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RESUMO

Metal Organic Framework (MOF) sdo estruturas porosas assim nomeadas por sua composi¢ao constituida
por uma parcela organica e uma inorganica. Tais elementos possuem vasta aplicabilidade, sendo possivel
seu emprego para catélise, liberacdo de farmacos e armazenamento de gases. Além disso, seu desempenho
pode ser ampliado através de sua incorporagdo a materiais téxteis. Neste trabalho foi realizada a sintese de
MOF com o objetivo de aplicacio na area téxtil, através de seu emprego como material antimicrobiano. A
caracterizacdo do material obtido se deu através da utilizacdo de difracdo de raio x. Os resultados obtidos
apontam um material caracterizado pela alta cristalinidade e todos os sinais sdo coerentes com o encontrado
na literatura.
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ABSTRACT

Metal Organic Framework (MOF) are porous structures named like this because of their composition, that
consists of an organic and an inorganic portion. Such elements have a wide applicability, being possible
their use for catalysis, drug release and gas storage. Furthermore, its performance can be enhanced by its
incorporation into textile materials. In this paper, the synthesis of MOF was developed with the objective
of application in the textile area, through its use as an antimicrobial material. The characterization of the
obtained material took place through the use of x-ray diffraction. The obtained results indicate a high crystal
material and all signs are consistent with what is found in the literature.

Keywords: MOF, iron, copper and microcapsules.

1 INTRODUCAO

Metal Organic Framework (MOF) sdo estruturas porosas, compostas por uma parcela organica e outra
inorganica (FREM et al., 2018), sendo estas geometricamente definidas e altamente cristalinas. Sua formagao
se d& por sintese reticular, através de fortes ligagdes entre unidades inorgénicas e organicas. Tal formagédo
proporciona caracteristicas de cristais de ultra alta porosidade e boa estabilidade térmica e quimica, permitindo
a alteracdo do interior da MOF, consentindo seu emprego na separacao e armazenamento de gas e diversas
outras aplicaces.

As aplicabilidades das MOFs foram ampliadas através do desenvolvimento da tecnologia de sua sintese,
sendo inicialmente desenvolvidas para catélise, liberacdo de farmacos e armazenamento de gases (ROWSELL
et al., 2014). Conforme mencionado, destaca-se sua utilizacdo como acabamento de superficies poliméricas.

Rodenas et al. (2015) e Rodruguez et al. (2014) utilizaram MOFs como acabamento téxtil buscando
aprimorar seu desempenho por meio da adsorcéo de gases e atividade bactericida, respectivamente. Com isso,
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fica evidente o potencial de sua utilizacdo em diferentes campos de pesquisa em adsor¢do, armazenamento e
separacao de gases, carreadores de drogas e neurociéncia, dispositivos sensoriais, energia limpa, entre outras.
(COLLINS e ZHOU, 2007; KESKIN e KIZILEL, 2011; CAMPBELL et al., 2015)

As redes metalorgénicas podem ser preparadas por diferentes rotas sintéticas. Em geral, a realizacdo das
sinteses se inicia em fase liquida e envolvem a solubilizacdo de um precursor do metal e do ligante organico,
gue geralmente é uma molécula rigida, nas proporcdes adequadas para a formacéo da estrutura do sélido (DEY
et al., 2014; STOCK e BISWAS, 2012).

Dentre as composi¢des mais comuns de MOFs, destacam-se as sinteses de Ferro e Cobre, ambas foram
empregadas para o estudo das atividades bactericidas e transporte de farmacos.

A técnica de formacdo de microcapsulas, conforme apontado por Pefia et. al. (2012) e Deasy (1984),
consiste em um método de revestimento de pequenas quantidades de elementos em estado sélido, liquido ou
componentes gasosos envoltos por uma pequena membrana. Tais elementos sdo assim denominadas por conta
de seu tamanho, tendo o seu didmetro entre 1 um e 1000 um (GHOSH, 2006). Estes elementos podem ser
subdivididos conforme Kirk-Othmer (1998), em nanoparticulas, caso possuam seu didmetro médio menor que
1 um, ou macrocépsulas, caso possuam seu diametro médio igual ou superior a 1000 um.

