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Obtenc¢do de nanofibras poliméricas por meio da técnica
de eletrofiagao (electrospinning).

Polymeric nanofibers obtention by electrospinning
technique.

RESUMO

A eletrofiagdo é uma técnica que permite a producdo de materiais formados por fibras em
escala nanométrica a partir de solugdes poliméricas. Neste trabalho os polimeros estudados
para a eletrofiacdo foram Alginato de sddio (AS), um polimero natural, biocompativel,
biodegradavel e com potencial de aplicacées biomédicas e alimenticias e o Poli(6xido de
etileno) (PEO) um polimero sintético, biocompativel e excelente formador de nanofibras.
Este trabalho teve como objetivo encontrar os parametros para eletrofiar AS puro ou com
a menor quantidade possivel de PEO. Foram feitos testes com solugdes de AS e PEO
variando os mesmos parametros e a condi¢do de formagdo de fibras com menor quantidade
de PEO conseguida foi de vazdo 0,7 ml/h, 20cm de distancia e concentracdo de 3% em dgua
com propor¢do 4:1 AS/PEO.

PALAVRAS-CHAVE: Alginato de sddio. eletrofiagdo. nanofibras. nanotecnologia.
ABSTRACT

Electrospinning is a technique that allows the production os materials formed by fibers on
a nanoscale. In this paper were studied Sodium Alginate (AS), a natural, biocompatible,
biodegradable polymer with potential for biomedical and food applications and Poly
(ethylene oxide) (PEO) a synthetic, biocompatible polymer and excellent nanofiber for
builder. This work aimed at finding the parameters for electrospinning AS pure or with the
least possible amount os PEO. Testes were carried out with AS and PEO solutions varying
the same parameters and the condition of fiber formation with the lowest amount of PEO
achieved was a flow rate of 0.7 ml/h, a distance of 20 cm and concentration of 3% in water
with a ratio of 4:1 AS/PEO.

KEYWORDS: Sodium Alginate. electrospinning. nanofiber. nanotechnology.
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INTRODUGCAO

A nanotecnologia é a ciéncia que estuda, desenvolve e aplica materiais que
tenham pelo menos um de suas dimensdes na escala nanométrica, 10° metros
(NASROLLAHZADEH, 2019). Para que sejam desenvolvidos materiais com
tamanhos tao reduzidos é necessario que se utilize técnicas especificas de acordo
com as formas, tamanhos e morfologias desejadas. Para obtencdo de fibras com
comprimentos na ordem de varios micrometros e didmetros da ordem de
nanémetros, a técnica de eletrofiagdo se torna bastante atrativa (GASHTI et al.,
2016).

O processo de eletrofiacdo acontece a partir da ejecdo de uma solugao
polimérica, a vazao constante, a partir de uma seringa, a qual é conduzida até um
coletor onde as fibras serdo coletadas em fun¢do de um campo elétrico formado
entre a agulha e o coletor carregados eletricamente com cargas opostas (LONG et
al., 2019). Podemos ver esse processo ilustrado na figura 1.

Figura 1 — Processo de eletrofiagdo
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Fonte: LONG et al., 2019 (adaptado pelo autor, 2020).

Os materiais formados por esta técnica podem ser muito porosos e tém
grande darea especifica, por isso podem ser aplicados em diversas areas como
catalises quimicas, na engenharia de tecidos, cultivo de células, na area ambiental
entre outros (AVSAR et al., 2018).

Apesar de ser uma técnica de simples execucao, a eletrofiacdo é uma técnica
complexa em numero de varidveis a ser controladas. Existem trés grupos de
variaveis: (a) de eletrofiacdo (tensdo aplicada a solucdo, vazdo da solucdo,
distancia entre a agulha e o anteparo e o préprio anteparo), (b) da solugdo
(concentragdo, condutividade da solugdo, peso molecular, solubilidade do
solvente, viscosidade e estrutura molecular do polimero e do solvente) e © de
ambiente (umidade relativa do ar e temperatura ambiente) (LONG et al., 2019).

