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“Um homem precisa viajar. Por sua conta, ndo por meio de histdrias, imagens, livros ou TV.
Precisa viajar por si, com seus olhos e pés, para entender o que é seu. Para um dia plantar as
suas préprias arvores e dar-lhes valor. Conhecer o frio para desfrutar o calor. E 0 oposto.
Sentir a distancia e o desabrigo para estar bem sob o proprio teto. Um homem precisa viajar
para lugares que ndo conhece para quebrar essa arrogancia que nos faz ver o mundo como o
imaginamos, e ndo simplesmente como é ou pode ser. Que nos faz professores e doutores do
que ndo vimos, quando deveriamos ser alunos, e simplesmente ir ver.”

(Amyr Klink)
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RESUMO

O design de produto através de suas interfaces multidisciplinares possibilita o
desenvolvimento de novas tecnologias destinadas a pessoas com deficiéncia fisica. A
Tecnologia Assistiva (TA) engloba todo arsenal de recursos e servigos que contribuem para
proporcionar ou ampliar habilidades funcionais de pessoas com deficiéncia e tem como
principal exemplo a cadeira de rodas, onde o usuario fica longos periodos na posicdo sentada
e o conforto térmico é necessario. Neste trabalho, desenvolveu-se microcapsulas de eicosano
e impregnou-se espumas de poliuretano (PU) com as microcapsulas visando o conforto
térmico nessas espumas. O eicosano € um material de mudanca de fase (PCM) com
temperatura de mudanca de fase ao redor de 37°C, que € igual a temperatura de equilibrio
térmico do corpo humano. As microcépsulas inseridas em espumas de poliuretano possuem
potencial uso na Tecnologia Assistiva, mais especificamente em assentos de cadeiras de rodas
visando o conforto térmico. As microcapsulas foram obtidas através da polimerizag&o in-situ,
utilizando resina melamina-formaldeido como involucro e eicosano como nucleo. As técnicas
usadas para a caracterizacdo das microcapsulas envolveram analises de microscopia éptica,
microscopia eletronica de varredura (MEV), granulometria, Espectroscopia do Infravermelho
por Transformada de Fourier (FT-IR), Analise Termogravimétrica (TGA) e Calorimetria
Exploratéria Diferencial (DSC). As microcdpsulas de eicosano foram entdo inseridas em
espumas de poliuretano com diferentes densidades e foram analisadas por termografia. As
microcapsulas de eicosano impregnadas nas espumas de PU possuem capacidade de absorver
ou liberar calor do ambiente circundante e manter a temperatura ao seu redor constante por
um determinado periodo de tempo, sendo assim possuem aplicacdo potencial na Tecnologia
Assistiva, como em assentos de cadeiras de roda por exemplo, devido a sua capacidade de
isolamento térmico e absorcdo ou liberacdo de calor enquanto ocorre a mudanca de fase do

eicosano.

Palavras-chave: Microcapsulas, conforto térmico, material de mudanca de fase, Tecnologia

Assistiva.



ABSTRACT

The product design through its multidisciplinary interfaces allows de development of
new technologies for people with some physical disability. The Assistive Technology (TA)
includes all the resources and services that contribute to give and enlarge the functional
abilities of people with some disability. The most significant sample of TA resource is the
wheel chair, where the person stays long time in the seat position and the thermal comfort is
necessary. In this work, microcapsules of eicosane were developed and then polyurethane
foams were impregnated with the microcapsules aiming the thermal comfort on the
polyurethane foams. The eicosane is a phase change material (PCM) with temperature of
phase change of 37°C which is similar to the human body temperature in thermal
equilibrium. The microcapsules added to the polyurethane foams have potential use on the
Assistive Technology, more specifically on cushion seats aiming the thermal comfort. The
microcapsules were obtained by in-situ polymerization using resin melamine-formaldehyde as
wall and eicosane as the core. The analysis used to evaluate the properties of the
microcapsules were: optical microscopy, scanning electron microscopy (SEM), particle size
analysis, fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), thermogravimetry analysis (TGA)
and differential scanning calorimetry (DSC). Then the microcapsules of eicosane were added
in polyurethane foams with different densities and were analyzed by infrared thermography.
The microcapsules of eicosane added to the polyurethane foams present the capacity of
absorb or release heat to the environment and maintain the around temperature constant for
a period of time. So they have potential application on the Assistive Techology, as wheel chair
cushion seats for example, due to its capacity of thermal insulation and absorption or release

of heat while occurs the eicosane phase change.

Keywords: Microcapsules, thermal comfort, phase change material, Assistive Technology
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1 INTRODUCAO

O design de produto atraves de suas interfaces multidisciplinares possibilita o
desenvolvimento de novas tecnologias destinadas a pessoas com deficiéncia fisica. Permite
também um maior entendimento sobre como a convergéncia de diferentes areas em prol do
desenvolvimento tecnoldgico pode resultar em aplicagdes inovadoras.

A Tecnologia Assistiva (TA) é definida por Bersch (2008) como todo o arsenal de
recursos e servigos que contribuem para proporcionar ou ampliar habilidades funcionais de
pessoas com deficiéncia e consequentemente promover vida independente e incluséo. Em
especial com relacdo aos deficientes fisicos com impossibilidade de locomocéo, a cadeira de
rodas, segundo Barbosa Filho et al. (2002), ¢ o meio de socializacdo e transporte mais
utilizado. Deste modo, é fundamental que a Tecnologia Assistiva desenvolva esfor¢os no
intuito de minimizar as consequéncias das longas horas sobre a cadeira de rodas, que podem
somar até 18 horas diarias. A temperatura e a umidade na pele pode provocar desconforto, em
parte devido ao aumento da friccdo quando a pele estd tmida (FAZLOLLAHTABAR, 2010).
Um dos principais problemas enfrentados por usuarios de cadeiras de roda séo as Ulceras de
pressdo, quadro resultante de um complexo conjunto de fatores, entre eles a elevacdo da
temperatura e da umidade na interface entre a pessoa e 0 assento. A presenca de suor e urina
aumentam as ulceracbes e fornece um ambiente propicio para a proliferacdo de
microorganismos oportunistas, o que contribui para o surgimento de infeccdes. Mahanty e
Roemer (1980) afirmam que fatores como a pressdo, a temperatura e a umidade sdo parte de
um conjunto de fatores que influenciam o conforto do usuério por longos periodos de tempo.

O conforto térmico no ser humano pode ser influenciado por caracteristicas pessoais
como humor, cultura e outros fatores individuais, organizacionais e sociais. O conforto
térmico esta relacionado com as interacfes entre a temperatura interna do corpo humano e a
temperatura da pele. A pele é o principal elemento levado em consideragdo nos estudos de
analise térmica, pois € a interface entre a temperatura interna do corpo e 0 meio ambiente. Em
uma situacdo normal, a temperatura interna € de 37 °C. Os conceitos de conforto térmico e
resultados de estudos desenvolvidos para essas areas podem ser aplicados em assentos em
geral, inclusive nos usados em cadeiras de rodas.

Os Materiais de Mudanca de Fase - PCMs (do inglés Phase Change Materials) sdo
materiais que podem ser utilizados para aumentar o conforto térmico quando aplicados nos

assentos de cadeiras de rodas, melhorando suas trocas com o meio e estabilizando a



temperatura. Os PCMs podem ajudar a evitar problemas gerados pelo aumento da temperatura
como a geracdo e acumulo de umidade, além de fungos, feridas e assaduras na regido
superficial da pele. O PCM eicosano utilizado neste trabalho € um hidrocarboneto alifatico
com formula quimica CH3(CH;)15CH3, € um composto parafinico atdxico, ndo corrosivo e
guimicamente inerte. O eicosano absorve ou libera energia na forma de calor quando muda de
estado fisico. Essa energia pode ser manipulada para ser estocada e liberada em um momento
posterior conforme o objetivo da aplicacdo, visando manter o equilibrio térmico do objeto em
que esta inserido, mesmo com mudancas externas de temperatura. Desta forma quando um
material isolante térmico é incorporado com eicosano para melhorar o conforto térmico do
produto final, ele pode prover um aumento na capacidade térmica em adi¢cdo ao existente
isolamento passivo caracteristico de uma determinada estrutura. A capacidade térmica
determina o calor necessario para um corpo sofrer variacdo térmica. A condutividade térmica
de um material é definida como a taxa em que o calor é trocado através de uma area unitaria
do material, quando sujeito a um gradiente de temperatura unitario (CANEVAROLO JR.,
2004).

No presente trabalho, as microcapsulas sdo os produtos que incorporam o conforto
térmico. Sdo inseridas como particulas de dimensGes micrométricas resultantes de um
processo de recobrimento da substancia ativa eicosano por um envoltério protetor inerte que
protege 0 ndcleo do ambiente externo. Uma das estruturas que pode ser utilizada com
microcapsulas visando o conforto térmico em assentos de cadeiras de rodas € a espuma de
poliuretano (PU). Os polimeros poliuretanos sdo versateis e produzidos dentro de uma vasta
lista de aplicagdes, como fibras flexiveis, espumas flexiveis, espumas rigidas leves ou pesadas
e elastbmeros duros, o que permite o0 uso desses elementos por uma enorme diversidade de
consumidores e aplicacdes industriais. Segundo Everitt et al. (2000), a microencapsulacéo, o
revestimento, a laminacéo, a moldagem por injecéo e a fabricacdo de espumas sdo alguns dos
processos convenientes para a incorporacdo de materiais de mudanca de fase dentro de
estruturas.

Com esforcos dirigidos para induzir efeitos termorreguladores em espumas, tendo em
vista que o conforto e o desconforto térmico dependem das trocas de calor entre o corpo
humano e o ambiente em que esse corpo esta inserido, este efeito pode ser obtido com a
presenca de microcapsulas contendo PCMs (SANCHEZ et al. 2010).

Microcapsulas contendo PCMs adicionadas na matriz da espuma de poliuretano
possuem alta influéncia nas propriedades da espuma (BORREGUERO et al. 2010). Espumas

de poliuretano podem ser desenvolvidas como isolantes térmicos equipados com uma



protecdo adicional contra as mudancas de temperatura, caracteristica essa adicionada pela
adicédo de PCMs microencapsulados na matriz da espuma de PU (SARIER e ONDER, 2007a).

A selecdo, preparacdo e caracterizacdo de microcapsulas de eicosano com intuito de
agregar funcionalidade a produtos inovadores podem ser aplicadas em itens do cotidiano
como em roupas, equipamentos esportivos, cal¢ados, etc. A microencapsulacdo aplicada ao
design de produto exige conhecimento multidisciplinar e uma consideravel observagdo e
avaliacdo de possiveis necessidades.

Nesse trabalho as microcapulas de eicosano séo sintetizadas em laboratorio e inseridas
na matriz de corpos de prova de espuma de poliuretano com densidades 28 kg/m?3 e 45 kg/mé,
com potencial aplicacdo em assentos de cadeiras de rodas visando o conforto térmico. A
posterior analise e caracterizacdo das microcapsulas e dos corpos de prova de espumas de PU
contendo microcapsulas é conseguida atraves de técnicas de caracterizagdo de materiais:
microscopia para caracterizagdo da morfologia das microestruturas, granulometria para
determinar distribuicdo e tamanho das particulas, Espectroscopia do Infravermelho por
Transformada de Fourier (FT-IR), Andlise Termogravimétrica (TGA), Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC do inglés Differential Scanning Calorimetry) e termografia. O
resultado da leitura e da interpretacdo dos dados obtidos através dessas técnicas de
caracterizacdo de materiais leva a conclusdo que as microcdpsulas de eicosano sintetizadas
nessa pesquisa podem resultar em melhoria do conforto térmico quando aplicadas em
espumas de poliuretano com potencial utilizacdo na Tecnologia Assistiva, como em encostos
e assentos de cadeira de rodas, melhorando suas trocas com o0 meio ambiente e estabilizando a
temperatura. Assim é possivel diminuir os extremos de temperatura alcancados normalmente
e amenizar problemas como a umidade, além de fungos, feridas e assaduras na regido

superficial da pele causados por esta umidade gerada.



1.1 Proposta de pesquisa

Como aperfeicoar o0 processo de obtencdo e avaliar o sucesso da técnica para a
preparacdo de microcapsulas de eicosano, um material de mudanga de fase (PCM), visando o
conforto térmico quando aplicadas em espumas de poliuretano com potencial aplicacdo na

Tecnologia Assistiva?

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo geral

Obter e caracterizar microcapsulas de eicosano e inseri-las em espumas de poliuretano

utilizadas na Tecnologia Assistiva para posterior avaliacdo do conforto térmico.

1.2.2 Objetivos especificos

Avaliar o potencial da microencapsulacdo de um PCM em espumas de PU.

Compreender os conceitos que envolvem a tecnologia da microencapsulagédo, o0s
métodos de obtencdo das microcapsulas e como aplica-los.

Avaliar e aplicar o método da polimerizacdo in-situ para a obtencdo de microcapsulas
de eicosano.

Caracterizar as microcpsulas obtidas através de ensaios realizados em laboratério.

Inserir as microcapsulas em espumas de poliuretano com diferentes densidades, com
potencial uso na Tecnologia Assistiva.

Avaliar o comportamento térmico através de ensaios realizados em laborat6rio, com

relagéo ao calor de fuséo.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Tecnologia Assistiva

Atualmente existe uma demanda crescente de desenvolvimento de tecnologias
destinadas a pessoas com deficiéncias fisicas. Segundo informacdes divulgadas pela
Organizacdo Mundial da Saude (OMS, 2010), o contingente de pessoas com algum tipo de
deficiéncia alcanca a marca dos 10 % da populagdo mundial, os quais se deparam com
barreiras de mobilidades no trabalho e no convivio social. De acordo com 0 senso
demogréfico realizado em 2011 pelo Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE,
2011), o numero de habitantes com deficiéncia chega a 23,9 % de toda populagdo, cerca de
45,6 milhdes de brasileiros, dos quais 8,8 milhdes tem deficiéncia motora.

Salienta-se que a nocdo de autonomia, no que tange as fungdes do corpo humano,
reside principalmente na capacidade individual de cuidar de si mesmo, executar tarefas que
permitam a propria adaptacdo e a responsabilidade pelos proprios atos. Para promover a
autonomia, a tecnologia vem em auxilio as pessoas com deficiéncia.