Este trabalho tem como objetivo o estudo acerca das principais funcées de MOFs e microcéapsulas,
buscando assim, avaliar sua eficiéncia e viabilidade para as mais diversas aplicacdes.

2 METODO (OU PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS DA PESQUISA)

A sintese do composto metal-organico denominada HKUST-1 foi realizada seguindo a metodologia
descrita por Silva (2019) para futura aplicacdo em microencapsulacdo. Para a realizagdo dos experimentos foi
utilizado nitrato de cobre Il trihidratado (Cu(NOs)2, P.M. 241,60 g.mol?) (Vetec, Brasil), acido trimésico
(CoHeOs, P.M. 210,14 g.mol™) (Golden Technology, Brasil), N,N-dimetilformamida (DMF, CsH;ON, P.M.
73,09 g.mol?, 99,8%) (Synth, Brasil) e o élcool etilico absoluto (CHsCH,OH, P.M. 46,07 g.mol*, 99,3%)
(Quimica Moderna, Brasil).

Para a execucdo do procedimento adicionou-se 60 g de nitrato de cobre Il trihidratado em 100 mL de uma
mistura de partes volumétricas iguais com N,N-dimetilformamida e etanol sob agitacdo mecénica até completa
solubilizagdo do sal metalico. Posteriormente, adicionou-se 30 g de &cido trimésico em 400 mL de uma mistura
de partes volumétricas iguais de N,N-dimetilformamida e etanol sob agitagdo mecénica até completa
solubilizag&o do ligante orgénico.

Misturou-se as solucGes de metal e ligante organico preparadas anteriormente mantendo-a sob agitacéo
por 20 minutos para homogeneizacdo. Em seguida, acrescentou-se a mistura preparada em um frasco reator
de vidro com tampa com capacidade de 1000 mL, levando-o a estufa em temperatura de 85 °C por um periodo
de 24 horas para reacdo de formacdo da MOF. Apos a sintese térmica, os sélidos azuis foram recuperados por
filtracdo comum e posteriormente secos a 160 °C por 5 horas, obtendo o produto final HKUST-1.

Outra variedade de composto metal-organico sintetizado foi o denominado MIL-53 (Al), sendo sua sintese

desenvolvida conforme a metodologia descrita por Abdelhameed (2020) para futura aplicagdo em

https://eventos.utfpr.edu.br/sicite/sicite2021 2



XI Semindrio de Extensdo e Inovagdo
XXVI Semindrio de Iniciagdo Cientifica e Tecnoldgica

08 a 12 de Novembro - Guarapuava/PR
SEI-SICITE 2021 P CAMPUS GUARAPUAVA
Pesquisa e Extensdo para um
mundo em transformagao

UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

microencapsulagéo, através do nitrato de aluminio nonahidratado (AI(NOs)3.9H.0, P.M. 375,13 g.mol?))
(Exodo Cientifica, Brasil), acido tereftalico (CsHsO4, 98%, P.M. 166,13 g.mol™) (Sigma Aldrich, EUA) e N,N-
dimetilformamida (DMF, C3H;ON, P.M. 73,09 g.mol?, 99,8%) (Synth, Brasil).

Considerando tal metodologia, adicionou-se 12 g de nitrato de aluminio nonahidratado em 30 mL de N,N-
dimetilformamida sob agitacdo mecanica até completa solubilizacdo do sal metalico. Seguindo da adicdo de
5,316 g de &cido tereftalico em 90 mL de N,N-dimetilformamida sob agitacdo mecanica até completa
solubilizacdo do ligante organico. Posteriormente, misturou-se as solucdes de metal e ligante organico
preparadas anteriormente e manteve-se sob agitagdo por 10 min para homogeneizagdo. Tal mistura resultante
foi transferida para um frasco reator de vidro com tampa com capacidade de 250 mL, levando-o a estufa,
aquecida a uma temperatura de 120 °C por um periodo de 24 horas, possibilitando a reacdo de formacdo da
MOF. Apds a sintese térmica, realizou-se a centrifugacgéo e coletou o sélido resultante para posterior secagem
a 160 °C por 5 horas, obtendo como produto final a MOF MIL-53 (Al).

