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RESUMO

Devido ao inevitdvel esgotamento dos recursos ifsseateriais
provenientes de recursos renovaveis tem conquistada vez mais
importancia para que no futuro possam substituidgios de base
petroquimica. Novas pesquisas buscam compdésitowtte polimérica
gue sejam biodegradaveis e que consigam subsfigientemente os
polimeros convencionais. A celulose bacteriana (EBRroduzida por
bactérias, sendo de facil obtencédo e purificag@ssyindo propriedades
fisicas e mecanicas Unicas, ndo apresentadas Wos diomateriais. E
uma celulose altamente pura, uniforme e biocomglatRor sua vez, as
argilas sdo materiais muito versateis, abundangesatureza, que
apresentam granulometria extremamente fina, pa$sugxcelentes
propriedades de barreira e bactericidas. A incagiwr da argila
montmorilonita sodica (MMT) a CB tem sido apresdataomo op¢&o
de reforco, melhorando as propriedades e diminuibslacustos dos
nanocompositos desenvolvidos. O objetivo destealinabfoi produzir
nanocompositos de celulose bacteriana e nanoamyplatmorilonita
sédica utilizando a técnica de produg&ositu, caracterizando suas
propriedades morfolédgicas, fisico-quimicas e téasi¢-oram estudadas
as variaveis velocidade de agitacdo e concentidga@ngila mantendo a
temperatura constante em %D. Os resultados mostraram que a MMT
nao inibe a biossintese da CB, sendo que o aundent@locidade de
agitacdo melhora a incorporacdo de argila nas imasf A andlise
morfologica evidenciou a presenca de MMT nas naradi de CB,
enquanto foram identificados os ions caracteristiata argila
montmorilonita Si, Al, O e Na na analise fisicofgida utilizando
energia dispersiva. Os espectros de infravermeli® analises térmicas
demonstraram que a MMT pode ser usada como cangaraando a
estabilidade térmica do polimerodaninuindo a sua perda de massa
com o aumento da temperatura. Assim, nanocompoédioglulose
bacteriana e argila montmorilonita sédica foram dpmidos com
propriedades térmicas superiores, permitindo quaassnos possam ser
aplicados como substitutos de materiais para aleesa em diversas
areas do nosso cotidiano.

Palavras-chave: Biomateriais. Nanocompdsitos. Celulose Bacteriana.
Nanoargila.






ABSTRACT

Due to inevitable depletion of fossil resourcestanals from renewable
resources have become increasingly important dothles can replace
petrochemical-based products in the future. Newareshes are looking
for polymer matrix composites that are biodegraelalbind can
efficiently replace conventional polymers. The leael cellulose (BC)
is produced by bacteria, being easily obtainabtepnified, possessing
unique physical and mechanical properties, notgmtesl by other
biomaterials. It is a highly pure, uniform and magatible material. On
the other hand, clays are very versatile materatsindant in nature,
that have extremely fine granulometry, possessircelent barrier
properties and bactericides. The incorporation obdign
montmorillonite clay (SMC) to BC has been presentad a
reinforcement option, improving the properties aaducing the costs of
developed nanocomposites. The objective of thiayesss to produce
nanocomposites of bacterial cellulose and sodiummtmeorillonite
nanoclay using the in situ production techniquearatterizing its
morphological, physicochemical and thermal propstrtiThe variables
agitation velocity and clay concentration were ®dd keeping the
temperature constant at 30. The results showed that MMT does not
inhibit the biosynthesis of BC, and that the insezh stirring velocity
improves the incorporation of clay in the nanofgor€he morphological
analysis evidenced the presence of MMT in the B@ofibers, while
the characteristic ions of the montmorillonite ciiyAl, O and Na were
identified in the physicochemical analysis usingEPBTIR spectra and
termal analyzes demonstrated that MMT can be used diller,
increasing the thermal stability of the polymer afetreasing its mass
loss with increasing temperature. Thus, bacteriagllulose
nanocomposites and sodium montmorillonite nanoglaye produced
with superior thermal properties, allowing them e applied as
substitutes for materials in various areas of aulydife.

Keywords: Biomaterials. Nanocomposites. Bacterial cellulose.
Nanoclay.
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1 INTRODUCAO

A crescente demanda por novos materiais, que Ssej@ns
resistentes e com estruturas mais leves, amplimecessidade de
pesquisas na area de compdsitos de matriz polimdidcsao conhecidos
atualmente uma grande variedade de materiais caopdm area de
polimeros. Porém, o impacto ambiental gerado pelesiduos
provenientes de materiais ndo degradaveis tornaurse preocupacao
global. Esta dificuldade ampliou a necessidadestigades e pesquisas
voltadas a producdo de polimeros biodegradaveis, @apresentem
melhorias em suas propriedades e que consigam itsitbst
eficientemente o0s polimeros convencionais, além serem
ecologicamente corretos. O desenvolvimento de manp@sitos pode
melhorar as propriedades fisicas e mecéanicas ddmgrok
biodegradaveis.

O biopolimero mais abundante no mundo, de grangeri@ncia
econdmica, € a celulose. Ela pode ser encontradiivensas formas de
vida, desde plantas verdes, algas, protozoariogioiie bactérias. Por
essas caracteristicas, a celulose é uma excetarieede matéria-prima
para a producdo dos almejados polimeros biodegeaddCZAJA,
2006).

Atualmente, acredita-se que a celulose bacteriangapse tornar
um dos produtos biotecnolégicos mais importantastot na area da
saude quanto para o setor industrial, pois podelg&ta em larga escala
a baixo custo, visto que ndo possui impurezasyégrde rotas sintéticas
por meio de bactérias de alguns géneros cafunagataeibacter,
Rhizobium, Sarcina, Agrobacterium, Alcalingenes (COELHO, 2016).

A celulose bacteriana secretada pela esp¢cisagataeibacter
hansenii, além de apresentar propriedades Unicas ao sgracada com
a celulose de origem vegetal ou outros biomater@iproduzida de
forma pura, livre de outros polimeros (como herniosle e lignina), e
nao contém componentes de origem animal, ou seajde pser
considerada um material biocompativel.

Estudos recentes tem analisado a utilizac@o déselbacteriana
como matriz em compositos e nanocompdsitos devido sdas
propriedades mecanicas e biodegradabilidade, alén odtras
caracteristicas favoraveis, utilizando como refatiferentes materiais,
incluindo particulas sélidas de carbonatos, featominio, polimeros,
metais e materiais condutores, como nanotubos it®rea e grafeno
(UL-ISLAM, 2012).



20

As argilas, por sua vez, também sdo materiais nwgitsateis e
abundantes na natureza e tém sido cada vez miadds devido as
suas interessantes propriedades. Atualmente, & argutilizada em
aplicacdes em cerédmica e em materiais de constrig@as, moldes
para fundicdo e produtos farmacéuticos. A princido da sua
utilizacdo em nanocompositos estd associada a sgarmo natural,
elevada razéo de aspecto (comprimento x larguteaecapacidade de
delaminacao (separacédo de camadas de argila) (MARKIN, 2005)

A montmorilonita (MMT) € a argila mais amplamentéizada e
tem demonstrado melhorar as propriedades mecadeaompdésitos
em até 10 vezes (Liu et al., 2010). Devido a mornitorita ser atdxica,
ela pode ser utilizada em diversas aplicacdes e @edica, como na
protecdo da pele, cicatrizacdo de feridas e inmagdo de toxinas
celulares, além de possuir um elevada atividadbaatériana.

A incorporacdo de nanoparticulas de argila a cetulacteriana
se apresenta como uma opg¢ao interessante parseiovdesmento de
nanocompositos com caracteristicas melhoradasvaaias aplicacdes,
especialmente na area biomédica, podendo seadtizcomo curativos
devido as suas propriedades antibacterianas, iciagre de transporte
de farmacos.

A Figura 1 apresenta pesquisa na base SCOPUSantitizas
palavras-chave "Celulose bacteriana”, "Nanoconqesé “Argila”. Os
resultados demonstram um grande aumento na puidicde trabalhos
envolvendo a celulose bacteriana e nanocomposkagtilizacdo do
biopolimero para o desenvolvimento de nanocommsiferou um
volume expressivo de trabalhos entre 2010 e 2@#8,wn total de 568
publica¢gbes, enquanto que aplicacdes envolvendriosel bacteriana e
argilas ainda sdo escassas, contendo apenas ciblicapdes, sendo a
maioria a partir de 2015.
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Figura 1- Pesquisa de documentos realizados no SCOPUS @&Hi0)
com as palavras (a) "Bacterial Cellulose” and "Mangosites” e (b)
"Bacterial Cellulose” and “Clay".

a) Bacterial Cellulose and Nanocomposites
100
[%2]
S 80
T 60
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3 40
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o | | Emm .
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Ano
b) Bacterial Cellulose and Clay
n 3
i)
G2
5
31 I
@)
0o

2018 2017 2016 2015 2014 2013 2012 2011 2010 2009 2008 2007 2006 2005
Ano

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

1.1 OBJETIVOS
1.1.1 Objetivo Geral
Produzir nanocompdsitos de celulose bacteriana reangila

montmorilonita utilizando a técnica de produg¢itu, caracterizando
suas propriedades morfolégicas, fisico-quimicasnaitas.
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1.1.2 Objetivos Especificos

e Avaliar diferentes condicdes operacionais na pradugo
nanocomposito celulose bacteriana-argila para dedogé de
obtencaan situ em cultura agitada;

e Caracterizar 0s nanocompoésitos obtidos quanto &ss su
propriedades morfolégicas e fisico-quimicas utita
Microscopia Eletronica de Varredura, Espectroscopi@
Energia Dispersiva e Espectroscopia no Infravermelh

e Analisar as propriedades térmicas dos nhanocompoésito

produzidos utilizando Andlise termogravimétricaaddimetria
Exploratéria Diferencial.

