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SINTESE E CARACTERIZACAO DE MATERIAIS POLIMERICOS
ABSORVENTES (HIDROGEIS) ORIUNDOS DE RESIDUOS PAR SUA
APLICACAO NA ENGENHARIA

1. Introducio

O presente relatorio do projeto de pos-doutorado intitulado “Sintese e caracterizagdo de
materiais poliméricos absorventes (hidrogéis) oriundos de residuos para sua aplicagdo
na engenharia”, realizado no periodo de 09 de janeiro de 2023 a 10 de janeiro de 2025,
permitiu a obtengdo de resultados destacaveis relacionados a metodologia de sintese
polimérica, processamento, propriedades fisico-quimicas, entre outros.

No que diz respeito a sintese polimérica dos hidrogéis, foi implementada uma rota de
sintese por radical livre em meio aquoso, em forma de batelada controlada sob
atmosfera inerte, o que permitiu alcangar melhores rendimentos na sintese. Por outro
lado, apds a sintese, foram implementadas diferentes técnicas de processamento do
hidrogel, tais como vertimento, moagem ¢ eletrofiacdo, para a obten¢ao de filmes,
particulas e mantas, respectivamente. Essas apresentagdes foram caracterizadas por
meio de diversas analises, como inchamento/desinchamento e molhabilidade.

No caso do inchamento, algumas composicdoes dos materiais sintetizados atingiram
valores de até 700 g/g, o que, em termos de desenvolvimento deste tipo de material, é
um resultado destacavel em comparacdo com outros estudos similares. Quando
analisados de forma ciclica, os materiais mantiveram seus resultados ao longo de trés
ciclos de inchamento/desinchamento. Cabe ressaltar que apenas trés ciclos foram
realizados.

Além disso, os hidrogéis foram submetidos a diferentes técnicas de processamento, o
que permitiu gerar diversas apresentagcdes para sua exploracao em diferentes aplicacdes.
Entre essas apresentacdes, destacam-se as mantas obtidas por eletrofiacdo, além da
definicdo das condigdes Otimas para sua producdo (corrente, voltagem, fluxo de
polimero e velocidade de deposi¢do sobre a superficie, entre outros). O estudo desse
conjunto de varidveis permitiu estabelecer as melhores relagdes para a geracdo de
mantas com diferentes diametros de fibras e variados graus de dispersibilidade.
Adicionalmente, foram estudados critérios para a obtengao de diferentes tipos de filmes.
Por outro lado, os hidrogéis sintetizados foram moidos e peneirados para a obten¢do de
particulas com diferentes granulometrias.

Em relagdo aos resultados, constatou-se a efetividade da sintese do polimero por meio
de andlises de FTIR, verificando as bandas associadas as ligagdes de interesse, o que
validou a formac¢ao dos hidrogéis. Adicionalmente, foram obtidas as curvas cinéticas de
inchamento utilizando a metodologia da sacola de chd, o que permitiu avaliar a
influéncia da fibra utilizada.

Paralelamente, foi analisada a cinética de molhabilidade, registrando os angulos de
contato associados a molhabilidade da 4gua sobre a superficie do hidrogel. Verificou-se
que a presenca da fibra altera a cinética de molhabilidade, especialmente ao aumentar
seu teor na estrutura do polimero.



Outras técnicas empregadas para a caracterizacdo dos materiais incluiram
termogravimetria TGA e calorimetria exploratoria diferencial DSC, que permitiram
determinar as temperaturas criticas de perda de massa, bem como as temperaturas de
transi¢ao vitrea, fornecendo informacgdes valiosas sobre o comportamento térmico dos
polimeros estudados.