Nesse contexto surge a Tecnologia Assistiva (TA), termo utilizado para identificar
todo o arsenal de recursos e servicos que contribuem para proporcionar ou ampliar
habilidades funcionais de pessoas com deficiéncia e consequentemente promover vida
independente e inclusdo (BERSCH, 2008). Os estudos realizados na area da Tecnologia
Assistiva remetem ao desenvolvimento de sistemas para auxiliar pessoas com diferentes
niveis de debilidades em desenvolver atividades do dia a dia, como caminhar, trabalhar,
estudar, socializar ou mesmo em relacéo aos cuidados pessoais (AQUILANO et al., 2007).

A Tecnologia Assistiva, de acordo com Vimieri et al. (2004) apud Ribas (2006), é
qualquer produto utilizado para facilitar as atividades cotidianas da pessoa com deficiéncia
visando uma real utilidade. Equipamentos providos de rodas em que o usuario fica na posicéo
sentado, em a cadeira de rodas € o exemplo mais significativo, sdo intervencdes consideradas
as mais importantes no quesito equipamentos de TA no campo da reabilitacdo. Esses
equipamentos sdo apresentados em variadas opgdes para suportar os diferentes tipos de
limitacGes de mobilidade, como por exemplo, as cadeiras de rodas manuais com design para
pessoas com forca e capacidade suficientes para impulsiona-las; cadeiras de rodas

motorizadas simples para pessoas com quadros de artrite, deficiéncia cardiorrespiratoria ou



problemas associados com idade avancada; e cadeiras de rodas motorizadas complexas com
assentos customizados e interfaces de controle para pessoas em condi¢des como injuria na
espinha dorsal, esclerose multipla, paralisia cerebral e esclerose lateral amiotrofica (KIM et
al., 2012). Deste modo, € fundamental que a Tecnologia Assistiva desenvolva esfor¢os no
intuito de minimizar as consequéncias das longas horas sobre a cadeira de rodas. Portanto, o
uso da tecnologia pode propiciar maior independéncia ao ser humano nas suas atividades
diarias, através de dispositivos que ampliem sua capacidade fisica ou mesmo que realizem
tarefas por ele.

Cadeiras de rodas (Figura 1) sdo equipamentos assistivos cruciais para a
funcionalidade diaria dos seus usuarios, bem como variados outros produtos que auxiliem na
locomocdo pessoal. Segundo Barbosa Filho et al. (2002), a cadeira de rodas € o meio de
socializacgdo e transporte mais utilizado pelas pessoas, que de maneira congénita ou adquirida,
encontram-se com alguma impossibilidade de locomocdo. A autonomia de pessoas com
incapacidade de caminhar é ampliada pelo de uso de uma cadeira de rodas bem adaptada, a

qual possibilita maior mobilidade, conforto e seguranca.
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Figura 1. Terminologia da cadeira de rodas. Fonte: Adaptado de ADAMS et al. (1985).

A interacdo entre a TA e o incapacitado corpo humano é complexo por definigdo, e
requer estudo detalhado da ergonomia combinada com uma perspectiva em reabilitacao.
Quando a TA utilizada para permitir a mobilidade e o corpo humano néo trabalham e

funcionam juntos, um ciclo debilitante pode ter inicio e levar a um estilo de vida inativo,



inatil e consequentemente aumentar o risco do aparecimento de complicagfes secundarias
(VAN DER WOUDE et al., 2006). Em termos de postura, 0 mau posicionamento pode levar o
individuo a ter problemas como rigidez, contraturas, deformidades, restricdo do movimento e
Ulceras de pressdo, além de comprometer seu desenvolvimento emocional e intelectual
(RATLIFFE, 1999).

Segundo Moraes (2009), em relagéo a adequacdo postural, uma cadeira de rodas deve
prover conforto, facilitacdo de atividades motoras, prevencdo e correcdo de deformidades,
estabilizacdo da posicdo da cabeca e facilitacdo de cuidados por assistentes. Um estudo
produzido pelo Instituto de Tecnologia Social - ITS Brasil (MORYA e GARCIA, 2007)
indica que “pesquisas estdo sendo produzidas, mesmo que de forma timida, mas os produtos
ou processos estdo sendo armazenados, sem chegar no usuario final”.

O assento da cadeira de rodas ¢ um dos elementos mais importantes relacionados a
esse equipamento assistivo. Fazlollahtabar (2010), afirma que o assento tem um importante
papel em satisfazer as expectativas em relacdo ao conforto. Destaca-se a sua relagdo com o
surgimento das Ulceras de pressao, que sdo um problema de saude dominante para as pessoas
que, por variadas razdes, necessitam ficar sentadas a maior parte do tempo (EITZEN, 2004).
Usuarios com diminuicdo ou auséncia da sensibilidade devido a comprometimento
neuroldgico, como paralisia cerebral, lesio medular e esclerose multipla, apresentam
dificuldades para perceber concentragfes excessivas de pressdo na regido do assento, e
alteracdes das propriedades teciduais, fazem com que esse grupo seja especialmente propenso
ao desenvolvimento de Ulceras de pressdo (AISSAOUI et al., 2001 e LINDER-GANZ et al.,
2007). Entretanto, os mecanismos fisiopatoldgicos relativos ao desenvolvimento de Ulceras de
pressdo ainda ndo estdo totalmente compreendidos, e embora tenha havido uma diminui¢do
significativa na incidéncia dessas lesGes ap0s a introducdo de alguns tipos de equipamentos,
até recentemente nenhum sistema se mostrou totalmente satisfatorio (BRIENZA et al., 1999 e
MILLER, 2007).

Além de fatores mecénicos como instabilidade e inatividade postural e o déficit
sensorio, outros fatores de risco contribuem para o surgimento de lesbes, sejam elas
superficiais ou profundas (MORAES, 2009). O aumento de temperatura e de umidade na
interface entre a pessoa e 0 assento, assim como a proliferacdo bacteriana e a maceracdo da
pele devido & presenca de suor e urina, contribuem para causar descontinuidades da estrutura
do epitélio cuténeo, servindo como uma porta de entrada para infeccdo e aumento da

ulceracdo (LEVI e REES, 2007). O calor faz com que o ritmo metabdlico local aumente,



acentuando a falta de oxigénio e nutrientes causada pela isquemia tecidual, que ¢ a falta de
circulacéo arterial em uma regido do organismo.

Segundo Wall e Colley (2005), os usuarios de cadeiras de rodas podem sentar em seus
assentos por até 18 horas por dia, em consequéncia disso, conforto € um requerimento
essencial e desejado. Nos Ultimos anos tem ocorrido um aumento consideravel na quantidade,
variedade e apelo terapéutico relacionado com assentos comercialmente disponiveis, as
tecnologias envolvem assentos preenchidos com ar, preenchidos com géis, confeccionados
com variados tipos de espumas, ou a combinacao destes (STOCKTON e RITHALIA, 2007).

O tratamento de Ulceras de pressdo é ndao somente doloroso, mas também dispendioso
e consume tempo, portanto, prevenir as Ulceras de pressdo deve ser prioridade segundo Eitzen
(2004), e o uso de assentos proprios para retardar os fatores de risco que desencadeiam as
Ulceras é importante nesse contexto.

A acessibilidade do usuario a um equipamento assistivo é definida como o grau de
disposicdo do usuario em realizar tarefas cotidianas utilizando o referido equipamento como
resultado de sua percepc¢éo diversa quanto a variadas caracteristicas, dentre elas o conforto. O
conforto é definido como o grau de relaxamento e auséncia de dor percebida por uma pessoa
enquanto utilizando um equipamento assistivo (AQUILANO et al., 2007). Contudo o conforto
é um termo subjetivo que pode ser influenciado por uma variedade de fatores por periodos
prolongados de tempo, junto com estes fatores esta a pressao, a temperatura e a umidade
(MAHANTY e ROEMER, 1980).

No Catéalogo Nacional de Produtos de Tecnologia Assistiva, disponibilizado no Portal
Nacional de Tecnologia Assistiva (ASSISTIVA, 2010), ndo constam produtos com
caracteristicas de conforto térmico de assentos, demonstrando uma grande lacuna da industria

nacional na area.

2.2 Conforto térmico

Segundo a ASHRAE - American Society of Heating, Refrigerating and Air-
Conditioning Engineers - (1989), a nocdo de conforto térmico pode ser definida como “a
condicdo mental que expressa satisfacdo com o ambiente térmico envolvente”, no entanto, a
zona de conforto térmico pode ser definida como um conjunto de parametros com o0s quais a

maioria das pessoas ndo se sentiria desconfortavel seja por excesso de calor ou de frio. Estes



parametros séo, por exemplo, a temperatura do ar interior, a umidade relativa, a velocidade do
ar e taxa de renovacéo, a radiacdo solar, a atividade ou metabolismo e o vestuario (SAYIGH e
MARAFIA, 1998).

Menczel e Prime (2009) definem “temperatura” como sendo o primeiro parametro
termodindmico de um sistema. A temperatura é a medida da energia cinética média dos
atomos ou moléculas do sistema e pode ser definida unicamente para sistemas em equilibrio.

Menczel e Prime (2009) definem também “calor” como sendo uma forma de energia
que espontaneamente flui de um corpo com alta temperatura para um corpo com baixa
temperatura. Entéo, “fluxo de calor” pode ser definido como o processo em que dois sistemas
termodinamicos trocam energia. O fluxo de calor continua até que a temperatura dos dois
sistemas torne-se igual, esse estado € chamado equilibrio térmico.

A neutralidade térmica € uma condi¢do necessaria para uma pessoa atingir o conforto
térmico, contudo essa condi¢do ndo é sempre suficiente (MONDAL, 2008). A neutralidade
térmica € definida como a condi¢do na qual o objeto ndo prefere 0 meio envolvente mais
quente ou frio. Normalmente o significado da neutralidade térmica remete ao mesmo
significado de conforto térmico, em condi¢des uniformes, no qual ocorre um estado de
equilibrio entre conforto sob condic¢Bes constantes, associado o alivio do desconforto térmico
sob condigdes transitdrias (ZHANG e ZHAO, 2008).

Em variadas situagdes as pessoas sdo expostas a ambientes climatizados, que sdo os
ambientes térmicos criados de forma artificial, como no ambiente de trabalho ou no convivio
social, por exemplo, para que sintam um estado de conforto e satisfacdo, podendo realizar
melhor suas atividades. O conforto térmico no ser humano pode ser influenciado por
caracteristicas pessoais como humor, cultura e outros fatores individuais, organizacionais e
sociais. Baseado nos itens citados, conforto ndo é um estado fisico, mas sim um estado
mental. A definicdo de conforto térmico deixa em aberto o significado de condi¢cdo mental ou
satisfagdo, mas corretamente enfatiza que o julgamento de conforto € um processo cognitivo
que envolve vérias informacdes influenciadas por fatores fisicos, fisiologicos, psicologicos,
dentre outros (DJONGYANG et al., 2010).

O estado térmico geral no corpo humano e as sensacdes locais estdo intimamente
ligados com o grau de conforto ou desconforto. A troca de calor entre o corpo e o ambiente €
0 elemento principal na analise do estado térmico do mesmo. Os ambientes térmicos sdo
geralmente assimeétricos, o que significa ser tanto espacialmente ndo uniforme quanto com
mudangas transitorias constantes. Ha muitos exemplos de tais ambientes, como recintos

contendo superficies quentes e frias, naturalmente iluminados, ambientes de trabalho, veiculos
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resfriados com a movimentagdo local do ar ou com assentos aquecidos ou resfriados, e
espacos adjacentes com diferentes temperaturas nos quais as pessoas transitam. A resposta
humana a tais ambientes depende do conforto local de partes do seu corpo, ndo apenas o
conforto de seu corpo inteiro (ZHANG et al. 2010). Segundo Nilsson (2007), a percepg¢éo
humana responde diferentemente a transferéncia de calor em diferentes partes do corpo. Em
ambientes quentes, a cabeca e o rosto sdo percebidos como as regides mais desconfortaveis, e
em ambientes frios essas regides sdo percebidas como estando a uma temperatura maior que o
resto do corpo. J& as maos e 0s pés sdo percebidos como mais frios quando a temperatura
ambiente é baixa (HUIZENGA et al., 2004). Em um ambiente frio, pode haver uma diferenca
de até 6 °C entre as mdos e 0s Orgaos internos do corpo, sem que ocorra dano no tecido ou
gasto extra de energia (WHEELER, 2006).

Menczel e Prime (2009) destacam que héa trés formas de fluxo de calor: conducéo,
convecgdo e radiacdo térmica. No caso da conducgdo, o calor percorre o corpo partindo da
parte mais quente para a parte mais fria, ou ainda, se ha conducédo de calor entre dois corpos
diferentes, deve haver contato fisico entre esses dois corpos, pois nesse caso a conducdo de
calor ocorre por difusdo, ja que os atomos ou moléculas cedem parte de sua energia
vibracional aos seus vizinhos. No caso da conveccéo, o calor é transferido de uma superficie
solida para o meio fluido circundante como um gas ou um liquido, e vice versa. Finalmente, a
radiacdo térmica ocorre quando a energia é irradiada das superficies do sistema na forma de
energia eletromagnética. N&o € necessario um meio envolvente para esse tipo de transferéncia
de calor, pois normalmente ocorre entre duas superficies sélidas. A intensidade e frequéncia
da radiacdo dependem unicamente da temperatura da superficie do sélido, pois aumentam
com o0 aumento da temperatura.

O sistema térmico humano é composto pelo sistema termorregulatorio e o sistema
passivo. O sistema termorregulatorio esta relacionado com as respostas do corpo as mudancas
de temperatura no meio ambiente ou ao nivel de atividade fisica, 0 que causa a vasodilatacdo
ou constricdo dos vasos sanguineos, e faz o corpo tremer ou suar. O sistema passivo inclui a
condutividade térmica dentro do corpo, a transferéncia de calor por convecgdo atraves do
fluxo sanguineo e a transferéncia de calor entre o corpo e 0 meio ambiente (FERREIRA e
YANAGIHARA, 2009). O corpo humano produz calor principalmente através do proprio
metabolismo, troca calor com o meio ambiente principalmente por radiacdo e conveccao, e
perde calor por evaporacdo atraves dos fluidos corporais. Quando o calor corporal nao

consegue ser dissipado para 0 meio envolvente, normalmente sendo essa a condicdo



11

caracterizada pela temperatura ambiente ser maior que a temperatura corporal, entdo o
desconforto tem inicio (DJONGYANG et al., 2010).