1.2 ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho encontra-se dividido em cinco cagstutonforme
descricdo abaixo:

Capitulo 1 Fundamentacao tedrica: além da intraml@gitema
proposto, sao apresentados 0s objetivos, gerpleeifisos.

Capitulo 2 Reviséo da Literatura: uma breve distussnbasada
na literatura é apresentada sobre os principaiseitos e definicdes
sobre o tema proposto.

Capitulo 3 Materiais e Métodos: sdo apresentadasaisriais
que foram utilizados neste trabalho, bem como aodosdgia
experimental definida para alcangar os objetivesipmente tragcados.

Capitulo 4 Resultados e Discussao: os resultadmsgados sao
apresentados e discutidos.

Capitulo 5 Consideracdes Finais: as principais logfes do
trabalho sdo apresentadas juntamente com sugesébastrabalhos
futuros.

Por fim, séo listadas todas as referéncias uldiganesta
pesquisa.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1 CELULOSE BACTERIANA

A celulose é o polimero mais abundante encontradaatureza,
gue por sua vez é o principal componente estrudgralantas, sendo de
grande importancia na economia mundial. E produzatao polimero
lignocelul6sico, significando que as moléculas ddulose estédo
fortemente associadas a diferentes substanciasp @orfignina e a
hemicelulose, entre outras. Além disso, o teor élalase nas plantas
depende das suas fontes naturais. Por exemplogad@a possui
aproximadamente 90% de celulose enquanto a maoessai cerca de
50%.

Todas as substéncias que acompanham a celuloseeposs
funcionalidades especificas na fisiologia das pkntPorém, sédo
impurezas em quantidades consideraveis quando uosel vegetal
necessita ser utilizada para certas aplicacbesngdriante destacar
também que o processo de purificacdo e isolamentellilose vegetal
€ uma tarefa dificil, que envolve procedimentos mexos. Em escala
industrial envolve ainda alto consumo de energigLi® encarece muito
sua extracao/purificacdo (SIRO; PLACKETT, 2010).

No entanto, a producdo de celulose ndo é uma @xidade das
plantas; algas e fungos. Algumas bactérias tamb@oncapazes de
produzir celulose (BROWN, 1998; ROSS; MAYER; BENZM,
1991). A celulose produzida por bactérias possumiesma estrutura
guimica da celulose produzida por plantas, porémogologicamente
diferente (BROWN; SAXENA; KUDLICKA, 1996).

A celulose bacteriana (CB) é um polissacarideoaestular,
sintetizado principalmente por algumas bactérias dénero
Komagataeibacter. Diferentemente da celulose vegetal, a celulose
bacteriana é produzida de forma pura, livre deogytolimeros (como a
lignina e hemicelulose), e também n&o contém commues de origem
animal.

A membrana formada durante a sintese resulta emesmatura
tridimensional constituindo um sistema de nanofib{2:8 nm), cujas
fiboras s&o orientadas uniaxialmente, o que ndorecem celulose
vegetal. Esta estrutura 3D da celulose bacteriesata numa celulose
cristalina (65 a 80%) quando comparada a celulegetal e com maior
resisténcia mecanica (CZAJA, 2006).

A CB possui muitas propriedades, como: pureza, iatiece de
cristalinidade, resisténcia  mecanica, resisténcia téacao,
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biocompatibilidade e estabilidade quimica quandoparada a celulose
vegetal. Vale ainda ressaltar que a celulose lhacgee um biomaterial
promissor visto que possui alta resisténcia no destaimido,
moldabilidadein situ, biocompatibilidade, relativa simplicidade e baixo
custo de producédo (SVENSSON et al., 2005).

A celulose bacteriana pode ser considerada um ialater
biocompativel, além de ser altamente hidrofili¢area possibilidade de
ser moldada em estruturas tridimensionais durania sintese
(HELENIUS et al., 2006; SANCHAVANAKIT et al., 2006)

Essas propriedades da CB sdo conferidas pelasodigade
hidrogénio intra e intermolecular que mantém asiesdde celulose
unidas favorecendo uma alta retengéo de agua.i€dedes da celulose
bacteriana podem ser verificadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Propriedades da celulose vegetal eosglldacteriana

Propriedades Celulose Vegetal Celulose Bacteriana
Cristalinidade 56 — 65% 65 — 79%
Grau de polimerizacdo 300 - 1700 800 — 10000
Comprimento das fibras 1,4 — 4,0 Xx@m 70 — 80 mm
Médulo de Young 5,56-12,6 GPa 15 -30 GPa
Contetdo de agua 60,0% 98,5%

Fonte: Klemm et al. (2005); Pecorado et al. (2007).

A espécieKomagataeibacter hansenii, identificada como uma
espécie estritamente aerdbica, tem sido considesataorganismo
modelo para o estudo da sintese de celulose (LYERI.,e2010).
Dependendo da forma do processo (estatico ou ayitadiste uma
variacdo nas propriedades da celulose bacterigidadicALAS et al.,
1999). Nas condicdes de cultura estacionaria, uerabrana espessa e
gelatinosa de celulose bacteriana é acumuladapeafiie do meio de
cultivo, ao passo que em condi¢des de culturadayita celulose pode
ser produzida na forma de uma suspenséo fibrodlaispeu esferas
(KRYSTYNOWICS et al., 2002).

Na producdo da celulose bacteriana, aspectos comijgo ade
substrato e condicdes de cultivo podem influenaiarcurso da
biossintese e, consequentemente, as propriedadespiddimero obtido
(KLEMM et al., 2009). Desde a descoberta da prooudé@ celulose
bacteriana, o meio sintético mais utilizado é oontdégstrin e Schramm
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(HS), que possui glicose como fonte de carbondratexde levedura e
peptona como fontes de nitrogénio (HESTRIN; SCHRAMI954).

Os parametros operacionais sdo determinantes magdo do
polimero bacteriano. Assim, uma atencdo especiad der dada a
temperatura, ao pH e ao oxigénio dissolvido no megiis
microrganismos tendem a responder a esses par&meirajue diz
respeito a indugdo ou a repressao de atividadeigaoé mudancas na
morfologia celular (BOLDRIN, 2015).

O pH 6timo para a producdo da celulose bacteriatepéndente
do microrganismo e da cepa utilizada. Na literah&kaim consenso de
que normalmente o valor a se utilizar esta entrel gH7. Encontram-se
estudos que variam o pH do meio de 4,5 a 7,5, semdpH 6,5 a maior
producdo de celulose bacteriana (SON et al., 20B1)mportante
lembrar que a adicdo de um tampao para evitar ixaahanto do pH
durante o processo fermentativo é necessario pgesmcar o maior
rendimento possivel, devido a producéo de metalsdlie carater acido,
como os acidos glucdnico, latico e acético, quespolkvar a oscilagcdes
indesejaveis de pH (BOLDRIN, 2015).

Sobre o fator temperatura, ela afeta ndo someptecaitividade,
como também a morfologia e a estrutura do polinfieia. Segundo
Son et al. (2001), o melhor valor encontrado foBeiE.

O oxigénio dissolvido no meio de cultura € esséngéaa o
metabolismo celular, sendo importante no rendimernia qualidade do
polimero final (SHIRAI et al., 1994). Porém, elesadaxas de oxigénio
dissolvido podem aumentar a concentracdo de adiddrjco, o que
pode inviabilizar a célula e reduzir o rendimentéocelulose bacteriana.
Baixas concentracdes, por outro lado, impedem cscitnento
bacteriano e a producao de biopolimero (BOLDRINL30

Outra abordagem que vem sendo estudada no senédo d
aumentar a producdo de celulose bacteriana de raodiabiliza-la
industrialmente é estudar a influéncia do meio wlévo. A formacéo
da membrana de celulose bacteriana ocorre ndo smmacultivos
estaticos, mas também em cultivos agitados, comorelitores ou
frascos com agitacdo (DONINI, 2011). A estruturafittoe formado
varia conforme o meio. Em reatores agitados, oefilde celulose
bacteriana se apresenta na forma de granulos eamédithiosas, ao
passo que em culturas estaticas a celulose baeegisintetizada na
forma de uma pelicula gelatinosa na superficie @BZREUX et al.,
2008). O crescimento das bactérias produtorasidise e a producéo
do polimero sdo baixos em meio estatico, mesmaneigs de cultura
mais favoraveis. O periodo de cultivo pode variar I dias a 6
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semanas dependendo da cepa utilizada (DUDMAN, 1960Ja das
possiveis causas para a baixa taxa de crescimexteriano é a
dificuldade na transferéncia de oxigénio e de entes para o interior
da pelicula.

