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RESUMO

A engenharia de materiais tem avangado muito nos Ultimos anos, vale salientar o campo das
tecnologias de microencapsulagdo. Um dos processos em que h& avancos importantes é a
microencapsulacdo em meios inorganicos que utiliza o método sol-gel devido a facilidade de
controle sobre a morfologia e distribuicdo do tamanho das particulas. Posto este cenério, o
presente trabalho estuda a viabilidade da microencapsulacdo de dolomita e a propriedade de
barreira térmica das microcépsulas quando aplicadas em tecidos utilizados em jalecos e aventais
expostos a altas temperaturas. O procedimento experimental constitui, inicialmente, na sintese
de microcépsulas ceramicas, com e sem dolomita, via método de policondensacéo sol-gel. As
caracterizacdes das particulas foram estudadas via estéreo microscdpio, microscopia eletrénica
de varredura (MEV), espectroscopia por energia dispersiva (EDS), feixe de ions focados
acoplado a microscopia eletrénica de varredura (FIB - MEV) e BET. Posteriormente, foi feita
a aplicacdo das microcéapsulas em suportes téxteis utilizando dois métodos diferentes, sendo
eles a impregnacdo e o aerografo. A caracterizagdo dos suportes com microcapsulas
incorporadas foi realizada por MEV e termografia. Como resultados gerais da obtencéo,
caraterizacdo e aplicacdo, pode-se concluir que as microcapsulas foram sintetizadas de maneira
adequada obtendo-se microparticulas de casca ceramica com tamanho entre 7-14 um e
microparticulas com casca ceramica e nacleo de dolomita com tamanho entre 7-20 um, tendo
ambas permanecido agregadas aos tecidos apds a secagem. Com a andlise via termografia
observamos a propriedade de barreira térmica obtida pela presenca das microcapsulas nos
suportes téxteis. Ndo foram observadas disparidades significativas entre os resultados quando
comparamos 0s suportes contendo as quantidades de 1 e 2 g de microparticulas com e sem
nucleo. O algodao apresentou melhores resultados quando as microcapsulas foram aplicadas
pelo método de impregnacdo, e o poliéster apresentou bom desempenho para ambos 0s
métodos, impregnacgéo e aerdgrafo. Os resultados finais permitem afirmar a possiblidade da
utilizacdo da tecnologia de microencapsulacdo para aplicacdo das particulas formadas como
barreira térmica em tecidos.

Palavras-chaves: Microcapsulas ceramicas; dolomita; policondensacdo sol-gel; barreira
térmica.



ABSTRACT

Material engineering has advanced a lot in recent years, emphasizing the field of
microencapsulation technologies. One of the processes in which there are important advances
is the microencapsulation in inorganic media that use sol-gel method due to the facility of
control on particles sizes’ morphology and distribution. Given this scenario, the present work
studies the viability of dolomite’s microencapsulation and thermal stability’s property of the
obtained microcapsules when applied in fabrics worn in lab coats and aprons exposed to high
temperatures. Initially, the experimental procedure consisted on the synthesis of ceramic
microcapsules, with and without dolomite, via sol-gel polycondensation method. The particles’
characterization was studied by stereo microscope, scanning electron microscopy (SEM),
dispersive energy spectroscopy (EDS), focused ion beam coupled to scanning electron
microscopy (FIB-SEM) and BET. Subsequently, the microcapsules were applied in textile
supports using two different methods, which were the impregnation and the airbrush. The
supports’ characterization with incorporated microcapsules was performed by MEV and
thermography. As a general result of the preparation, characterization and application, it can be
concluded that the microcapsules were synthesized in a suitable manner, obtaining
microparticles with a ceramic size of 7-14 um and microparticles with a ceramic shell and a
core of dolomite with a size between 7- 20 um, which both remained attached to the tissues
after drying. With the analysis through thermography we observed the property of thermal
barrier obtained by the presence of microcapsules in the textile supports. No significant
disparities were observed between the results when comparing the supports containing the
amounts of 1 and 2g of microparticles with and without a core. The cotton presented better
results when the microcapsules were applied by the impregnation method, and the polyester
presented good performance for both methods, impregnation and airbrush. The final results
allow affirming the possibility of using the microencapsulation technology in order to apply
formed particles as thermal barrier in fabrics.

Keywords: Ceramic microcapsules; dolomite; sol-gel polycondensation; thermal barrier.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento da microencapsulagédo teve inicio com a preparacdo de cdpsulas
contendo corantes incorporadas ao papel para fins de copia e como subtituicdo ao papel de
carbono (GOSH, 2006). Esta aplicacdo consite na quebra das particulas e liberacdo de corante
em um papel, contendo argila acida, o que o torna visivel (BONE et al., 2011). A tecnologia de
microencapsulacdo permite que sejam feitas combinacdes das propriedades de diferentes
materiais que sdo dificeis ou mesmo impossiveis com outros métodos disponiveis (GOSH,
2006). Este processo tem como base envolver particulas solidas, goticulas de liquidos ou gases
do tamanho micrométrico em uma casca inerte, que faz seu isolamento (BUTSTRAEN;
SALAUN; DEVAUX, 2015), através de uma camada uniforme e estavel cobrindo o material
do nacleo por reagdes fisicas ou quimicas ( FU; HU, 2017).

A industria farmacéutica utiliza ha muito tempo a microencapsulagdo para a
preparacdo de capsulas contendo ingredientes ativos (GOSH, 2006). O setor téxtil aproveita a
forma solida em po de liquidos microencapsulados para uma facil deposicdo sobre as fibras
téxteis (AZIZl ; CHEVALIER ; MAJDOUB , 2014). Dependendo da aplicacdo, uma grande
variedade de materiais de nucleo pode ser encapsulada, como pigmentos, corantes, agentes de
cura, retardadores de chama, plastificantes e nanoparticulas. Protecdo de materiais instaveis,
liberacdo controlada de farmacos, mascaramento de odor ou sabor em alimentos , imobilizacao
de enzimas e microorganismos, melhor processabilidade (solubilidade, dispersibilidade)
(GOSH, 2006), sdo algumas das vantagens interessantes que podem ser obtidas utilizando a

microencapsulacao.

O presente trabalho busca acrescentar mais informag6es como base para as pesquisas
sobre microencapsulacdo que acontece desde 2007 no Laboratério de Design e Selecdo de
Materiais da UFRGS. O estudo se delimita na sintese de microcapsulas ceramicas com um
nucleo diferenciado que contém dolomita, e a possibilidade de aplicacdo como barreira térmica
em suportes téxteis, visando ampliar o conhecimento na rota de sintese destas microparticulas,
e possibilidade de melhoramento de produtos ja existentes no mercado, 0s aventais e jalecos
com aditivos retardadores de chama.

A microencapsulacdo em silica ou outros meios inorganicos utiliza o método sol-gel
devido a facilidade de controle sobre a morfologia esférica e distribuicdes de além de utilizar
baixas temperaturas de processamento, altos niveis de pureza e maior controle das
concentragdes dos reagentes (ZHANG; WU, 2010). As microcapsulas obtidas apresentam
excelentes propriedades de estabilidade quimicas e térmica resultante das fortes ligacbes
presentes na silica (SiO;) (BUTSTRAEN; SALAUN; DEVAUX, 2015).



As microcépsulas utilizadas neste trabalho foram sintetizadas usando TEOS como
uma fonte inorgéanica através do processo de policondensacdo sol-gel (ZHANG; WU, 2010).
As particulas foram inseridas em dois suportes diferentes, um de algodéo e outro poliéster, para
que a analise da barreira térmica fosse possivel. As caracterizacdes das microcapsulas, dos
suportes, e dos suportes contendo as microcapsulas foram feitas via, microscopia eletrdnica de
varredura (MEV), espectroscopia por energia dispersiva (EDS), feixe de ions focados acoplado
a microscopia eletrdnica de varredura (FIB-MEV) e termografia. A leitura e interpretacdo dos
resultados obtidos nesta pesquisa sugere que a aplicagcdo de microcapsulas ceramicas é
adequada para aplicagdes em que é exigida barreira térmica, sendo mais efetiva quanto maior

for a sua quantidade aplicada nos suportes téxteis.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Estudar e desenvolver microcapsulas com casca ceramica, sendo a dolomita o material
a ser encapsulado, que serdo incorporadas em suportes buscando analisar sua atuagdo como

barreira térmica para o emprego em design de produto.