O conforto e o desconforto térmico estdo relacionados com a sensibilidade das
temperaturas interna (centro) e externa (pele) e a convergéncia dessas temperaturas. Quando
se trata de tecidos ou roupas de cama, os fatores relacionados a sensacdo de conforto térmico
remetem principalmente a temperatura da pele. A pele é caracterizada por ser um elemento
essencial nos estudos de analise térmica, ndo somente por ser fonte de informacdes virtuais
quando utilizados sensores, mas tambeém por ser a interface entre a temperatura interna do
corpo (centro) e o meio ambiente. O corpo humano tende a manter a temperatura interna ao
redor de 37 °C (MONDAL, 2008). A temperatura media da pele é um importante parametro
fisioldgico que reflete a resposta humana ao estimulo térmico quente ou frio e a troca de calor
entre o corpo humano e o ambiente (LIU et al., 2011).

O conhecimento sobre o conforto térmico deve ser aprimorado para correlacionar 0s
diferentes ambientes e a complexidade das pessoas que transitam neles. Em relagdo aos
usuérios de cadeiras de rodas, a juncdo de temperatura e umidade na pele pode provocar
desconforto, em parte devido ao aumento da friccdo quando a pele esta Umida
(FAZLOLLAHTABAR, 2010). Pesquisas realizadas em TA aplicadas para melhorar a troca
de calor em assentos de cadeiras de roda visando o conforto térmico do usuério englobam a
mudanca da forma das espumas utilizadas, melhorando a moldagem ao corpo, a incluséo de
orificios no assento para facilitar passagem de ar, e mesmo o ato de forcar o ar por meio de
exaustdo. Esses estudos sdo fortemente desenvolvidos por fabricantes de carros e avides,
devido a questdes mercadologicas, fato reforgado por Fazlollahtabar (2010) afirmando que, as
expectativas do consumidor por um assento de carro confortavel crescem continuamente. A
avaliacdo do conforto térmico necessita de simulacdo das condicGes assimétricas envolventes,
as quais ocorrem quando ha fontes de radiacdo térmica, correntes de ar ou contato entre uma
parte do corpo e um objeto sélido (FERREIRA e YANAGIHARA, 2009).

Outra area que estuda muito o conforto térmico é a téxtil, com muitos esforgos
dirigidos para induzir efeitos termo reguladores em tecidos, ja que o nivel de conforto térmico
depende nas trocas de calor entre o0 corpo humano e o ambiente que ele esta inserido. Este
efeito pode ser obtido com a presenca de microcapsulas contendo PCMs (SANCHEZ et al.,
2010). Os PCMs tém sido aplicados na industria téxtil em um variado nimero de processos,
visando agregar o conforto térmico para os usuarios finais do produto, devido a alta
capacidade de armazenamento de calor. Alguns dos processos convenientes para a

incorporagdo de PCMs na estrutura téxtil englobam o recobrimento, a laminagéo, a moldagem
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por injecéo, incorporar o PCM fundido a alta velocidade, a extrusdo bi-componente na fibra
sintética e a fabricacdo de espumas (SARIER e ONDER, 2007b).

2.3 Materiais de mudanca de fase (Phase Change Materials - PCMs)

Substancias que toleram o processo de mudanca de fase sdo conhecidas como PCMs
ou materiais de mudanca de fase, também conhecidos por materiais funcionais ou materiais
inteligentes. A quimica desses elementos é baseada em tecnologia patenteada pela National
Aeronautical and Space Administration (NASA) nos Estados Unidos durante a decada de
1970 para o programa de v6os espaciais (GHOSH, 2006). A idéia original era utilizar essa
tecnologia nas vestimentas dos astronautas, proporcionando um aumento na protecao térmica
contra as extremas flutuacdes de temperaturas no espagco (MONDAL, 2008).

Segundo Liu et al. (2012) o PCM ¢é uma substancia com um alto calor de fusdo
atrelado as mudancas de estado fisico solido para liquido e vice versa, e é capaz de armazenar
ou liberar altas quantidades de energia latente em certas temperaturas. Os PCMs mais comuns
possuem cadeia linear de hidrocarbonetos conhecidos como ceras parafinicas (ou n-alcanos),
sais hidratados, polietilenoglicois (PEGS), acidos graxos e as misturas eutéticas de compostos
organicos e inorganicos (SARIER e ONDER, 2007a).

A energia téermica absorvida ou liberada pelo material quando este muda de fase, como
de fase sélida para a liquida por exemplo, sem mudar sua temperatura é chamado de “calor
latente”. Por “calor sensivel” entende-se a quantia de energia térmica absorvida ou liberada
pelo material quando esse muda de temperatura, sem que ocorra mudanca de fase. Segundo
Zhao e Zhang (2011), o armazenamento de calor latente € uma das maneiras mais eficientes
de armazenar energia térmica, diferentemente do método de armazenagem de calor sensivel.
O diferencial do armazenamento do calor latente esta em sua caracteristica de prover uma alta
densidade de armazenamento proximo a condi¢des isotermicas, ou seja, uma menor diferenca
de temperatura entre o periodo de armazenamento e a liberagdo da energia.

Normalmente os PCMs sdo microencapsulados, ou seja, sdo transformados em
particulas muito pequenas e encapsulados com substancias que protegem e controlam o
substrato, justamente para facilitar a incorporacdo desses PCMs em variadas opcdes,
incluindo fibras, tecidos, tintas e materiais de embalagem, nos quais suas propriedades de

armazenamento sdo Uteis.
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2.3.1 Mecanismos de acdo dos PCMs

Segundo Mondal (2008), o armazenamento de energia térmica é caracterizado pelo
armazenamento temporario de alta ou baixa energia térmica para uso posterior, 0 que cria uma
ligagdo entre 0 momento em que a energia € requerida e 0 momento em que ela é usada. O
armazenamento de energia pode ocorrer na forma de calor sensivel em um meio liquido ou
solido, na forma de calor de fusdo (calor latente), ou na forma de energia quimica ou produtos
em uma reagdo quimica reversivel. Quando comparado com 0s convencionais meios de
armazenamento de calor sensivel, o sistema de armazenamento de calor latente requer menor
peso e volume de material para 0 mesmo montante de energia (AGYENIM et al. 2010). Neste
trabalho o método de armazenamento estudado envolve o calor latente, mais
especificadamente o calor latente de fusdo, que trata das mudancas de fase de solido para
liquido e vice versa.

PCMs apresentam altos calores latentes de fuséo, e possuem a habilidade de absorver e
armazenar grandes quantidades de calor latente do ambiente durante o processo de
aquecimento e liberacdo essa energia no processo de resfriamento segundo Salaiin et al.
(2010), o que leva a uma ativa termoregulagem e isolamento térmico, adaptados a atividade
fisica e a temperatura do ambiente.

Os PCMs eliminam flutuacdes de temperatura, um efeito util para manter o objeto a
temperatura uniforme. Os PCMs também possuem a habilidade de mudar de estado fisico
dentro de uma faixa de temperatura, segundo Salaun et al. (2008) quando o PCM sofre um
aquecimento que supera sua temperatura de mudanga de fase, ou seja, sua temperatura de
amolecimento € atingida, ele absorve energia e muda de um estado fisico solido para um
estado fisico liquido. Durante essa transformacdo fisica, 0 PCM absorve e armazena uma
relativa grande quantidade de calor latente. Quando o PCM passa pela mudanca de fase, uma
grande quantidade de energia é requerida. No caso das ceras parafinicas, uma transicdo tipica
ocorre em faixas de temperaturas de 15 °C a 30 °C. Quando a cera funde, suas ligacGes
moleculares sdo perdidas através da absorcdo de energia térmica, e quando a cera endurece
libera energia e suas ligagdes moleculares sdo refeitas (GHOSH, 2006).

Uma importante caracteristica do calor latente é que ele envolve a transferéncia de
grandes pacotes e energia comparada com a transferéncia de calor sensivel. O efeito de um
PCM pode ser ilustrado através do material de um PCM natural: a 4gua. Por exemplo, 1 kg de

agua necessita de 4,2 kJ de calor sensivel para reduzir sua temperatura em 1 °C, assim, para
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reduzir a temperatura da &gua a partir de seu ponto de ebulicdo (100 °C) até 0 °C requer 420kJ
de energia. Porém, para completar o congelamento da adgua a 0 °C, mais 330 kJ de energia

(conhecida como a energia do calor latente) precisa ser removida (GHOSH, 2006)

2.3.2 Tipos de PCMs

PCMs podem ser amplamente agrupados em duas categorias: (I) compostos organicos,
como por exemplo as ceras, parafinas e o polietilenoglicol, e (1) produtos com base em sais.
Cada grupo tem vantagens e desvantagens. Alguns PCMs sdo misturas de dois compostos
quimicos, 0s quais quando misturados a uma particular propor¢cdo, formam um “sistema
eutético”.

Além da agua, mais de 500 outros PCMs, naturais e sintéticos, sdo conhecidos. Estes
materiais diferem-se uns dos outros em termos de suas faixas de temperaturas de mudanca de
fase e suas capacidades de armazenamento de calor (GHOSH, 2006).

Hoje, os PCMs mais populares utilizados em aplicagdes téxteis possuem como base
parafinas (ceras). Comparado com outros PCMs, a parafina possui alta capacidade de
armazenagem calorifica. Em adicdo, parafinas podem ser misturadas com o intuito de
alcancar desejadas temperaturas nas quais a mudanca de fase acontece. Estes produtos
possuem o custo relativamente baixo, geralmente subprodutos do refino do petréleo, sao
hidrofobicos, atdxicos e ndo corrosivos, e seu comportamento térmico permanece estavel com
0 uso continuo.

Uma desvantagem em PCMs com base parafinica é sua baixa resisténcia a igni¢do, no
entanto a adicdo de retardantes de chama pode amenizar esse problema. Parafinas também
possuem uma condutividade térmica mais baixa, tanto na fase sélida quanto na liquida, do que
PCMs inorganicos salinos.

Mondal (2008) pesquisou PCMs para aplicacdo em tecidos funcionais para conforto
térmico, nos quais a faixa de temperatura onde ocorre a mudanga de fase gira ao redor da
temperatura do corpo humano, ou seja, 0 ponto de amolecimento dos elementos apresenta
entre 15 °C e 35 °C, dentre os PCMs estudados estdo os sais inorganicos hidratados com
variado nimero de moléculas de agua, que podem ser usados na obtencdo de sistemas de
armazenamento de calor que normalmente possuem temperaturas de absorcédo e liberacdo de

energia térmica entre 20-40 °C. As propriedades fisicas e quimicas do sal de Glauber
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(Na;SO4 - H,0), que contém 44 % de Na,SO4 e 56 % de H,O em peso, sdo muito atrativas
para 0 armazenamento térmico, pois o sal tem a conveniente temperatura de amolecimento de
32,4°C e calor latente de fusé@o de 254 kJ/kg, o que fornece alta energia na sua temperatura de
amolecimento. Os sais hidratados possuem também armazenamento térmico de alta densidade
volumétrica, proximo a 350 MJ/m3, condutividade térmica relativamente alta,
aproximadamente 0,5 W/m°C e custo moderado quando comparados com ceras parafinicas.
PCMS com cadeias de hidrocarbonetos longas e lineares também sdo comuns, 0s
hidrocarbonetos lineares hidrofobicos sdo produtos do refino do petroleo e possuem a formula
geral ChH2n+,. Eles sdo baratos, apresentam grande disponibilidade em matéria prima, e
possuem usos variados por apresentar uma ampla faixa de temperaturas de amolecimento
dependendo do nimero de carbonos presente na cadeia, normalmente quanto maior 0 nimero
de carbonos, maior a temperatura de amolecimento. Selecionando o hidrocarboneto através da
quantidade de carbonos presente, a temperatura de transicdo de fase pode ser empregada para
aplicacdes especificas. O eicosano que possui 20 carbonos em sua cadeia, por exemplo,
possui temperatura de amolecimento proxima a temperatura do corpo humano (37 °C). Esses
PCMs talvez sejam os mais importantes quando utilizados em armazenamento de calor e
termorregulagem de tecidos e roupas. Os PCMs polietilenoglicéis (PEGs) possuem a unidade
de repeticdo na cadeia o oxietileno (-O-CH,-CH,-)n. Sua temperatura de amolecimento é
proporcional ao seu peso molecular, quando o peso molecular € menor de 20.000g/mol. A
formacéo da fase cristalina pode ser maior quanto maior o peso molecular do PEG devido a
baixa mobilidade dos segmentos moleculares e maior conveniente alinhamento geomeétrico.
Durante o ciclo de resfriamento, um aumento no peso molecular do PEG causa um aumento
na temperatura de solidificacdo e temperatura de cristalizagdo, isso também influencia o curso
da solidificacdo por baixar a temperatura de cristalizacdo (Tc). Finalmente o grupo de PCMs
dos acidos graxos caprico, laurico, palmitico e esteratico, bem como suas misturas, mostram
temperaturas de amolecimento variando de 30 °C a 65 °C, enquanto o calor latente de fuséo
varia de 153 kJ/kg a 182 kJ/kg. Na sua forma natural, as gorduras e 0s 6leos vegetais fundem
a temperaturas praticadas no armazenamento de energia térmica, estes elementos podem

caracterizar biomateriais alternativos as parafinas e produtos salinos.
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2.3.3 Aplicagdes dos PCMs

A selecdo do PCM apropriado para qualquer aplicacdo requer que o mesmo tenha o
ponto de amolecimento dentro de uma pratica faixa de temperatura, segundo Agyenim et al.
(2010) a literatura atual fornece PCMs que possuem seus pontos de amolecimento variando de
0-767 °C, contudo a maior parte dos estudos e pesquisas tem sido desenvolvidas na faixa de
temperatura entre 0-65 °C. Varias aplicacGes foram propostas por estudos envolvendo PCMs,
Mondal (2008) averiguou as aplicagbes no ramo téxtil, como em roupas esportivas com 0
intuito de aumentar a performance do usuério através das propriedades termorreguladoras.
Roupas utilizadas em atividades fisicas necessitam de balango térmico entre o calor gerado
pelo corpo e o calor liberado para o ambiente durante a atividade esportiva. Normalmente o
calor gerado pelo corpo ndo é suficientemente liberado para o ambiente, 0 que aumenta o
estresse térmico. Quando PCMs sdo incorporados nas vestimentas esportivas usadas em
atividades fisicas, o calor excessivo gerado pelo usuario é absorvido pelo material de
mudanca de fase e liberado quando necessario. PCMs inseridos em travesseiros, colchas e
colchdes garantem controle de temperatura na cama. Quando a temperatura corporal aumenta,
a energia térmica adicional € absorvida e o corpo resfria, quando a temperatura corporal decali,
a energia armazenada é liberada e o corpo é mantido aquecido. Na area médica, como 0s
PCMs interagem com o microclima ao redor do corpo humano, eles respondem a flutuacdes
de temperatura causadas por mudancas nos niveis de atividade e mudancas no ambiente
externo. Os PCMs aplicados em vestimentas cirdrgicas, roupas de cama, ataduras e produtos
para regular a temperatura humana em unidades de tratamento intensivo podem manter a
temperatura da pele dentro da faixa de conforto. Utilizados em calgados, os PCMs séo
impregnados em botas de neve, montanhismo, usadas por pilotos de corridas, etc. A
tecnologia da mudanca de fase reage diretamente com as mudangas na temperatura no exterior
do calcado e no corpo. PCMs parafinicos sdo selecionados dependendo do uso final, por
exemplo deve ter sua temperatura de trabalhno em 36 °C para capacetes de motocicletas e
26°C para luvas. Acessorios e calcados termorreguladores e com armazenamento de energia
podem absorver, armazenar, redistribuir e liberar calor para prevenir mudancas drasticas no
corpo, cabega, maos e pés do usuério.

