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RESUMO

As infec¢es causadas por microrganismos patogé€nicos sdo de grande
preocupagio em muitos campos de saide e higiene. Polimeros sintéticos
antimicrobianos apresentam uma grande variedade de possibilidades de aplicagbes em
areas da medicina, farmdcia, aerondutica, alimentagfo, entre outras, devido as suas
propriedades ndo téxicas e ndo irritantes ¢ a sua melhorada e prolongada atividade
antimicrobiana. Os polimeros podem atuar como matrizes dos materiais que contém
agentes antimicrobianos. Uma forma eficiente de se produzir mantas poliméricas com
nanofibras de polimeros para as aplicagdes descritas anteriormente ¢ através do
processo de eletrofiagio. Neste trabatho foi usado esse processo. O objetivo principal
deste trabalho ¢ de estudar os possiveis efeitos da adi¢do de acetato de zinco na
eletrofiagdo do polimero PHB. Para tal fim foram preparadas solu¢des de PHB em
cloroférmio contendo diferentes concentragSes de acetato de zinco. Testes de
viscosidade e condutividade elétrica foram realizados nas solugdes. A eletrofiagio foi
feita mantendo-se os paridmetros iguais para cada solugdo ¢ a morfologia das
membranas eletrofiadas foram caracterizadas por microscopio Optico (MO) e
microscopia eletronica de varredura (MEV). Esperava-se que a adi¢do de Acetato de
Zinco tivesse influéncia na condutividade elétrica da solugfo ¢ assim levasse a uma
redugdo do didmetro das fibras eletrofiadas em fungio do aumento do sal. Porém, o que
se notou através dos experimentos realizados foi que ndo houve alteragdo da
condutividade elétrica das solugdes, e, consequentemente, o didmetro das fibras
permaneceu inalterado. Por outro lado, a adig@o de acetato de zinco causou um efeito
inesperado. Foi observada uma diminuigdo da viscosidade da solugdo em fungéo do
aumento da concentragdo de acetato de zinco, o que pode ter ocasionando maior
formag@o de gotas na solu¢do. Ao final deste trabalho concluiu-se que a adi¢do de
acetato de zinco na solu¢do de PHB dissolvido em cloroférmio ndo causa efeito no
didmetro das fibras poliméricas resultantes do processo de eletrofiagdo, mas influenciou

na viscosidade da solugdo e consequentemente na formagao de fibras.



ABSTRACT

Infections caused by pathogenic microorganisms are of great concern in many
fields of health and hygiene. Synthetic antimicrobial polymers have a wide variety of
potential applications in the fields of medicine, pharmacy, aerospace, power, among
others, due to its own non-toxic and non-irritant and its enhanced and prolonged
antimicrobial activity. The polymers can act as a matrix material containing
antimicrobial agents. An efficient way to produce polymeric nanofiber webs polymers
for applications described above is through the process of electrospinning. In this work
this process is used. The main objective of this work is to study the possible effects of
the addition of zinc acetate in the electrospinning of polymer PHB. For this purpose,
solutions of PHB were prepared in chloroform containing different concentrations of
zinc acetate. Tests of viscosity and electrical conductivity were performed on solutions.
The electrospinning was done by keeping the same parameters for each electrospined
solution and morphology of the membranes were characterized by optical microscopy
(OM) and scanning electron microscopy (SEM). It was expected that the addition of
zinc acetate had influences on the conductivity of the solution and thus would lead to a
reduction in the diameter of the nanofibers due to an increase of the salt. However, it
was noted no change of electrical conductivity of the solutions, and therefore the
diameter of the fibers remained unchanged. On the other hand, the addition of zinc
acetate has caused an unexpected effect. A decrease in solution viscosity as a function
of increasing concentration of zinc acetate, which may be causing the formation of
droplets. At the end of this work it was concluded that the addition of zinc acetate
dissolved in the solution of PHB in chloroform has no effect on the diameter of the
polymer fiber resulting from electrospinning process, but influence the viscosity of the

solution and thus the formation of fibers.



SiMBOL.OS

PHB = poli(3-hidroxibutirato)

cP = centipoise

cm = centimetro

kV = quilovolt

ml = mililitro

s = segundos

MO = Microscopio 6ptico

MEV = Microscopio eletronico de varredura

um = micrometro

g = gramas
K =Mil
S = Simens

rpm = rotagdes por minuto
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1. Introducio

As infecgBes causadas por microrganismos patogénicos sdo de grande
preocupagdo em muitos campos de saude e higiene. Doengas infecciosas matam mais pessoas
no mundo do que qualquer outra causa.