Sobre modificagfes da celulose bacteriana, varadmlhos tém
sido descritos e estudados nos ultimos anos. Nest&lo, 0 métodmn
situ utiliza a adicdo de moléculas exdgenas ao meiainm do cultivo
microbiano (CACICEDO et al., 2016). Por outro ladanétodoex-situ
consiste na adicdo de materiais extras uma vea getilose tenha sido
sintetizada e purificada. A principal desvantagemmttodoex-situ é a
reversibilidade do procedimento, que depende n&oaspda interacao
da carga com a matriz mas também das condi¢cOe<xataisi fisico-
guimicas (SHAH et al., 2013; CACICEDO et al., 2p16

A celulose bacteriana, apesar de ndo possuir otrapostos em
sua composicdo, como ocorre com a celulose vegatada precisa
passar por processos de recuperacao, pois o polfinal ndo é puro.
Impurezas como células e componentes do meio deocdevem ser
retiradas para que a celulose pura seja obtidaeadimento calculado
(CHAWLA et al., 2009).

Chawla et al. (2009) descrevem o0s principais psmesde
purificacdo do polimero bacteriano, tanto paracapbes gerais quanto
médicas, que exigem um tratamento de purificacais medinado. O
principal processo de purificagdo de celulose biacte é o tratamento
com Alcali (hidroxido de sddio ou potassio), acidoganicos (como o
acido acético) ou lavagens repetidas com agua mh®ses reversa ou
com 4gua quente. Estas metodologias podem sersusagdaradamente
ou em conjunto.

Quando se fala em aplicacdes, o uso de celulogerizaa vem
ganhando espago em diferentes segmentos indysésgscialmente na
area biomédica. Mais especificamente em Engenhari@iecidos tem
sido utilizada para substituir a pele no tratameaéo queimaduras,
lesbes, enxertos, Ulceras e como curativo de fetose(UL-ISLAM,
2012).

Novas pesquisas estdo testando o uso da celulosifiaa em
embalagens ativas de alimentos, principalmente pam@jos pro-
biéticos do tipo frescal e coalho. A embalagem teammlogica e
biodegradavel pode trazer promissores avancos wuldstima de
alimentos, visto que a adicdo de antimicrobianosse ebiopolimero
utilizado como embalagem dos queijos diminuira &cai de
contaminacdo por patdgenos durante a estocagem rddutp
(EMBRAPA, 2016).
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Outras aplicagBes para o uso da celulose bactepadem ser
verificadas no Quadro 1.

Quadro 1 - Aplicacdes da celulose bacteriana nisinic

Area

Aplicacao

Cosmética

Estabilizador de emulsdes em cremes e tdnicos
condicionadores, polidores de unhas.

IndUstria téxtil

Roupas para esportes, tendas e equipamentos
camping.

de

Mineracéo

Esponjas para coletas de vazamento de 6leos,
materiais para absorcédo de toxinas.

Tratamento de lixo

Reciclagem de minerais e 6leos.

Purificacdo de
esgotos

Purificacdo de esgotos urbanos, ultra-filtracao de

agua.

Comunicacdes

Diafragma para microfones e fones estéreos.

IndUstria de
alimentos

Celulose comestivel (nata de coco).

IndUstria de papel

Substituicao artificial de madeira, papéis
especiais.

Pele artificial temporaria para queimaduras e

Medicina Ulceras, componentes de implantes dentarios.
Laboratérios Imobilizacédo de proteinas de células, técnicas
cromatograficas, meio para cultura de tecidos.
o Materiais opto-eletrdnicos (tela de cristal liquidg
Eletrénica
suporte para OLED).
Energia Membranas para célula combustivel (paladio).

Fonte: Donini (2011).

2.2 ARGILA

Denominam-se argilas as

rochas encontradas na ematur

constituidas predominantemente de argilomineraigjepdo possuir
outros constituintes, como minerais nao argilosobstancias organicas
e inorganicas, céations adsorvidos e sais solU@&IsV@; FERREIRA,
2008). Sdo materiais com granulometria muito fipeesentando como
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vantagem a auséncia de toxicidade e o0 baixo caigim, de serem muito
versateis (ALBANEZ, 2008; VACCARI, 1999).

Os argilominerais frequentemente encontrados saminerais
dos grupos da caulinita, da montmorilonita e daasil Além destes,
encontram-se também, em razoavel proporcéo e dosdgros de solo,
minerais de outros grupos, tais como: cloritasimieulitas e minerais
de camada mista (SILVA, 2007).

A formacdo destas rochas, constituidas especiameatr
argilomineriais montmoriloniticos, ocorre pela dgficacdo e
subsequente alteragcdo quimica de um material yvideorigem ignea,
usualmente um tufo ou cinza vulcanica, em ambientesalinos de
circulacéao restrita de agua (SILVA; FERREIRA, 2008)

Atualmente, a indulstria de materiais tem dado Baiva
importancia as nanoargilas, gracas a sua alta rdisfidade, baixo
custo, bom desempenho e boa processabilidade (SIROGV).

As argilas podem ser divididas em trés categoriagilas
naturais (exemplo, montmorilonita - MMT), Hectorite Sintetizadas
(Mica e Laponite). Para utilizagdo em nanocomp@sito grupo mais
comumente utilizado é o das argilas naturais (FENGXB04)

A montmorilonita (MMT) foi descoberta no ano de 78é4m
Montmorillon, na provincia de Viene (Franca). E wos materiais
argilosos mais abundantes e investigados. Sua f@rquimica geral é
MX(Al 4#XMg,)SigO20(OH), (onde Mx representa um cation
monovalente e X representa o grau de substituiciondrfico)
(ARAUJO et al., 2006).

A MMT é encontrada na natureza sob a forma sédieado
encontrada no Brasil nos estados da Paraiba, S80, Parana e Rio
Grande do Sul (SANTOS, 2011). Essa argila perteceyrupo dos
filossilicatos (Figura 2), cujas placas se car@den por estruturas
constituidas de duas camadas de tetraedros dg sflatheadas com uma
folha central com octaedros de alumina. As camgutarssua vez, sao
unidas entre si por atomos de oxigénio comuns as diamadas
vizinhas, sendo o empilhamento das placas regido fpocas
eletrostaticas (COELHO; SANTOS; SANTOS, 2007).
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Figura 2 - Estrutura da Montmorilonita

Espessura da camada

Espacamento Basal

nH,0

Distancia
Interlamelar

O - Oxigénio - Hidroxila . - Aluminio/ Magnésio/Ferro e -o- Silicio, ocasionalmente
Aluminio

Fonte: Adaptado de Coelho; Santos; Santos (2007).

Em seu estado natural, a MMT tem carater hidrofi(lBAIVA,;
MORALEZ; GUIMARAES, 2006). As placas desse argilogrial
apresentam perfil irregular, sdo muito finas, pessuendéncia a se
agregarem no processo de secagem, e apresentanajfmedade de
delaminacdo quando colocadas em contato com aglavAS
FERREIRA, 2008).

Quando as lamelas individuais de MMT sdo expostagua, as
moléculas de 4gua sdo adsorvidas na superficioltias de silica, que
séo entdo separadas umas das outras. Este comgradaiichamado de
inchamento interlamelar e é controlado pelo céssociado a estrutura
da argila. A espessura da camada de agua intedamatia com a
natureza do cétion adsorvido e com a quantidadagda disponivel
(PAIVA; MORALEZ; DIAZ, 2008).

O empilhamento das camadas é regido por forcasregsola
relativamente fracas e por forcas de Van der Waalse essas camadas
existem espagcamentos denominados galerias, nas rgsaem cations
trocaveis (que podem ser trocados de forma rewdrgior outros
cations), como Na Ca? e Li* (mencionados na Figura 2), e também
cations fixos eletrostaticamente, que tem a furgioompensar cargas



30

negativas geradas por substituicdes isomorficasétiens de maior
valéncia por outros de menor valéncia que ocorremeticulado. Cerca
de 80% dos cations trocaveis na MMT estao preseategleria e 20%
se encontram nas laterais (PAIVA; MORALEZ; DIAZ,08).

As argilas montmoriloniticas possuem propriedadteséssantes,
tais como: elevada area especifica, de aproximautan®00 rAig™;
elevada capacidade de inchamento em contato cogua §ue pode
chegar a 20 vezes seu volume inicial; propriedaldemtercalacdo de
outros componentes entre as camadas; elevada@nesast solventes e
elevada estabilidade térmica, necesséarias ao pmais extrusdo e
polimerizacao (PAIVA; MORALEZ; DIAZ, 2008).

Atualmente, a aplicacdo de destaque das argilanofifjcas esta
na area de nanocompositos poliméricos. Entre osonmateriais
utilizados na preparacéo de nanocompasitos, 70¥%ldone utilizado é
de argilas organofilicas. A popularizacdo e ef@édmbmprovadas de
bentonitas organofilicas na preparacao dos nanatsitop poliméricos
deve-se ao fato das argilas terem origem natuaitplcusto, elevada
razdo de aspecto e boa capacidade de delaminagdBKARIAN,
2005).

A eficiéncia de argilas na modificacdo das promiks do
polimero € determinada principalmente pelo graudidpersdo das
mesmas na matriz polimérica (AYRES; OREFICE, 2000s
compasitos de argila/polimeros sao divididos e d¢edegorias, que sdo
fortemente dependentes das condi¢cbes do processo, itustrado na
Figura 3: (a) microcompdésito, (b) nanocompdésitookefio, e (c)
nanocompdsito intercalado (BOURBIGOT et al., 200#HIVRAC et
al., 2008).