As caracteristicas morfoldgicas e elementares dos hidrogéis foram analisadas por meio
de microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia
dispersiva de raios-X (EDS), respectivamente. Essas técnicas permitiram identificar
caracteristicas como a porosidade intrinseca, texturas, formas resultantes dos métodos
de processamento, além do reconhecimento ¢ medicdo dos didmetros das fibras, entre
outros aspectos. Finalmente, foi possivel realizar um mapeamento da composi¢cdo
elementar dos hidrogéis nas diferentes estruturas formadas, fornecendo informacgdes
detalhadas sobre a distribui¢dao dos elementos quimicos presentes.

Neste sentido, no desenvolvimento do presente projeto, foi possivel obter uma
variedade de materiais superabsorventes com capacidades destacaveis de inchamento,
retencdo e liberagdo de fluidos. Além disso, os hidrogéis sintetizados demonstraram
versatilidade no processamento, podendo ser moldados em diferentes formatos, como
granulares, filmes, fibras e mantas. Essa flexibilidade ¢ altamente vantajosa, pois
permite adaptar os materiais a diversas aplicacdes conforme as necessidades especificas
de cada caso.

2. Marco tedrico

Materiais absorventes e superabsorventes, também conhecidos como hidrogéis, tém despertado
um grande interesse por parte de diferentes setores do conhecimento por sua utilidade em areas
tais como, a farmac€utica, engenharia, energia, eletronica, médica, agricola, etc. devido a sua
praticidade e utilidade nas quais podem ser exploradas de diferentes formas ao serem
submetidos a diferentes estimulos que brindam vantagens em comparacdo a outros materiais.
Estes materiais se caracterizam por serem polimeros com grupos polares com afinidade a agua
ou liquidos, além de possuir reticulagdes que facilitam a expansao de uma porosidade permeével
que ao serem integradas permitem a captagdo, retencdo e liberacao de liquidos. Neste sentido, os
hidrogéis podem ser considerados como uma rede emaranhada que se encontram unidos por
ligacdes conhecidas como entrecruzamentos ou reticulagdes que facilitam em seu conjunto a
geracdo de um material altamente poroso que pode se expandir, facilitando a captagdo de agua
ou outros liquidos.

Por outro lado, os hidrogéis podem ser formulados a partir de diferentes substratos presentes em
diferentes tipos de residuos (residuos poliméricos, residuos agroindustriais, residuos
domésticos, residuos industriais, etc.), este potencial pode ser explorado para diferentes
aplicagcdes de engenharia brindando solugdes praticas (Dacrory et al., 2018; de Souza et al.,
2019; Liao & Huang, 2020; Liu & Huang, 2016; Liu, Li, Dai, & Huang, 2017; T. Wang et al.,
2020). Neste sentido, considera-se que, os residuos estudados a serem incorporados no processo
de sintese polimérica dos hidrogéis, devem ser tratados por diferentes métodos para serem
adequados a obtengdo de hidrogéis Uteis na engenharia.

Na atualidade, a sociedade produz quantidades significativas de residuos solidos que na maioria
das vezes ndo sdo tratados de forma apropriada, terminando em aterros legais ou ilegais, mas
que agravam a problemaética atual associada a polui¢do. Na atualidade, calcula-se que no mundo
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¢ produzida uma quantidade de residuos urbanos solidos de aproximadamente de 1.300 milhdes
de toneladas por ano. Além disso, acredita-se que, para o ano de 2025, esta quantidade possa
quase duplicar chegando a 2.200 milhdes de toneladas por ano (Campuzano & Gonzilez-
martinez, 2016; Review & Management, n.d.; Seadi, 2015). Desta quantidade de residuos
solidos produzidos menos de 140 milhdes sdo reciclados adequadamente ao redor do mundo
(Review & Management, n.d.). Esta produg@o de residuos produz diversos problemas diretos,
como acumulo inapropriado de residuos no mundo todo, chegando a surgir acumulos de
residuos tanto na terra como no mar, neste tltimo formando aglomeracdes gigantes de residuos
considerados ilhas localizadas em diferentes locais ao redor do mundo, também denominados
em seu conjunto como sétimo continente (Rock, 2019). A producdo elevada de residuos
contribui diretamente com alteragdo nociva dos ecossistemas, biomas, espécies, etc., esta
alteracdo vem sendo cada vez mais intensa impedindo a recuperagao natural dos ecossistemas
(Singh, 2019)(Boretti & Rosa, 2019).