2.2 Objetivos especificos

i.  Estudar o desenvolvimento de produtos com a aplicacdo de microcapsulas;

ii. Estudar a sintese de microcapsulas ceramicas com e sem o nucleo de dolomita pelo
processo de policondesacédo sol-gel, e sua aplicacdo em dois tipos de substratos
téxtis;

iii. Testar o método de aplicacdo por impregnacao e por aerografo em tecido de algodéo
e poliéster;

iv. Avaliar os aspectos de barreira térmica do produto final.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta revisdo bibliogréfica apresenta uma abordagem teérica sobre o processo de

microencapsulacéo, a rota sol-gel, e os tecidos com propriedades térmicas.

3.1 MICROENCAPSULACAO

Microencapsulacdo é definida como uma tecnologia que permite encapsular
ingredientes ativos, materiais nucleares, através de um material circundante, invélucro ou casca.
A técnica permite proteger o ingrediente do ndcleo do ambiente externo, mascarar materiais
indesejaveis, além de permitir uma liberacdo controlada de compostos, entre outras aplicacdes
(PAULO; SANTOS, 2017).

O produto resultante do processo de microencapsulacdo € denominado
“microcapsula”, e possui tamanho micrométrico (> 1 um) e geralmente apresenta o formato
esférico, sendo que o nucleo pode estar presente como um sélido, liquido ou gés, e é usado
frequentemente na forma de uma solucéo, dispersdo ou emulsdo, enquanto que a casca tem o
papel de proteger o nucleo do ambiente externo (GOSH, 2006). O nucleo pode ser temporario,
sendo liberado de maneira controlada para o0 meio externo ou permanentemente, sendo fixo
dentro da casca (PAULO; SANTOS, 2017).

O invllucro encapsula principalmente agentes ativos, como corantes, drogas,
enzimas, bactérias ou retardantes, e sdo amplamente utilizados na formulacdo de cosmeéticos
(BUTSTRAEN; SALAUN; DEVAUX, 2015). A compatibilidade do material do nucleo com a
casca € um critério importante para aumentar a eficiéncia da microencapsulacao, para que se
tenha a garantia de bom um desempenho dependendo da aplicacdo escolhida (GOSH, 2006).
Este método visa a criacdo de uma barreira fisica para proteger o agente ativo do ambiente
externo (PAULO; SANTOS, 2017). A liberacdo controlada do material de nicleo através da
parede da capsula ocorre por varios meios, incluindo ruptura, dissolucdo, fusdo ou difuséo
(BANSODE et al., 2010).

Segundo BANSODE et al. (2010) o mecanismo de atuacdo do invéucro na protecao
do nucleo permite conseguir aplicacGes tecnoldgicas interessantes na area da industria, como:
protecdo de moléculas de outros compostos, distribuicdo de medicamentos através de sistemas
de liberacdo controlada, qualidade e seguranca em alimentos, agricultura e setores ambientais,
inoculacdo do solo, em téxteis atuando como meios de transmitir acabamentos, protecdo de

cristais liquidos.
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3.2 TIPOS E MORFOLOGIA DAS MICROCAPSULAS

As microcépsulas podem ter uma grande variedade de geometrias e estruturas, e as
metodologias de caracterizacdo incluem, por exemplo, a analise do tamanho de particulas e a
sua a distribuicdo de tamanho (PEDROTTI JUNIOR, 2012). O material de revestimento deve
ser capaz de formar um filme coesivo com o material do nucleo, podendo ser quimicamente
compativel e ndo reativo com o material do nucleo, e fornecer as propriedades de revestimento
desejadas, como flexibilidade, impermeabilidade, propriedades O&pticas e estabilidade
(BANSODE et al., 2010).

A morfologia das microcapsulas depende da selecdo do material do ndcleo e do
processo de deposicdo da casca. Elas podem ser classificadas como mononucleares,

polinucleares e matriciais (GOSH, 2006), como representado na Figura 1 abaixo.
Figura 1. Morfologia das microcapsulas e formato regular (A) e irregular (B)
‘Mi(rotapsula
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Fonte: Adaptado de VASISHT et al., 2014.

A microcépsula mononuclear contém o material da casca em torno do ndcleo, nas
polinucleares temos varios nicleos dispersos no involucro. Na matricial o nicleo é distribuido

homogeneamente no material da casca (GOSH, 2006).
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3.3 TECNICAS DE MICROENCPSULAGAO

As microcapsulas mais comumente encontradas sdo as poliméricas e as ceramicas.
Nesta revisao tedrica sera apresentado previamente o processo de polimerizacao interfacial para
a producdo de microcapsulas poliméricas, pois o enfoque maior seré dado ao processo sol- gel

utilizado no presente trabalho para a producéo das microcapsulas ceramicas.

Segundo BANSODE et al. (2010) os principais métodos de obtencdo de

microcapsulas podem ser fisicos ou quimicos, sendo eles:

Métodos fisicos:
- Revestimento por suspenséo a ar
- Processo de Coacervacéo
- Extrusao centrifuga
- Revestimento pan

- Spray-secagem

Métodos quimicos:
- Evaporacéao Solvente

- Polimerizacgéo (polimero interfacial, polimerizacdo in-situ, polimero matricial).

3.3.1 Polimerizacdo interfacial

Diversos tipos de reacdes de polimerizacdo podem ser feitos para que ocorram nas
interfaces ou que produzam polimeros que se concentrem nas interfaces e formem o material
de casca das microcapsulas (PEDROTTI JUNIOR, 2012). O método de polimerizac&o in situ
permite a formacdo de ligacbes covalentes entre moléculas diferentes durante o processo de
encapsulamento (PERRIER; HART, 2005). O exemplo mais comum deste método é a
polimerizacdo por condensacdo de uréia ou melamina com formaldeido para formar ureia-
formaldeido reticulado ou capsulas de melamina-formaldeido (SHANNAQ); FARID, 2015). Em
2006 microcapsulas de formaldeido de melamina foram lancadas em uma base de amaciante de
tecidos e notas frescas e frutadas puderam ser percebidas depois de 14 dias em tecidos secos
pela primeira vez na histéria (BONE et al ., 2011).

O uso de melamina para encapsular materiais hidrofébicos na dgua foi publicado pela
primeira vez em 1969, e em seguida, as resinas de melamina e formaldeido foram usadas em
pigmentos e tintas (BONE et al ., 2011). A encapsulac&o in situ é a polimerizacio que acontece

em fase aquosa produzindo um produto de condensagdo que se deposita na superficie do
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material de nucleo disperso onde a polimerizacdo continua (PEDROTTI JUNIOR, 2012).
Durante o processo de emulsificacdo, um polimero € formado na interface e este polimero forma
uma membrana em torno do composto ativo encapsulado (PERRIER; HART, 2005). E por fim
se obtém uma casca polimérica insolGvel em agua e altamente reticulada (PEDROTTI JUNIOR,
2012).

O primeiro passo € a criagdo de ligacGes ibnicas ou hidrofdbicas, apds este processo
temos a reacdo de reticulacdo que produz as ligagcdes covalentes em torno de microesferas ou
estruturas de microcapsulas. A formacdo da casca ocorre apenas quando o formaldeido é
adicionado e a solucdo for acidificada (pH 2 - 4,5) e aquecida por um longo periodo em uma
faixa de temperatura de 40-60 °C (PERRIER; HART, 2005). Depois que o pH do sistema é
abaixado, a reacdo de policondensacdo comecga, produzindo resinas de uréia-formaldeido
reticulado ou melamina-formaldeido. Quando a resina atinge um alto peso molecular, torna-se
insoluvel na fase aquosa, precipita-se e deposita-se na interface que endurece, formando a casca
das microcépsulas (SHANNAQ); FARID, 2015). Entretanto, existem algumas limitacbes com
este tipo de microencapsulacdo polimérica, como por exemplo: inflamabilidade, baixa
estabilidade térmica e quimica e baixa condutividade térmica (ZHANG; WU, 2010).

3.3.2 Sol-Gel

O metodo sol-gel utiliza processos quimicos a baixas temperaturas que permitem o
maior controle da microestrutura, possibilitando que os materiais obtidos tenham caracteristicas
fisico-quimicas unicas (PEDROTTI JUNIOR, 2012). Este método é (til para a fabricacdo de
materiais funcionais, como fotocatalisador, materiais Opticos ndo-lineares, ferroelétricos e
supercondutores (SAKKA, 2013). Se a agua é utilizada como meio de reacdo entdo temos o
método sol-gel aquoso, e se utilizamos um solvente organico como meio de reacdo o método é
ndo aquoso (RAO; REDDY, 2017). Em comparacdo com outros métodos, o sol-gel tem a
caracteristica unica de conseguir o controle da microestura desde o inicio da formacao do gel
(L1U; XU, 2019).