Posteriormente, realizou-se a sintese das microcapsulas, sendo utilizado para esta etapa, 0s componentes
melamina (CsHsNs, 99%, P.M. 126,12 g.mol?) (Aldrich, Brasil), formaldeido (Estabilizado 37%) (Seiko,
Brasil), agua destilada, cloreto de amoénio (NH4Cl, 99,5%, P.M. 53,49 g.mol™) (Neon, Brasil), resorcinol,
salicilato de metila (Dinadmica, Brasil), monoleato (Golden Technology, Brasil) e goma arabica (Sigma,
Brasil).

Sua metodologia se sucedeu através da sintetizagdo de um pré polimero utilizando 3,620 g de melamina,
7 mL de formaldeido e 10 mL de 4gua destilada, ajustando o pH entre um intervalo de 8 a 9 e mantendo uma
agitacdo mecénica a temperatura de 70°C por um periodo de 50 minutos.

Durante o periodo de agitacdo mecénica do pré polimero, preparou-se uma solucgdo a parte, composta de
20 mL de salicilato de metila, 1,250 g de monoleato, 1 g de goma arabica e 40 mL de 4gua destilada em
agitacdo mecanica constante, ap6s um periodo de 35 minutos o pH foi medido e ajustado visando sua
manutencdo em um intervalo de 8 a 9. Apos a estabiliza¢do do pH, a solugéo foi transferida para um bal&o de
fundo redondo e movida para o equipamento ika ultra - torrax com rotacdo ajustada para 6.000 rpm por um
periodo de 15 minutos, sendo esta etapa caracterizada pela emulsdo da solugdo.

Apos o periodo de prepara das duas solucdes, estas foram incorporadas juntamente com 100 mL de agua,
mantendo tal solucdo em agitacdo constante por 15 minutos. Apds este periodo, adicionou-se a solucdo de
0,700 g de cloreto de aménio, 0,360 g de resorcinol e 20 mL de agua, ajustando o pH para 4,5, com isso, a
solucédo foi mantida em agitacdo em banho de agua, a temperatura mantida em 80 °C., por um periodo de 4
horas. Por fim, a solucdo final foi retirada e neutralizada, possibilitando sua lavagem com uma solucéo de 500
mL de agua deionizada e 18,750 g de cloreto de amdnio.

A etapa de incorporacdo da MOF a microcapsula se sucedeu, para efeitos comparativos, de duas

metodologias de incorporagdo. A primeira, constitui-se na inser¢do da MOF no periodo de agitacdo mecénica
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de formacéo do pré polimero. Ja a segunda, constitui-se na inser¢do da MOF na etapa de emulsdo da solucéo

em equipamento ika ultra - torrax.

3 RESULTADOS

Através do emprego da metodologia anteriormente apresentada, foi possivel analisar os resultados obtidos
através de analise a partir do emprego de difrac6es de raios x das MOFs sintetizadas, conforme apresentado
na Figura 1.

Figura 1 - DRX das amostras de MOF Ul0O-66, HKUST-1 e AlI-MIL-53
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Fonte Autorla Prépria (2021)

Como evidenciado na Figura 1, os sinais de difracdo coincidem com os difratogramas de raios x das
MOFs relatados na literatura, indicando que a producdo destes materiais em escala piloto foi executada com
sucesso. A metodologia desenvolvida, em conjunto com a andlise dos resultados obtidos, aponta uma possivel
viabilidade de implantacdo desta sintese em escala de produgao industrial.

4 CONCLUSAO

De acordo com as metodologias utilizadas e a partir da analise dos resultados obtidos, evidencia-se a
possibilidade da sintese de MOFs com alta cristalinidade, bem como a possibilidade de estudo de viabilidade
para implantacdo em escala industrial. Porém, devido ao contexto atual caracterizado pela pandemia da
COVID-19, néo foi possivel realizar todos os experimentos previstos, entretanto foi possivel sintetizar as
MOFs previstas e dar inicio aos experimentos, sendo planejada a continuidade do projeto no ano de 2022.
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