Os hidrogéis sdo materiais de origem tradicionalmente polimérica, que integram cadeias
poliméricas com grupos laterais polares com afinidade com a agua ou outros liquidos e uma
reticulag@o ou entrecruzamento que permite a geragdo de uma porosidade permeével que em seu
conjunto permitem a penetracao dos liquidos em seu interior. Sendo assim, este tipo de material
pode ser imaginado como uma rede emaranhada que captura dgua ou outros liquidos. Este
processo de absor¢do de 4gua ¢ denominado inchamento e ¢ dado segundo a Equacdo 1 .

Mi—M,
Mo

E =

Equacdo 1

Onde M; ¢ a massa do hidrogel inchado e M, representa a massa do hidrogel seco. Esta equacdo
define um comportamento que descreve a cinética de inchamento que permite estabelecer
parametros como taxa ¢ velocidade de inchamento, inchamento em equilibrio, tempo de
inchamento, entre outros parametros de interesse. Deste mesmo modo, a Equagdo 1 pode ser
aplicada para o desinchamento, obtendo-se comportamentos cinéticos que integrado ao
inchamento fornece informacdes Uteis para a previsdo ao momento de aplicacdo. A capacidade
dos polimeros absorventes e superabsorventes de inchar, desinchar e reter liquidos sugere uma
importante relevancia em termos de aplicagdes em fenomenos de transporte gerados ante de
diferentes estimulos fisico-quimicos proporcionando uma gama importante de utilidades.

Os hidrogéis tem uma ampla gama de classificagdes, que varia desde sua origem (naturais,
sintéticos ou hibridos); de reticulagdo quimica ou fisica; de tipo de sensibilidade com respostas
a estimulos como pH, saturacdo, carga i0nica, temperatura, pressdo, entre outros; carga ionica
(cationico, aniénico e nao-idnico); tipo de preparacdo (homopolimero, copolimero ou
interpenetrado); degradabilidade (biodegraddvel ou no biodegradéavel); estrutura (cristalino,
amorfo ou semicristalino), entre outro tipos de hidrogéis. Os principais tipos de hidrogéis sdo
apresentados na Figura 1.



Figura 1 — Principais tipos de hidrogéis.

Hidrogéis a partir de diversos substratos de uso nobre como celulose, amido, sacarideo, entre
outros tém sido desenvolvidos com sucesso para diferentes tipos de aplicagdes [26]-[31]. Os



exemplos, anteriormente comentados, sao um forte indicio do potencial desenvolvimento de
materiais poliméricos absorventes e superabsorventes na geragdo a partir de residuos ricos nos
substratos anteriormente comentados ou outros tipos de residuos. No entanto, um grande desafio
¢ estabelecer tratamentos adequados para funcionalizar as fracdes tuteis destes residuos e
facilitar a sintese polimérica.

Alguns trabalhos associados a formulagdo de hidrogéis a partir de residuos tém sido
desenvolvidos com relativo éxito [1]-[6]; porém, realizando uma andlises de resultados
apresentam falhas que podem ser superadas mediante o aprimoramento de métodos associados
aos tratamentos nos residuos e técnicas para o aperfeicoamento do método de sintese. O
presente projeto pretende abordar estes desafios procurando métodos para o aprimoramento na
formulacdo de hidrogéis a base de residuos de diferentes tipos mediante o refinamento do
residuo e otimizacdo dos métodos de sintese procurando a melhor relagdo custo/beneficio e
respeitando principios da quimica verde.