De maneira mais detalhada o sol é uma dispersdo de particulas coloidais em um
liquido, sendo pequenas o suficiente para permanecerem em suspensdo através do movimento
browniano. O gel é considerado uma massa Vvisco elastica que possui poros com dimenséao
micrométrica (PEDROTTI JUNIOR, 2012). A gelificacio prossegue através de etapas pelas
quais a rigidez do produto € aumentada. O “xerogel” ¢ produzido antes do processo final, e
consite em um solido semelhante a um vidro poroso (DRIESSCHE; HOSTE, 2006). O método
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consiste em transformar quimicamente um liquido (o sol) em um estado de gel e, com pos-
tratamento e transicdo, para um material solido de 6xido (SONAWANE; SONAWANE, 2018).

O processo permite a preparacdo de materiais ceramicos, vidros ou materiais
compositos via a formagéo de sol, geleificagio do sol e remocéo do gel (PEDROTTI JUNIOR,
2012). As microcapsulas de silica sdo obtidas através da hidrdlise e condensacdo do
tetraetilortossilicato (TEOS), usado com precursor de silica, entre as interfaces da emulséo
(ZHANG; WU, 2010). A forca de ligacdo Si-O apresenta excelente estabilidade quimica e
térmica (BUTSTRAEN; SALAUN; DEVAUX, 2015).

A sintese das microcépsulas ceramicas é realizada pela policondensagéo por sol-gel.
O processo transforma uma dispersdo de particulas coloidais em um liquido em uma estrutura
rigida com uma fase liquida imobilizada. A sintese comega com a adi¢do de um surfactante,
brometo de cetiltrimetilaménio (CTAB), em agua deionizada. Posteriormente € gotejado acido
cloridrico e a emulsdo de cor branca se torna transparente. Por fim € gotejado
tetraetilortosilicato (TEOS) que forma a casca da microcapsula. A sintese ocorre a temperatura
ambiente e em constante agitacdo. As microcapsulas sdo deixadas para envelhecer por 24 horas.
Posteriormente passam por uma filtracdo a vacuo e depois sdo colocadas em um dessecador.
Nesta etapa da pesquisa foi analisada a morfologia das microcapsulas, por meio de microscopia
eletrénica de varredura (MEV). A identificacdo dos mecanismos para a formacdo de um
involucro de silica inorganica na interface ainda ndo esta clara, necessitanto mais estudos
(ZHANG; WU, 2010).

3.4 TECIDOS-BARREIRAS TERMICAS

Nos ultimos anos observou-se um crescimento notavel na producdo de téxteis
técnicos, 0 que promoveu este ramo como um dos campos de maior potencial para o
desenvolvimento da industria téxtil (GUIDO et al., 2013). Tecidos inteligentes sdo utilizados
nas mais variadas aplicacoes (isolamento, absorcao, filtracdo), sendo a combinacdo de diversas
propriedades que resultam em roupas flexiveis, leves e com comportamento mecanico
diferenciado. A incorporacao de microcapsulas ou microparticulas ativas em tecidos permite a
obtencdo de roupas com aplicagOes tecnologicas diferenciadas (BUTSTRAEN; SALAUN;
DEVAUX, 2015).


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0141391013001924#!
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A aplicacdo de produtos retardadores de chama sobre o algoddo € uma questdo
importante, especialmente para a prote¢do em diversos setores da industria e no dia a dia do
usério. Por muito tempo, compostos de fosforo, incluindo o cloridrato de tetraquis hidroximetil
fosfonio (THPC) e o N-metilol dimetilfosfono propionamida (MDPA) com 0s nomes
comerciais de “Pyrovatex CP” ou “PyrovatexCP New” tém sido a abordagem mais util para
obter retardadores de chama duraveis em acabamentos para algoddo (LESSAN; MONTAZER,;
MOGHDAM, 2011). Diversas patentes revelaram que uso de agente retardador de chama
contendo fésforo incluindo o THPC e pré-condensado de uréia é utlizado para tratar a mistura
de algodao/nylon ( JOHN,1989; COLE, 1999; YANG. CHARLES, 2005). Estes compostos
influenciam a reacdo de pirélise, impedem a formacdo de volateis inflamaveis, aumentam a
formacio de carvdo ativado como retardador de chama para a celulose. E mostrado que a
quantidade de fosforo contida na celulose tratada é um fator importante na eficiéncia do
retardador de chama (LESSAN; MONTAZER; MOGHDAM, 2011).

Alguns exemplos de pesquisas ja realizadas neste ramo foram com os tecidos
contendo particulas de PET. Os suportes foram revestidos com nanoparticulas de silica através
de cinco camadas de silica coloidal que possibilitou 0 aumento do tempo de ignicdo e diminuiu
0 pico de taxa de liberacdo de calor do tecido PET em 45% e 20%, respectivamente (CAROSIO
et al., 2011). Outro exemplo sdo as fibras de nylon retardantes de chamas que podem ser
produzidas na fase de fiacdo de fibra usando aditivos retardantes de chama incluindo
organofosforados e compostos alifaticos / aromaticos halogenados (LEWIN, 1984; YANG;
CHARLES, 2005).

Osilicio foi encontrado para desempenhar um papel protetor quando inserido na forma
de silanoparticulas ou silicatos em camadas (KASHIQAGI; SHIELDS, 2003; RAY;
OKAMOTO, 2003; CAROSIO et al., 2011). Um mecanismo proposto para a retardacdo de
nanocompositos é a formacao, durante a combustdo, de uma barreira inorganica na superficie
que protege o polimero do oxigénio e também reduz a transferéncia de calor. Esta barreira fisica
é feita de nanoparticulas que se acumulam atraves da ablacdo de polimero e migram para a
superficie do granel, para convecc¢do e reducdo da tensdo superficial (CAROSIO et al., 2011;
TANG; LEWIN; PEARCE, 2006; LEWIN; TANG, 2008).
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Os revestimentos inorganicos sdo capazes de proteger a superficie de um polimero
criando uma barreira fisica que age como isolante. A técnica de sol-gel foi acoplada com
sucesso ao uso de compostos a base de fésforo para aumentar o retardamento do tecido de
algoddo sendo 5 e 15% em massa as concentra¢fes mais promissoras de compostos de fésforo
no que diz respeito ao precursor sol-gel para aumentar fortemente o retardamento de chama do
algodao com base em um efeito sinérgico. A estabilidade termo-oxidativa no ar de algod&o foi
modificada de maneira excelente, ja& que a etapa de carbonizacdo é favorecida pelo efeito
sinérgico da silica e espécies de fosforo. Este efeito pode ser atribuido ao alto nivel de
distribuicdo e dispersao de fosforo e silica e entre as fibras de algoddo (ALONGI; CIOBANU;
MALUCELLLI, 2011).
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4 MATERIAIS E METODOS

Para a maior compreensdo dos aspectos que envolvem a utilizagdo de microcapsulas no
design de novos produtos, foi utilizada a base tedrica como ferramenta para explicar o
procedimento de microencapsulacdo, e os demais conceitos relacionados utilizados neste
trabalho, e para sua realizacdo seguiu-se a metodologia representada no fluxograma da Figura
2 abaixo.

Figura 2- Fluxograma das etapas experimentais do método utilizado.

Obtencéo e caracterizacao das
microcapsulas

¥

Preparo da suspensdo

Aplicagéo das
microcapsulas nos
suportes por
aerografo

Aplicagéo das
microcapsulas nos
suportes por
impregnacéo

Caracterizagdodos suportes
contendo as microcapsulas

Termografia dos suportes
contendo as microcapsulas
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Através da rota sol-gel foram obtidos dois tipos de microcépsulas, e suas posteriores
caracterizagdes foram feitas via estéreo microscopio, MEV, FIB, EDS e BET. A aplicacéo foi
feita utilizando os métodos de impregnacdo e por aerdgrafo, e os suportes contendo as
microcapsulas aplicadas foram caracterizados via MEV. Para analise da aplicacéo final como

barreira térmica utilizou-se a técnica de termografia.

41 MATERIAIS

Para o desenvolvimento desta pesquisa foram produzidos dois tipos de microcapsulas:
uma com casca ceramica sem nudcleo, e uma com casca ceramica com nicleo de dolomita.

Utilizou-se também dois tipos de suportes em que as microcapsulas foram aplicadas.