Na estrutura de microcompdésitos o polimero nao tpereas
lamelas da argila, ndo ocorrendo a delaminacdo cdasadas. Na
estrutura esfoliada ocorre a dispersao da argilgpaibmero, o que
acarreta um aumento da area superficial da argida ieteracdo da
mesma com o polimero. A morfologia intercalada mequando ha um
distanciamento entre as camadas, porém a estiataedar da argila é
mantida (BOURBIGOT et al., 2004).
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Figura 3 - Morfologia do microcompésito ou nanocadsip formado pelo
polimero e a argila

Camadas de argila

iv—— Mondémeros

(a) Microcomposito (b) Nanocompdsito esfoliado  (c) Nanocompaésito intercalado

Fonte: Bourbigot et al. (2004).

Além de melhorar as propriedades de barreira, gitagrtém
outros efeitos que favorecem o desempenho do paliméornam seu
uso mais viavel, como a melhoria das propriedadesanicas, o
aumento da temperatura de transicdo vitrea e dpetatura de
degradacdo. Uma das poucas desvantagens do usggildeéa reducdo
da transparéncia (PAIVA; MORALEZ; DIAZ, 2008).

2.3 NANOCOMPOSITOS

Composito € um material heterogéneo (derivado debow@mcao
de dois ou mais componentes), multifasicos, podeselo ou néo
poliméricos, havendo sempre um componente matr{ciahtinuo) e
uma carga (descontinua), que pode ter funcéo esthytara se obter as
propriedades especificas desejadas, geralmenteintalist das
propriedades de cada um dos componentes indiviemsdn{MORAES,
2009). Sendo assim, por ndo se dissolverem nenesmmhcterizarem
completamente, esses componentes atuam de forérgisa) onde as
propriedades do conjunto podem ser superiores asdie componente
isoladamente, em determinada aplicagao.

Muitos compdsitos apresentam baixa interacdo/adesdo
interface entre seus componentes, 0 que compraeatelesempenho.
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No entanto, esses problemas de interacdo sao desuzmm o aumento
da afinidade matriz/reforco e/ou com o aumento e@céo area
superficial/volume do material de reforgo (PEIXOTZD12).

O uso de materiais de reforco com pelo menos umerdiao
nanométrica (nanomaterial) produz o0s nanocompdsi@smo o0s
nanomateriais dispdem de alta area superficialcéfepe a disperséo
uniforme numa matriz resulta em grande area irttiaif@ntre ambos os
componentes, alterando a mobilidade molecular eprapriedades
térmicas e mecanicas do material (PEIXOTO, 2012).

E importante destacar que ndo basta um materal @st escala
nanométrica para ser um nanomaterial. Além de estarescala
nanométrica, ele deve estar abaixo de seu tamaritico,c que é
diferente para cada tipo de material. Além disagango abaixo do
tamanho critico, as propriedades do material depanthmbém da
forma das particulas que o constituem, ou sejaypaticulas esféricas
possuem propriedades diferentes das nanopartitalfsma de bastéo.
(UL-ISLAN; KHANA; PARK, 2012)

De certo modo, pode-se dizer que 0s nanocompoésiims
similares aos compdsitos convencionais, uma vezsgoeadicionadas
carga a matriz para melhorar as propriedades ndgrigia nao
carregados. Entretanto o0os nanomateriais apresemqeopriedades
Unicas, quando comparadas aguelas dos materiaisramanais, porém
utilizando baixos niveis de carregamento, em geeslores que 5% p/p,
gque é um das grandes vantagens dos nanocompOBREEYVES;
BARROS-TIMMONS; TRINDADE, 2004; MARKARIAN, 2005;
MATAYABAS; TURNER, 2000).

Os polimeros vém sendo reforcado usando diferdiges de
cargas, por exemplo, cargas organicas, fibra devtdico, carbonato
de célcio, entre outras. A quantidade de carga emcomposito é
elevada e normalmente se encontra entre 30-50%spfppode causar
defeitos macroscopicos devido a presenca de regdesalta ou baixa
fracdo volumétrica de cargas e consequentementiiaresm falhas ou
fraturas. Caracteristicamente as argilas substituestas cargas
convencionais a uma proporcao de 3:1. Por exerBptode argila pode
substituir 15-50% de carga de talco (OKADA; USURDO6). Desta
forma, o preparo de nanocompdsitos poliméricos perrem muitos
casos, encontrar uma 6tima relacdo de baixo cdetido ao uso de da
baixa quantidade de carga e um elevado nivel dargenho, que pode
resultar da sinergia entre os componentes (ESTEVESRROS-
TIMMONS; TRINDADE, 2004).
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A partir de 1950 iniciou-se o interesse em nanodmitps de
argila. Desde o trabalho pioneiro da Toyota comso de argila
montmorilonita (MMT)/poliamida 6 por polimerizagdon situ,
aumentou o numero de pesquisas académicas e iagustm estes
materiais DEGUCHI; NISHIO; OKADA, 1990; WANG et al.,
2004) Isto ocorre devido ao baixo custo, facilidadesdeencontrada,
além de possuir elevada area superficial e altividede na superficie
(FU et al., 2018).

Para a obtencdo de nanocompositos polimero-argiia-sé
utilizado principalmente trés rotas com varias asapNo método via
solucdo € necessario solubilizar a matriz polineéream solvente
adequado; na preparacao utilizando intercalacddusé@o, necessita-se
da fusdo da matriz polimérica; e na polimerizag@iaitu a insercao
ocorre durante o cultivo do biomaterial, com o costp difundido do
meio de cultura para a rede de fibras formada (EBASIRIN;
RAHAMN, 2014; MIGNONI, 2008).

Para o preparo de hanocompdsitos em que as camdodduais
da argila estdo bem esfoliadas e dispersas, o métodtu € 0 mais
indicado. Isto ocorre porque € possivel selecienasta da reacéo de
polimerizacdo e 0s reagentes mais adequados pargegaumente a
interacdo entre o0 polimero e as camadas da argi@jtando a
esfoliacdo (UTHIRAKUMAR et al, 2004; PAVLIDOU;
PAPASPYRIDES, 2008).

A polimerizagdaoin situ € muito atrativa devido a versatilidade e
compatibilidade com diversos mondmeros, além deagamica técnica
gque permite a sintese de nanocompésitos a partipaleneros
termorrigidos como matriz, uma vez que este tippad®wcompdsito ndo
pode ser obtido pela intercalacdo no estado fun{idLIR et al.,
2011; PAVLIDOU; PAPASPYRIDES, 2008). O fator maisportante
da polimerizacaoin situ é a dispersdo apropriada da carga no
mondmero, de modo que ocorra 0 maximo inchamergdasaelas e a
difusdo do mondmero nas galerias da argila parhtengdo de uma
estrutura esfoliada. Apesar da dispersao da agilanais facil no meio
liquido do que no polimero fundido o processo dead&cao é mais
rapido nesse método de sintese (AJAYAN, 2003).

ZHONG et al. (2005) realizaram um estudo compavatia
preparacdo de nanocompdsitos poliestireno/montomitd, onde as
técnicas de polimerizacéo situ e intercalacdo em solucao tiveram seus
desempenhos comparados. AHMAD et al. (2011) olstiver
nanocompositos de  poliamida/montmorilonita, pregasa por
polimerizacaan situ, com estrutura altamente esfoliada e com melhor
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estabilidade térmica, quando comparados com narmisitos obtidos
por intercalacdo em solucdo, comprovando melhoerdpsnho da
polimerizacaoin situ. Estes resultados também foram observados por
DHIBAR et al. (2009), que obtiveram melhores pregades térmicas e
mecanicas utilizando polimerizacdon situ na obtencdo de
nanocompadsitos polimetilmetracrilato/montmorilonittomparando a
intercalacdo por fuséo e intercalagéo por solugéo.

J& os nanocompdsitos de silicatos laminados terpedeaso
especial interesse industrial e académico, deixaridm que estes
materiais exibem propriedades fisicas, mecanidésngicas superiores
as dos compostos convencionais (macro e microcatoppsEsse
desempenho é alcancado mesmo adicionando-se peqyessatidades
de argila a matriz polimérica, menos que 5% p/@meHsato torna os
nanocompositos muito mais leves que os compositadicionais,
facilitando o seu processamento e os tornando ddivpe frente a
outros materiais para aplicacdes especificas.

Dentre os principais precursores dos nanocompditasiicatos,
os filossilicatos (ou silicatos em camadas) temeb&n especial
atencdo, principalmente a montmorilonita. As camdsticas que
justificam seu uso na preparacdo de nanocompdésitn® fato de ser a
mais abundante das classes dos filossilicatos;aacapacidade de se
dispersar em folhas individuais, possibilitando ammento de 100
vezes na razdo de aspecto quando comparado coiculsartnéo
dispersas ou parcialmente dispersas; e a posaitdlide modificar sua
superficie quimica, através da troca de ions cdimnsaorganicos ou
inorganicos (BOTTINO et al., 2009; MANFREDI; SANTIS
VASQUEZ, 2008).