De todos estes parametro os mais importantes de se controlar em um
processo sdo: a concentracao da solucdo polimérica, a vazao de injecdo, a distancia
entre a agulha e o anteparo coletor e a tensdo aplicada a solug¢do. A concentracdo
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é responsavel pelo entrelacamento das cadeias que é o que permite que elas se
unam durante o processo de formacado de fibras sendo determinante no controle
de espessura de fibras (CORRADINI, 2017).

A vazdo de injecdo e tensdo aplicada sdo ajustadas de maneira que o solvente
presente na solucdo evapore antes que as fibras cheguem ao coletor, impedindo a
coalescéncia das fibras e formando assim as nanofibras esperadas.

Os polimeros sdao macromoléculas compostas por unidades repetitivas e
podem ser classificados de diversas maneiras como quanto a sua origem,
fusibilidade ou tipo de polimerizagdo (CAREY, 2011). O alginato de sédio (AS) é um
polimero natural, extraido de algas marrons, atéxico biodegradavel, soluvel em
agua e com capacidade de formar géis, bastante estudado na industria alimenticia
e biomédica (KANG, 2020). Nesse sentido, nanofibras de AS apresentam enorme
potencial de utilizacdo e diferentes areas. No entanto de acordo com Jain, Shetty
e Yadav (2020) o alginato de sédio é um polimero polieletrolitico e por isso a
obtencdo de fibras por eletrofiacdo é bastante dificil sem a ajuda de adjuvantes.

Figura 2 — Unidade repetitiva do AS
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Fonte: Wikipédia (2020).

Figura 3 — Unidade repetitiva do PEO
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Fonte: Autoria propria (2020).

O Poli (6xido de etileno) (PEO) é um polimero sintético, biocompativel, ndo
téxico e bom formador de fibras (MEDEIROA, 2008). Por esse motivo o mesmo é
adicionado a diferentes solugdes poliméricas para facilitar o processo de
eletrofiacdo (GUENET, 2008).

Vemos o uso deste polimero como um carreador de polimeros naturais como
a quitosana para a eletrofiagdio (AMIRI et al., 2020, PAKRAVAN et al., 2011).
Nanofibras com essa blenda polimérica (AS/PEQ) ja foram feitas (LU et al., 2006,
DOZAC et al., 2017), porém utiliza-se altas porcentagens de PEO como podemos
ver na tabela 1.
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Tabela 1 — Pardmetros de AS/PEO na literatura

Polimeros Tensdo Vazao Concentragao Distancia
Proporg¢do de 1:1 variandode 1 a
3% (v/v)

Fonte: Autoria prépria (2020).

AS + PEO 15 kv 0,5ml/h 20cm

O estudo teve como objetivo encontrar as condi¢bes para produzir as
nanofibras, por eletrofiacdo, de alginato de sédio puro ou com o menor teor
possivel de PEO.

METODOLOGIA

Na execugao do trabalho foi atualizada a bomba de infusdo Santronic ST 670
na figura 4, e uma fonte de alta tensdo da empresa Faiscas na figura 5, feita sob
medida, com tensdes que variam de 0 a 30kV. Utilizou-se solu¢des de AS em agua,
conforme a tabela 2 que variaram entre 2% e 4% de concentra¢do m/v,as solucdes
de AS/PEQO em agua variaram entre 3% e 6% e propor¢Ses entre 1:1 e 4:1 (AS:PEQ).

Tabela 2 — Parametros de AS puro

Polimeros Tensdo Concentragao Distancia

AS 15 - 28kV kV 0,3-0,4ml/h 2% a 4% (m/v) 15 -20cm

Fonte: Autoria prépria (2020).

Nos parametros para eletrofiacdo foram testadas tensdes entre 15 kV e 30 kV,
fluxos de injecdo da solucgdo polimérica entre 0,3ml/h, e distancia de 10cm a 25 cm
de distancia entre a agulha e o coletor metalico e estatico.

Figura 4 — Bomba de injecdo automatica
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Fonte: Autoria prépria (2020).

Péagina | 4



e e BQ O Q N y
gl =y X Seminario de Extenséo e Inovagdo
SEl2020 v PR

XXV Seminario de Iniciagdo Cientifica e Tecnolégica

! S I C I TE 23 a 27 de Novembro | Toledo - PR ~— ——————— =7

UTFPR - CAMPUS TOLEDO CAMPUS TOLEDO

Figura 5 — Fonte de alta tensao

Os equipamentos acima juntamente com o coletor metdlico foram dispostos
dentro da camara de exaustdo na posi¢ao horizontal, como mostrado na figura 6.