PCMs sdo usados no ramo automobilistico, por exemplo em capas de assentos de
carros, normalmente os componentes parafinicos sdo empregados devido a sua alta

capacidade de armazenamento térmico, baixa toxicidade, ndo possuir aspecto corrosivo,
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propriedades higroscdpicas, baixo custo, e a possibilidade de mistura de diferentes parafinas
para atingir faixas especificas de temperaturas. Os PCMs sdo aplicados em assentos e
encostos de carros para prover maior controle térmico.

Na construcdo civil, Silva (2009) afirma que esses materiais tém sido utilizados tanto
na forma passiva, incorporados em materiais convencionais e contribuindo para o
armazenamento da energia térmica, como na forma ativa, utilizados em suspensdo aquosa
como refrigerante em sistemas de aguecimento/arrefecimento. A incorporacdo de PCMs
microencapsulados em pastas de gesso e sua aplicacdo como camada de acabamento de
revestimentos de paredes e tetos pode reduzir a temperatura maxima em cerca de 5 °C e um
aumento da temperatura minima de cerca de 1,5 °C.

Quando inseridos em vestimentas de bombeiros, os PCMs podem aumentar a protecao
contra o calor, contribuindo para o conforto termico e a reducéo de peso do equipamento. As
roupas de bombeiros sdo confeccionadas de maneira a proteger o usuario do calor externo, 0s
materiais usuais sdo espessos e pesados justamente para fornecer o isolamento necessario ao
calor externo. O usuario precisa empregar energia extra para a movimentacao devido ao peso
das roupas, 0 que causa desconforto e cansaco extra (CARDOSO e GOMES, 2009). A
incorporacdo de PCMs nas vestimentas regula a temperatura do meio ao redor do corpo e
mantém o mesmo confortavel durante o uso. Eles funcionam absorvendo energia extra que o
corpo exala e entdo libera essa energia térmica quando o corpo resfria (ROSSI e BOLLLI,
2005).

Ainda Esen e Ayhan (1996) estudaram PCMs como componentes de sistemas
domésticos de aquecimento solar. Durante o processo de aquecimento o sistema é fechado
mecanicamente, enquanto que no processo de resfriamento um meio liquido extrai a energia
estocada enquanto flui através do sistema, 0 que permite ao equipamento operar durante a

noite e em dias nublados utilizando a energia armazenada previamente.

2.4 Microencapsulacao

O encapsulamento de materiais tem sido desenvolvido pela natureza, onde numerosos
exemplos existem, passando pela escala macrométrica até a escala nanometrica. A natureza

envolve materiais para protegé-los de influéncias ambientais, um exemplo simples na escala
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macroscopica € um ovo de passaro ou uma semente, engquanto na escala micrométrica, o
melhor exemplo ¢ a célula com todos seus componentes (GHOSH, 2006).

A industria farmacéutica € a que mais desenvolve e utiliza essa tecnologia desde sua
concepcdo na preparacdo de capsulas contendo ingredientes ativos. As microparticulas
oferecem variadas e significantes vantagens usadas como sistemas para liberagdo controlada
de drogas, o que em primeiro lugar atribui uma protecéo efetiva contra a degradacéo para o
agente ativo encapsulado, em segundo lugar possibilita o controle acurado da taxa de
liberacdo da droga incorporada através de periodos de horas ou mesmo meses, e finalmente a
facil administracdo da droga (SIEPMANN e SIEPMANN, 2006). Com o passar do tempo,
uma enorme variedade de novas tecnologias surgiram e foram desenvolvidas em amplas areas
de pesquisa. Nos ultimos 10 anos esses avancos tém sido largamente explorados em diferentes
aplicacdes pela industria quimica, agricola, cosmetica, alimenticia e farmacéutica. O material
de nucleo das microcapsulas pode conter drogas, enzimas, tintas, 6leos, fragrancias, 4gua ou
sais (YOU et al. 2010). As principais razdes para microencapsular materiais listam a protegédo
de materiais instaveis e sensiveis ao ambiente aos quais sdo normalmente inseridos (REN et
al. 2010), o aumento da vida util por prevenir reacfes degradativas como a oxidagdo e a
desidratacdo (KUMAR, 2009), a liberagéo controlada ou suprimida (ACHARYA et al. 2010),
0 manuseio seguro e conveniente de materiais téxicos (ESCUDERO et al., 2006), a
capacidade de mascarar odor ou sabor (GHARSALLAQUI et al. 2007), a imobilizacdo de
enzimas e de compostos funcionais (HEIDEBACH et al., 2009), o controle na liberacédo
direcionada de drogas (VERGARO et al. 2011) e 0 manuseio de liquidos como sélidos (SU et
al., 2006).

A microencapsulacgdo possibilita a combinacdo de propriedades de diferentes tipos de
materiais, como compostos organicos e inorganicos, por exemplo, um processo dificil de ser
concretizado com a utilizacdo de outras técnicas. O involucro é considerado inerte por ndo
reagir com o nucleo. A microencapsulacdo ndo pode ser definida como um produto ou como
um componente de um produto, mas sim como um processo que engloba particulas do
tamanho de microns de materiais solidos, goticulas de liquidos e gases em um invélucro
inerte (GHOSH, 2006). Segundo Hirech (2003) esse € um processo que permite isolar um

produto ativo do meio externo através da formagdo de microcapsulas.
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2.4.1 Microcapsulas

O conceito de microcapsula surgiu da idealizagdo do modelo celular. Neste, a
membrana que envolve e protege o citoplasma e 0s demais componentes exerce a0 mesmo
tempo outras func¢Bes, como controlar a entrada e a saida de material na célula (SUAVE et al.,
2006). De modo semelhante, a microencapsulacdo € definida como o recobrimento de
pequenas particulas sélidas, goticulas de liquido ou bolhas de material gasoso com um fino
filme ou material de parede que controla o comportamento ou liberagcdo do nucleo. O termo
microcépsula é usado para descrever particulas com didmetro entre 1 e 1000 um. Particulas
menores de 1um sdo chamadas nanoparticulas; particulas maiores de 1000 pm podem ser
chamadas microgranulos ou macrocapsulas (KIRK, 1998). Dependendo das propriedades
fisico-quimicas do composto encapsulado, da composicdo da parede e do método de
microencapsulagéo utilizado, resultam microcapsulas com diferentes formatos e tamanhos. As
microcapsulas podem ser divididas em duas partes, conhecidas como o nucleo e o involucro.
O nucleo ou parte intrinseca contém o ingrediente ativo, enquanto o invélucro, ou parte
extrinseca protege o ndcleo, permanentemente ou temporariamente, da atmosfera externa. Na

Figura 2 uma microcapsula é mostrada esquematicamente.

Invélucro

Nucleo

Figura 2. Imagem esquematica de uma microcapsula.

Materiais de ndcleo em microcéapsulas podem se encontrar na forma sélida, liquida ou
gasosa, podem ser compostos por um Unico ou varios ingredientes, pode ser um material
cristalino, uma particula adsorvente conformada, uma emulsao, uma suspensao de sélidos ou

uma suspensao de microcapsulas menores. A retencdo desses nucleos é governada por sua
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funcionalidade quimica, solubilidade, polaridade e volatilidade (GHARSALLAOQUI et al.
2007).

Segundo Ghosh (2006), a compatibilidade do nuacleo com o invélucro € um critério
importante para atingir a eficiéncia na microencapsulagcdo, sendo comum proceder com um
pré-tratamento do material de nucleo para aumentar essa compatibilidade. O tamanho do
nacleo também caracteriza um importante item para aplicacdes que envolvam difuséo,
permeabilidade ou liberacdo controlada do mesmo. Dependendo das aplicacGes, variados
materiais de nucleo podem ser encapsulados, incluindo pigmentos, tintas, monoémeros,
catalisadores, agentes de cura, retardantes de chama, plastificantes, PCMs e nanoparticulas.

O invélucro, ou capsula, pode ser fabricado em diversos materiais poliméricos, entre
eles, poliuréia-melamina-formaldeido (GAO et al., 2009), alcool polivinilico-PVA (JIANG et
al. 2008), polimetilmetacrilato (ALKAN et al., 2011), poliestireno (SANCHEZ et al. 2008) ou
resinas de uréia-formaldeido (SARIER e ONDER, 2007a), melamina-formaldeido
(CARDOSO e GOMES, 2009; PALANIKKUMARAN et al. 2009 e FU et al. 2011),
quitosana (ALONSO et al. 2010), gelatina (LI et al. 2008) e alginato (PRUSSE et al. 2008). A
abundancia de polimeros sintéticos e naturais prové numerosas opg¢des de escolha para a
selecdo do material do involucro, o qual pode ser permeavel, semipermeavel ou impermeével.
Os involucros permeaveis sdo usados para aplicacGes onde o nucleo necessita ser liberado em
dado momento, enquanto os invélucros semipermeaveis sao normalmente impermeaveis com
relacdo ao nucleo mas permeaveis a liquidos de baixo peso molecular. Em adicdo 0s
involucros semipermedveis, podem ser usados para absorver substancias do ambiente e
posteriormente libera-las quando inseridas em outro meio. Os invélucros impermeaveis
englobam o material de ndcleo e o protegem do ambiente externo, portanto, para liberar o
conteudo do ndcleo, o involucro precisa ser rompido através de pressdo externa, derretido,
ressecado, dissolvido com solventes ou degradado pela influéncia da luz. A liberacdo do
material de ndcleo através de um invélucro permeavel é principalmente controlada pela
espessura da parede do invélucro e pelo tamanho de seus poros (GHOSH, 2006). Sofisticados
materiais e tecnologias para a formacéo do invélucro tem sido desenvolvidos, e uma enorme
variedade de funcionalidades podem ser atingidas atualmente através da microencapsulacéo.
Qualquer tipo de iniciador pode provocar a liberagdo do ndcleo encapsulado, como a mudanga
de pH do meio, solicitacdo mecénica, temperatura, atividade enzimatica, tempo, forca
osmotica, etc. (GOUIN, 2004).

Na microencapsulacdo utilizando um PCM como material de nucleo, o PCM

microencapsulado ndo é facilmente afetado pelo meio ambiente devido a protecdo fornecida
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pelo invélucro. As microcapsulas de PCMs podem absorver e liberar calor do ambiente em
processos de troca dindmica de calor quando essa troca acontece no ponto de amolecimento
e/lou temperatura de cristalizacdo do PCM, resultando na regulagem de temperatura. Na
selecdo do material de parede apropriado para esse tipo de microcapsula, as estruturas
copoliméricas com ligacOes cruzadas entre grupos amino e grupos aldeido, como a resina
melamina-formaldeido por exemplo, possuem a melhor estabilidade térmica e mecénica
quando comparadas com outros materiais de parede, tais como gelatina, goma arabica e
poliuretano (SONG et al. 2007). Geralmente, a resina melamina-formaldeido € adsorvida e
curada na superficie das particulas do material de nucleo através da polimerizacdo in-situ,
com a ajuda de um surfactante polimérico (SU et al., 2007).

O design e o desenvolvimento de materiais funcionais que inferem a habilidade da
regulagem do calor dindmico préximo a pele humana tem atraido atencao nos ultimos anos. A
utilizacdo de microcapsulas em materiais funcionais é vantajosa pois a encapsulagédo previne a
dispersdo do PCM na estrutura, reduz a evaporacdo e reacdo dos PCMs com o ambiente
externo, fornece um aumento na area de transferéncia de calor e volume constante, e ainda
ndo afeta as outras propriedades do material (SARIER e ONDER, 2007b).

Uma das estruturas funcionais que pode ser utilizada com microcapsulas é a espuma
de poliuretano (PU). Os poliuretanos sdo polimeros que contém ligacdes uretanas e sdo
produzidos através da reagdo de diisocianatos com poliois, alguns reagentes suplementares e
catalisadores. O polidl é por si s6 um polimero de baixo peso molecular com grupos hidroxila
no fim da cadeia, o diisocianato é normalmente um isdémero do tolueno diisocianato (TDI) ou
do difenilmetano diisocianato (MDI). A reacdo basica entre um diisocianato e um polidl
produz o polimero poliuretano com liberagdo de calor (SARIER e ONDER, 2007a). Espumas
de PU sdo formadas através de um processo reativo, no qual a polimerizacao e o crescimento
das células ocorrem simultaneamente, a estrutura do polimero deve ser formada rapidamente
para suportar a fragilidade da espuma, mas ndo tdo rapido a ponto de interromper o
crescimento das células. O ar que fica preso dentro das estruturas de “favo de mel”
desenvolve caracteristicas de isolamento passivo da espuma em adicdo a capacidade de
absorcéo de calor dos poliuretanos, suas vantagens sao a menor condutividade térmica, alta
estabilidade quimica e mecanica em temperaturas alta e baixa e a habilidade para formar uma
estrutura de sanduiche com vérios materiais (CAO et al. 2005).