Polimeros sintéticos antimicrobianos apresentam uma grande variedade de
possibilidades de aplica¢des em areas da medicina, farmécia, aeronautica, alimentacéo, entre
outras, devido as suas propriedades nZo toxicas e ndo irritantes ¢ a sua melhorada e
prolongada atividade antimicrobiana. Os polimeros podem atuar como matrizes dos materiais
que contém agentes antimicrobianos. Existe uma série de tipos de polimeros que visam a
atividade antimicrobiana. Neste trabalho foi estudado um polimero ao qual foi adicionado
particulas de metal (foi usado o poli(3-hidroxibutirato) (PHB), e adicionado acetato de zinco).

Uma forma eficiente de se produzir mantas poliméricas com nanofibras de polimeros
para as aplicagBes descritas anteriormente ¢ através do processo de eletrofiagdo. Neste
trabalho foi usado esse processo. O processo de eletrofiagdo consiste basicamente em um
campo elétrico aplicado na solug@o polimérica que cria uma forga que atua no sentido oposto
a tensdo superficial da solugdo e alonga a gota, quando a forga elétrica ¢ forte o suficiente para
superar a tensdo superficial, um jato fino do precursor liquido ¢ ejetado, em certo ponto,
devido a instabilidades no campo elétrico, o jato comega a oscilar e mover-se caoticamente.
Durante esse movimento cadtico, o jato se alonga e se torna muito fino e sélido, devido a
evaporagio do solvente ou solidificagfo do fundido. (1) Finalmente, ao atingir o coletor, o jato
se deposita de um modo aleatoério criando uma manta de fibras finas.

O objetivo principal deste trabalho ¢ estudar os possiveis efeitos da adigdo de acetato
de zinco na eletrofiagdo do polimero PHB. Para tal fim foram preparadas solugdes de PHB em
cloroférmio contendo diferentes concentragdes de acetato de zinco. Testes de viscosidade e
condutividade elétrica foram realizados nas solugdes. A eletrofiagio foi feita mantendo-se os
pardmetros iguais para cada solucdo e a morfologia das membranas eletrofiadas foi
caracterizada por microscopia dptica (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV).

Esperava-se que a adi¢fo de acetato de zinco tivesse influencia na condutividade
elétrica da solugdo e assim levasse a uma redugdo do didmetro das fibras eletrofiadas em

fun¢io do aumento do sal. Porém, o que se notou através dos experimentos realizados foi que
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ndo houve alteragio da condutividade elétrica das solugdes. A analise das micrografias

eletronicas de varredura revelou que ndo houve alteragdo no diimetro das fibras eletrofiadas.

2. Revisio Bibliogrifica

2.1. Poli(3-hidroxibutirato) (PHB)

Atualmente, plasticos e polimeros sintéticos sdio majoritariamente produzidos por
derivados petroquimicos que nfo podem ser decompostos. Durante as Ultimas décadas, a
produggo de polimeros microbianos tem sido colocada em evidéncia como uma alternativa de
material biodegradavel.

O polimero microbiano PHB € um poliéster linear de acido D(-)-3-hidroxibutilico que
foi descoberto pela primeira vez pelo pesquisador francés Maurice Lemoigne em 1925. (2)

O PHB ¢ conhecido por ser o representante mais abundante da classe de compostos
referidos como poli(hidroxialcanoato)s (PHAs) e € produzido por diferentes tipos de
microorganismos a partir de fontes renovaveis.

E um poliéster nfio solivel em dgua e 100% biodegradavel, com alta temperatura de
fusdo e alto grau de cristalinidade. E termoplastico, duro e fragil, com propriedades mecénicas
comparéveis as do polipropileno isostatico. (3) O polimero é pouco permedvel ao oxigénio,

dgua e gas carbdnico. Possui estrutura quimica descrita por

CH; O
| f
O—CH—CH,—C

2.1.1. Exploragio comercial do PHB
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A grande maioria dos plasticos comerciais sdo polimeros derivados do petréleo e néo
sdo biodegradaveis. O PHB, por ser biodegradavel, derivado de fontes renovaveis e
termoplastico possui consideravel interesse comercial. (4)

O polimero possui ponto de fusfio a cerca de 175° C e pode ser moldado em filmes
micrométricos, tecido em monofilamentos e produzido em forma similar a algodo. E vendido
em pellets ou em solugdo para consumidores que queiram molda-lo como filme ou tecer
monofilamentos.