No caso das argilas organofilicas, a polimerizagéaitu é
baseada no inchamento da argila no monémero liqoidsolucao do
mondmero) para que a formacao do polimero possaco@ntre as suas
camadas intercaladas. Desta maneira, o mondmerareéandente
intercalado nas galerias da argila, podendo senéds ou ancorado na
superficie da camada. A cadeia cresce nas galel#sargila,
desencadeando a formacéo de nanocomposito inthocala esfoliado
(AJAYAN; SCHADLER; BRAUN, 2003; ALEXANDRE; DUBOIS,
2000; RAY; OKAMOTO, 2003).
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2.4 NANOCOMPOSITOS DE CELULOSE E NANOPARTICULAS

Pesquisas envolvendo a utilizagdo de celulose ratdecomo
matriz polimérica e diferentes materiais de refar@m sendo realizadas
na tentativa de eliminar as limitagBes na obtemigBBnanocompositos.
A celulose bacteriana possui uma natureza porosgdala distribuicéo
das fibras em sua composicao, o que faz com qagespivel a adicéo
de diversos materiais nesses poros. Os materig@om@alos podem
conferir caracteristicas fisico-quimicas e biolégic ainda mais
significativas ao biopolimero (SHAH et al., 2013).

O Quadro 2 apresenta alguns compoésitos de celbbxgeriana,
bem como sua funcionalidade, aplicabilidade e ceri@tde reforco.
Nesta tabela sdo apresentados compdsitos orgaaicosrganicos,
como polimeros, metais e Oxidos metalicos, matersblidos e
nanomateriais (ESA; TASIRIN; RAHAMN, 2014).

Quadro 2 - Exemplos de compésitos de celulose fiacte indicando suas
aplicacoes.

. Nanoplaquetas de Condutividade
Eletrénica ) _
grafite elétrica
Eletronica Poli (acido 4- Bateria Redox
estirenosulfonico)
Biomédica/ Industrial| Quitosana Nanofilmes
Biomédica Hidroxiapatita I,Engenharla de tecidgs
0sseos
R Nanoparticulas de Curativo
Biomédica " .
prata Antimicrobiano
Biomédica Parafina Suporte 6sseo
. . Filme substrato de
Eletronica Poliuretano LED

Fonte: Esa; Tasirin; Rahamn (2014).

Muitos estudos tém sido realizados no desenvolinete
nanocompositos de celulose, celulose bacterianaareoparticulas,
especialmente nanoargilas, como a montmorilonitatape compostos
do carbono, como grafeno e nanotubos de carbongunal
desenvolvimentos encontram-se listados a seguir.
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SMIECHOWICZ et al. (2018) desenvolveram nanocontpésde
celulose e nanoparticulas de prata, antibacteri@oas o principal
objetivo de uso em tecido humano. Ficou evidengtenestudo que as
fibras desenvolvidas foram de 6tima qualidade erssgpara utilizagéo
em tecido humano, ou seja, adequadas para fincosedi

FU et al. (2018), obtiveram nanocompoésitos na fodedilmes a
base de celulose com ZnO funcionalizado com Ag.tdgesse a
caracteristica antimicrobiana deste nanocompdsite,conseguiu inibir
completamente o crescimento Sephylococcus aureus e Escherichia
coli.

MAKAWANA et al. (2018) alcangaram bons resultadaeshusca de
nanocompaositos para uso na producdo de embalaganicabbiana e
que ndo agridam o meio ambiente, sendo ecologidaenoenreta. Para
este trabalho foram utilizadas &gar e carboxinstilose e
montmorilonita modificada com prata.

UL-ISLAM et al. (2012) prepararam nanocompositoscetulose
bacteriana—montmorilonita. Os resultados demorstrague com a
incorporacado da argila na celulose bacteriana@sipdades mecéanicas
e térmicas dos compdsitos foram significativamemighoradas em
comparacgdo com a celulose pura. Verificou-se tanipéama capacidade
de retengéo da agua foi diminuida, enquanto adexieracdo de agua
foi melhorada para o nanocompdsito produzido.
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 OBTENCAO DO NANOCOMPOSITO
3.1.1 Matérias-Primas

Para este estudo foi utilizada a bactékiamagataeibacter
hansenii ATCC 23769, adquirida junto a Fundacdo André TmsAl
argila para preparacédo do compasito foi a Montropitd Sédica MMT-
Na’, gentiimente cedida pela UDESC — Universidade dtad® de
Santa Catarina (Joinville).

3.1.2 Preparacgéo do in6culo

O inéculo foi preparado em meio de cultivo conteBdgL™ de
peptona, 5 ¢ de extrato de levedura e 25Lg de manitol. Os
compostos foram diluidos em agua sendo o pH ajoistach 6,6 com o
auxilio de solugbes de hidroxido de sodio e Acidoridrico.
Posteriormente a preparagdo do meio, 0 mesmo ferilzmdo em
autoclave a 121 °C por 20 minutos. Apés o resfriamealo meio
esterilizado foi adicionado 5% (v/v) de in6culo wiea cultura estoque
de K. hansenii, previamente preparado. Os frascos foram man#®
°C, em condi¢fes estaticas por sete dias parasoicrento do indculo.

3.1.3 Preparacgéo dos nanocompositos pela técnigasitu

Foram preparados frascos de Erlenmeyer contendmli4sle
meio de cultivo contendo 3:lg* de peptona, 5-4* de extrato de
levedura e 25-4™ de manitol, sendo o meio ajustado para pH 6,6. Os
frascos contendo o meio de cultivo foram estedlimaem autoclave a
121 °C por 20 minutos, deixando-se resfriar atéptgatura ambiente
para posterior utilizacao.

Para a preparacdo dos compdésitos celulose bacter@rargila
utilizando a técnicén situ foi adicionado ao meio de cultivo 10% de
in6culo (viv), sendo o volume final de 50 mL, e edintes
concentracdes de nanoargila: 12,5 mg, 25,0 mg @ 80, para teste
com amostras de concentracbes 0,25%, 0,50%, e ]1,00%
respectivamente. A velocidade de agitacdo utilizéola estudada,
analisando-se 100 rpm, 125 rpm e 150 rpm. O tengpergaio para
todas as variacoes foi de 72 horas a temperaturstasde de 30 °C,
sendo todos os ensaios realizados em triplicata.
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A Tabela 2 apresenta o planejamento dos ensailizachss.

Tabela 2 - Planejamento experimental dos ensarmaspgpaducdo dos
nanocompositos

Ensaio Rotacéo Concentracao
(rpm) MMT (%)
01 0,25
02 100 0,50
03 1,00
04 0,25
05 125 0,50
06 1,00
07 0,25
08 150 0,50
09 1,00

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
3.1.4 Purificagdo e secagem

Para a purificacdo do compdsito formado, o matediido foi
previamente separado do meio de cultivo por fificagimples, lavando-
0 com agua destilada até atingir pH neutro. Emidagw mesmo foi
submerso em uma solucao de hidroxido de sddio @14 °C por 24
horas.

Ap6s a purificacdo das amostras foi realizada paetie@ secagem
gue foi realizada em estufa (FANEM — modelo 515)m@terial foi
colocado em placas de Petri a 70 °C por 24 horas.

Todas as etapas de preparagdo dos nhanocompositifisapao e
secagem foram realizadas no Laboratério de Polgnerdviateriais
Compositos do Centro Tecnologico de Joinville d&OF

A Figura 4 apresenta de forma esqueméatica o resdeno
preparacdo, lavagem e purificacdo dos ensaioszadak para a
obtencdo dos nanocompoésitos de celulose bactar@mzargila
montmorilonita.
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Figura 4 - Esquema experimental para produgéo doagenposito celulose
bacteriana-nanoargila montmorilonita

Temperatura: 30°C
Tempo: 72horas

0,50% Argila 1,00% Argila
1,00% Argila

1,00% Argila

Filtraciio simples Lavagem agua destilada Secagem Estufa
NaOH 0,IM
&

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

‘f —
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3.2 CARACTERIZACAO DOS NANOCOMPOSITOS

As técnicas de caracterizacdo dos nanocompdsiboamf
realizadas com a finalidade de determinar as @afatitas do material
desenvolvido quanto as suas propriedades morfaggitsico-quimicas
e térmicas. Estas determinagfes foram realizadasndo técnicas de
Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV); Espestapia de
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIRgrmogravimetria
(TGA), e Calorimetria Exploratdria Diferencial (DBC
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3.2.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A morfologia das amostras foi caracterizada porrddicopia
Eletrbnica de Varredura (MEV) utilizando um equigarto da marca
JEOL modelo JSM — 6390 LV, Laboratério Central derivkcopia
Eletrénica (LCME) da UFSC. Para as observacdes H¥,Mimostras
secas foram inseridas em b de aluminio e fixadas sob uma fita
dupla face de carbono. As superficies das amofiram recobertas
com uma camada de ouro de 30 nm (metalizador deanh&ICA EM
SCD 500) para avaliagéo principalmente da dispeta8manocargas de
argila adicionadas.

Esta analise foi realizada neste microscopio calateacoplado
em sua estrutura um dispositivo para a analise @®D8arca Thermo
Scientific. Os elétrons foram acelerados com umtagem de 10 kV.
Este método permite, através da imagem de altéuggsnda superficie
da amostra, observar as caracteristicas estrututaissubstancia
analisada.

3.2.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho (FTIR) é umait&canalitica
que permite a determinacgéo da estrutura molegdiartificando grupos
funcionais presentes e tipos de ligacdes quimica.

Os espectros de FTIR foram registrados usando wipagento
Agilent Technologies modelo Cary 600 Series FTIRRGBDmMeter. A
andlise foi realizada na Central de Andlises do aitamento de
Engenharia Quimica e Engenharia e Alimentos dadssidade Federal
de Santa Catarina, Campus Floriandpolis.