Os polimeros poliuretanos sdo versateis e produzidos dentro de uma vasta lista de
aplicacdes, como fibras flexiveis, espumas flexiveis, espumas rigidas leves ou pesadas,

elastbmeros duros, o que permite 0 uso desses elementos por uma enorme diversidade de
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consumidores e aplicagdes industriais. Maveis, colchdes e assentos automotivos sao
manufaturados predominantemente com espumas flexiveis e semirrigidas, aplicacbes em
calcados remetem aos elastdmeros, espumas rigidas de poliuretano sdo utilizados na
construcdo civil para isolamento térmico, outras aplicacfes incluem tintas, adesivos, couro
sintético, fibras téxteis e aplicaces eletrénicas (SARIER e ONDER, 2007). Embora as
espumas de PU apresentem alta performance termorreguladora, suas propriedades mecéanicas

geralmente ndo sdo satisfatorias (YOU et al. 2010).

2.4.2 Morfologia das microcépsulas

A morfologia e o tamanho das microcapsulas dependem dos materiais utilizados e dos
métodos de obtengdo dessas microparticulas (GHARSALLAOQUI et al. 2007). Microcépsulas
podem apresentar formas regulares ou irregulares e, com base em sua morfologia, podem ser
classificadas como mononucleares, polinucleares e dispersas na matriz. Basicamente, as
morfologias dos diferentes tipos de microcapsulas estdo representadas na Figura 3. As
microcapsulas mononucleares contém o involucro ao redor do ndcleo enquanto as capsulas
polinucleares possuem varios nucleos dentro do invélucro. No encapsulamento de uma matriz
que contém o material de nucleo, este fica distribuido homogeneamente dentro do involucro, e
podem ocorrer também microcapsulas mononucleares com multiplos involucros (paredes)
(GHOSH, 2006).

Iiregular Regular Regular Regular Regular
Mononuclear Mononuclear Paredes multiplas Polinuclear Ncleo }ﬁspﬂ-so
Mononuclear na matriz

Figura 3. Morfologia dos diferentes tipos de microcapsulas, adaptado de GIBBS et al.(1999).
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2.4.3 Técnicas de microencapsulacéo

As tecnologias disponiveis atualmente para proceder com a microencapsulacido de
materiais sdo numerosas. Inicialmente as técnicas de microencapsulagdo foram divididas em
dois grupos béasicos denominados de métodos quimicos e métodos fisicos, esse ultimo mais
tarde recebeu as subdivisdes métodos fisico-quimicos e métodos fisico-mecanicos (GHOSH,
2006).

O método quimico mais conhecido é a polimerizacdo interfacial. Muitos tipos de
reacOes de polimerizacdo podem ser induzidas a acontecer em interfaces ou produzir
polimeros em interfaces resultando em microcapsulas. Esse avango em microencapsulacao foi
desenvolvido dentro de uma versatil familia de processos. Basicamente as técnicas que
envolvem a polimerizacdo interfacial lidam com dois liquidos imisciveis. Os mondmeros ou
reagentes para ocorréncia da polimerizacdo interfacial, responsdvel pela formacdo do
involucro, estdo mutuamente presentes nos dois liquidos imisciveis, ou seja, sdo fornecidos
tanto pelo meio externo ao nucleo quanto pelo material de nucleo. Eles devem difundir na
interface entre os liquidos para que possam reagir e formar uma membrana que recobre a
superficie do nucleo (KAGE et al. 2002). Uma vez iniciada a reacdo, o involucro formado
forma uma barreira para a difusdo e comeca a limitar a velocidade da polimerizacdo. Isto
influencia a morfologia e uniformidade da espessura do involucro (KIRK, 1998). A
polimerizacdo in-situ interfacial € um tipo de polimerizacdo interfacial que também se
caracteriza pela presenca de duas fases imisciveis. Na polimerizacéao in situ 0s monémeros ou
reagentes que irdo formar o invélucro estdo dissolvidos na fase externa de um sistema
suspenso, normalmente uma fase aquosa, produzindo um produto condensado que se deposita
na superficie do material de nucleo disperso, onde a polimerizacdo continua (SILVA et al.
2003). Isso produz um invélucro polimérico insolivel em &gua e com ligacGes
intermoleculares fortes. A quimica da polimerizacdo ocorre totalmente na fase aquosa externa
a interface, por isso, agentes reativos ndo devem estar dissolvidos no material de nucleo
(KIRK, 1998).

Com relacdo aos métodos fisico-quimicos, a técnica mais desenvolvida que
exemplifica esse grupo é a coacervacdo. O termo coacervacdo é usado como referéncia ao
processo no qual ocorre visivel separacdo em solucdes poliméricas. Sob influéncia de varios
fatores como pH, temperatura ou adi¢do de outra substancia, pode ser observada uma solucgéo

polimérica monofasica homogénea, contendo macromoléculas ou uma associacéo coloidal, se
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dividir em duas ou mais fases. Uma dessas solucgdes € rica em coloide e é descrita como
coacervado, a outra, ou outras, possui baixo nivel coloidal. Contudo, este ndo é um caso de
precipitacdo de um polimero puro, mas sim o surgimento de pequenas particulas de uma fase
rica em polimero envolta por uma fase pobre em polimero. As duas fases séo homogéneas
tanto em nivel macromolecular quanto micromolecular, e estdo em estado de equilibrio
termodinamico (MOLLET e GRUBENRNANN, 2001). A coacervacdo pode ser simples ou
complexa. No sistema simples emprega-se apenas uma substancia como agente encapsulante.
A formacdo das microparticulas é dada através de mudanca de pH, forca ibnica, efeito
eletrostatico, temperatura, presséo, etc. Na coacervagdo complexa sdo utilizados dois agentes
encapsulantes com cargas opostas. A partir de pardmetros como o controle de pH e
temperatura, 0s agentes interagem entre si encapsulando o material ativo.

A atomizacdo (do inglés spray drying) € a técnica que melhor ilustra um método de
microencapsulacdo fisico-mecanico. A atomizacdo € uma operagdo unitaria na qual um
liquido contendo o material ativo (a ser encapsulado) é atomizado em uma corrente de ar
quente para instantaneamente obter-se um sélido em p6. Geralmente o gas usado é o proprio
ar ou raramente um gas inerte como o nitrogénio. O liquido com o material ativo que alimenta
0 atomizador pode ser uma solucdo, emulsdo ou uma suspensdo. A tecnica da atomizagao,
dependendo do material alimentador e das condi¢des de operacdo, produz um pé fino com
granulometria entre 10-50 pm ou mais grosso, com particulas entre 2-3 mm
(GHARSALLAOQUI et al. 2007).

2.4.4 Métodos de caracterizagdo de materiais

A caracterizacdo de materiais & geralmente relacionada com algum exercicio
estatistico. Devido ao grande interesse em materiais com relagdo a informagdes detalhadas
sobre suas propriedades como orientacao, caracteristicas térmicas e morfologia, as técnicas de
caracterizacdo se tornam necessarias (HERK, 2005).

O microscopio Optico € um instrumento bésico para o estudo de detalhes da estrutura e
formato de particulas de aproximadamente 2 pum, as particulas menores que esse valor sao
normalmente detectadas mas néo é possivel mensura-las devido a difracdo. Basicamente todo
tipo de amostra pode ser examinada, incluindo liquidos, e este € o Unico método pelo qual

particulas individuais podem ser observadas diretamente apesar da medicéo da profundidade
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ser pequena (HERK, 2005). A técnica tem como caracteristica ter um feixe de luz passando
através de um meio transparente, e este feixe pode ser modificado de vérias formas. A
amplitude pode ser modificada ponto a ponto como resultado da variacdo nas caracteristicas
de absorcéo ou espalhamento, e isso pode ser explorado de modo a formar imagens utilizando
microscopia com fundo claro e escuro. Nessa técnica, sdo as variagdes espaciais na amplitude
da luz que entra na objetiva da lente que resulta diretamente no contraste da imagem
resultante (DAVIS, 2004).

A Espectroscopia do Infravermelho por Transformada de Fourier € uma ferramenta
para caracterizagdo de materiais que fornece leituras com informacdes claras sobre a total
composi¢do quimica dos materiais, pela presenca ou auséncia de grupos funcionais
especificos nas moléculas dos mesmos (HERK, 2005). Segundo Jgrgensen et al. (2008) a
técnica da Espectroscopia do Infravermelho prova a composicdo quimica do material
analisado. A técnica abreviada como FT-IR, possui a grande vantagem de apresentar um
grande nimero de opcdes de medicdes e acessorios que permite convenientemente obter os
espectros de qualquer tipo de amostra, como pos, filmes finos ou espessos (HERK, 2005).

A microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica de obtencdo de imagens a
partir de amostras solidas e é considerada uma das principais técnicas utilizadas para a
visualizagdo da morfologia dos materiais. O ponto forte da técnica é a sua capacidade de
magnificagdo e de possibilitar a andlise em uma larga faixa de escalas que varia de
nandmetros a milimetros. O ponto fraco € a inexisténcia de uma escala de profundidade
(JORGENSEN et al., 2008).

Analise térmica é um grupo de técnicas nas quais propriedades quimicas e fisicas de
uma substéncia e/ou seus produtos de reacdo sdo medidas, enquanto a amostra € submetida a
uma programacdo de temperatura (LEMOS, 2003). Segundo Canevarolo Jr. (2004), a
Termogravimetria (TGA) € uma técnica da analise térmica na qual a variacdo da massa da
amostra (perda ou ganho) é determinada em funcdo da temperatura. Na TGA é possivel
conhecer as alteracbes que o aquecimento pode provocar na massa das substancias,
permitindo estabelecer a faixa de temperatura em que elas adquirem composi¢do quimica,
fixa, definida e constante, a temperatura em que comeca a se decompor, acompanhar o
andamento de reacdes de desidratagédo, oxidagdo, combustdo, etc.

Uma técnica termoanalitica largamente utilizada é a Calorimetria Exploratoria
Diferencial, na qual se acompanha a variacdo de energia entre a amostra e a referéncia. A
técnica de DSC pode ser usada para investigar propriedades térmicas de uma variedade de

materiais, sendo empregada para caracterizar materiais organicos, inorgéanicos, biologicos,
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poliméricos, etc. Em amostras de polimeros, dentre as inumeras aplicagdes existentes para
esta técnica podem ser destacadas as seguintes: reacfes de decomposi¢do, diagramas de fase,
cinética de reacdo, reacdes de desidratacdo, calor de adsorcdo, calor de reacdo e
polimerizacdo, calor de cristalizacdo, fusdo e sublimacdo, determinacdo de pureza,
estabilidade térmica e resisténcia a oxidacao, determinacdo de transicdo vitrea, determinagéo
de calor especifico, determinacdo de grau de cristalinidade e da cinética de cristalizagdo
(LEMOS, 2003).

A termografia € uma técnica que permite medicdes e observacdes da temperatura
superficial de um corpo ou objeto com preciséo e sem qualquer contato. A termografia utiliza
a banda espectral de luz no infravermelho. Para obter a analise da distribui¢do de temperatura,
uma video camera térmica € utilizada para detectar a radiacdo de infravermelho e converte
essa informacdo em uma imagem, onde cada ponto corresponde a um valor de temperatura
(SANCHEZ et al. 2010).
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 Materiais

Os materiais empregados neste estudo foram utilizados sem nenhuma purificacao
prévia. Como agentes encapsulantes que resultam no involucro da microcapsula, foram
utilizados os monémeros melamina (pureza 99%, Sigma Aldrich) e formaldeido (36-38 % p.a.
solugéo estabilizada com 6-9 % metanol, Fmaia). O surfactante usado foi o poli (estireno-alt-
acido maléico) (PSMS) (13 % p/v solucdo aquosa, Sigma Aldrich) e como sequestrante foi
usado o dietilenoglicol (pureza 99 % v/v, Sigma Aldrich). Acido acético (99,7 %, Fmaia)
solugédo aquosa 1:1 v/v e trietanolamina (60 %) foram usados como reguladores de pH. Na
etapa exploratoria, para definicdo dos parametros do procedimento experimental e
principalmente por motivo de custos, utilizou-se a parafina comercial (Synth) com ponto de
amolecimento entre 48-52 °C como material de nucleo. E finalmente na etapa efetiva utilizou-
se 0 eicosano (99 %, Sigma-Aldrich) com ponto de amolecimento em 37 °C como material de
nacleo. O eicosano é 10 vezes mais caro do que a parafina comercial. As espumas de
poliuretano utilizadas possuem densidades 28 kg/m3 e 45 kg/m®.

Segundo Agyenim et al. (2010), a parafina comercial possui calor de fusdo de
aproximadamente 209 kJkg™. Essa parafina é uma mistura de hidrocarbonetos com o tamanho
da cadeia variando de C19-Cy7.

Segundo Genovese et al. (2006) o eicosano possui calor de fusdo de aproximadamente
247 kJkg™, e possui tamanho de cadeia Coo.

As espumas flexiveis de PU sdo materiais compostos de células abertas (Silveira et al.

2007) que facilitam a insercdo das microcapsulas.

3.2 Experimental

Objetivando a microencapsulacdo de um PCM, é de suma importancia que esse
material se mantenha no interior da microcapsula em condi¢cGes normais de manuseio e que

apenas interaja indiretamente com o meio envolvente. O invélucro ndo pode se desintegrar ou
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ser poroso a ponto de liberar o PCM, caracteristica exatamente contréaria quando se pretende
encapsular fragrancias, 6leos essenciais, produtos cosméticos e farmacos em microcépsulas
como um meio de liberacdo controlada dessas substancias.

Torna-se entdo de especial relevancia a escolha da técnica de microencapsulacdo bem
como a escolha do material que formara o invélucro, pois sua posterior aplicacdo depende da
estabilidade quimica, fisica e mecénica desse involucro. O método mais comum para
microencapsular PCMs parafinicos consiste em dispersar o PCM em forma de goticulas numa
solugcdo aquosa, e o involucro polimérico se forma ao redor dessas goticulas suspensas,
usando técnicas como a coacervagao, polimerizacdo interfacial e a polimerizagdo in-situ,
dentre outros.