Para a obtencdo das microcapsulas ceramicas sem nucleo os seguintes reagentes foram
utilizados: &gua deionizada, acido cloridrico (HCI) 37%, surfactante brometo de
cetiltrimetilaménio - CTAB (CiH4#BrN), precursor cerdmico tetraetilortossilicato - TEOS
(CgH2004Si). Os reagentes para sintese, emulséo e precursor cerdmico para as microcapsulas
com nucleo sdo: agua deionizada, acido cloridrico (HCI) 37%, surfactante CTAB (CisH42BrN),
TEOS (CsH2004Si), e nlcleo de dolomita (CaMg (COs)2) em pé.

Os suportes téxteis sdo de algodéo e poliéster, apresentados na Figura 3, com tramas de
tecido plano. Para a aplicacdo foi utilizada uma solucdo contendo: resina acrilica comercial,

agua deionizada e os dois tipos de microcapsulas.
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Figura 3- Imagens dos suportes téxteis: (a) algodao com dimenséo 4 x 4 cm e (b)

poliéster com dimensdo 4 x 4 cm.

(a) (b)

Fonte: Registro da autora.

Para a melhor visualizacdo nas diferencas nas tramas dos tecidos foi feito o MEV,

Figuras 4 e 5 que possibilitou a analise da morfologia dos suportes.

Figura 4- Imagem via MEV das tramas planas do tecido algodao.

TM3000_5707 2019/06/11 05:05 HL D4.0 x50

Fonte: Registro da autora.
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Figura 5- Imagem via MEV das tramas planas do tecido poliéster.

TM3000_5708 2019/06/11 05:06 HL D4.0 x50 2mm

Fonte: Registro da autora

Percebe-se que as tramas do algodao sdo mais desalinhadas do que as do poliéster, que
por ser sintético tem maior controle no momento de sua fabricacdo e apresenta morfologia mais
regular. Ambos os tecidos possuem trama plana que irdo permitir a ancoragem das

microcapsulas.
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4.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
4.2.1 Obtengdo de microcapsulas

Nos dois fluxogramas , Figura 6 e Figura 7, abaixo apresentamos o0s reagentes utilizados

e as formas de obtencdo das microcépsulas via sol-gel.

Figura 6 - Fluxograma da sintese de obtencdo das microcapsulas sem dolomita.

Emulséo:
-200 ml de &gua deionizada
-2,80g de surfactante CTAB
-34 ml de HCI 37%

- Agitador mecénico a 200 rpm

l
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l
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- Gotejamento do precursor TEOS utilizando um funil de
adicao

- Tempo de gotejamento: 1 gota a cada 3 segundos

- Tempo de agitacdo da solucéo final: 2 horas a 200 rpm

l

Ao final da reagéo deixar a reagdo
curando por 24 horas sem agitagéo

- Solugdo com as microcapsulas

i
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deionizada

i
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i
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Figura 7 - Fluxograma da sintese de obtencéo das microcapsulas com dolomita.

Emuls3o: Preparacao do nucleo:
-200 ml de 4gua deionizada -50 ml de agua deionizada
-2,80g de surfactante CTAB -0,3 g de dolomita
-34 ml de HCI 37% - Agitador mecanico a 500 rpm
- Agitador mecanico a 200
rpm

l l

Emulsédo Suspensdo de nucleo

N '

Adic¢do da supensao de nucleo na
emulséo

- Agitador mecénico a 200 rpm

l

Adicdo do precursor ceramico na suspensdo obtida:

- Gotejamento do precursor TEOS utilizando um funil de adi¢do
- Tempo de gotejamento: 1 gota a cada 3 segundos

- Tempo de agitacdo da solucdo final: 2 horas a 200 rpm

l

Ao final da reagdo deixar a reagdo curando por 24 horas sem
agitacéo

- Solugdo com as microcépsulas

l
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deionizada

i
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i
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As imagens abaixo, Figuras 8 e 9, apresentam o aspecto final das microcépsulas apds a
secagem em dessecador (ARSEC) e peneiramento feito em uma peneira com abertura de 90

mm.

Figura 8 - P6 de microcapsulas sem nucleo de dolomita.

Fonte: Registro da autora.

Figura 9 - P6 de microcapsulas com nucleo de dolomita.

Fonte: Registro da autora.

Nota-se que 0 p6 de microcapsulas sem nucleo apresenta uma coloracéo branca e que

0 p6 de microcapsulas com nucleo possui uma coloragdo rosa.
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4.2.2 Caracterizagdo das microcapsulas

As microcapsulas foram caracterizadas inicialmente via estéreo microscopio utilizando
um microscopio (OLYMPUS, modelo SDF PLAPO 1XPF) para a analise preliminar em relacdo
a morfologia das particulas. A microscopia eletrénica de varredura - MEV (HITACHI, modelo
TM3000), com voltagem de 15 kV, foi utilizada para as analises de morfologia obtidas, e 0s
didmetros aproximados das microcapsulas formadas. Para a identificacdo da composicdo do
material de casca foi utilizada a espectroscopia por energia dispersiva - EDS (HITACHI,
modelo SwiftED3000), utilizando voltagem de 15 kV.

O feixe de ions focados acoplado ao MEV- FIB (JEOL, modelo JIB-4500) do Instituto
de Fisica da UFRGS, apresentado na Figura 15, utilizou os feixes 11, 7 e 10 (conjuto de feixes
com os dados de poténcia e corte tabelados no equipamento) para fazer o corte das
microcapsulas e possibilitar a identificacdo da localizacdo do material de nucleo, a dolomita,
além de permitir a visualizacdo do interior das microcapsulas sem dolomita. Na analise via FIB
as amostras foram posionadas em 52° para o feixe de ions de Galio (Ga), responsavel pelo corte,

e em 0° para o feixe de életrons, que possibilita a visualizacdo do corte via MEV.

Figura 10- Foto do equipamento de feixe de ions focados (FIB).

Fonte: Registro da autora.
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4.2.3 Caracterizacdo dos suportes

Para a observacdo de como estdo dispostas inicialmente as tramas em cada tecido
(algod&o e poliéster) foi utilizada a microscopia eletronica de varredura - MEV (HITACHI,
modelo TM3000), usando voltagem de 15 kV.

4.3 APLICACAO DAS MICROCAPSULAS EM SUPORTES

Os dois processos de aplicagdo utilizados neste trabalho estdo descritos na Tabela 1

abaixo.

Tabela 1: Tempo de impregnacédo e aspersao com agua + resina, tipos de suportes e

microcapsulas.

Tipo de tecido Tipo de Tipo de Tempo de

microcapsula aplicacao aplicacao

Microcapsula
sem nucleo

Algodao Aerografo 5 min

Microcéapsula
com nucleo de

dolomita

Microcapsula
sem nucleo

Poliéster Impregnacao 5 min

Microcéapsula
com nucleo de

dolomita
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4.3.1 Impregnacao
Foi utilizada a técnica de impregnacdo em meio aquoso (impregnacdo de dgua + resina).

Foram utilizadas 4 amostras de aproximadamente 4 x 4 cm de cada suporte, tecido
poliéster e tecido algoddo. Foi preparada uma suspensdo agquosa em um béquer de 600 mL,
com: 250 mL de agua deionizada, 1,25 g de resina acrilica comercial, e 2 g de microcapsulas
ceramica com nicleo de dolomita e 2 g de microcépsula sem nicleo. O mesmo procedimento

foi realizado utilizando 1 g de microcapsula ceramica com e sem nucleo de dolomita.

Um tecido por vez foi mergulhado na suspensdo e agitados em um agitador magnético
(Fisatom, modelo 753A) durante 5 min. Apos a impregnacdo, as amostras foram colocadas para
a secagem em um dessecador (ARSEC) por aproximadamente 24 h, para posterior analise ao
MEV.

Figura 11 - Suspensédo de impregnacdo com microcapsulas decantadas na base do béquer de
600 ml: (a) suspensdo contendo microcapsulas com dolomita e (b) suspensdo contendo

microcéapsulas sem dolomita.

(b)

Fonte: Registro da autora.
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4.3.2 Aerdgrafo
A mesma suspensédo utilizada na aplicagdo por impregnacao foi utilizada na aplicagédo

por aerégrafo (Tamiya Soray Work), apresentado na Figura 12.

Figura 12 - Foto do equipamento aerégrafo utilizado na aplicacdo das microcapsulas.

)

Fonte: Registro da autora.