O PHB ¢ biocompativel e sua degradagio pode ocorrer pelo metabolismo dos
humanos. Por esta razio, o polimero t€m atraido a atengdo do segmento médico para produgéo
de filamentos para suturas cirargicas. (4)

Na industria farmacéutica, ¢ usado para fabricagio de capsulas para liberagdo
controlada de medicamentos no organismo. (4)

Por ser completamente biodegraddvel desperta especial interesse no setor de
embalagem de alimentos, permitindo que o bioplastico seja descartado mesmo com residuos

de alimentos e ser facilmente compostado apds o uso. (4)

2.1.3. Produc¢io do PHB

O PHB ¢ sintetizado por microrganismos (como Ralstonia eutrophus or Bacillus

megaterium) aparentemente em resposta a condi¢Ses de stress fisioldgico com limitagdo de
nutrientes. (4) Atua nos microrganismos como reserva de carbono e energia sendo
metabolizado quando as fontes convencionais de energia néo estdo disponiveis. (4)

Através da fotossintese, o didxido de carbono da atmosfera é convertido em
carboidratos, que sdo a matéria prima do PHB. O PHB pode ser produzido a partir da glucose
ou residuos agricolas como, por exemplo, melagos ou material refinado do processamento de
agucar de beterraba ou cana-de-agticar. Os microorganismos selecionados sdo usados no
processo de fermentagdo. Aproximadamente trés quilos de aglcar sdo necessarios para
obten¢do de um quilo de PHB. (5)

Na década de 80, a inddstria britdnica ICI desenvolveu uma planta piloto para

produg¢do do PHB, que foi descontinuada devido ao elevado custo. Em 1996, a Monsanto
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comprou da ICI as patentes para a biosintese do polimero, vendendo-as posteriormente em
2001 para a empresa americana Metabolix. (6)

No Brasil, o PHB tem sido produzido de maneira pioneira a partir da sacarose,
integrada a linhas de produgfo de usinas de cana de agticar. Nessa aplicagdo, subprodutos da
produgido do bioetanol, como iso-pentanol, sdo usados como solvente para o PHB. O
rendimento de extragdo do processo é de 95%. Embora o grau de pureza do material seja
descrito como sendo maior que 98%, o produto possui uma cor amarelada a acastanhada.

Além disso, uma perda significativa de massa molecular € observada. (7)

2.1.4. Propriedades do PHB

Dentre as propriedades do PHB, € possivel destacar:

e Baixa permeabilidade ao oxigénio, dgua e diéxido de carbono;

e Boa resisténcia a ultravioleta;

¢ Baixa resisténcia a acidos e bases;

* Biocompativel;

e Atoxico;

e Soluvel em cloroférmio;

¢ Diferentemente da maioria dos demais plasticos biodegradaveis ¢ insoltivel em 4gua e
resistente a degradagdo eletrolitica;

o Resisténcia a tragdo de 40 MPa (préxima a do polipropileno);

e Ponto de fusdo =175° C; (8)

O PHB possui algumas desvantagens se comparado com polimeros derivados do
petroleo. A Tabela 1, a seguir, mostra comparagdo entre o PHB e o Polipropileno (PP). E
possivel verificar que o PHB ¢ mais duro e quebradigo que o PP (por ser mais cristalino), tem
menor resisténcia a solventes e quebra com pequena elongagio. Quanto ao ponto de fusdo e
resisténcia a tragdo o PHB e o PP apresentam comportamentos similares. O PHB, por sua vez,

¢ superior com relagdo resisténcia UV e, mais importante, quanto a biodegradabilidade.
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Tabela 1 - Propriedades do PHB versus o PP. (8)

Propriedade PHB Polipropileno
Massa molar (10°g/mol) 1-8 2,2-7
%I')ensidade,p(kg/dmg) W R _
Ponto de fusdo (°C) T -182 176
| Cristalinidade (%) 80 70
Transi¢ioVitrea’C) 5-10 - 10
Permeabilidade a 0, (cm3/(m?. kPaday)) 0,4 17
Resisténcia UV boa ruim
Resisténcia a solvents - ruim Boa o
‘Resisténcia 2 tracio (MPa) - 40 38
Taxa de elongacao (%) """"""""" 6 400
Médulo de Young S 3,5 1,7
'Biodegradavel © sim nio

2.2. Polimeros antimicrobianos

As infecgBes causadas por microrganismos patogénicos sdo de grande
preocupagdo em muitos campos de saude e higiene. Doengas infecciosas matam mais pessoas
no mundo do que qualquer outra causa. Essas sdo desencadeadas por germes (bactérias, virus,
fungos e protozoarios), que sdo encontrados em todos os lugares. Geralmente, essas infecgdes
sdo combatidas com agentes antimicrobianos. Um problema na agfo desses agentes
antimicrobianos é o fato de os microrganismos serem resistentes, que rapida e facilmente
transformam seus genes, dificultando sua eliminag#o. (9)

Polimeros sintéticos antimicrobianos apresentam uma grande variedade de
possibilidades de aplicagdes em éareas de medicina, farmacia, aeronautica, alimentagéo, entre
outras, devido as suas propriedades nfo toxicas e nfo irritantes, a sua methorada e prolongada
atividade antimicrobiana, em comparagdo com os agentes antibacterianos de baixa massa
molar. Esses agentes apresentam desvantagens como toxicidade e curto prazo de ag@do
antimicrobiana. Além disso, o aumento da utilizagio de antibiéticos em alimentos de animais
e medicamentos esta provocando a resisténcia microbiana o que gera um sé€rio impacto na

satide publica. AntibiGticos convencionais penetram nos microrganismos sem danificar a
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" parede celular de bactérias. Em contraste, polimeros antimicrobianos podem destruir a
membrana bacteriana o que pode ajudar a prevenir a resisténcia aos antibidticos. (9)

