de 50rpm e tempo de mistura de Smin. As misturas
obtidas foram moldadas por prensagem hidraulica
com placas de aquecimento e controle de
temperatura. O material permaneceu sem pressao
durante 2min e em seguida foi aplicada uma forga
de 2ton durante 30s e ap6s 4 ton por 30s. Os filmes
obtidos foram caracterizados por difragdo de raios X
(DRX), utilizando um difratometro da Shimadzu
XRD-6000 com radiagdo Cu Ko, empregando-se 30
kV e 30 mA, uma velocidade de 2°C/min e 26
variando de 3 a 90°. As andlises térmicas estudadas
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foram termogravimetria (TG) e  Calorimetria
exploratdria diferencial (DSC). Foi realizado ensaio
de TG utilizando um equipamento da TA
Instruments com o médulo TGAS500 com 10mg +
0,20mg de amostra, atmosfera de nitrogénio de
60mL min"', razio de aquecimento de 10°C,
intervalo de temperatura de 10°C a 800°C e um
porta amostra de platina. Para a andlise de DSC
foram realizadas em um calorimetro da TA
Instruments (modelo DSC Q-100), amostra com
massa de + 6mg, porta amostra de aluminio e entre
10°C a 200°C sob razdo de aquecimento de
10°C/min e vazéo de nitrogénio de 60mL/min.

Resultados e discussao

Na Fig. 1 estdo apresentados os difratogramas
obtidos por DRX dos polimeros de PEBD puro e
suas misturas com os /masterbatches obtidos das
empresas. De acordo com a literatura “'2], 0
polietileno apresenta dois principais picos, que sdo
caracteristicos ~da  fase  ortorrdmbica em
aproximadamente 26=21,5° (110) e 20= 23,9°
(200), respectivamente. Pela analise das Figuras 1a-
¢, pode-se observar que as reflexdes para esses dois
planos para o filme de PEBD puro (Figura la)
foram mantidas nos filmes produzidos com mistura
de materiais (Figuras 1b e ¢). Para todos os casos
das Figuras la-c, a estrutura do PEBD foi
determinada como ortorrémbica de acordo com a
ficha JCPDS (Internacional Center for Diffraction
Data) nimero 53-1859. Na figura 1b, é possivel
notar que mesmo a mistura de 50% ndo sofreu
alteragd@o estrutural em longa distdncia no reticulo
cristalino, pois hd a sobreposi¢do dos graficos,
indicando a permanéncia do PEBD ortorrémbico.
Nesta figura ndo foi possivel verificar a presenga
das nanoparticulas de prata, devido a concentragio
das mesmas estar em um limite inferior & detecc¢do
do equipamento. Pela analise da Figura lc, pode se
observar, que assim como para a Figura 1b, ndo
houve alteragdo nos picos referentes ao PEBD
ortorrombico. As demais reflexdes observadas na
Figura lc indicam a presenga das nanoparticulas de
prata, confirmando a presenga das mesmas no filme
de PEBD obtido. Além disso, ¢ possivel verificar a
presenca da fase TiO, rutilo, que foi empregada
como suporte para as nanoparticulas de prata, a fim

de melhorar a dispersdo destas no PEBD.
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Fig. 1. Difratogramas dos filmes produzidos a partir de
masterbachs comerciais: (a) PEBD, (b) #1 + PEBD na
propor¢ao 50%/50% e 100%/0 e (c) #2 + PEBD na
proporgao 50%/50% e 100%/0.

A Fig. 2 mostra as curvas termogravimétricas
(TG/DTG) para as amostras dos diferentes
materiais. Ao observar a associa¢do das curvas TG
DTG, evidenciam-se sutis variacdes na temperatura
maxima de degradagdo que gira em torno de 463°C.
Pode-se observar também, que os filmes analisados
apresentam estabilidade térmica semelhantes, com
temperatura de inicio de degradagdo em torno de
435°C, em atmosfera de nitrogénio. Os residuos
obtidos apds a analise encontram-se entre 1,7 e
6,5% para as amostras, exceto pela amostra #2
100%, cujo residuo compreende em 13,43%. A
maior quantidade de residuo obtido nas blendas de
#2, quando comparado com as amostras de #1,
deve-se provavelmente, a maior concentragdo de
prata administrada nos pellets fornecidos pela
empresa. Esses resultados concordam com os
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obtidos por DRX (Figuras 1b-c), em que € possivel
verificar a presenga de prata nos filmes de PEBD da

#2, ndo sendo possivel estd observagdo para os
filmes da #1.
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Fig. 2. Curvas TG/DTG das amostras analisadas: (a)
DTG e (b) TG.

A Tabela 1 mostra os dados de variagdo de entalpia
total, ponto de fusdo e temperatura Onset dos
materiais testados. O pico de fusdo 105°C
encontrado correspondente ao PEBD puro difere
dos valores encontrados na literatura que se
encontra em torno de 112°C. As blendas #2 100% e
#2 50% apresentam curva de fusdo bimodal, devido
a heterogeneidade de cristalitos presentes, com
picos de fusdo a 110°C e 120°C e 102°C e 118°C,
respectivamente. #2 100% possui temperatura Onset
consideravelmente maior quando comparado com as
outras amostras. Fato, que pode ser associado ao
efeito de maior concentragdo de nanoparticulas
nesta amostra, retardando o inicio da degradagao
(fusao) do filme. Os resultados provam que a
incorporacdo das nanoparticulas de prata ndo
alterou a estrutura da matriz utilizada uma vez que
os pontos de fusdo das amostras sdo semelhantes.

Tabela 1: Resultados das analises de DSC.

observou-se valores distintos entre as diferentes
amostras. Este fato deve-se a diferenca de
composi¢do entre os materiais que as compde.

Conclusoes

Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir
que o método empregado mostrou-se eficiente para
a obtengdo dos filmes de PEBD com nanoparticulas
de prata. Uma vez que, por intermédio das técnicas
empregadas ndo foram verificadas alteragdes

estruturais significativas na matriz de interesse
(PEBD).
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AH; Ponto de Fusdo  Onset

(J79) (°C) (°C)
PEBD 105,7 102,81 96,32
#2 125,4 110,42 120,98 117,56
#2 50% 116,6 102,13 118,78 82,99
#1 127,1 105,24 98,23
#1 50% 108,2 103,77 96,81

Ao analisar a variacdo de entalpia de fusdo, que
correspondente & 4area do pico endotérmico,
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