No aerdgrafo foram inseridos aproximadamente 4 ml da suspensdo que foi aspergida
nos suportes durante 5 min. Apds a aplicacdo, as amostras foram colocadas para a secagem em
um dessecador por aproximadamente 24 h, para posterior analise ao MEV. A seguir, séo
apresentados os aspectos finais dos suportes, apds as aplicacdes das microcapsulas e secagem,

sendo a dimensdo de todas as amostras de aproximadamente 4 x 4 cm.

Nas Figuras 13 e 14, temos as imagens da aplicacao por aerografo nos tecidos de algodéo

e poliéster com as diferentes proporcdes de microcapsulas utilizadas na suspensao.



28

Figura 13- (a) Aplicacdo com aerdgrafo com 1g de microcépsulas sem nucleo e (b) Aplicacéo

com aerdgrafo com 2 g de microcapsulas sem ndcleo.

. (@) . (b)

Fonte: Registro da autora.

Figura 14 - (a) Aplicacdo com aerdgrafo com 1g de microcapsulas com ndcleo de dolomita e

(b) Aplicacdo com aerdgrafo com 2g de microcapsulas com nucleo de dolomita.

. @) . (b)

Fonte: Registro da autora.
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Nas Figuras 15 e 16, temos as imagens da aplicagcdo por impregnagao nos tecidos de

algodao e poliéster com as diferentes proporcdes de microcapsulas utilizadas na solucao.

Figura 15 - (a) Aplicacéo por impregnacdo com 1 g de microcdpsulas sem nucleo e (b)

Aplicacdo por impregnacdo com 2 g de microcapsulas sem nucleo.

. (@) . (b)

Fonte: Registro da autora.

Figura 16- (a) Aplicacdo por impregnacao com 1g de microcapsulas com nucleo de dolomita

e (b) Aplicacdo por impregnacdo com 2g de microcapsulas com nicleo de dolomita.

. (@) . (b)

Fonte: Registro da autora.

Na observacao inicial, visualmente ndo foi possivel identificar mudancas de textura ou

cor dos tecidos. A presenca das microcdpsulas pode ser confirmada através da anélise ao MEV.
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4.3.3 Caracterizagdo dos suportes com microcdpsulas

Para a analise apds as aplicac6es da solucdo nos suportes foi feita microscopia eletrénica
de varredura -MEV (HITACHI, modelo TM3000), utilizando voltagem de 15 kV, para a

visualizacdo da presenca das microcapsulas nos tecidos depois da secagem em dessecador.

44 TERMOGRAFIA

A termografia € uma técnica para a medida das diferencas de temperatura da superficie
de uma amostra podendo utilizar o aquecimento através de uma fonte calor (SHIWA; KISHI,
2005). A técnica detecta a emissdo de radiacdo térmica a partir da superficie do material e
produz uma imagem visual a partir do sinal térmico (GUNES, 2013), gerando um perfil de
temperatura superficial da area de teste na forma de imagens em escala de cinza ou
infravermelho colorido (HALABE, 2013).

Para analise da aplicacdo final como barreira térmica utilizou-se a técnica de termografia
com um termdgrafo (Testo 890-2), e uma lampada dimerizavel (Our Lux, 70 W). Cada suporte
foi aquecido pela fonte de calor, lampada, durante um min em tubo isolado, para analise do
comportamento frente a irradiacdo de calor e ao final desse tempo a temperatura foi registrada.

Nas Figuras 17 e 18 sdo apresentados o termografo e o tubo de isolamento utilizados no ensaio.

Figura 17 - Termografo utilizado na analise.

Fonte: Registro da autora.



Figura 18 - (a) Tubo isolado em que os suportes foram colocados e aquecidos com uma

lampada de 70 W e (b) Visao frontal dos tecidos no tubo.

Fonte: Registro da autora.

31
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 RESULTADOS MATERIAIS
5.1.1 Dolomita

A dolomita, material de nacleo a ser encapsulado, foi analisa por EDS para a
determinagédo de sua composi¢do. A Figura 19 mostra os resultados do espectro de EDS e a

quantificacdo dos elementos quimicos presentes na dolomita utilizada como nucleo.

Figura 19 - Espectro de EDS e quantificagdo dos principais elementos presentes.

ELEMENTO %MASSA %ATOMICO

CARBONO 12.626 19.666

OXIGENIO 51.981 60.782

MAGNESIO 9.276 7.138

ALUMINIO 0.349 0.242

siLicio 1.251 0.833 Fe Fe
CALCIO 23.716 11.070 Full Scale 5280 cts Cursor: 0.000 : ’
FERRO 0.801 0.268

Fonte: Elaborado pela autora.

A presenca de diversos elementos quimicos na analise quimica quantitativa da dolomita
(CaMg(CO:s),) ja era esperada. A cor levemente rosada do po original se deve a presenca de
ferro (0,801 % em massa) sendo o elemento quimico responsavel pela cor avermelhada dos
argilominerais. Pela fdmula quimica da dolomita confirmamos a presenca dos elementos:
calcio, magnésio, carbono e oxigénio, sendo o aluminio um possivel contaminante pelo material

de ndcleo ser natural.

A técnica de difracdo de raios X (DRX) é utilizada para a determinacdo das fases
cristalinas presentes em materiais ceramicos. As intensidades dos picos sdo determinadas pelas
posicBes atdbmicas dentro dos planos de rede cristalina, gerando a impressdo digital de arranjos
atdbmicos periddicos da amostra analisada (KOHLI, 2012). Na Figura 20 esta apresentado o

espectro de DRX da dolomita.
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Figura 20 - Espectro de DRX da dolomita.

16000

14000 + « dolomita: CaMg(CO312
« quartzo: 802
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10000 +
8000 +

6000 +
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4000 +

2000

20 ()

Fonte: Elaborado pela autora.

Através da analise por DRX observamos 0s picos caracteristicos da dolomita, pontos
em vermelho, e um ponto representado pelo quartzo, ponto verde, confirmando que o material

de nucleo escolhido para o trabalho é a dolomita.

5.1.2 Microcapsulas

Para a avaliacdo preliminar da morfologia das microcapsulas e, assegurar que a sintese
estava acontecendo da maneira correta, foi utilizada a técnica estéreo microscopio (Fisatom ,
modelo 753A) que permite fazer a andlise do material através de sua ampliacdo, semelhante a

lupa. As imagens obtidas estdo apresentadas nas Figuras 21 e 22.
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Figura 21 - Imagens com microscopio estéreo das microcapsulas com nucleo.

Fonte: Registro da autora.

Figura 22 - Imagens com microscopio estéreo das microcapsulas sem nucleo.

Fonte: Registro da autora.
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Verificou-se a presenca de estruturas esféricas irregulares com uma superficie externa
com pequenas rugosidades. A distribuicdo dos didmetros das particulas é relativamente
uniforme. A morfologia analisada inicialmente pelo estéreo comprova que a sintese esta
acontecendo da maneira correta pela visualizacéo das estruturas esféricas formadas para os dois
tipos de microcapsulas sintetizadas. Nota-se uma maior quantidade aglomerados nas

microcapsulas sem nucleo, Figura 22.

Para a anélise dos parametros morfoldgicos e tamanho das particulas ap6s sua obtengéo,
filtracdo, lavagem e secagem foi utilizado o microscopio eletrénico de varredura (MEV). As
imagens obtidas nas Figuras 23 e 24 apresentam a distribuicdo das microcapsulas com nicleo

de dolomita.

Figura 23 - Imagens com microscopia eletrdnica de varredura (MEV) das microcapsulas com

ntcleo com diferentes magnificagdes: (a) X500 e (b) X1.000.

Sl . WEFRN . ITmaeoa

TM3000_5648 2019/06/07 12:58 HL D82 x500 200 um

TM3000_5649 2019/06/07 12:58 HL D82 x1.0k 100 um

(@) (b)

Fonte: Registro da autora.

Na Figura 23 pode-se visualizar a estrutura superficial das microcapsulas com invélucro
ceramico, sendo sua distribuicdo com formas e tamanhos irregulares, e com poucos
aglomerados. Na Figura 24 abaixo temos a medida dos didmetros aproximados das

microcapsulas com o nicleo.
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Figura 24 - Imagem com microscopia eletronica de varredura (MEV) dos didmetros

microcapsulas com ndcleo, pardmetro de operagdo X1.000.

TM3000_5650 2019/06/07 12:59HL D8.2 x1.0k 100um

Fonte: Registro da autora.

A Figura 24 revela o diametro médio das microcéapsulas variando principalmente entre
7-20 pm.

A mesma analise foi repetida para as microcapsulas sem nacleo utilizando o
microscopio eletronico de varredura (MEV), e as imagens obtidas nas Figuras 25 e 26,

apresentam as distribuicdes das microcapsulas sem o nucleo de dolomita.