O uso de sistemas antimicrobianos potentes pode ajudar a mitigar, combater e/ou
erradicar infecgdes. Neste sentido, os polimeros, devido &s suas propriedades intrinsecas, sdo
extensivamente e eficientemente empregados neste campo. Portanto, a utilizagdo de materiais
poliméricos com propriedades antimicrobianas (Figura 1) ganha um crescente interesse, tanto

do ponto de vista académico quanto do industrial. (9)

LI AR

\ Polymr/antlmlcroblul
Inornnlc agents

Jl‘

|

modified polymers

Antimicrobial chemically

=

| Polymar/anﬁlcroblal
orpnlc ucnu ‘.f
- U s A

Figura 1 - Exemplos de matenals pollmérlcos com agio antlmlcroblana ()]

Os polimeros podem atuar como matrizes dos materiais que contém
agentes antimicrobianos. Portanto, as caracteristicas do polimero usado, tal como a sua
hidrofilicidade ou o sua massa molar tm uma grande influéncia sobre a atividade
antimicrobiana final.

O desenvolvimento de polimeros com agdo propria antimicrobiana é também uma
importante 4drea de investigagdo que foca no problema de contaminagfo
por microrganismos. Nesses polimeros o problema da difusfo através da matriz polimérica de
biocidas de massa molar (que muitas vezes provoca a toxicidade para o corpo humano) é

evitado. Além disso, polimeros antimicrobianos geralmente apresentam longo prazo de
atividade. (9)
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Existe uma série de tipos de polimeros que visam a atividade antimicrobiana. Estes
podem ser classificados em muitas diferentes maneiras. Uma forma € usar a estrutura quimica
como a chave caracteristica para fazer as divisGes e analisar a sua

capacidade. Dessa maneira, os polimeros antimicrobianos ficam divididos da seguinte forma:

2.2.1 Polimeros com atividade antimicrobiana:

o Polimeros com atomos de nitrogénio quaternario:
= Polimeros contendo estruturas aromaticas ou heterociclicas
= Polimeros acrilicos e metacrilicos
= Polieletrodos ou eletrolitos conjugados catidnicos
»  Polissiloxanos
"  Polimeros ramificados e dendriticos
* Polimeros com grupos amdnio quaternério finais: oxazolinas

» Polimeros contendo nitrogénio quaternario na cadeia principal

o) Polimeros contendo guanidina

o} Polimeros que imitam peptideos naturais:
» Peptideos sintéticos
» Polimeros com cadeia principal de arilamida e fenilenoetinileno

= Derivados de polinorborneno
o Polimeros contendo halogénio:
= Polimeros contendo fluor
= Polimeros metacrilato de fenila contendo cloro
» N-halaminas poliméricas

o Polimeros contendo derivados de fésforo e enxofre

o Polimeros derivados de fenol e de acido benzoico



Polimeros organometalicos

Outras estruturas moleculares

2.2.2. Polimeros modificados para alcangar a atividade antimicrobiana:

Incorporagdo covalente de compostos de baixa massa molar antimicrobianos

Acoplamento de peptideos antimicrobianos

Enxerto de outros polimeros antimicrobianos

2.2.3. Polimeros com compostos organicos antimicrobianos:

A adigdo de compostos de baixa massa molar antimicrobianos

Blendas de polimeros antimicrobianos

2.2.4. Polimeros com compostos orginicos antimicrobianos:

Adigdo de particulas de metal
Inser¢do de 6xidos:
= Didxido de titdnio

= Qutros Oxidos

Inclusdo de sistemas inorginicos modificados antimicrobianos
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Nano particulas de prata, AgNP, sdo provavelmente as particulas mais usadas como
agente antimicrobiano em poli-alfanuméricos nanocompdsitos. A prata e os seus compostos
sio bem conhecidos pela sua atividade bactericida, bem como pelo o seu
amplo espectro antimicrobiano contra bactérias, virus e fungos. Além disso, a prata apresenta
toxicidade muito mais elevada para os microrganismos do que para células de mamiferos.
Prata em seu estado metalico pode reagir com a umidade a ser ionizada, liberando ions de
Ag+ altamente reativos. A prata ionizada pode ligar-se a proteinas causando alteragdes
estruturais na  parede celular e  também  nas membranas  nucleares
provocando a morte celular. O ifon Agt+ também forma complexos com bases
contidas no DNA e RNA inibindo a replicagdo dos microrganismos. Além disso, o tamanho e
a forma das nanoparticulas de prata influenciam o comportamento antimicrobiano, bem como
o seu numero de oxidag@o na matriz, Ag0 ou Ag+. (9)