Neste sentido, o presente projeto de pesquisa desenvolveu hidrogéis a partir de poliacrilato de
potassio e celulosa nanocristalina (CNC), dando solugdo a problemas associados a passivos
ambientais e diminui¢do de exploracdo de recursos naturais. Por outro lado, o presente projeto
contribuira para o estabelecimento de uma economia circular.

3. Objetivo geral do Projeto
O principal objetivo deste pos-doutorado foi desenvolver e caracterizar hidrogéis poliméricos
superabsorventes a base de poliacrilato de potassio reforcado com nanocristais de celulose
(CNC). O estudo teve como foco a exploragdo das propriedades funcionais desses materiais,
suas potenciais aplicagdes e suas vantagens ambientais em comparacdo com hidrogéis
tradicionais a base de sodio.

4. Metodologia

Os hidrogéis foram sintetizados em meio aquoso utilizando técnicas de polimerizagao
por radical livre. Apds de sintetizado o material foi processado em diferentes formatos
(filmes, mantas eletrofiadas e particulas com diferentes faixas granulométricas) e
caracterizado pelas seguintes técnicas: Testes de inchamento e desinchamento ciclico,
molhabilidade medida por meio de dngulos de contato, Espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR), Andlise termogravimétrica (TGA), Calorimetria
diferencial de varredura (DSC), microscopia eletronica de varredura (SEM) e
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e microscopia Optica.

5. Resultados e Discussao

Os hidrogéis sintetizados demonstraram propriedades ajustaveis conforme a quantidade
de CNC incorporada, influenciando diretamente suas propriedades mecanicas e de
absorcdo. Os principais resultados incluem:

e Capacidade de inchamento: Variando entre 300 g/g e 700 g/g, abrangendo toda a
gama de materiais obtidos e estudados. Essa propriedade apresentou uma relagao
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inversa com a concentragdo de CNC, porém, vale ressaltar que todos os
materiais sintetizados mantiveram o carater superabsorvente.

o Estabilidade térmica: A incorporagdo de CNC aumentou a estabilidade térmica,
conforme evidenciado pelas analises de TGA. Além disso, foram determinadas
as temperaturas de transi¢ao vitrea dos materiais processados.

o Interagdo molecular: Confirmada pelas alteragdes nas bandas espectrais de
FTIR, indicando a presenca de interagdes especificas entre os componentes do
hidrogel.

e Morfologia controlada: Observou-se um aumento da porosidade e uma melhoria
na integra¢do da rede polimérica, conforme identificado nas imagens de MEV.
Além disso, foram constatadas as caracteristicas morfoldgicas especificas de
cada uma das formas processadas dos materiais.

e Andlise elementar do material: Realizada em paralelo as imagens de MEV, a
analise elementar por EDS permitiu verificar a distribuicdo de cations em
superficies processadas, bem como em fibras obtidas das mantas eletrofiadas.

e Eletrofiacdo bem-sucedida: Foram produzidas fibras homogéneas e ajustaveis
conforme a quantidade de CNC incorporada, além de variagcdes nos parametros
do equipamento, como voltagem, corrente, distancia entre eletrodos polarizados
e velocidade do rolo de deposigao.

6. Conclusao

Os resultados obtidos demonstram o potencial dos hidrogéis a base de poliacrilato de potassio
reforcados com CNC como materiais sustentdveis e funcionais para diversas aplicagoes,
incluindo agricultura, remediacdo ambiental e biomateriais, onde o potassio pode ser explorado
como nutriente ou como uma alternativa menos agressiva ao sodio. O estudo também abre
novas perspectivas para a exploracdo de outros biopolimeros na formagdo de hidrogéis
inteligentes, Uteis em aplicagdes que envolvem inchamento, liberagdo, troca e retengdo de
fluidos, como 4gua e suspensdes. Além disso, a resposta do material a diferentes fontes de
umidade amplia as possibilidades de aplicacdo em diversos setores de interesse.

7. Publicacao
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4e70-b0ef-7920c9922540.
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