Figura 25 - Imagens com microscopia eletronica de varredura (MEV) das microcapsulas sem

nacleo com diferentes magnificagdes: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5656 2019/06/07 13:08 HL D82 x1.0k 100 um

(@ (b)

2019/06/07 13:05 HL D82 x500 200 um
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Na Figura 25 pode-se visualizar a estrutura superficial das microcapsulas com involucro
ceramico, sendo sua distribuicdo com formas e tamanhos irregulares, e com grande quantidade
de aglomerados. Na Figura 26 abaixo temos a medida dos didmetros aproximados das

microcéapsulas sem o nucleo.

Figura 26 - Imagem com microscopia eletrénica de varredura (MEV) dos diametros

microcéapsulas sem nucleo, parametro de operagao X1.000.

2019/06/07 13:08 HL D8.2 x1.0k 100um

TM3000_5657

Fonte: Registro da autora.

A Figura 26 revela o diametro médio das microcapsulas variando principalmente entre
7-14 pym.

Na analise por BET os valores de 0,32 m?/g para as microcapsulas sem nicleo e de 3,1
m?/g para as microcapsulas com nlcleo demonstra que quando incorporamos nicleo nas
microparticulas a area superficial ocupada aumenta, sendo comprovado pela média dos
diametros das microcapsulas observada via MEV, e quando observadas em estéreo microscépio
as microcapsulas sem nucleo estdo mais aglomeradas e as com nucleo estdo mais espalhadas

confirmando que a area superficial total ocupada pelas microparticulas com nucleo é maior.
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A técnica de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) é usada principalmente para
analise qualitativa e semiqualitativa dos elementos quimicos presentes nas amostras, a partir de
um ponto escolhido e visualizado via MEV podemos determinar composicao das microcapsulas
sintetizadas. A Figura 27 mostra o ponto escolhido para a varredura em microcapsula com
nlcleo.

Figura 27 - Imagem de MEV do ponto escolhido para a analise da composicdo da

microcépsula com nicleo.

7Spectrum 3

30um

Fonte: Registro da autora.

A Figura 28 apresenta os resultados do espectro de EDS e a quantificacdo dos principais

elementos quimicos presentes nas microcapsulas com o nucleo de dolomita.

Figura 28 - Espectro de EDS e a quantificacdo dos principais elementos quimicos presentes

nas microcapsulas com o nucleo de dolomita

Si

ELEMENTO %MASSA WATOMICO
OXIGENIO 41.503 57.033
ALUMINIO 1.459 1.189 . o
sILiCIO 39.395 30.838 y
0 2 4 s
CLORO 17.643 10.941 Full Scale 7453 cts Cursor: 0.000

Fonte: Elaborado pela autora.
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O espectro de EDS da Figura 28 mostra um alto teor de silicio (Si) devido ao precursor
ceramico TEOS utilizado na sintetizacdo da casca ceramica. Os teores altos de silicio e oxigénio
comprovam a formacdo de uma casca ceramica no invélucro das microcapsulas, que necessita
de queima posterior em forno para a confirmacdo de sua real composicéo final. O cloro é
proveniente do acido cloridrico utilizado para o controle do pH na sintese das microcépsulas e

0 aluminio € possivelmente um contaminante da composi¢do do material de ndcleo.

Na Figura 29 temos o ponto escolhido para a varredura em microcapsula sem ntcleo.

Figura 29 - Imagem de MEV do ponto escolhido para a analise da composicéo da

microcapsula sem nucleo.

gSpectim'3
e

30um

Fonte: Registro da autora.

A Figura 30 apresenta os resultados do espectro de EDS e a quantificagdo dos principais

elementos quimicos presentes nas microcapsulas sem o nlcleo de dolomita.
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Figura 30 - Espectro de EDS e quantificacdo dos principais elementos presentes nas

microcépsulas sem o nicleo.

ELEMENTO %MASSA %ATOMICO

OXIGENIO 41.585 58.284

siLiclo 38.334 30.606

CLORO 15.559 9.841

BROMO 4522 1.269 ’ . ——

Full Scale 1359 cts Cursor: 0.000

Fonte: Elaborado pela autora.

Da mesma maneira o espectro de EDS da Figura 30 apresenta um alto teor de silicio (Si)
devido ao precursor ceramico utilizado na sintetizacdo das microcapsulas sem nucleo. Os altos
teores de silicio e oxigénio comprovam a formagdo de uma casca ceramica no invélucro das
microcapsulas, que necessita de queima posterior em forno para a confirmacao de sua real
composicao final. A presenca de uma pequena quantidade de bromo (Br), em torno de 4,5 %,
em % de massa, € possivelmente resultante do surfactante brometo de cetiltrimetilamdnio —
CTAB (C19H42BrN) e o cloro (15 % em massa) é proveniente do acido cloridrico utilizado para

o0 controle do pH na sintese das microcapsulas.

Para a analise do interior das microcapsulas foi utilizada a técnica de corte por feixe de

jons (FIB) e os resultados sdo apresentados nas Figuras 31 e 32.

Figura 31 - Imagens do corte feitos pelo FIB em microcapsula contendo o ndcleo de dolomita:
(a) morfologia da microcapsula com parametro de operacéo X3.000 e (b) visualizacdo do

interior da microcapsula com parametro de operacgao X3.000.

17 40 SEM_SEI (a) it 3.00 ] ! -~ ] 17 40 SEM_SEI (b)

Fonte: Registro da autora.
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Nas imagens da Figura 31 apresentamos o corte feito em uma das microcapsulas
selecionadas. Na imagem (b) podemos observar a presenca de estruturas em forma de agulha
dentro da microparticula possivelmente sendo o ndcleo de dolomita formada no interior da
particula, e a comprovacdo de sua verdadeira composi¢cdo necessitamos uma analise posterior
via EDS. Através da andlise do corte, podemos também visualizar a formacdo da morfologia

final irregular da microcépsula, imagem (a).

Na Figura 32 estd apresentado o corte feito em microcapsula apenas com a casca

ceramica.

Figura 32 - Imagens do corte feitos pelo FIB em microcapsula sem nucleo: (a) morfologia da
microcépsula com parametro de operagdo X7.000 e (b) visualizacdo do interior da

microcapsula com parametro de operagdo X10.000.

g - g . -
BkV.  x7,000 Zpm 18 40 SEM_SEI (a) 5KV x7,000 ’ ; 18 40 SEM_SEI (b)

Fonte: Registro da autora.

Nas imagens da Figura 32 observa-se o corte feito em uma das microcapsulas
selecionadas. Na imagem (b) temos o inicio da visualizacdo do invélucro ceramico e um interior
macico sem a presenca das estruturas em forma de agulha. Através da analise do corte, podemos

também visualizamos a formacao da morfologia final irregular da microcapsula, imagem (a).
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5.2 RESULTADOS APLICACAO DE MICROCAPSULAS EM DIFERENTES
SUPORTES

Nas Figuras 33 a 48 sdo apresentados os resultados via MEV da aplicacéo por aerografo
e por impregnagdo com agua + resina nos suportes de algodéo e poliéster apds secagem de 24h

em dessecador, com o objetivo de avaliacdo da presenca das microcapsulas.

5.2.1 Resultado aerdgrafo

Nas Figuras 33, 34, 35 e 36 mostramos os resultados das aplicagdes através de aerdgrafo

utilizando microcapsulas com nicleo de dolomita nos diferentes suportes.

Figura 33 - Aplicacdo de microcapsulas com nucleo (1g) através aerografo em suporte de
dolomita: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5628 2019/06/07 12:19 HL D76 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5625 2019/06/07 12:16 HL D76 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Figura 34 - Aplicacdo de microcapsulas com nlcleo (2g) através aerdgrafo em suporte de
algoddo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5616 2019/06/07 11:57 HL D76 x1.0k 100um

(@ (b)

TM3000_5615 2019/06/07 11:56 HL D7.5 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.
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Figura 35 - Aplicacdo de microcapsulas com nucleo (1 g) através aerografo em suporte de
poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

e —
TM3000_5622 2019/06/07 12:12 HL D7.8 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5621 2019/06/07 12:11 HL D76 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Figura 36 - Aplicacdo de microcapsulas com nucleo (2 g) através aerografo em suporte de
poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

2019/06/07 11:48 HL D7.7 x500 200um

TM3000_5610

(@ (b)

Fonte: Registro da autora.

As Figuras 37, 38, 39 e 40 mostram os resultados das aplicacdes através de aerdgrafo

utilizando microcapsulas sem nlcleo de dolomita nos diferentes suportes.