Particulas de cobre também s@io conhecidas por suas atividades antimicrobianas.
Nanocompositos de PP contendo diferentes quantidades de nanoparticulas de Cu e a
incorporag¢do de nanoparticulas de cobre na superficie de polimeros sdo exemplos de estudos a
respeito dessa atividade do Cu nos polimeros. (9)

Portanto, existem muitas estratégias para desenvolver polimeros sintéticos
antimicrobianos, com diferentes modos de agfio sobre os microrganismos. Ha também uma
preocupagdo parase produzir sistemas de baixo custo. Em suma, o futuro destes materiais vai
passar por uma combinagido de diferentes abordagens, a investigagdo continua sobre a agéo

biocida destes sistemas promissores. (9)

2.3.  Eletrofiacio

Os principios da eletrofiagdo podem ser explicados com base no diagrama mostrado na
Figura 2. A montagem bdasica da eletrofiagdo consiste em trés componentes principais: um
sistema de alimentagdo, uma fonte de alta tensdo e um coletor aterrado. O sistema de
alimentacdo consiste num recipiente com um liquido precursor (polimero em solugéo,
fundido, em sol-gel, etc.), de uma fieira (geralmente uma agulha fina de metal com didmetro
interior de cerca de 10 um) e uma bomba de inje¢8o que pode injetar o precursor a uma taxa
constante. A goticula de precursor na ponta da agulha fica carregada devido a ligagdo da

agulha na alta tens#o. (1)
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Rede de fibras coletadas

Sohigio Jato
Seringa  Poligrica  AS
e ’l-\l(
l "\,L_Q i) l'.(
o HXX
Cone de
Taylor
I
Bonba de medicdo
L .

B

Fonte de alimentagio de alta tersio

Figura 2 - Esquema de um aparelho de eletrofiacio. (1)

A forca criada pelo campo elétrico atua no sentido oposto a tensdo superficial da
solucdo e alonga a gota a uma forma conica chamada de cone Taylor. Quando a forga elétrica
¢ forte o suficiente para superar a tensdo superficial, um jato fino do precursor liquido é
ejetado a partir da ponta do cone Taylor. O jato sai reto e estivel perto da agulha. Em certo
ponto, devido a instabilidades no campo elétrico, o jato comeg¢a a oscilar e mover-se
caoticamente. Durante esse movimento cadtico, o jato se alonga e se torna muito fino e solido,
devido a evaporagdo do solvente ou solidificagdo do fundido. (1) Finalmente, ao atingir o
coletor, o jato se deposita de um modo aleatdrio criando uma manta de fibras finas.

As propriedades finais das fibras eletrofiadas dependem, além da selegdo da matéria-
prima, de pardmetros de processo. Fibras com diferentes didmetros, morfologia, estruturas
secundérias na superficie, e arranjos de fibras podem ser produzidas através da variagfo das

condi¢Ses de eletrofiagdo. Nanofibras uniformes sfo preferidas para a maioria das aplicagdes.

(1)

Tabela 2 - Parimetros da eletrofiacio. (1)

Materisl Properties Process Parameters Equipment Design Ambient Conditions

Viscosity Etectrical field strength Neeadle design Relative humidity
Conductivity Solution charge polarity Colfector geometry Temperature

Solvent volatility Electrical signal type Air velocity

Surface tension Tip to collector distance Surrounding medium
Polymer MW Flow rate

Polymer type Collector take-up velocity
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A viscosidade da solugdo do precursor deve ser selecionada em um intervalo
especifico para permitir a formago de fibras. Se a viscosidade ¢ muito baixa, o jato colapsa
em goticulas antes que o solvente evapore, e ndo ha formagdo de fibras. Uma solugéio com
uma viscosidade demasiadamente elevada nio pode superar as suas forgas viscoelésticas, o
que leva a formagdio de goticulas em vez de fibras. Dentro do intervalo possivel de
viscosidade para a formagdo de fibras, um aumento da viscosidade da solug@o gera fibras com
um maior didmetro. A viscosidade das solugdes depende dos solventes ou dos polimeros
usados e pode ser controlada ajustando a concentrago do polimero na solugéo e a temperatura
da solugdo. Concentragdo maior de polimero aumenta a viscosidade da solugio e
temperaturas mais elevadas a reduzem. (1)

O efeito da massa molar do polimero é semelhante ao efeito da viscosidade. Um
aumento na massa molar do polimero aumenta o didmetro da fibra. Em concentragdes maiores
fibras uniformes sfo produzidas independentemente da massa molar do polimero. (1)