Para a obtencdo das microcapsulas de eicosano que serdo aplicadas em espumas de
poliuretano com potencial uso na Tecnologia Assistiva, mais especificamente em assentos de
cadeiras de rodas, visando o conforto térmico do usuario, a microencapsulacdo pela técnica da
polimerizacdo in-situ foi escolhida, e o material escolhido para formacdo do involucro foi a
resina melamina-formaldeido (M-F). A técnica de polimerizacdo in-situ e a resina M-F usada
como material de parede sdo conhecidos e vastamente utilizados na microencapsulacédo de
materiais parafinicos (FAN et al., 2004; LI et al., 2007; ZHANG e WANG, 2009; SALAUN
et al.,, 2010; ZHAO e ZHANG, 2011 e SU et al., 2012). Os processos in-situ permitem a
obtencdo de microcdpsulas com paredes mais rigidas e resistentes. O processo de
microencapsulacdo de PCM através de polimerizacdo in-situ consiste na utilizacdo de resinas
melaminicas, mais precisamente a de M-F, como pré-polimero que darad origem a parede da
microcépsula. Neste processo, um 6leo € emulsionado em agua usando polimeros sollveis e
agitadores de elevada rotacdo que originam uma emulsdo estavel contendo goticulas de 6leo
do tamanho desejado. A resina M-F € adicionada a emulsdo. Devido ao pH acido da emulséo
é iniciado o processo de polimerizacdo o qual conduz a reticulagdo da resina que polimeriza
na interface entre as goticulas de 6leo e a fase aquosa, e a medida que vai reticulando conduz
a formacéo da parede polimérica ao redor das goticulas de 6leo.

Devido ao alto custo do eicosano, 0s parametros experimentais para obtencdo das
microcapsulas foram definidos em duas etapas. Na etapa exploratoria utilizou-se a parafina
comercial como material de ndcleo, e ap6s a definicdo dos pardmetros do sistema substituiu-
se a parafina comercial pelo eicosano, na chamada etapa efetiva.

Ap0s a obtencdo das microcapsulas de eicosano, as mesmas foram diluidas em meio
aquoso a temperatura ambiente e inseridas por imersao em corpos de prova das espumas de

poliuretano.
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A espuma de PU possui caracteristicas de isolamento passivo devido a sua relativa
capacidade de absorcdo de calor e ao ar que preenche suas células abertas organizadas em
uma estrutura “favo de mel”. Além de verificar o comportamento térmico das espumas de PU
impregnadas com microcapsulas de eicosano, verificou-se também o comportamento térmico
das espumas impregnadas com um material sem mudanga de fase, a resina M-F, visando de
uma maneira comparativa avaliar qual sistema é mais efetivo.

Resina M-F foi sintetizada separadamente e depois inserida nas espumas de PU.

3.2.1 Etapa exploratoria - PCM parafina comercial

Nessa etapa utilizou-se a parafina comercial como material de nucleo para definir os
parametros experimentais para obtencdo das microcépsulas.

Utilizando dados ja estudados por autores citados ao longo deste trabalho, que
desenvolveram seus trabalhos no @mbito da microencapsulacdo de PCMs, utilizaram resina
M-F como material de parede e a polimerizag¢do in-situ como técnica de microencapsulacéo,
foram definidos os pardmetros iniciais para sintese das microcapsulas de parafina comercial.
Valores aproximados aos retirados da bibliografia foram eleitos e iniciou-se 0 processo
experimental utilizando 2,5 g de melamina, 3,6 g de formaldeido, 2,5 g de PSMS e 30 g de
parafina. A Tabela 1 apresenta e detalna os procedimentos experimentais realizados,
nomeados Exp 1-10. Foram realizados dez procedimentos até a definicdo dos melhores
resultados apresentados no Exp 10. As maiores dificuldades encontradas residem no controle
de temperatura e pH das diferentes solugdes. Os limitados equipamentos de laboratério
dificultaram manter as temperaturas constantes quando necessario. O controle do pH das
solucBes deveria ser acurado nas diferentes etapas da sintese, estas que ocorriam de forma
sincronizada e veloz. Os valores para a temperatura e pH utilizados nas experimentais
também foram retirados da bibliografia e adequados conforme o desenvolvimento das

mesmas.
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O procedimento exploratério Exp 10, que forneceu os melhores resultados é descrito a
sequir.

Para a sintese do pré-polimero foram misturados 2,5 g de melamina e 5 g de
formaldeido em 5 g de agua destilada. A mistura foi agitada moderadamente e a temperatura
foi elevada gradualmente até atingir 70 °C, onde ocorre a dissolugdo completa dos reagentes e
a formacéo da resina, marcada pela transformacao da solucdo esbranquigada para uma solugéo
clara e transparente. O pré-polimero foi entdo reservado e mantido a temperatura constante de
70 °C. Na sintese da solucdo aquosa foram misturados 2,5 g de PSMS em 57,5 g de agua
destilada e o pH ajustado para 5 com solugdo aquosa de acido acético 1:1 v/v, a solugéo foi
reservada e mantida com temperatura constante de 70 °C. Para a preparacdo da emulséo, 30 g
de parafina comercial foi fundida a 70 °C e adicionada a solucdo aquosa preparada
anteriormente. Apos, a emulsdo foi agitada mecanicamente a 2000 rpm por 15 min. A
emulsdo teve o pH ajustado para 5,6 com solugdo aquosa de acido acético 1:1 v/v. Para a
fabricacdo das microcépsulas, na qual a temperatura foi mantida entre 70-80 °C até o final da
reacao, o pré-polimero preparado previamente foi gotejado na emulsdo e a agitacdo mecéanica
mantida a 600 rpm. Ap0s a adi¢cdo completa do pré-polimero a reacdo continuou por 1h30 min
guando foram entdo adicionados 0,4 g de dietilenoglicol visando remover o formaldeido
remanescente. A reacdo foi mantida por mais 30 min e entdo finalizada com a diminuigéo da
temperatura até 25 °C. A solucdo final descansou por 24 horas. As microcapsulas resultantes
foram lavadas com agua destilada a aproximadamente 50 °C e filtradas. A secagem foi

realizada em estufa com corrente de ar por 24 h para remocéao da &gua.

3.2.2 Etapa efetiva - PCM eicosano

Apos a definicdo dos parametros experimentais utilizando a parafina comercial como
material de ndcleo, utilizou-se entdo eicosano como material de nucleo para obtencdo de
microcépsulas. Partindo-se dos melhores resultados encontrados para a obtencdo de
microcapsulas de parafina comercial, apresentados na Tabela 1 no procedimento experimental
Exp 10, iniciou-se o processo de forma similar utilizando 1,67 g de melamina, 3,34 g de
formaldeido, 1,67 g de PSMS e 20 g de eicosano. Como a quantidade de eicosano (20 g)
utilizada diminuiu em 33% em comparagdo a quantidade de parafina comercial utilizada (30
g), os reagentes também foram diminuidos na mesma proporcdo. A Tabela 2 apresenta 0s
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procedimentos experimentais realizados, nomeados Exp 11-20. Foram realizados dez
procedimentos até a definicdo dos melhores resultados apresentados no procedimento
experimental Exp 20. Da mesma forma que na sintese das microcapsulas de parafina
comercial, as maiores dificuldades encontradas residem no controle de temperatura e controle

do pH das diferentes solugdes.
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O procedimento de obtencéo ajustado que forneceu os melhores resultados é descrito a
sequir.

Para a sintese do pré-polimero foram misturados 2,5 g de melamina e 5 g de
formaldeido em 5 g de agua destilada. A mistura foi agitada moderadamente, o pH foi
acertado para 8 com adicdo de trietanolamina 60 %, e sua temperatura foi elevada
gradualmente até atingir 70 °C, onde ocorre a dissolugdo completa dos reagentes e formacao
da resina assinalada pela transformacédo da solucdo esbranquicada para uma solucgdo clara e
transparente. O pré-polimero foi entdo reservado e mantido a temperatura constante de 70 °C.
Na sintese da solucdo aquosa foram misturados 9,6 g de PSMS em 120 g de agua destilada e o
pH ajustado para 5 com solugdo aquosa de acido acético 1:1 v/v, a solugdo foi reservada e
mantida a temperatura constante de 70 °C. Para a preparacdo da emulsdo, 20 g de eicosano foi
pesado e fundido a 45 °C, adicionou-se entdo a solucdo aquosa preparada anteriormente e
procedeu-se com agitacdo mecénica a 2000 rpm por 15 min. Em seguida, o pré-polimero
preparado previamente foi gotejado na emulsdo sob agitacdo de 600 rpm, com temperatura
mantida entre 70-80 °C. A mistura encapsulante teve seu pH ajustado para 5 e continuou por
1h30min quando foram entdo adicionados 0,4 g de dietilenoglicol visando remover o
formaldeido remanescente. A reacdo foi mantida por mais 30 min e entdo finalizada com o
ajuste do pH para 9 seguido de diminuicdo progressiva da temperatura até 25 °C. A solucao
final descansou por 24 horas. As microcapsulas resultantes foram lavadas com agua destilada
e filtradas a seguir. A secagem foi realizada em estufa com corrente de ar por 24h para

remoc&o da agua.
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3.3 Caracterizacdo das microcépsulas

3.3.1 Microscopia Optica

Durante a sintese de obtencdo das microcapsulas, foram analisadas amostras das
microparticulas em solugdo. Uma pequena quantidade foi extraida e gotejada em uma lamina
de vidro (1x3 cm). Imagens foram obtidas utilizando um microscépio OLYMPUS BX41M-
LED.

3.3.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A morfologia e didmetros das microcapsulas, o tamanho dos poros das espumas de PU
e as espumas de PU impregnadas com microcapsulas foram analisadas em um microscéopio
eletronico de varredura (MEV, TM300 HITACHI) a 15 kV.

3.3.3 Granulometria

Utilizou-se um granulémetro a laser, tipo CILAS, modelo 1180, com a faixa de
0,04um - 2500 um, para a determinacdo do diametro meédio das microcapsulas. A analise foi

feita a Umido usando &gua como dispersante.

3.3.4 Espectroscopia do Infravermelho por Transformada de Fourier (FT-IR)

Os espectros, do FT-IR no modo absorbancia, da resina M-F, do eicosano e das

microcapsulas foram obtidos utilizando um espectrofotdmetro (Spectrum 100 Perkin Elmer)
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com comprimento de onda variando de 650-4000 cm™, & temperatura ambiente e umidade
relativa do ar de 34 %.

3.3.5 Anélise Termogravimetrica (TGA)

A estabilidade térmica das microcapsulas secas foi obtida através da utilizacdo de
equipamento para Analise Termogravimétrica (Mettler-Toledo SDTA-TGA 851e) a uma taxa
de aquecimento de 10 °Cmin~' em uma faixa de temperatura variando de 30 a 1000 °C, em

atmosfera de nitrogénio.

3.3.6 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

As propriedades térmicas das microcdpsulas e do eicosano puro, foram determinadas
utilizando um calorimetro (modelo 2010 - TA Instruments) no qual as amostras foram
aquecidas de 20 °C a 100 °C com taxa de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera de

nitrogénio.

3.3.7 Termografia

O efeito termorregulatério das espumas com densidade 28 kg/m® e 45 kg/m?
impregnadas com microcépsulas, foi estudado qualitativamente utilizando um termografo que
utiliza a banda espectral de luz no infravermelho (SAT-PHY6800, SAT Infrared). A
intensidade e duracdo do efeito térmico isolante dependem principalmente da capacidade de
armazenar calor das microcapsulas de eicosano e da quantidade de microcapsulas aplicada na
espuma. A analise térmica foi efetuada para avaliar o efeito termorregulador do eicosano. Para
avaliacdo das espumas de PU impregnadas com microcdpsulas e com resina M-F,
primeiramente procedeu-se com a impregnacdo das espumas com 0s materiais. Para isso,

foram preparados quatro corpos de prova de espuma de PU de 6x6x2cm para cada densidade,
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28 kg/m® e 45 kg/m?®, totalizando oito corpos de prova. Foram avaliadas quatro situacdes
diferentes para cada densidade, na primeira situagdo os corpos de prova foram impregnados
apenas com particulas de resina M-F. A impregnacdo ocorreu sob agitacdo leve em meio
aquoso por 30min, nessa situacao objetivou-se verificar a ocorréncia de armazenamento de
calor com o simples preenchimento da célula da espuma com um material que nao
apresentasse mudanca de fase e fosse diferente do ar. Na segunda situacdo, 0s corpos de prova
estdo sem resina M-F e sem microcapsulas. Na terceira situacdo, o corpo de prova foi
mergulhado rapidamente em uma solucdo contendo as microcapsulas, para que ocorresse
impregnacdo apenas na superficie da espuma. Por ultimo, os corpos de prova foram
impregnados em meio aquoso sob agitacdo leve por 12h em uma solucdo contendo
microcapsulas. Os corpos de prova foram entdo secos a temperatura ambiente por 72h antes

de se proceder com a termografia.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Etapa exploratoria - parafina comercial

Para a definicdo dos parametros utilizados e a definicdo da melhor sintese das
microcapsulas de parafina comercial, foram realizados dez procedimentos experimentais
detalhados na Tabela 1. No primeiro experimento denominado Exp 01 utilizou-se 3,6 g de
formaldeido, quantidade que foi gradualmente aumentada até 5 g conforme Exp 10. A reagdo
de polimerizacdo da resina ocorria muito rapidamente com a quantidade menor, ocorrendo a
ndo encapsulacdo de uma grande quantidade de material de ndcleo, pois a resina M-F
polimerizava antes que envolver a parafina. A proporcdo adequada de melamina-formaldeido
provou ser adequando em 1:2. Com relagdo a temperatura da solugdo microencapsulante, na
Exp 01 utilizou-se 50°C o que demonstrou ser insuficiente para uma microencapsulacéo
efetiva pois resultava em grénulos de parafina ndo microencapsulada devido ao néo
derretimento total da parafina. A temperatura demonstrou-se adequada quando foi mantida
entre 70-80°C e a parafina foi derretida e microencapsulada de maneira efetiva. O pH da
solugdo microencapsulante ndo foi controlado nas experimentais iniciais. A partir da Exp 04
passou-se a verificar o pH e concluiu-se que um pH de 5,6 fornece as microcapsulas com
melhor estrutura superficial, mais lisa e homogénea. A temperatura da solucdo aquosa deve
ser similar a temperatura da solugdo microencapsulante, de outra forma a parafina pode tender
a retornar ao estado sélido.