44

Figura 37- Aplicacdo de microcépsulas sem nucleo (1g) através aerografo em suporte de
algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5606 2019/06/07 11:32 HL D7.6 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5603 2019/06/07 11:28 HL D7.4 x500 200um

Fonte: Registro da autora.

Figura 38 - Aplicacdo de microcapsulas sem nicleo (2g) através aerografo em suporte de
algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5590 2019/06/07 10:57 HL D7.7 x1.0k 100 um

(@) (b)

mu00S 00ex 8N4 JH 020 YO\WW0\eros

Y8¢c_000EMT

Fonte: Registro da autora.
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Figura 39 - Aplicacdo de microcépsulas sem nucleo (1 g) através aerografo em suporte de
poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5600 2019/06/07 11:22 HL D7.8 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5593 2019/06/07 11:09 HL D7.7 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Figura 40- Aplicacdo de microcapsulas sem nicleo (2 g) através aerégrafo em suporte de
poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5585 2019/06/07 10:46 HL D7.5 x500 200 um

TM3000_5583 2019/06/07 10:44 HL D76 x1.0k 100um

(@ (b)

Fonte: Registro da autora.
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5.2.2 Resultado impregnacgéo

As Figuras 41, 42, 43 e 44 mostram os resultados das aplicacdes através de impregnagdo

utilizando microcépsulas com ndcleo de dolomita nos diferentes suportes.

Figura 41 - Aplicacdo de microcépsulas com ndcleo (1g) através de impregnacdo em suporte
de algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5636 2019/06/07 12:36 HL D80 x1.0k 100um

(a) (b)

TM3000_5635 2019/06/07 12:34 HL D8.1 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Figura 42- Aplicacdo de microcapsulas com nicleo (2g) através de impregnacdo em suporte
de algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5631 2019/06/07 12:27 HL D8.1 x500 200 um

TM3000_5632 2019/06/07 12:29 HL D80 x1.0k 100 um

(a) (b)

Fonte: Registro da autora.
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Figura 43 - Aplicacdo de microcdpsulas com nucleo (1g) através de impregnacao em suporte
de poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

L /AR I N R W R e
TM3000_5637 2019/06/07 12:38 HL D8.1 x500 200 um

TM3000_5638 2019/06/07 12:41 HL D81 x1.0k 100 um

() (b)

Fonte: Registro da autora.

Figura 44- Aplicacdo de microcapsulas com nicleo (2g) através de impregnacdo em suporte
de poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

2019/06/07 08:.03 HL D7.6 x500 200 um

TM3000_5640 2019/06/07 12:43 HL D8.0 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5580

Fonte: Registro da autora.

As Figuras 45, 46, 47 e 48 mostram os resultados das aplicacdes atraves de impregnagédo

utilizando microcapsulas sem ndcleo de dolomita nos diferentes suportes.
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Figura 45- Aplicacdo de microcapsulas sem nlcleo (1g) através de impregnacéo em suporte
de algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5479 2019/06/04 09:35 HL D6.7 x500 200 um

TM3000_5480 2019/06/04 09:36 HL D66 x1.0k 100um

(@) (b)

Fonte: Registro da autora.

Figura 46 - Aplicacdo de microcapsulas sem nucleo (2g) através de impregnacao em suporte
de algodéo: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5566 2019/06/07 07:26 HL D7.5 x500 200 um

TM3000_5567 2019/06/07 07:28 HL D75 x1.0k 100 um

(@) (b)

Fonte: Registro da autora.
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Figura 47- Aplicacdo de microcépsulas sem nucleo (1g) através de impregnacao em suporte
de poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

mu00F  H0.hx 890 JH emMe0 hAO\a0\eros 98hc_000EMT

(@) (b)

TM3000_5485 2019/06/04 09:48 HL D6.8 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Figura 48 - Aplicacdo de microcapsulas sem nucleo (2g) através de impregnacao em suporte
de poliéster: (a) X500 e (b) X1.000.

TM3000_5574 2019/06/07 07:39 HL D7.4 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_5573 2019/06/07 07:38 HL D74 x500 200 um

Fonte: Registro da autora.

Através das imagens feitas via MEV podemos concluir que mesmo com um tempo
reduzido, 5 minutos, temos a incorporacdo das microcapsulas nos dois tipos de tecidos, sendo
os dois metodos de aplicacdo utilizados efetivos. A maior incorporagdo se deu com a solucéo
contendo 2 g dos dois tipos de microcapsulas sintetizadas. As microparticulas sem nucleo estdo
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dispostas com uma maior quantidade de aglomerados quando comparadas com as com nucleo
de dolomita, que se apresentam mais dispersas nos dois tipos de tecidos. Para a obtengéo de

melhores resultados o ideal seria uma maior quantidade de microcapsulas utilizadas na solucéo.

5.3 RESULTADOS TERMOGRAFIA

A eficiéncia como barreira térmica dos suportes com microcépsulas incorporadas foi
analisada utilizando um termografo. Nas Figuras 49 a 57 a seguir sdo apresentados os resultados
obtidos apds o0 aguecimento durante 1 min dos suportes com e sem microcapsulas com o registro

da temperatura final e analise de comportamento como barreira térmica.

Na Figura 49 temos os resultados da analise dos tecidos sem microcapsulas

Figura 49 - (a) algoddo sem microcapsulas e (b) poliéster sem microcéapsulas.

Fonte: Registro da autora.

Percebe-se que o algoddo apresenta a temperatura final de 119 °C, registrada ao centro
da Figura 49, que por ter tramas mais espacadas permite a maior entrada de calor do que o
poliéster que apresentou 112 °C, durante o aquecimento por 1 min com a irradiacdo da fonte de

calor (lampada).

Nas Figuras 50 a 53 temos os resultados da andlise dos tecidos com microcapsulas

aderidas aos suportes através do aerografo.
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Figura 50 - (a) algod&o contendo microcapsulas com nucleo (1 g) por aerdgrafo e (b) poliéster

contendo microcéapsulas com ndcleo (1 g) por aerdgrafo.

Fonte: Registro da autora.

Figura 51 - (a) algoddo contendo microcapsulas com nucleo (2 g) por aerdgrafo e (b) poliéster

contendo microcapsulas com nicleo (2 g) por aerégrafo.

Fonte: Registro da autora.
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Figura 52 - (a) algod&o contendo microcapsulas sem ndcleo (1 g) por aerografo e (b) poliéster

contendo microcéapsulas sem nucleo (1 g) por aerografo.

Fonte: Registro da autora.

Figura 53 - (a) algod&o contendo microcapsulas sem nucleo (2 g) por aerdgrafo e (b) poliéster

contendo microcapsulas sem ntcleo (2 g) por aerografo.

=

Fonte: Registro da autora.

Em todas as anélises de termografia para 0 método de aplicacéo por aerografo o poliéster
apresentou maior barreira térmica quando comparado com o algoddo. A temperatura para o
algoddo, quando comparado com o suporte sem microcapsulas, diminui principalmente em
torno de 1-8 °C, e para o poliéster entre 18 -23 °C. N&o foram observadas diferencas
significativas entre os resultados de comparacao dos suportes contendo 1 e 2 g de microcépsulas

com e sem nucleo.
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Nas Figuras 54 a 57 temos os resultados da analise dos tecidos com microcapsulas
aderidas aos suportes através de impregnacéo.

Figura 54 - (a) algoddo com microcapsulas com nucleo (1 g) por impregnacéo e (b) poliéster

com microcapsulas com nucleo (1 g) por impregnacéo.

(a)

Fonte: Registro da autora.

Figura 55- (a) algoddo com microcapsulas com nucleo (2 g) por impregnacdo e (b) poliéster

com microcapsulas com nucleo (2 g) por impregnacao.

Fonte: Registro da autora.
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Figura 56 - (a) algod&o com microcapsulas sem ndcleo (1 g) por impregnacao e (b) poliéster

com microcapsulas sem nucleo (1 g) por impregnacéo.

Fonte: Registro da autora.

Figura 57 - (a) algoddo com microcapsulas sem nacleo (2 g) por impregnacao e (b) poliéster

com microcapsulas sem nucleo (2 g) por impregnacao.

Fonte: Registro da autora.