A tensdo superficial de uma solugfo depende da sua composigéo quimica e age para
minimizar a area de superficie tentando converter um jato em gotas. Portanto, uma solugéo
com tens#o de superficie elevada tende a formar mais graos e/ou goticulas. (1)

Na Figura 3, é possivel observar imagens feitas por um microscopio eletrénico de
varredura (MEV) de fibras resultantes da eletrofiagdo de solugdo polimérica menos
concentrada. Observa-se nessas imagens uma elevada concentragdo de grénulos e fibras finas
e curtas. A concentracdo dos granulos e também o nimero de fibras aumenta como uma
fungdo da tensdo aplicada. Como a viscosidade tem uma influéncia muito forte no processo de
eletrofiagdo, diferentes caracteristicas podem ser esperadas para as fibras depositadas. (10)

A Figura 4 mostra imagens de MEV de fibras eletrofiadas usando uma solugéo a 6%
de polimero. Observam-se fibras lisas (ndo tém granulos) e algumas variagGes nos didmetros
das fibras. Em média, os didmetros das fibras ¢ o numero de fibras aumentam como uma

fun¢do da tensdo aplicada. (10)
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Figura 3 - MEV de fibras cletrofiadas como uma fun¢fio da tensio aplicada, para a concentra¢io de
solu¢io de 2% de polimero e uma distincia fixa de 15 cm da ponta até o coletor. a) 4 kV; b) 8 kV; ¢) 16
kV,ed)20kV. (10)
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(c) (d)
Figura 4 - MEV de fibras eletrofiadas como uma fun¢iio da tensdo aplicada, para uma concentrag¢io da
solucio de 6% e uma distincia fixa de 15 cm entre a ponta e o coletor . a) 4 kV; b) 8 kV; ¢) 16 kV, e d) 20
kV. (10)
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Outra propriedade importante de uma solugfio precursora é a sua condutividade.
Condutividade mais alta aumenta a influéncia do campo elétrico no alongamento do jato,
levando & formagio de fibras mais finas e uniformes com menos gréos. Esta propriedade pode
ser induzida pela adi¢do de alguns materiais condutores na solugdo (por exemplo, sais
i6nicos). (1)

A volatilidade do solvente afeta tanto o didmetro da fibra quanto a rugosidade da
superficie da fibra. A rapida evaporagdo do solvente reduz o tempo de secagem do jato e,
portanto, gera fibras mais grosseiras. Além disso, a utilizagdo de uma combinagdo de dois
solventes com taxas de evaporagdo diferentes leva a formagéo de poros na superficie da fibra,
devido a separagio de fase. Este efeito ocorre porque a rdpida evaporagdo de um dos solventes
de um jato cria regides ricas ¢ pobres de polimero. A regifo rica em polimero solidifica
rapidamente, devido ao baixo contetido de solvente, e forma uma matriz, e a regido pobre
formar poros. (1)

Dentre as varidveis do processo, as caracteristicas do campo elétrico, a taxa de fluxo
de solugdo e a distincia para o coletor s3o as mais importantes. A voltagem do campo elétrico
deve ser suficientemente elevada para ultrapassar a tensdo superficial da solugdo e iniciar a
formagdo de jato. Um aumento adicional na tensdo tem um duplo efeito em um jato. Isso
aumenta a taxa de fluxo da solugéio, o que leva a um aumento do didmetro da fibra, porém, ao
mesmo tempo, ele cria mais instabilidade do movimento jato, resultando em maior
alongamento. Um aumento na tens3o também resulta em nivel mais elevado de formagdo de
grios. Eletrofiagdo de uma solugdio positivamente carregada conduz a formagéo de menos
griios e fibras mais uniformes, em comparagéio com a polaridade negativa. (1)

Embora uma alta taxa de fluxo de solugdo aumenta a deposigéo de fibras eletrofiadas
e, consequentemente, a produtividade de eletrofiagio, tem efeitos negativos sobre a qualidade
das fibras. Um aumento na taxa de fluxo aumenta o didmetro das fibras e o tamanho de poros
na superficie da fibra. Além disso, a alta taxa de fluxo nfio permite que o jato se solidifique
completamente, resultando em uma coleg¢@o de fibras molhadas. Uma alta taxa de fluxo resulta
em fibras granuladas ou goticulas.