3.2.3 Andlise Termogravimétrica (TG)

A andlise termogravimétrica (TG) fornece informegd
caracteristicas sobre o comportamento dos matediaiste de um
aumento progressivo de temperatura, ou seja, stca a mudanca
de massa de uma substancia é medida em fun¢cédmparstura, sendo
esta submetida a uma programacao controlada. B&liaeaconsiste em
uma técnica destrutiva, que envolve a medida dag&y de massa das
amostras em estado soélido em funcdo da temperatoraum
determinado intervalo de tempo. O aumento da teatyn@r provoca
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diferentes eventos térmicos e, consequentemenedugdo de massa
das amostras devido a formacao de produtos valateis

A analise foi realizada utllizando um analisador
termogravimétrico/diferencial térmico (TGA-50 Themgnavimetric
Analyzer, marca Shimadzu) da Central de AnaliseBggartamento de
Quimica da Universidade Federal de Santa Catarlfbampus
Florianépolis. Uma curva para TG foi obtida na éade 10°C a 600°C
sob atmosfera de nitrogénio 50 min™ (célula de platina).

3.2.4 Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

A analise de DSC foi realizada no equipamento DSC-5
Differential Scanning Calorimeter da marca ShimadzauCentral de
Andlises do Departamento de Quimica da Universidagderal de
Santa Catarina, Campus Florianépolis, sendo adexaquecimento de
5 °Clhin™ até 300°C, com atmosfera de nitrogénio 50 min™ em
célula de aluminio.

Esta andlise foi realizada para caracterizacaostibibdade do
material. Foi medida a alteracdo de calor quand@a @mostra €&
aguecida a uma taxa constante de temperatura. Gtameasaio foi
possivel verificar a ocorréncia de mudancas fisicaguimicas através
de ganho ou perda de calor. Através deste engaisgvel identificar
eventos térmicos dos materiais, como a temperdtitaansicao vitrea
(Ty), de cristalizacao (J, de fusdo (F) e grau de cristalinidade.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 ENSAIOS PRELIMINARES

Para a determinacdo dos parametros utilizados resdtedo,
foram realizados ensaios preliminares baseadogwséo da literatura.
A concentracdo de argila com valores menores do S§epara a
obtencdo dos nanocompositos celulose bacteriangila i adotada
com base em estudos realizados por Esteves; BEnmwsens e
Trindade (2004), Markarian (2005) e Matayabas exd@ug2000). Foram
realizados também ensaios preliminares alterandotsmpo de cultivo
para a obtencdo do nanocompdésitaitu: 24, 48, 72 e 96 horas, sendo
que os melhores resultados foram obtidos com 7a&shde cultivo.

A fonte de carbono também foi previamente avaliakmdo
realizados ensaios preliminares utilizando manéolglicerol como
fontes de carbono. Apesar de os resultados tedarpsdximos, optou-
se por se utilizar o manitol devido a um rendimentor na producao
do nanocompdsito. A Figura 5 apresenta o resultddoensaios
preliminares realizados para a determinacao daaves de estudo,
sendo a fonte de carbono definida como manitotesrpo de cultivo de
72 horas.
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Figura 5 - Ensaios preliminares realizados parerdehacédo das variaveis para
producéo do nanocompésito celulose bacteriana @angife montmorilonita. b)
Biomaterial obtido ap6s a) 24 h e b) 48 h de coltiCompdsitos obtidos
utilizando como fonte de carbono c) Manitol e dic&iol.

4.2 PRODUCAO DOS NANOCOMPOSITOS

Neste trabalho foi proposta uma alternativa deeséntde
nanocompositos celulose bacteriana-nanoargilazaitio o método de
producgédain situ do biomaterial. Os ensaios foram realizados atilito
um agitador orbital com controle de temperaturégavao os parametros
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operacionais velocidade de agitagcdo (100, 125 e ifB0) e a
concentracdo de argila montmorilonita (MMT) empEgaa sintesi-
situ do nanocompésito (0,25, 0,50 e 1,00% m/v). A Taldehpresenta
0s ensaios realizados, bem como a quantidade tie acgescentada em
cada experimento.

Tabela 3 - Ensaios realizados para a preparacaoathmeompdsitos de celulose
bacteriana e montmorilonita

Ensaio Velocidade | Concentracdd Concentracao
(rpm) MMT (%) MMT (mg)
01 0,25 125
02 100 0,50 250
03 1,00 500
04 0,25 125
05 125 0,50 250
06 1,00 500
07 0,25 125
08 150 0,50 250
09 1,00 500

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

A Figura 6 apresenta a imagem dos nanocompoditatos com
a variacéo da velocidade de agitacdo e da concéntde argila. Nota-
se que nas amostras b) a f) foram produzidos raetarniformes com
forma esférica e sem a presenca de aglomeracdescagdes foram na
amostra produzida a 100 rpm e 0,25% MMT (Figura &a) que o
nanomaterial apresentou-se em forma de lamelasnaggolas, e nos
ensaios contendo 1,00% de montmorilonita, cujo rni@tapresentou
formato totalmente indefinido (imagens ndo apresias).

Os resultados condizem com estudos que descrevesn qu
normalmente no cultivo de celulose bacteriana eltareuagitada ha a
formacao de estruturas tridimensionais em formsférieo, diferente da
biossintese realizada em condi¢cbes estaticas qdezuma camada ou
estrutura tridimensional denominado filme ou memar@BRANDES,
2018; ESA; TASIRIN; RAHMAN, 2014).
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Figura 6 - Nanocompdésito celulose bacteriana-ngjlaaobtidos através do
processan-situ. a) 100 rpm, 0,25% MMT; b) 100 rpm, 0,50% MMT; 135
rpm, 0,25% MMT; d) 125 rpm, 0,50% MMT ; e) 150 rp@25% MMT; f) 150
rom, 0,50% MMT.

I agy .
: "‘““‘»' -

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

A Figura 7 apresenta 0s nanocompoésitos apos @agic e
secagem em estufa.
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Figura 7 - Nanocompdsito celulose bacteriana-n@ilaaepos purificacdo e
secagem em estufa. a) 100 rpm, 0,25% MMT; b) 185 h25% MMT; c) 125
rpm, 0,50% MMT; d)125 rpm, 1,00% MMT; e) 150 rpm28% MMT; f) 150

rpm, 0,50% MMT.

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Percebe-se pela Figura 7 que houve uma grande uigém da
massa das amostras quando comparada com o0s namedosp
produzidos. Isto se deve ao fato de a celuloseshach ser composta
basicamente por agua, 0 que provoca uma grande mkrdagua e
diminuicdo da sua massa quando passa por um pocdesecagem.
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4.3 ANALISES MORFOLOGICA E FiSICO-QUIMICA

Foi realizada a analise de MEV (microscopia elét@nde
varredura) com a finalidade de avaliar a morfolapamaterial obtido e
as analises de EDS e FTIR para verificar as carstitas fisico-
guimicas dos nanocompasitos produzidos.

Observa-se que independente da concentracdo dda argi
adicionada ao meio, a membrana de celulose bawestuou como
matriz no controle, dispersdo e estabilizacdo dplaarResultados
semelhantes a estes tem sido observados para meétadologias que
utilizam a celulose bacteriana como matriz na d&tabdo de
nanoparticulas de prata e silica, porém atravédédaica ex situ
(BARUD et al., 2008; SANTOS, 2012).

4.3.1 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

As Figuras 8 a 10 apresentam as imagens obtidasrdastras
dos nanocompositos produzidos utilizando MEV. Asgligas foram
realizados nas amostras secas, sendo utilizadessfidlo biomaterial. A
maioria das imagens foram obtidas com aumento @8,xd®m excec¢ao
da Figura 10a com aumento de x10000.

Observando as imagens é possivel notar a preseaca d
nanofibras de celulose bacteriana e lamelas de mooihdnita,
intercaladas com a estrutura do biopolimero, detraomdo que a
montmorilonita ndo influencia no processo de st@s biopolimero
pela bactéri&. hansenii.

Quando analisadas as imagens de MEV considerando-s
agitacdo do meio durante o cultivo, nota-se qustexima diminui¢éo
do tamanho das estruturas argilosas, o0 que podminglie a agitacdo
auxilia na esfoliacdo das estruturas da argila.
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Figura 8 - Imagens realizadas por MEV dos nanocaitgsd produzidos.
a) 100 rpm, 0,25% MMT; b) 100 rpm, 0,50% MMT; c)0lpm, 1,00% MMT.

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 9 - Imagens realizadas por MEV dos nanocaitgs) produzidos.
a) 125 rpm, 0,25% MMT; b) 125 rpm, 0,50% MMT; @51lrpm, 1,00% MMT.

A

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 10 - Imagens realizadas por MEV dos nanoésitgs produzidos.
a) 150 rpm, 0,25% MMT; b) 150 rpm, 0,50% MMT; &0lrpm, 1,00% MMT

_'

o

s TS,

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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4.3.2 Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS)

No microscopio MEV através do EDS é selecionada ama
especifica, e esta area é irradiada com raios-¥cGzada atomo emite
um sinal caracteristico para esta radiacdo, éymdsr uma ideia da
composigdo qualitativa das amostras. As Figurag 17 apresentam as
imagens e regides onde foram realizadas as andgise€DS nas
amostras analisadas. Salienta-se que nao forairadssd as analises de
EDS em todos as amostras. Juntamente com a imageapeesentados
os gréficos que indicam os elementos encontradosgi@o de andlise.