O procedimento Exp 10, que apresentou os melhores resultados para

microencapsulacao da parafina comercial, esta apresentado no fluxograma da Figura 4.
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Figura 4. Fluxograma da sintese de obtencdo das microcapsulas de parafina comercial.

Para a avaliacdo primaria das microcapsulas com relacdo a sua morfologia e para
verificar o bom andamento da sintese, durante o processo de obtengdo retirou-se amostras
ainda em solucdo em tempos diferentes, e usou-se um microscopio Optico para analisa-las. As
imagens obtidas estdo apresentadas na Figura 5. As amostras foram retiradas em 15min e

30min de sintese, apresentadas por Figura 5a e 5b respectivamente.
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“(a) (b)

Figura 5. Imagens das microcépsulas utilizando microscopia Optica. (a) 15min e (b) 30min.

Verificou-se a presenga de estruturas esféricas regulares bem estruturadas, com
superficie global distinta e uniforme, a distribuicdo dos didmetros das microparticulas é
relativamente uniforme e algumas estruturas nao encapsuladas podem ser visualizadas. O bom
andamento da sintese pode ser confirmado ja que ha formacdo de estruturas esféricas em
15min (Figura 5a) e as estruturas se mantém em 30min (Figura 5b).

Para a avaliagdo dos pardmetros morfoldgicos e tamanho das microcapsulas de
parafina comercial ap6s sua obtencdo, filtragem, lavagem e secagem, utilizou-se um
microscaépio eletrénico de varredura. As imagens estdo apresentadas na Figura 6.
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Figura 6. Imagens com microscopia eletronica de varredura (MEV) das microcapsulas com
diferentes magnificacfes. Parametros de operacao: (a) X500, (b) X1.000, (c) X2.000 e (d) X2.000 com
medidas dos didmetros.

As imagens mostram a estrutura superficial das microparticulas com involucro de
resina melamina-formaldeido na propor¢do 1:2. A Figura 6a revela que a superficie das
microcéapsulas é esférica e a maior parte das microparticulas apresenta formato global regular.
Na Figura 6b percebe-se que nem toda parafina foi encapsulada completamente e que nem
toda resina recobriu o material de nicleo absolutamente, como pode ser visualizado melhor na
Figura 6¢, pequenas particulas entre as microcapsulas sdo reveladas. O que justifica a parafina
sobrenadante ndo encapsulada encontrada na solugdo final. Provavelmente esse néo
encapsulamento parcial ocorreu devido ao excesso de parafina comparado com a quantidade
de resina disponivel para recobrir todo o material de ndcleo, e também a uma pequena parte
do pré-polimero de melamina-formaldeido ter polimerizado antes de efetivar o recobrimento

da parafina comercial. A Figura 6d revela o diametro médio das microcépsulas variando
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principalmente entre 15-20 um, a superficie geral das microcapsulas é regular e lisa, e protege
0 PCM parafinico do ambiente externo.

O resultado apresentado em MEV caracteriza o ponto de tomada de decisdo para inicio
da etapa efetiva, onde ocorre a obtencao das microcapsulas de eicosano. Na etapa exploratdria
conseguiu-se obter microcapsulas esféricas, com morfologia e diametros regulares, e 0s
parametros para obtencdo de microcdpsulas de parafina comercial foram definidos. Para a

etapa efetiva, foram utilizados e ajustados os parametros definidos na etapa exploratoria.

4.2 Etapa efetiva - eicosano

Para a definicdo dos pardmetros utilizados e a definicdo da melhor sintese das
microcapsulas de eicosano, partiu-se dos valores utilizados na melhor sintese de parafina
comercial (Exp 10). Também para o eicosano foram realizados dez procedimentos
experimentais, detalhados na Tabela 2. No primeiro experimento denominado Exp 11
utilizou-se 1,67 g de melamina e 3,34 g de formaldeido. As quantidades foram gradualmente
aumentadas até finalmente atingir 2,5 g e 5 g respectivamente, pois a quantidade inicial de
resina M-F demostrou-se insuficiente para microencapsular todo o material de nucleo,
resultando em grande quantidade de eicosano ndo microencapsulado. De maneira paralela
verificou-se que na Exp 11 a quantidade de PSMS era insuficiente para a microencapsulacéo,
a microencapsulacao simplesmente ndo ocorria. Os valores foram testados até enfim encontrar
o valor adequado de 9,6 g que permitiu que a microencapsulacdo ocorresse. Segundo a
bibliografia utilizada para a realizacdo desse estudo, verificou-se que a solucdo
microencapsulante necessita ter seu pH ajustado para 9 para assinalar o final da reacdo,
parametro testado e validado a partir da Exp 14, o que resulta em microcapsulas menos
aglomeradas e mais faceis de filtrar, lavar e secar.

O fluxograma com os passos para a melhor sintese das microcapsulas de eicosano,

Exp 20, esta apresentado na Figura 7.
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Figura 7. Fluxograma da sintese de obtencao das microcapsulas de eicosano.

Para a avaliagdo primaria das microcapsulas de eicosano com relacdo a sua estrutura

durante o processo de obtencéo, utilizando as microparticulas ainda em solugédo, ou seja, a

amostra imida, um microscépio 6ptico foi utilizado e as imagens obtidas estdo apresentadas

na Figura 8.
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(@) (b)

Figura 8. Imagens das microcépsulas utilizando microscopia Optica. (a) 20min e (b) 40min.

A Figura 8 apresenta momentos diferentes do processo de obtengdo das microcépsulas
durante a formacgdo das microparticulas. Verificou-se a presenca de estruturas esféricas
regulares bem estruturadas durante a sintese de obtencdo das microcapsulas em 20min (Figura
8a), com superficie global distinta e uniforme, a distribuicdo dos diametros das
microparticulas é relativamente uniforme e algumas estruturas ndo encapsuladas podem ser
visualizadas. A Figura 8b apresenta as microcapsulas aos 40min durante o processo de
obtencdo, onde as caracteristicas apresentadas sdo similares ao momento registrado na Figura
8a, 0 que comprova que a sintese de obtencdo das microcapsulas estd com os parametros
experimentais corretos ja que as caracteristicas das microcapsulas se mantem ao longo da
sintese de obtenc&o.

Para a avaliacdo dos parametros morfoldgicos e tamanho das microcapsulas de
eicosano apoOs sua obtencdo, filtragem, lavagem e secagem, utilizou-se um microscopio

eletronico de varredura. As imagens registradas sdo apresentadas na Figura 9.
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Figura 9. Imagens da microscopia eletrénica de varredura (MEV) das microcdpsulas com diferentes
magnificacdes. Pardmetros de operacdo: (a) X100, (b) X400 e (c) X800 com medidas dos diametros
das microcépsulas.

As imagens mostram a estrutura superficial das microparticulas de eicosano com
involucro de resina melamina-formaldeido na proporcdo 1:2 que protegem o ndcleo do
ambiente externo. A Figura 9a mostra que a maior parte das microparticulas apresenta
formato global esférico regular com granulometria varidvel. Na Figura 9b percebe-se que nem
todo eicosano foi encapsulado completamente, o que justifica a resina decantada encontrada
na solucdo final. Provavelmente esse ndo encapsulamento parcial ocorreu devido ao pré-
polimero de melamina-formaldeido ter polimerizado antes de efetivar o recobrimento de todo
material de nucleo. Ainda na Figura 9b pode-se visualizar que a superficie das microcapsulas
é levemente irregular, fato que pode estar ligado a velocidade de agitacdo da emulsdo
encapsulante como afirmam Fan e Zhou (2010). Segundo os autores, a velocidade de agitacdo
tem influéncia na superficie resultante das microcapsulas, ou seja, velocidades maiores
resultam em superficies lisas. Contudo deve-se ter em conta que o equipamento utilizado para
a agitacdo mecanica na obtencao das microcapsulas é limitado e apresenta trepidacdo em altas
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rotagfes por minuto, o que dificulta manter a agitacdo constante e pode ter resultado em
microcapsulas com didmetros diferentes. Ainda, o aparecimento de superficie irregular das
microcapsulas pode também ter ocorrido devido ao surfactante utilizado ndo diminuir
suficientemente a tensdo superficial da microparticula. A Figura 9c revela o diametro de
algumas microcépsulas variando entre 30-60 pum.

Utilizou-se um granulémetro a laser para determinacdo do didmetro médio das

microcapsulas e da faixa de didmetros presente. O histograma esta apresentado na Figura 10.
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Figura 10. Histograma mostrando a curva de distribui¢do do tamanho de particulas em porcentagem
em volume.

O tamanho medio de particula é calculado com relagéo a todo o intervalo de tamanhos
de particulas medido no granulémetro, diferente da distribuicdo que demonstra as faixas de
concentracdo de certos tamanhos de particulas.

Atraves da Figura 10, é possivel determinar que hd uma distribuicdo ampla das
particulas que varia de aproximadamente 7-110 um, com didmetro médio de 43,38 um. A
razdo para a existéncia dessa variada granulometria provavelmente tem a ver com a cinética
da sintese de microencapsulacdo. Segundo Hwang et al. (2006), elevadas velocidades de
agitacdo resultam em microcapsulas de menor tamanho, contudo conforme ja exposto, o

equipamento disponivel para proceder com a agitacdo mecéanica da emulsdo encapsulante é
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limitado e apresenta trepidacdo em elevadas velocidades, o que pode ter resultado em
microparticulas com diferentes tamanhos. A ampla granulometria ndo interfere na insercdo
das microcapsulas nas espumas de PU, pois o dimensional das células de PU ¢
consideravelmente maior do que as maiores microcapsulas, o que permite acondicionar todos
os tamanhos das particulas. Conclui-se também que essa ampla faixa de granulometria ndo
influencia no comportamento térmico geral das microcapsulas, pois 0 que importa nesse
estudo é a quantidade total de eicosano microencapsulado independente do tamanho das
microcapsulas, considerando que as particulas sejam menores do que as células de PU.

A andlise de FT-IR do invélucro de resina M-F, do eicosano puro e da microcapsulas
de eicosano estdo apresentados na Figura 11.
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Figura 11. Espectros obtidos através de anélise FT-IR. (a) resina M-F, (b) eicosano e
(c) microcapsulas.

Os multiplos picos com forte absor¢do encontrados a aproximadamente 2923 e 2854
cm™ nos espectros do eicosano e das microcapsulas estdo associados com a absorcdo dos
grupos alifaticos C-H e o pico observado em 717 cm™ est4 associado com a absorgéo do
grupo alifatico CH,. Os picos caracteristicos dos grupos alifaticos do eicosano em

aproximadamente 2923 e 2854 cm™ podem ser observados no espectro das microcapsulas,
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indicando que o eicosano foi microencapsulado sem reagir com a resina M-F. Adicionalmente
no espectro da resina M-F os picos 1554 e 812 cm™ correspondem a vibragdo do anel triazina
da resina M-F. Os picos caracteristicos da resina M-F encontrados a aproximadamente 1554 e
812 cm™ podem ser observados no espectro das microcapsulas, indicando que o eicosano foi
encapsulado pela resina M-F, no entanto esses picos apresentam absorcéo fraca no espectro
das microcapsulas o que também indica que a quantidade de resina M-F é baixa, ou seja, que
0 involucro da microcapsula € pouco espesso.

De acordo com a Analise Termogravimétrica, apresentada na Figura 12 onde
visualizam-se os termogramas da resina M-F, do eicosano e das microcapsulas. Pode-se

observar que a massa residual do material decresce com o aumento da temperatura, conforme
esperado devido a degradacao do material.
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Figura 12. Termograma TGA da resina M-F, eicosano e microcapsulas.

No termograma da resina M-F, ha dois momentos iniciais com pequena perda de
massa, proximo a 50 °C e 135 °C, o que pode estar associado a volatilizacdo de agua,
reagentes residuais e oligdmeros de baixo peso molecular. Entretanto a perda significativa de
massa ocorre a partir de 395 °C, devido a decomposicdo da resina M-F. No termograma do
eicosano puro, é evidenciado que o processo de perda de massa inicia a aproximadamente

180°C e termina em 270°C em uma Unica etapa, 0 que corresponde a degradacao do eicosano.
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Contudo, a temperatura em que inicia a perda significativa de massa do eicosano é muito
menor do que a da resina M-F, indicando que a estabilidade térmica da resina M-F é muito
melhor do que a do eicosano, o que justifica microencapsular o eicosano com resina M-F para
proteger o nucleo. O termograma das microcapsulas evidencia dois momentos onde ocorre
perda de massa significativa iniciando em 180 °C e 285 °C, respectivamente. A perda de
massa no primeiro momento, em 180 °C, é de 95 %, 0 que pode ser atribuido a degradacao do
eicosano e alguns reagentes residuais, indicando que os involucros das microcapsulas foram
quebrados e 0 eicosano teve sua evaporacao iniciada. No segundo momento, em 285 °C, a
perda de massa é de 5 %, que corresponde a decomposi¢do da resina M-F, ou seja, dos
involucros quebrados e vazios. A temperatura da perda de massa de resina M-F nas
microcapsulas € menor do que a resina pura. A perda de massa das microcapsulas é levemente
menor do que a do eicosano puro porque ha menos eicosano. O percentual de 95 % da massa
das microcapsulas corresponde ao eicosano e 5 % corresponde a resina M-F, ratificando que a
microcapsula possui um invélucro pouco espesso. Esse invélucro com espessura fina é
adequado para as microcapsulas de eicosano a que se propde esse estudo, pois quanto maior a
quantidade total de eicosano presente nas microcapsulas, maior sera 0 armazenamento
térmico e consequentemente a absor¢do ou liberacdo de energia na forma de calor pelas
microcépsulas serd maior.

As propriedades térmicas das microcapsulas e do eicosano puro, apresentadas na
Figura 13, foram determinadas utilizando um calorimetro. A amplitude do pico endotérmico é

proporcional ao calor de fusdo do material, a pressé@o constante.
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Figura 13. Curvas DSC. (a) eicosano puro e (b) microcapsulas.