A distdncia de deposi¢do das fibras também afeta as propriedades das fibras. Em
distAncias curtas, um jato niio tem tempo suficiente para alongar e, portanto, fibras muito
espessas ou granuladas sdo criadas. Além disso, nem todos os solventes evaporam e as fibras
ficam molhadas o que pode mudar a sua forma de arredondada para achatada. Um aumento da

distancia de deposi¢do reduz a densidade do granulo e o didmetro da fibra. (1)
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Alta umidade relativa durante a eletrofiagfo induz a formag¢io de poros na superficie
da fibra. A evaporagdo do solvente esfria a superficie do jato levando a condensagéo da
umidade do ar, o que deixa impressGes sob a forma de poros na superficie da fibra. Além
disso, alta humidade pode aumentar ou reduzir o didmetro da fibra, dependendo do polimero
utilizado. Muita umidade no ar pode inibir a evaporagdo de solvente. Na eletrofiacdo de
solu¢o de polimero a temperatura elevada aumenta a taxa de evaporagdo do solvente,
levando assim a fibras de maior didmetro. No entanto, o controle da temperatura ambiente ¢
mais importante na eletrofiagdo de polimeros fundidos para dar ao polimero fundido tempo
suficiente para alongar antes da solidificagdo. (1)

Dentre os parimetros do equipamento, o que tem a maior influéncia sobre a
morfologia da fibra é o didmetro interno da agutha. Um aumento do didmetro da agulha leva a
liberagdo de mais solugdo, conduzindo assim a um maior didmetro da fibra. Agulhas podem
ser projetadas especificamente para eletrofiagdo coaxial para produzir fibras ocas. (1)

Na maioria dos experimentos de laboratério, um coletor estatico especial é usado. No
entanto, as fibras eletrofiadas também podem ser recolhidas em tambores rotativos, o que é
importante para uma produgfo continua. Um aumento na velocidade de rotagdo de um tambor
de recolha pode, até certo ponto, methorar as propriedades mecdnicas das fibras. Além disso,
coletores especificamente projetados, como eletrodos paralelos, disco, coleta em banho de
agua, entre outros, podem ser usados para obter fibras alinhadas, redes padronizadas ou fios

feitos de fibras eletrofiadas. (1)

3. Objetivos

O objetivo principal deste trabalho é estudar os possiveis efeitos da adi¢cdo de acetato
de zinco na eletrofiagio do polimero PHB (polihidroxibutirato). Para tal fim foram preparadas
solu¢des de PHB em cloroféormio contendo diferentes concentragdes de acetato de zinco.
Testes de viscosidade e condutividade elétrica foram realizados nas solugdes. A eletrofiagédo
foi feita mantendo-se os pardmetros iguais para cada solugdo e a morfologia das membranas

eletrofiadas foram caracterizadas por microscopia 6ptica (MO) e microscopia eletronica de

varredura (MEV).
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4. Materiais e Métodos

Os seguintes passos foram seguidos durante este trabalho:
e Preparaciio das solugdes;
e Teste de viscosidade;
e Teste de condutividade elétrica;
e Eletrofiacdo;
e Observacido das membranas eletrofiadas no MO;

e Observacdo das membranas eletrofiadas no MEV.

O PHB (Mw = 270000 g/mol (11)) utilizado foi fornecido pela PHB S. A.

4.1. Preparacao das solucdes

Foram feitas trés solugdes com 10% de PHB em solugédo de cloroférmio e diferentes
concentragdes de acetato de zinco (0%, 3% e 6% de acetato de zinco). A Tabela 3 mostra as

quantidades utilizadas em cada solug@o.

Tabela 3 - Solugdes preparadas para utiliza¢iio nos experimentos.

Solugdo PHB (g) Sal(g) Cloroférmio (mL) Volume da Solugio (mL) % de Sal na Solu¢do

A 4 0 36,7 40 0%
—e i R T ST 9
= 7 BT S —p

As solugdes ficaram em banho, a 65° C, com agitagdo até a completa dissolugdo do

PHB e do acetato de zinco no cloroférmio.

4.2, Teste de viscosidade
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O teste de viscosidade foi feito no aparelho Brookfield (modelo DV-II + Pro).

Primeiramente foi feita a programag@o do perfil de velocidade rotacional no qual o
aparelho iria funcionar. Foi escolhida uma programagfo inicial na qual a velocidade de
rotagio era incrementada em Irpm por minuto, porém, nessa rotina o torque necessario para
rotacionar o spindle superou a taxa de 110%, o que, de acordo com o manual do instrumento,
gera medi¢cdes ndo confidveis além de por em risco a integridade do aparelho. Entdo a

programagio foi refeita seguindo a rotina descrita na Tabela 4 a seguir.

Tabela 4 - Programa usado no viscosimetro.

" Velocidade (rpm) Intervalo de Tempo (s)

0,3 210

T ST o

0 i e——— -

""""""" 1,0 30 '

is R S =

2,0 30

25 . — —
3 - — eI

A solugdo foi entdo colocada na cimara de amostra de modo que o spindle ficasse
completamente imerso.
O programa foi iniciado e como critério de parada foi utilizado o ponto em que a taxa

de torque ultrapassava 110%.

4.3, Teste de condutividade elétrica

O teste de condutividade elétrica foi feito utilizando um condutivimetro digital
Instrutherm, modelo CDR-870.