Figura 11 - Andlise de EDS para o nanocompdésitdymiolo com 100 rpm de
agitacdo e concentragdo 0,25% de montmorilonita.

1500
Si

10004 ©

5004 | Ma

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 12 - Andlise de EDS para o nanocompdésitdymiolo com 100 rpm de
agitacdo e concentracdo 0,50% de montmorilonita

2000

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 13 - Andlise de EDS para o nanocompgésitdymicdlo com 100 rpm de
agitacdo e concentragdo 1,00% de montmorilonita.

1200
1000

8004 0 Si
C

600

400+ Al

200

0 T T T T 1
0 2 4 6 8 10

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 14 - Andlise de EDS para o nanocompgésitdymiclo com 125 rpm de
agitacdo e concentragéo 1,00% de montmorilonita.
800
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 15 - Andlise de EDS para o nanocompdésitdymiolo com 150 rpm de
agitacdo e concentragdo 0,25% de montmorilonita.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 16 - Andlise de EDS para o nanocompdsitdymiclo com 150 rpm de
agitacdo e concentragdo 0,50% de montmorilonita.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 17 - Andlise de EDS para o nanocompdésitdymiolo com 150 rpm de

agitacdo e concentragdo 1,00% de montmorilonita.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

A Tabela 4 apresenta uma sintese dos resultadosnagosicéo
guimica semiquantitativa das amostras analisadas.

Tabela 4 - Resultados da analise de composi¢adagufualitativa por EDS

Condigao Elementos (%) - analise qualitativa
Na Al Si C O
100 rpm - 0,25% MMT 43,61 0,70 4,87 24,32 26,50
100 rpm - 0,50% MMT 10,60 5,10 17,60 30,74 35,96
100 rpm - 1,00% MMT 4,00 6,08 22,11 44,68 23,13
125 rpm - 1,00% MMT 3,28 4,14 14,78 6,82 12,98
150 rpm - 0,25% MMT 2,40 7,38 25,46 34,47 27,34
150 rpm - 0,50% MMT 0,38 6,32 22,89 40,69 29,72
150 rpm - 1,00% MMT 13,03 45,49 18,3p 34,11 30,02

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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A andlise das Figuras 11 a 17 e da Tabela 4 cacafirna
presenca de cristais formados por atomos cardatesisda argila
montmorilonita na regido dos nanocompoésitos arddisgoor EDS e
também da celulose bacteriana biosintetizada maitéhaK. hansenii,
uma vez que foi identificada a presenca de carb&rmaontmorilonita
sédica possui como elementos principais 0s ionASIO e Na. O
oxigénio é encontrado nas estruturas da montmdeloa forma Si-O e
Al-O e também na estrutura quimica da celuloseebacia, razédo pela
gual sua presenca é alta nos nanocompdésitos estidad

4.3.3 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR)

A técnica de espectroscopia no infravermelho camsformada
de Fourier (FTIR) é utilizada para a identificagiiou determinacdo de
caracteristicas estruturais dos materiais, prifipate no que se refere
a grupos funcionais e de ligacdes presentes na@nos

A Figura 18 apresenta os espectros de FTIR da oselul
bacteriana pura e da nanoargila MMT, que foramizatbs para
analisar os nanocompdsitos produzidos, avaliandgasicfes das
bandas espectrais especificas. Além disso, estecaégode auxiliar na
investigacdo de possivel interacdo de ligacdo deodgnio entre os
grupos OH de celulose bacteriana e de nanoargild MM

O espectro da celulose bacteriana (Figura 18ayeapiz bandas
caracteristicas do polimero, que, dependendo dezaulda amostra,
podem estar um pouco deslocadas: 3500 ermstiramento OH; 2900
cm?! - estiramento CH de alcanos e estiramento asstmédH,; 2700
cm’ - estiramento simétrico GH1640 cnT - deformacdo OH; 1400
cm' - deformacdo CH 1370 crit - deformacdo Ck 1340 cnit -
deformac&o OH; e 1320-1030 ¢mdeformacdo CO (BARUD, 2010).

J& a argila montmorilonita sodica (Figura 18b) spnéa bandas
na regido de 3626-3400 Cicorrespondentes & vibracéo de estiramento
(axial) do grupo hidroxila referente a agua adstanéntre as lamelas. A
regido espectral entre 1650-1620 'tré relacionada & deformacéo
angular da agua de hidratacdo. A banda em 1453craracteristica de
argila sédica. Bandas caracteristicas das ligagge®-Si foram
observadas em 1116 ¢me entre 915 e 523 ¢n faixa essa
correspondente as camadas octaédricas do alunfiraissiSi-O-Al
(DELPECH; MIRANDA; ESPIRITO SANTO, 2011).
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Figura 18 - Espectros de FTIR da a) celulose bactr pura e b)
montmorilonita sédica.
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Fonte: a) Elaborado pela Autora (2019); b) TIREL4le (2014)

As Figuras 19 a 21 apresentam o0s espectros de HOHR
nanocompositos produzidos. As imagens apresentanespgctros

agrupados pela velocidade de agitacdo e variandoneentracdo de
nanoargila.
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Figura 19- Espectros de FTIR para os nanocompoésighdose bacteriana-
nanoargila produzidos com velocidade de agitacabOflerpm e concentracdo
de nanoargila de 0,25, 050 e 1,00%.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
Figura 20- Espectros de FTIR para os nanocompoésihdose bacteriana-

nanoargila produzidos com velocidade de agitacab2®erpm e concentracdo
de nanoargila de 0,25, 050 e 1,00%.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 21 - Espectros de FTIR para os nanocompmosidulose bacteriana-
nanoargila produzidos com velocidade de agitacab5@erpm e concentracdo
de nanoargila de 0,25, 050 e 1,00%.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

A andlise das Figuras 19 a 21 evidencia que naamfor
observadas variag@es significativas na posicadaadas espectrais dos
nanocompositos produzidos quando comparados comelalose
bacteriana pura e a montmorilonita soditdota-se a presenca de
espectro caracteristico da celulose bacterianaqmmabandas em cerca
de 3400 crif e 2800 crit para vibracdes de estiramento de OH e CH,
respectivamente. Outros picos importantes que ega® em torno de
1000 cni s&o devido ao grupamento C—O—C.

As bandas mais relevantes caracteristicas do espdmtargila
MMT podem ser encontradas na regido de aproximauen®i00 a
3700 cnt. Este espectro mostra um pico acentuado em 3612 cm
devido ao estiramento de OH e outro pico extenatraso a 3452 cih
devido a O-H (ligacdo de hidrogénio) decorrentegdgpos Al, Mg
(OH) da argila montmorilonita. As moléculas de aguasorvidas nas
amostras apresentaram uma deformagéo angular deHHeq cerca de
1600 cm. Além disso, percebe-se picos correspondentesimadas
octaédricas de aluminossilicatos 1087 e 5261,cmspectivamente.
(GUNISTER et al., 2007).

Analisando os espectros dos nanocompositos praui)zidta-se
a presenca de picos caracteristicos tanto da CB danMMT. O pico
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de OH da argila montmorilonita pura a aproximadam&600 crit esta
presente enquanto a banda larga perto da mesnéo réd00 crif)
surge devido a fusdo de picos para a ligacao dedédio de CB e
MMT. O aumento nas interacdes de ligacdes de himhiogpode ser
visto, embora o pico mude para valores mais baikbico mais
evidente nos espectros dos nanocompésitos deveusgbracao de
estiramento C-H alifatica de celulose bacteriang apareceu a 2908
cm’. A presenca de uma banda larga em 1097, gmrovavelmente
deve-se a fusdo das bandas de C-O-C e Si/Mg-Oulaseebacterina e
argila, respectivamente. Resumindo, os espectroBTde fornecem
evidéncias claras da formacdo dos compdésitos selulmcteriana e
argila montmorilonita.

Quando se realiza uma avaliagdo considerando chest
velocidade de agitacdo e variando a concentracdoadeargila, a
Figura 19 demonstra que os nanocompdsitos prodaizinio velocidade
de agitacdo de 100 rpm apresentam picos muitosinppéxa banda
caracteristica das ligacdes Si-O-Si. Ressalta-s& diferenca grande
apresentada pela amostra de 0,5% MMT, subentendendanaior
volume destes elementos na mesma. Da mesma foontgeee quando
avaliam-se as amostras preparadas com velocidaglesotdcdo de
125rpm e 150rpm (Figuras 20 e 21, respectivamenih-se também
uma diferenca grande no pico caracteristico de-Si;@endo que para
estes casos isto ocorre para as amostras de 0,05%e

4.4 ANALISES TERMICAS
4.4.1 Andlise Termogravimétrica (TG)

A estabilidade térmica dos nanocompdsitos prodszi€oum
importante fator para sua aplicacdo, principalmeate elevadas
temperaturas.

