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Introducao

A nanotecnologia, na ultima década, se tornou uma area de grande interesse
para a ciéncia dos materiais, principalmente pelo estudo dos nanocompodsitos
poliméricos. Pesquisas tém sido realizadas associando o uso de diferentes
matrizes poliméricas (como polietileno, polipropileno, polianilina,
poliestireno, etc.) a nanoparticulas especificas (prata, ouro, grafeno,
nanotubos de carbono, silica, etc.), capazes de proporcionar novas
propriedades a matriz polimérica, diferentes das propriedades apresentadas
pelo polimero puro. Os polimeros sao os materiais de primeira escolha devido
a sua morfologia especifica, natureza quimica e estrutural, com as longas
cadeias poliméricas permitindo a incorporacao e dispersao fina de
nanoparticulas. O polietileno é utilizado em diversas areas devido as suas
caracteristicas de preco baixo, inércia quimica e processamento relativamente

facil. As nanoparticulas de oxido de cobre (CuO) tém sido investigadas por

varios pesquisadores como um agente antimicrobiano eficaz, sendo testadas
em diversas bactérias, tanto gram positivas quanto gram negativas.

Objetivo
Neste trabalho focalizamos a sintese de nanocompadsitos por polimerizacao in
situ de etileno com catalisador metaloceno. O objetivo principal &€ obter uma
boa distribuicao das nanoparticulas de CuO na matriz polimérica, a fim de
proporcionar aumento das propriedades do nanocomposito, com foco na
acao antimicrobiana, bem como avaliar suas propriedades térmicas e
mecanicas.

Metodologia

As nanoparticulas utilizadas neste trabalho foram preparadas na pelo grupo
de pesquisa do professor Carlos Bergmann. Foram sintetizadas por combustao
a partir de nitrato de cobre trihidratado Cu(NO;),.3H20 e glicina
(NH,CH,COOH), misturados em volume de agua deionizada suficiente para
dissolucao. A combustao foi realizada em um recipiente de aco, em um forno
do tipo mufla, dentro de uma capela com exaustao e controle de temperatura

em 4002C. A partir da composicao estequiomeétrica da mistura redox obteve-

se uma proporcao de nitrato de cobre-glicina de 1:1, 10, pela qual calculou-se
0s moles usados para as reacoes ricas e deficientes em combustivel. A figura
1, abaixo, exemplifica o processo utilizado:
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Figura 1. Fluxograma de obtencao das nanoparticulas de oxido de cobre a partir de
sintese por combustao em solucao de glicina-nitrato em agua.

O etileno é polimerizado na presenca das nanoparticulas de CuO
(polimerizacao in situ) em reator Parr de 100mL a 40°C e pressao de eteno de
3,0 bar, durante 30 min. E utilizado catalisador metalocénico Cp,ZrCl, na
quantidade de 4x10°® mol. Como solvente é utilizado tolueno seco, mantido
sob atmosfera inerte de argdnio, e como cocatalisador é utilizado
metilaluminoxano (MAO), na razao Al/Zr = 1000.

Para cada tipo de reacao ha uma massa exata de carga a ser utilizada, a fim de
satisfazer as proporcoes de 1%, 3% e 5%, denominadas como PECuO 1%,
PECuO 3% e PECuO 5%, respectivamente. O volume total das reacdes &€ 50mL.
Desses, 1,92mL sao de MAO (1,82mL no reator, 0,1mL na carga). O restante do
volume é formado basicamente por tolueno, sendo composto também pelo
volume da carga e do catalisador, os quais sao muito pequenos. A adicao dos
compostos ao reator segue esta ordem: tolueno, MAO, carga (CuO),
catalisador. Apos isso, € aberta a valvula para a entrada do eteno sob pressao
controlada e ligada a agitacao. As reacdoes sao finalizadas com acetona e
posteriormente o material € lavado com etanol. A figura 2, a seguir,
demonstra como o processo é feito:
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Figura 2. Esquema de realizacao da polimerizacao in situ

Resultados

Na tabela 1, a seguir, € possivel ver os resultados das polimerizacdes. Todas elas foram feitas em triplicata e
os valores apresentados, exceto para as polimerizacoes homogéneas, que nao possuem carga, Sao
referentes as polimerizacdes cujo percentual tedrico de carga foi mais proximo de 1%, 3% e 5%,

respectivamente.
Atividade Temperatura de | Temperatura de | % Cristalinidade
catalitica fusao (°C) cristalizacao (°C)
129 117 44

Tabela 1. Resultados das polimerizacoes:

% Teorico de

142,6

PECuO 1% 6,0 /3 1,2 99,9 131 121 57
PECuO 3% 5,7 214 3,7 95,7 131 119 45

PECuO 5% 7,2 357 4,9 120,2 132 119 46

Os rendimentos das polimerizacdes foram proximos ao esperado, resultando em percentuais teodricos de
acordo com o objetivo da pesquisa.

As temperaturas de fusao e cristalizacao dos trés tipos de nanocompositos foram bastante parecidas,
variando no maximo 22C.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) dos nanocompositos:

A morfologia dos nanocompodsitos e das nanoparticulas foi estudada por MEV.
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Figura 3. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) dos nanocompasitos.

Nas micrografias dos nanocompdsitos acima a carga parece estar encoberta pelo polimero.

Teste antibacteriano:

Este teste qualitativo foi realizado para dois tipos de bactérias, Staphylococcus aureus e Escherichia coli.
As amostras foram mantidas em contato com as bactérias em uma placa de agar totalmente
contaminada durante 24 horas, com temperatura controlada de 3729C.
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Figura 5. Teste
antibacteriano das
nanoparticulas puras.

Figura 6. Placa de agar apos a
retirada dos filmes de PECuO
1% e PECuO 5%

Figura 4. Teste antibacteriano para os
nanocompositos puros (sem carga)

Para o teste com as nanoparticulas foram feitos pocos, onde elas foram adicionadas. As nanoparticulas de
CuO apresentaram atividade antibacteriana, criando halos ao redor dos pocos. Todos os filmes
apresentaram atividade antibacteriana quando colocados em contato com as bactérias.

Conclusoes

Nanocompositos de polietileno/CuO foram obtidos por polimerizacdo de etileno com bons rendimentos,
boa estabilidade térmica e com atividade antimicrobiana frente a Escherichia coli e Staphylococcus aureus.
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