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VII Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegocio

CARACTERIZACAO REOLOGICA DAS SOLUCOES ELETROFIADAS DE
PVA CONTENDO NANOPARTICULAS INORGANICAS

Rodrigo Guerreiro Fontoura Costa'", Caue Ribeiro' e Luiz Henrique Capparelli Mattoso'

'Laboratério Nacional de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegécio, Embrapa Instrumentagio, Rua XV de
Novembro, 1452, Sdo Carlos-SP, 13560-970, Brasil.
guerreiro_rodrigo@yahoo.com.br

Projeto Componente: PC4

Plano de Acdo: PAS

Resumo

Solugdes de PVA e PVA/TiO,/Ag foram caracterizadas quanto a sua reologia e condutividade elétrica. Os
resultados obtidos mostraram que a incorporagdo das nanoparticulas (TiO, e Ag) no polimero tiveram maior
influéncia na condutividade elétrica do que na viscosidade das solu¢des aquosas. A eletrofiagdo dessas
solucdes mostrou que nessa faixa de viscosidade e condutividade elétrica obtém-se nanofibras de

morfologias uniformes.

Palavras-chave: viscosidade, reologia, condutividade elétrica, PV A, nanoparticulas, eletrofiacio

Introducao
Os pardmetros da solucdo, tais como,
condutividade elétrica e viscosidade, podem

influenciar na morfologia ¢ no didmetro das
nanofibras preparadas via eletrofiacdo. Nanofibras
uniformes sem contas (beads) sdo obtidas
somente se existir um grau de emaranhamento de
cadeias na solug@o polimérica, a qual corresponde
a um valor de viscoelastecidade (ou concentracdo)
minimo. Se o valor da concentragdo for muito
baixo, pode ocorrer uma instabilidade capilar na
extremidade do  jato, resultando num
espalhamento  eletrostatico  (electrospraying).
Assim, particulas esféricas ou nanofibras com
contas s2o obtidas (COSTA et al., 2012).

A adi¢@o de um sal a uma solug@o polimérica,
como, por exemplo, cloreto de aluminio e nitrato
de prata, aumenta a condutividade elétrica da
mesma, resultando em maior mobilidade dos ions
(COSTA et al,, 2010). Assim, quando um campo
elétrico externo ¢ aplicado, as cargas se orientam
fazendo com que a gota sofra um maior
alongamento, e¢ tendo como resultado final uma
diminui¢do do numero de contas e menores
valores de didmetros. O objetivo deste trabalho foi
caracterizar a solugdo de PVA/TiO,/Ag quanto a
sua reologia e condutividade elétrica em fungéo
da porcentagem de nanoparticulas, TiO, e Ag.

Materiais e métodos

O PVA (J.T. Baker) foi solubilizado em agua
na concentragdo de 18% (massa seca de
PVA/massa de &agua). As nanoparticulas de
diéxido de titdnio anatase (TiO,, Aldrich) foram
dispersas em 4gua utilizando-se um ultrassom por
20 min. As solugdes de nitrato de prata (AgNOs,
CENNABRAS) foram preparados seguindo o
procedimento descrito por Costa et al. (2010) e
em seguida foram adicionadas a solugdo de PVA.
Apds a agitagdo da mesma por 10 minutos, a
dispersdo de TiO, foi adicionada a solugdo de
PVA/Ag e agitada por mais uma hora. Assim,
obtiveram-se  solugdes  nanocompositas  de
PVA/TiO, anatase (comercial) /Ag com diferentes
porcentagens de TiO, e Ag: 0; 2,5; 5,0% em
massa; e 6 ¢ 11% em massa (massa seca do
material inorgdnico/massa seca de PVA),
respectivamente.

As medidas de condutividade elétrica das
solugdes foram feitas em duplicata com um
condutivimetro Horiba, Modelo ES-12 a 25 °C.