Os resultados dos ensaios de TG foram analisassglenando o
conjunto das amostras com a mesma velocidade dmcagi
comparando com a celulose bacteriana pura. Assinkigara 22
apresenta as curvas para 0Ss nanocompoésitos produzidntendo
0,25%, 0,50% e 1,00% com velocidade de agitacastaote de 100
rpm, enquanto as Figuras 22 e 24 apresentam dtadesipara 125 e
150 rpm, respectivamente.
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Figura 22 - Analise Termogravimétrica da celuloaetériana pura (CB) e para
0s nanocompoésitos produzidos a 100 rpm contendn 05D e 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 23 - Analise Termogravimétrica da celuloaetériana pura (CB) e para
0s nanocompoésitos produzidos a 125 rpm contendn 05D e 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 24 - Analise Termogravimétrica da celuloaetériana pura (CB) e para
0s nanocompoésitos produzidos a 150 rpm contendn 05D e 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Tomando como base a curva da celulose bacterieaagada na
Figura 22, pode-se notar que a perda de massalidaseebacteriana
pura ocorre em trés eventos. O primeiro eventoitérmcorre até 100
°C e representa uma perda de massa em torno de 8s3¥4giada a
perda de 4gua da amostra. O segundo evento éiddribudegradacao
das cadeias da celulose, que inclui despolimerizatgcomposicdo das
unidades de glicose e desidratacéo, sendo queparatura de inicio de
degradacdo térmica () € de aproximadamente 308 °C, possuindo
uma temperatura de degradacdo maxima de@4Resta etapa, a perda
é de aproximadamente 68% da massa inicial do raktdé o terceiro
evento € observado acima de 38) com perda de massa de 20%,
sendo relacionado a degradacdo da fase organicamadlerial
(FISCHER, 2017).

Para a montmorilonita, o inicio da degradacdo t&ntcorre
acima de 600C (Leszczynska et al., 2007), sendo que os priiscipa
eventos térmicos ocorrem a partir dos’@0com uma perda gradativa
de cerca de 5% de massa até o final da andlisdaavsaida de agua
livre e de agua adsorvida. Outro evento ocorre ipréoxaos 200°C
devido & decomposicéo dos diversos grupamentosxiarpresentes
por toda a estrutura da MMT (PEIXOTO, 2012)
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Analisando as Figuras 22 a 24 pode-se constatap quineiro
evento térmico ocorre até 10Q, ocorrendo uma perda de massa de
aproximadamente 5% associada a saida de agua tprekmitre das
lamelas do material, enquanto que para a celulasefana pura ocorre
uma menor perda de massa.

Em relagdo ao segundo evento térmico de degradagddulose
bacteriana pura analisada possui uma perda de maesa
aproximadamente 50% a temperatura de 380 Ja para os
nanocompasitos, a perda de massa € significativ@mmanor quando
comparado a CB pura, sendo que a maioria perdia@damente
20% de sua massa a 38D. Estes valores demonstram a estabilidade
térmica advinda da presenca da MMT.

Na celulose bacteriana pura analisada, o terceeate térmico
inicia-se em aproximadamente 480, havendo uma queda lenta até
600°C (temperatura maxima utilizada nas analises deld$e estudo),
resultando em aproximadamente 10% da massa idei@B. Ja para os
nanocompositos produzidos, a maioria a 8Derdeu entre 20 a 30%
da sua massa inicial, com exce¢éo do material piddwwom 100 rpm e
1,00% de MMT, no qual ocorreu uma perda de massaaitede 50%.

Analisando os resultados das Figuras 22 a 24 poadizer que
existe uma correlacdo direta entre a perda de neaasaoncentracdo de
MMT apenas para 0s hanocompdsitos produzidos cdatacdg de 150
rom. Para 125 rpm os resultados foram praticamédémticos,
provavelmente ficando na margem de erro da analigpjanto que para
100 rpm nao foi possivel notar uma correlacao exgreariaveis.

As curvas de TG podem ser derivadas (primeira oydeitendo-
se a dTG (termogravimetria derivada), que fornedermacbes da
variacdo da massa em relacdo ao tempo (dm/dt) oduegdo da
temperatura (dm/dT). A Tabela 5 apresenta a termyarde degradacao
dos nanocompdésitos levando-se em conta a influéleialteracédo da
velocidade de rotacdo dos materiais.

A partir dos resultados apresentados na TabelanSegoe-se
avaliar que, independente da concentragdo de adjitionada, com o
aumento da rotacdo ha um aumento na temperatudegtadacéo do
material. Provavelmente isto se deve a melhoranoarporacédo da
argila através do aumento da rotagdo durante suassi Segunda
Koosha (2015), uma das caracteristicas das argilagluenciar no
comportamento térmico dos materiais quando incagas aos mesmos.
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Tabela 5 - Temperatura de degradacao dos nanociiagdoduzidos.

Concentracao Rotacao Temperatura de
de argila (%) (rpm) degradacéo {C)

100 309

0,25 125 318

150 333

100 307

0,50 125 313

150 343

100 271

1,00 125 307

Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Segundo Ul-Islam, Khana e Parka (2012), a incogémrade
MMT na matriz de CB durante a producdo do compaoséthora a
estabilidade térmica geral do polimero, pois swesgnca dentro e na
superficie das nanofibras de CB pode proteger dsias contra o
choque térmico, resultando na mudanca da degradamgadirecdo a
temperaturas mais altas e reduc¢éo na perda de.massa

4.4.2 Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

As Figuras 25 a 27 correspondem as curvas de D&C d
nanocompositos. Para avaliacdo destes resultadosidemu-se a
velocidade de agitagdo constante. Verificando-s€&iggras 25 a 27,
para todas as concentracfes estudadas nota-sesengarede picos
exotérmicos proximo a 100 °C, pico este normalmeel@cionado a
agua presente no material nesta temperatura am@da&inA Figura 25
apresenta picos endotérmicos proximos a 200 °Csgggindo Peixoto
(2012), sdo relacionados a decomposicédo de divegsgsamentos
hidroxila. Para os outros nanocompdsitos, estesspitdo foram
evidenciados.

Para este ensaio devido o mesmo ter sido realzahente até
300 °C nao foi possivel fazer uma avaliagdo compisto porque tanto
para a celulose bacteriana quanto para a argilteraperaturas de
degradacdo estdo acima de 300 °C. Segundo Fis@0d7)( a
degradacdo das cadeias de celulose ocorrem a ¢ar808 °C, sendo
sua temperatura de degradacdo maxima 340 °C. Alaargi
montmorilonita, por sua vez, tem seu inicio de ddgcdo térmica
acima de 600 °C, segundo Leszczynska et al (2007).
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Figura 25 - Curva de DSC da celulose bacterianaa f@B) e para os
nanocompasitos produzidos a 100 rpm contendo 0%be 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).

Figura 26 - Curva de DSC da celulose bacteriana f@B) e para os
nanocompasitos produzidos a 125 rpm contendo 0%be 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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Figura 27 - Curva de DSC da celulose bacteriana f@B) e para os
nanocompasitos produzidos a 125 rpm contendo 0%be 1,00% de MMT
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Fonte: Elaborado pela Autora (2019).
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5 CONSIDERAGOES FINAIS

O desenvolvimento de materiais compésitos e nanpésitos

trouxe muitos beneficios para variados setores dusscam,

principalmente, a combinacdo de leveza e resistémei um mesmo
material. Assim, a demanda do mercado pela buscaw®s produtos e
pelo melhoramento de produtos jA& bem estabelecaaonentou,

incentivando a pesquisa por novas rotas de praoessa e pela melhor
compreenséo das rotas ja existentes.

A partir dos resultados obtidos na produgéo dectaniaacdo dos

materiais nanocompdsitos produzidos, pode-se faerseguintes
consideracoes:

Foram produzidos nanocompositos de celulose banterie
montmorilonita analisando as variaveis do proces$ocidade de
agitacdo e concentracdo de montmorilonita. A maiodios
compositos possui forma esférica, conforme repontedliteratura.

A analise morfolégica dos nanocompdsitos compravquiesenca
de montmorilonita dentro da estrutura de nanofilslascelulose
bacteriana. N&o foi possivel identificar atravésadalise de MEV
se a argila esté intercalada ou esfoliada.

A caracterizacdo fisico-quimica dos materiais praths
demonstrou a existéncia dos ions caracteristicos adpla
montmorilonita Si, Al, O e Na na analise de ED$®tgmente com
carbono advindo da celulose bacteriana.

Os espectros de FTIR ndo apresentaram novas bdeddssorcao
ou de deslocamento, sugerindo que a utilizagd@daangila como
carga ndo promoveu a criacdo de novas ligacdesagsam

A caracterizacdo térmica dos nanocompdsitos atradéas
termogravimetria demonstrou que a utilizacdo da ilearg
montmorilonita aumenta a estabilidade térmica ddinmoo,

diminuindo a sua perda de massa com 0 aumentongzetatura.
Esta caracteristica foi melhor observada nos nanpg@sitos

produzidos com velocidade de agitacdo de 150 rpm.

A andlise DSC néo foi conclusiva neste estudo deeidbaixa
temperatura utilizada na realizagdo do ensaio, @#omue néo foi
possivel identificar as temperaturas de fusdo do®aompositos,
que ocorrem acima de 360.
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Assim, com base nas consideracdes apresentadasmeed
concluir que foi possivel produzir nanocompositos delulose
bacteriana e argila montmorilonita soédica, com amento das
propriedades térmicas do material, podendo assirasmo ser utilizado
como substituto de materiais para aplicacdes earshig areas do nosso
dia a dia.

Fica como sugestéo para trabalhos futuros algum®gaue ndo
foram explorados nesta pesquisa:

» Determinar o rendimento dos nanocompésitos prodezid

* Analisar a influéncia de outras variaveis de pregcgegomo por
exemplo, temperatura, fonte de carbono, etc.;

* Analisar o grau de esfoliagdo da argila montmoititgormnos
materiais produzidos;

» Estudar a utilizagdo do material desenvolvido ceomativo.
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