Figura 6 — Disposicdo dos equipamentos em funcionamento

Fonte: Autoria propria (2020).

As fibras obtidas nos testes foram coletadas em laminas de vidro com 12s, 30s,
60s, 120s e 300s de exposicdo para que fossem feitas as microscopias opticas e
verificada a formacdo de estruturas de fibras que eram as desejadas.

RESULTADOS E DISCUSSOES

As solucbes de alginato de sddio foram submetidas ao processo de
eletrofiacdo, porém verificou-se que ndo houve a formacdo de fibras, houve
gotejamento com a gota sendo arrastada pelo campo. Quando aumentada a
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distancia juntamente com a tensdo havia formagao de spray, porém ainda com
gotejamento, quando a gota caia formava-se spray com o que estava na agulha até
acabar o liquido ali depositado, em seguida se enchia novamente formava-se outra
gota e quando a mesma caia o0 processo se repetia. Inicialmente utilizou-se os
parametros descritos na tabela 2.

Foi verificado que ndo ocorria o processo de eletrofiacdo, provavelmente pela
alta tensdo superficial da solugdo. Os testes foram repetidos nas mesmas
condicOes da tabela 3 porém agora foram feitas em solugdo de cloreto de sddio
(NaCl) 1%, para aumentar a condutividade elétrica da solugdo apenas de alginato.

Por outro lado, quando as solu¢des de AS/PEO foram eletrofiadas, verificou-
se que houve a formacdo de fibras. A condicdo 6tima foi apresentada na tabela 4
na qual o processo acontecia de forma continua. As fibras de AS/PEO obtidas
apresentam proporcdes menores de PEO que as de referéncia na literatura e
obtivemos fibras nas proporg¢des de AS 2% + PEO 1% nas condigdes expostas na
tabela 3.

Tabela 3 — Parametros das tentativas de obtenc¢do das fibras AS/PEO
Polimeros Tensao Vazdo Concentragao Distancia

AS + PEO 15 - 28kV 0,3-0,8ml/h 2% a 4% (m/v) 15 - 20cm

Fonte: Autoria propria (2020).

Os parametros tidos como ideais para a eletrofiacdo desta solugdo estdo
ilustrados na tabela 4.

Tabela 4 — Pardmetros da obtencdo das fibras AS/PEO
Polimeros Tensao \VEYEL] Concentragao Distancia

AS + PEO 15 kV 0,7ml/h 3% (m/v) 15cm

Fonte: Autoria propria (2020).

Obteve-se apds 7 horas consecutivas de eletrofiacdo 4,9 ml de solugdo
injetados, nas condi¢cGes da tabela 4 o material da figura 7.

Figura 7 — Material obtido através da eletrofiacdo de AS/PEO
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O material obtido tem aparéncia esbranquicada, é transltcidos, homogéneo e
se desprende facilmente da base de papel aluminio quando puxado com pinga,
flexivel e de facil manipula¢do, o material é soluvel em agua e higroscdpico, e por
isso ndo pode ficar muito tempo exposto a umidade do ar atmosférico. Apesar dos
indicativos ndo se pode afirmar que o material obtido seja formado por nanofibras
e ndo por beads por exemplo ja que em razdo da paralisacdo das atividades em
decorréncia da pandemia de COVID-19 nao foi possivel realizar as microscopias
eletronicas de varredura que confirmariam a morfologia do material.

CONCLUSAO

Pela experiéncia prévia, pela forma que o processo ocorreu e pela natureza do
material depositado no coletor, tudo nos leva a crer que a obtencdo de fibras a
partir da eletrofiagdo da solugdo com proporc¢do 4:1 AS/PEO em concentragdo total
de 3% foi aparentemente satisfatéria. No entanto, em razao da pandemia COVID-
19 e da paralisacdo das atividades na UTFPR, as andlises conclusivas, como por
exemplo, microscopia eletrénica de varredura e microscopia éptica, ndo foram
realizadas.
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