As medidas de viscosidade das solugdes foram
realizadas a temperatura ambiente ¢ em baixas
taxas de cisalhamento (0,01 s’ até 100 s™),
utilizando-se um Redmetro Anton Paar, modelo
Physica MCR301. A geometria escolhida foi:
cilindros concéntricos (didmetro interno de 23,819
mm e didmetro externo de 27,602 mm). Apos a
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realizagdo desta medida, foi determinado o valor
de viscosidade na taxa de cisalhamento de 10's™.

As solugdes de PVA e PVA/TiO, anatase
(comercial) /Ag foram eletrofiadas nas condigdes
de 20KV e 0,2mL.h"

Para a investigagao morfoldgica das nanofibras
utilizou-se um  microscopio  eletrénico de
varredura marca JEOL (modelo JSM -6510) nas
ampliagdes de 10.000x e 20.000x.

Resultados e discussao

Com o objetivo de observar o comportamento
reologico das solugdes eletrofiadas foram feitas as
medidas de viscosidade em func¢do da taxa de
cisalhamento. Nas Figs. 1 e 2 estdo apresentadas
estas medidas para algumas das solugdes de PVA
e PVA/TiOyAg. Na Tab. 1 encontram-se os
valores de condutividade elétrica e viscosidade
das solugdes eletrofiadas.
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Fig. 1 — Curvas de viscosidade em fun¢do da taxa
de cisalhamento da solug¢do de PVA(18%).

Observa-se nas Figs. 1 ¢ 2 que a maioria das
solu¢des possuem um comportamento
pseudoplastico até aproximadamente 10s”, e um
platd newtoniano entre 10 s e 100 s'. Ao
compararem-se os valores de viscosidade (Tab.
1), nota-se que a incorporagdo das nanoparticulas
de TiO, e Ag resultaram numa pequena
diminui¢do da viscosidade das solucdes
nanocompositas de PVA/TiO,/Ag (0,163 Pa.s;
0,150 Pa.s; 0,154 Pa.s; 0,144 Pa.s) em relagdo a
solucdo de PVA (0,189 Pa.s), como esperado.
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Fig. 2 — Curvas de viscosidade em funcdo da taxa
de cisalhamento das solugdes de:
a) e b) PVA(18%)/TiOx(5%)/Ag(6%); c) e d)
PVA(18%)/TiOx(5%)/ Ag(11%).

Tab. 1 - Valores de condutividade elétrica” e
viscosidade das solugoes.

Solugdo Condutividade™ | Viscosidade

(mS/cm) (Pa.s)

PVA (18%) 1,45 0,189

PVA (18%) / TiO, 11,77 0,163
(2,5%) / Ag (6%)

PVA (18%) / TiO, 12,37 0,150
(2,5%) / Ag(11%)

PVA (18%) / TiO, 12,22 0,154

(5%) / Ag (6%)

PVA (18%) / TiO, 12,65 0,144

(5%) / Ag (11%)

*Medidas realizadas na temperatura de 25 °C.

Na Tab. 1, observa-se também que a
incorporagdo das nanoparticulas de TiO, e Ag
aumentou a condutividade elétrica em
aproximadamente oito vezes em relacdo a solugdo
de PVA. Este aumento ocorreu devido
principalmente a adicdo das nanoparticulas de Ag
(sal de AgNO;), pois como este sal ¢ um eletrolito
forte, os ions estardo dissociados resultando num
maior numero de cargas em solugdo e,
consequentemente, numa maior condutividade
elétrica (COSTA et al., 2010).

Na Fig. 3 estd apresentada a micrografia obtida
por MEV da nanofibra de PVA /TiO, (5%) /Ag
(11%), onde observa-se que a morfologia da fibra
¢ uniforme com diametros de aproximadamente
90 nm.
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Fig. 3 - Micrografia obtida por MEV da nanofibra
de PVA /TiO, (5%) /Ag (11%).

Conclusoes

Os resultados obtidos mostraram que a maioria
das solugdes eletrofiadas apresentou um
comportamento reoldgico semelhante, com uma
pequena diminuicdo nos valores de viscosidade
para as solugdes de PVA/TiOyAg. A
incorporagdo das nanoparticulas ao PVA
aumentou a  condutividade  elétrica  de
aproximadamente 1,5 mS/cm para 12 mS/cm.
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