Nas andlises de termografia para 0 método de aplicagdo por impregnacdo tanto o
poliéster quanto o algoddo apresentaram significativos resultados de barreira térmica quando
comparamos os dois suportes. A temperatura para o algoddo, quando comparado com o suporte
sem microcapsulas, diminui em torno de 4-15 °C, e para o poliéster entre 9-10 °C. Néao foram
observadas diferencas significativas entre os resultados de comparacdo dos suportes contendo

1 e 2 g de microcapsulas com e sem nucleo.
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Os melhores resultados de termografia para o suporte de algodao foi utilizando o método
de impregnacdo para a aplicagdo de microcapsulas com e sem nucleo, e para o poliéster os
resultados foram significativos nos dois métodos de aplicacdo, sendo mais relevante quando

utilizado o aerdgrafo para a aplicacdo das particulas com e sem nlcleo em sua superficie.

Para uma analise complementar do desempenho da propriedade de barreira térmica dos
tecidos aumentamos a concentracdo das microparticulas aplicadas nos suportes. Dessa forma
foi preparada uma pasta, aplicada manualmente, contendo em torno de 5 g de microcapsulas e
1 ml da mesma solugéo utilizada nas outras aplicagdes. As mesmas condi¢des dos outros testes
foram utilizadas, sendo a fonte de calor uma lampada dimerizavel de 70 W, que irradiou calor
aos suportes durante 1 min no mesmo tubo isolante. A seguir, na Figura 58, esta apresentado o
aspecto final dos suportes ap6s a secagem em dessecador e todos tendo dimensédo de 4 x 4 cm.

Figura 58 - Aspecto dos suportes apds aplicacdo da pasta contendo 5g de microcapsulas com

nucleo (coloragdo rosa) e sem nicleo.

Fonte: Registro da autora.
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Nas Figuras 59, 60, 61 e 62 mostramos os resultados via MEV da aplicagdo manual nos

tecidos utilizando 5 g de microcépsulas sem e com nlcleo de dolomita nos diferentes suportes.

Figura 59 - Algod&o com 5¢g de microcapsulas com nucleo de dolomita: (a) X500 e (b)
X1.000.

TM3000_6006 2019/07/15 15:04 HL D4.0 x1.0k 100 um

(a) (b)

TM3000_6005 2019/07/15 15:02 HL D4.0 x500 200 um

Figura 60 - Algodado com 5g de microcapsulas sem nucleo de dolomita: (a) X500 e (b)
X1.000.

TM3000_6010 2019/07/15 15:17 HL D4.1 x1.0k 100 um

(@ (b)

TM3000_6009 2019/07/15 15:16 HL D4.1 x500 200 um
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Figura 61 - Poliéster com 5g de microcapsulas com nucleo de dolomita: (a) X500 e (b)
X1.000.

TM3000_6007

2019/07/15 15:06 HL D4.0 x500 200 um TM3000_6008 2019/07/15 15:08 HL D4.0 x1.0k 100 um

(a) (b)

Figura 62 - Poliéster com 5g de microcapsulas sem nlcleo de dolomita: (a) X500 e (b)
X1.000.

TM3000_6013 2019/07/15 15:222HL D4.0 x1.0k 100 um

(@) (b)

TM3000_6011 2019/07/15 1519 HL D4.1 x500 200 um

Podemos observar que a quantidade de microparticulas nas tramas dos tecidos € maior
guando comparamos com os resultados via MEV dos tecidos contendo 1 e 2 g de microcapsulas
com e sem nucleo. As microcapsulas com nucleo estdo mais espalhadas pelos tecidos, enquanto

que as microcapsulas sem ndcleo se apresentam mais aglomeradas nas tramas.
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Nas Figuras 63 e 64 temos os resultados de termografia para a aplicagdo manual nos

tecidos.

Figura 63 - (a) algodao contendo microcapsulas sem ndcleo e (b) poliéster contendo

microcépsulas sem ndcleo.

Fonte: Registro da autora.

Nota-se que em algumas regides do centro da imagem (b) tivemos diferentes
temperaturas, isso se deve possivelmente ao fato de a distribui¢do das microcapsulas ndo estar

100 % homogénea neste suporte.

Figura 64 - (a) algodao contendo microcapsulas com nucleo e (b) poliéster contendo

microcapsulas com nucleo.

Fonte: Registro da autora.
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Com base nesta aplicagéo de teste percebemos que ao agregar grande quantidade de
microcapsulas aos suportes, neste caso aplicadas manualmente, temos excelentes resultados de
barreira térmica com significativa diminuicdo da temperatura ao final do tempo de 1 min do
ensaio. O desempenho das microcapsulas com nucleo foi levemente superior ao das
microcéapsulas sem nucleo para os dois tipos de tecidos. A temperatura para o algodao, quando
comparado com o suporte sem microcapsulas, diminui principalmente em torno de 65-72 °C, e
para o poliéster entre 55-60 °C. Através das analises percebemos que para obter melhores
resultados a utilizacdo de quantidades superiores a 1 e 2 g de microcapsulas, na solucéo de
aplicacdo, é preferivel, porém mesmo com esta pequena concentracdo ja conseguimos obter a

propriedade de barreira térmica nos tecidos.
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6 CONCLUSOES

O método de obtencdo de microcapsulas via policondensacgéo sol-gel foi efetivo, sendo
uma técnica versatil e simples. Atraves deste método foram obtidas microcapsulas com e sem
nacleo de dolomita com formato irregular e rugosidades aparentes, além de um involucro
ceramico em ambos 0s casos, que exige mais técnicas de analise e posterior queima em forno
para a determinacdo de sua composicdo final. Os didmetros aproximados das microparticulas
sem ndcleo sdo entre 7-14 um, e as com nucleo variam entre 7-20 um e possuem maior aérea
superficial. A microencapsulacdo de dolomita ainda exige mais analises para comprovacao de

formacdo de um nucleo bem definido.

Ambas as aplicacbes, por impregnacdo e por aerdgrafo durante 5 minutos, foram
efetivas para uma andlise preliminar de uma possivel aplicacdo de microcapsulas ceramicas
como cargas em vestuario utilizado em situaces que exigem conforto e barreira térmica.
Através da analise via MEV podemos observar a presenca de poucas microcapsulas com e sem
nucleo ao longo das tramas dos dois tecidos utilizados no trabalho, algoddo e poliéster, que
obtiveram resultados muito semelhantes, sendo melhor observada a incorporacéo das particulas
quando utilizada uma solucdo contendo 2g de microcapsulas. As particulas sem nucleo se

apresentam mais aglomeradas, e as com nucleo estdo mais dispersas nos tecidos.

Na andlise para aplicacdo final como barreira térmica em tecidos, através da utilizacdo
da técnica de termografia, os resultados obtidos mostraram que mesmo com pequena
quantidade de microcapsulas agregadas aos suportes, obtemos uma consideravel barreira
térmica. A comparacdo dos resultados entre os suportes contendo 1 e 2 g de microcapsulas com
e sem nucleo foi muito semelhante. Para 0 método aerdgrafo utilizando os suportes contendo
microcapsulas (1 e 2 g, com e sem nucleo), o poliéster apresentou melhores resultados de
barreira térmica quando comparado com o algoddo. Para 0 método impregnacdo, utilizando os
suportes com as mesmas condi¢cdes citadas acima, o algoddo apresentou melhores resultados
quando comparado com o aerografo, e o poliéster permaneceu com 0 mesmo bom desempenho
apresentado no aerdgrafo. Concluimos que a barreira térmica final € maior quando temos
maiores quantidades de microcdpsulas aplicadas aos suportes, e que a tecnologia de
microencapsulacdo pode ser explorada para aplicacdo no segmento téxtil para utilizacdo como

aditivos ou cargas na atuacdo como barreira térmica em tecidos.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Vi.

Vii.

Realizar a analise Termogravimétrica (TGA) das microcpsulas sintetizadas neste

trabalho;

Utilizacdo da rota sol-gel com diferentes proporcdes de TEOS e Acido Cloridrico,
analisando como isso afetaria a caracterizacdo final das microcépsulas e sua

aplicacdo como barreira térmica em tecidos;

Anélise mais detalhada da influéncia da quantidade de microcapsulas na solucdo de

aplicacéo;

Utilizacdo de outro material de nucleo utilizando a rota sol-gel para aplicacdo nos
suportes utilizados neste trabalho, visando estudar a propriedade de barreira térmica

do produto final;

Anélise da aplicacdo em diferentes tempos por aerdgrafo e impregnacéo;

Estudo de outra aplicacdo para as microcapsulas ceramicas com nucleo de dolomita

utilizadas neste trabalho.

Utilizar a técnica de EDS no centro das microcapsulas com nucleo apds o corte via

FIB, para identificacdo da composicdo do material de nucleo.
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