A Figura 13a apresenta a curva do DSC para o0 eicosano puro, onde a temperatura na
qual ocorre a mudanca de fase do PCM é de 35,71 °C correspondente ao ponto E;. A area do
pico endotérmico representada por E, corresponde ao calor de fusdo do eicosano durante o
processo de mudanca de fase, no valor de 235,9 J/g 0 que esta de acordo com Nayak et al.
(2006) que afirma que o calor de fusdo do eicosano é de aproximadamente 241 J/g. Na Figura
13b, as microcapsulas compostas por eicosano como nucleo e involucro de melamina-
formaldeido possuem temperatura de mudanca de fase de 35,87 °C representada pelo ponto
M. As microcapsulas possuem calor de fusdo menor do que o eicosano puro, valor
representado por M, correspondente a 223,5 J/g. A investigagédo utilizando DSC mostra que o
involucro de melamina-formaldeido da microcdpsula ndo afeta a temperatura de
amolecimento do eicosano microencapsulado. Segundo Nayak et al. (2006) o calor especifico

do eicosano € aproximadamente 2 J/g°C, sendo que o calor especifico de um material
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corresponde a quantidade de calor necessaria para que esse material aumente sua temperatura
em 1 °C. Com isso é possivel observar que mesmo 0 eicosano estando microencapsulado, ele
possui propriedades térmicas similares ao eicosano puro, 0 que estd associado ao invoélucro
pouco espesso da microcapsula. Conclui-se entdo que microencapsular o eicosano com um
involucro de M-F pouco espesso é adequado, pois além do invélucro ndo reagir com o nicleo,
fato primordial na microencapsulagéo, este ndo diminui a capacidade térmica do eicosano.

A eficiéncia do efeito térmico das espumas de poliuretano incorporadas com
microcapsulas de eicosano e resina M-F foi avaliada utilizando um termdgrafo conforme
Figura 14. A andlise térmica foi realizada para avaliar o efeito termorregulador do eicosano
apos a impregnacgdo das espumas com 0s materiais. Os oito corpos de prova apresentados na
Figura 14 estdo caracterizados como segue.

D28-X e D45-X: corpos de prova com densidades de 28 kg/md e 45 kg/ms3
respectivamente, impregnados apenas com particulas de resina M-F. Apds a impregnacao, 0s
corpos de prova D28-X e D45-X resultaram respectivamente em 7,7% e 10,5 % (p/p) de
resina M-F, conforme Tabela 3.

D28-0 e D45-0: corpos de prova estdo sem resina M-F e sem microcapsulas.

D28-1 e D45-1: corpos de prova contendo as microcapsulas apenas na superficie da
espuma. O percentual de microcépsulas é de 7,8 % e 4,2 % (p/p) respectivamente, conforme
Tabela 3.

D28-2 e D45-2: corpos de prova inteiramente impregnados com microcapsulas, com

66,8 % e 47,7 % (p/p) de microcapsulas, respectivamente, mostrado na Tabela 3.

Corpode prova | . ' csoantes _ Pesoapbs ~ Material
impregnacéo (g) | impregnacdo (g) | impregnado (%p/p)

D28-X 2,18 2,32 77%
D28-0 2,24 2,24 0

D28-1 2,26 2,44 78%
D28-2 2,28 6,88 66,8 %
D45-X 3,14 3,51 10,5 %
D45-0 3,18 3,18 0

D45-1 3,20 3,34 4.2 %
D45-2 3,20 6,12 477 %

Tabela 3. Corpos de prova de espumas de PU antes e apds impregnacao.
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Figura 14. Comparacdo das imagens termais dos corpos de prova de espumas de PU de diferentes
densidades, pré aquecidas e resfriadas em tempos diferentes. (a) aquecida por 12min a 40 °C (b) apo6s
resfriar 2min, (c) apos resfriar 4min, (d) ap6s resfriar 6min, (e) apos resfriar 10min, (f) apds resfriar
12min.

Os oito corpos de prova, quatro de cada densidade nas quatro diferentes situagcdes
descritas previamente, foram aquecidos em estufa por 12min a 40 °C, temperatura proxima a
qual onde ocorre a mudanca de fase do eicosano (37 °C). O objetivo da termografia foi avaliar
gualitativamente o efeito das microcapsulas e da resina M-F na matriz de PU quando estas sdo
resfriadas até a temperatura ambiente através do registro de imagens termogréaficas. Foi
considerando o momento inicial (zero) quando os corpos de prova foram retirados da estufa,
imagem visualizada da Figura 14a. As imagens térmicas da Figura 14 mostram que as
espumas impregnadas com resina M-F ndo armazenam calor o que comprova que o0 aumento

da capacidade térmica do sistema é devido a adigdo de um PCM e ndo apenas ao preencher as
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células da espuma de PU com um material diferente do ar. A Figura 14 também mostra que as
espumas com microcapsulas resfriam mais lentamente do que as espumas sem microcapsulas,
fato devido a grande quantidade de calor absorvido pelo eicosano no processo de mudanca de
fase, calor esse que é liberado para o meio circundante no processo de resfriamento iniciado
pela temperatura de solidificacdo do eicosano. O efeito termorregulatério foi observado e
registrado com o termografo apos resfriamento de 2, 4, 6, 10 e 12min, nas imagens 14b, 14c,
14d, 14e e 14f respectivamente. Observou-se que os corpos de prova de densidade 28 kg/m®
liberam energia mais lentamente do que os de densidade 45 kg/m®, provavelmente devido a
maior quantidade de microcapsulas infiltrada entre as células das espumas. Conforme os
valores apresentados na Tabela 1, os corpos de prova D28-1 e D28-2 possuem
respectivamente 7,8 % e 66,8 % (p/p) de microcapsulas, quantidades maiores que as
apresentadas nos corpos de prova D45-1 e D45-2, que possuem respectivamente 4,2 % e 47,7
% (p/p). Adicionalmente os corpos de prova mergulhados rapidamente na solugdo contendo
microcapsulas possuem o0 comportamento parecido com as espumas sem microcapsulas,
devido as microcapsulas estarem presentes em baixa quantidade e localizadas
superficialmente, elas absorvem e liberam calor muito rapidamente. O efeito de liberar calor €
similar ao de absorver quando a mesma quantidade de calor é referenciada. Ou seja, as
espumas foram aquecidas por 12min partindo da temperatura ambiente, e levaram 12min para
resfriar novamente até atingir a temperatura ambiente. Depois de comparar as espumas com e
sem microcapsulas, pode-se afirmar que o efeito termorregulatério do eicosano resulta em um
substancial aumento na capacidade térmica das espumas de PU, o que caracteriza uma
potencial utilizagcdo das espumas contendo microcapsulas de eicosano visando o conforto
térmico, resultando em uma tecnologia que possui potencial uso na tecnologia assistiva.

Para a avaliacdo das microcapsulas inseridas nos corpos de prova de PU, foi utilizado
um microscopio eletronico de varredura. As espumas de PU e as espumas de PU contendo

microcapsulas estdo apresentadas nas Figuras 15 e 16.
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Figura 15. Imagens em MEV das espumas de PU com densidade 28 kg/m?. Pardmetros de operag&o:
(a) X100, (b) X40 e (c) X150.

Na Figura 15a é possivel visualizar as células da espuma de PU D28, onde o tamanho
das células da espuma varia de 223-792 um, aproximadamente. Nas Figuras 15b e 15c é
possivel visualizar a espuma D28 impregnada com microcdpsulas. Pode-se visualizar que
apesar da ampla faixa granulométrica das microcapsulas, a impregnacdo foi realizada
efetivamente, pois as microcapsulas sdo menores do que as células da espuma.
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TM3000_0992 2010/11/46  14:23 NL D6.1 x100 TM3000_8989 2012/03/28 22:00 NL D6.1 x120

15 kv (a) 15kV (b)

TM3000_8990 2012/03/28 22:02 NL D69 x300 300 um

15 kv (C)

Figura 16. Imagens em MEV das espumas de PU com densidade 45 kg/m3. Pardmetros de operagdo:
(a) X100, (b) X120 e (c) X300.

Na Figura 16a é possivel visualizar as células da espuma de PU D45, onde o tamanho
das células da espuma varia de 90-560 pum, aproximadamente. Nas Figuras 16b e 16¢ é
possivel visualizar a espuma D45 impregnada com microcapsulas. Pode-se visualizar que
apesar da ampla faixa granulométrica das microcapsulas, a impregnacdo foi realizada
efetivamente, pois as microcdpsulas sdo menores do que as células de espuma D45. O
tamanho das células da espuma D45 (Figura 16) € menor do que os tamanhos das células da
espuma D28 (Figura 15). A granulometria das microcapsulas demonstra ser adequada para
ambas as densidades de espuma de PU estudadas. Ainda, pode-se comprovar a
microencapsulacdo do eicosano uma vez que as micrografias das Figuras 15 e 16 foram
registradas apos o ciclo térmico das espumas de PU impregnadas com microcapsulas,
apresentado na Figura 14. Apos o ciclo térmico verifica-se que as microcapsulas mantém a
integridade do invélucro mesmo ap6s o nicleo de eicosano ter sido derretido e solidificado

novamente.



56

5 CONCLUSOES E PROPOSICOES

A microencapsulacdo do PCM eicosano possui potencial aplicacdo na Tecnologia
Assistiva. Quando as microcapsulas de eicosano sdo inseridas em espumas de PU, material
normalmente utilizado, por exemplo, na confec¢do de assentos e encostos de cadeiras de
rodas, estas conferem a espuma a capacidade de armazenar ou liberar consideravel quantidade
de energia na forma de calor. O armazenamento de calor das microcapsulas colabora para
manter constante ou mesmo diminuir grandes extremos de temperatura no ambiente proximo
das particulas, o que contribui para manter o conforto térmico de pessoas em contato com as
espumas impregnadas com microcapsulas, como os cadeirantes por exemplo.

A polimerizacdo in-situ € uma técnica de microencapsulacdo que pode ser empregada
na obtencdo de microcépsulas usando eicosano como nucleo e resina melamina-formaldeido
como involucro.

As técnicas usadas para a caracterizacdo das microcapsulas obtidas envolveram
analises com microscopia optica e microscopio eletronico de varredura (MEV) que mostraram
microcdpsulas esféricas regulares com superficie levemente irregular. O ensaio de
granulometria mostrou uma ampla faixa de diametros variando de 7-110 um e o didmetro
médio das microparticulas em 43,38 um. A ampla granulometria mostrou ndo interferir na
insercdo das microcapsulas nas espumas de PU de 28 kg/m? e 45 kg/m3, pois o dimensional
das células de PU é maior do que as maiores microcapsulas, permitindo assim acondicionar
todos os tamanhos das particulas. Essa ampla faixa de granulometria ndo influencia
negativamente o comportamento térmico das microcapsulas, pois 0 armazenamento
energético depende da quantidade total de eicosano microencapsulado e independe do
tamanho das microcapsulas. A Espectroscopia do Infravermelho por Transformada de Fourier
(FT-IR) comprovou a composi¢do quimica das microcapsulas pela presenca dos grupos
alifaticos C-H e CH; e do grupo funcional triazina e também mostrou um invélucro pouco
espesso. Esse invAlucro demonstrou ser adequado para as microcapsulas desenvolvidas nesse
estudo, pois permite que o comportamento térmico das microcapsulas seja similar ao do
eicosano puro ndo interferindo de maneira considerdvel nos processos de troca térmica. A
Anélise Termogravimeétrica (TGA) mostrou que a temperatura de degradacdo das
microcapsulas inicia em 180°C e revelou que 95% da massa da microcapsula correspondem
ao eicosano e 5% correspondem a resina M-F. Essa maior quantidade de eicosano presente

nas microcapsulas permite que o0 armazenamento térmico também seja maior e
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consequentemente uma maior absorcdo ou liberagdo de energia na forma de calor pelas
microparticulas. E finalmente a Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) que revelou um
calor de fusdo de 223,5 J/g para as microcapsulas.

As microcapsulas de eicosano podem ser inseridas em espumas de poliuretano (PU)
com densidades 28 kg/m3 e 45 kg/m?3 visando o conforto térmico de pessoas quando estdo em
contato com as espumas.

As espumas de PU impregnadas com microcapsulas foram analisadas por termografia
e conclui-se que as microcapsulas possuem capacidade de absorver ou liberar calor do
ambiente circundante e manter a temperatura constante ou ainda diminuir os extremos de
temperatura ao seu redor. Esse efeito é finito, pois as microcapsulas de eicosano possuem
capacidade de armazenamento maxima de 223,5 J/g, apos a microcapsula absorver ou liberar
essa quantidade de calor sua efetividade acaba. No entanto a microcdpsula possui a
capacidade de repetir varios ciclos térmicos, ou seja, ap6s a particula atingir seu maximo de
armazenamento quando em contato com uma fonte de calor como a pele humana, por
exemplo, a mesma ird liberar essa quantidade de energia no momento que nao estiver em
contato com a fonte de calor. Podendo assim iniciar um novo ciclo térmico e voltar a manter a
temperatura ao seu redor constante. Convém destacar que as espumas com microcapsulas
contribuem por um determinado periodo de tempo ao conforto térmico de uma pessoa que
esteja em contato com a mesma, engquanto uma espuma sem microcapsulas ndo possui essa
caracteristica. A utilizacdo da tecnologia é valida no sentido de proporcionar conforto térmico
e diminuicdo das oscilacbes de temperatura, mesmo que por um periodo determinado de
tempo, comparado com um material que ndo oferece as mesmas caracteristicas como uma
espuma sem microcapsulas.

A contribuicdo desse trabalho para o design é mostrar como as interfaces
multidisciplinares podem convergir com éxito no design de produto visando solugdes
inovadoras para a comunidade em geral. O trabalho oportuniza o desenvolvimento de novos
produtos que podem ser utilizados para o bem estar humano, capaz de assegurar maior
conforto e amenizar dificuldades do dia a dia. Ainda, oferece material e dados técnicos que

fomentam a inovacao para trabalhos futuros.
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Como sugestdes para trabalhos futuros, podem-se incluir os seguintes temas:

) Avaliar as propriedades mecanicas das microcapsulas e das espumas de PU
impregnadas com microcapsulas, para validar seu uso em assentos de cadeiras de
rodas;

i) Avaliar quantos ciclos térmicos as microcdpsulas suportam usando uma camara
climética;

iii) Aprimorar o processo de obtencdo de microcdpsulas para que resulte em um
invélucro mais espesso;

Iv) Testar outros surfactantes;

V) Aplicar as microcapsulas em assentos de cadeiras de rodas e avaliar seu
desempenho térmico quando em contato com o corpo humano;

Vi) Avaliacdo dos custos das espumas de PU com microcépsulas.
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