Foi selecionada a escala de medi¢do do instrumento de 200pS. Nesse modo o
instrumento consegue tomar medidas de 0,1 a 199,948 com uma resolugdo de 0,1uS e uma
precisiio de + (2% F.S +1 D).

As trés solugdes foram colocadas em béqueres e as leituras foram feitas.
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Para fim de referéncia também foram feitos testes de condutividade nas seguintes
substincias: 4gua mineral; dgua destilada; cloroformio; solugdo de cloroférmio a 2% de
acetato de zinco; solugdo de dgua a 2% de acetato de zinco. Para a analise da solugdo de agua

a 2% de acetato de zinco foi necessério alterar a escala de medigdo, que foi acertada em
20mS.

4.4. Eletrofiagao

4.4.1. Aparelhos utilizados

Esta etapa do trabalho foi realizada no Laboratério de Transformagdo de Polimeros. O
sistema de eletrofiagdo € constituido dos seguintes itens:
e Bomba infusora de seringa;
e Seringa de vidro de 20 ml;
e Agulha de ago (22G - OD 0,72 x 0,41 mm);
¢ . Fonte de tensdo;
o Coletor plano e estatico;

e Papel aluminio.

A Figura 5 mostra o esquema do aparelho de eletrofiagéo que foi usado.
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Figura S -Esquema do aparelho de eletrofiagiio utilizado neste experimento.

4.4.2. Parimetros utilizados

Os pardmetros que determinaram o processo de eletrofiagdo deste trabalho foram:
tensdo, distdncia da agulha injetora ao coletor e fluxo de inje¢do. A Tabela 5 mostra o valor

dos pardmetros utilizados neste experimento.

Tabela 5 - Parametros utilizados neste trabalho no processo de eletrofiacio.

Tensio Distincia Fluxo

15 (kV) 15 (cm) 1,2 (ml por hora)

Notou-se que para fluxos menores de trabalho ndo houve formagdo da malha
polimérica devido ao entupimento da agulha pelo polimero causado pela alta volatilidade do
cloroférmio.

Por tentativa e erro chegou-se a um fluxo ideal de trabalho de 1,2 ml por hora que foi

mantido constante na eletrofiagfo das trés solugbes.

4.5. Microscopia Optica
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Apbs a eletrofiacdo das trés solugdes poliméricas chegou-se a trés amostras de mantas
poliméricas depositadas em papel aluminio.

Para observagédo dessas mantas em microscéopio optico foi utilizado fita dupla face para
a fixagdo do papel aluminio nas laminas na tentativa de que o papel aluminio ficasse plano,
melhorando assim a observagdo no microscopio. Porém, notou-se que mesmo assim as
amostras apresentaram muitas dobras devido a fragilidade do papel aluminio, o que dificultou
bastante a observacéo e captura de imagem no microscépio.

Escolheu-se a parte periférica das mantas poliméricas para se fazer a observagio no
microscopio. O microscopio ndo consegue capturar imagens com diferentes profundidades e a
parte periférica possui menos concentragdo de fibras o que permite uma maior facilidade para

se determinar a formagdo de fibras.

4.6. Microscépio Eletronico de Varredura (MEYV)

As mantas poliméricas apresentam um problema para analise no MEV (modelo Philips
EDAX XL30), elas nfio sdo condutoras. Para solucionar esse problema, cada amostra foi
recoberta por uma fina camada de ouro. Cada amostra foi recortada para uma dimensdo de um
quadrado de 1 ¢cm por 1 cm, aproximadamente, disposta sobre uma lamina de vidro. Um
exemplo de como ficaram as amostras para a observa¢do no microscOpio encontrasse na

Figura 6.

Figura 6- Amostras das mantas poliméricas depositadas em papel aluminio preparadas para analise no
MEV.

Neste caso a parte da manta que foi escolhida para ser analisada no MEV foi a regido

central, pois nesta encontra-se uma maior concentracdo de fibras poliméricas.
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Foram obtidas imagens com aumentos de 250, 1000, 5000, ¢ 10000 vezes.

5. Resultados e discussao

5.1. Teste de viscosidade

A viscosidade da solugdo influi fortemente no processo de eletrofiagdo (1). Por essa
razio é importante que se analise o comportamento de cada solugéo no viscosimetro.

Os dados obtidos para cada solugfo seguem nas Tabelas 6, 7 € 8.

Note que para cada amostra obteve-se um nimero diferente de medidas. Isso porque o
experimento foi interrompido toda vez que a porcentagem de torque atingia a 110%.

A partir dessas Tabelas foi possivel gerar os graficos de viscosidade versus taxa de

cisalhamento (Figuras 7, 8 e 9).

Tabela 6 - Dados coletados do viscosimetro para a amostra A (0% de acetato de zinco).

Viscosidade Velocidade % Taxa de Intervalo de
(cP) (rpm) Torque Cisalhamento Tempo (s)
177,96 0,30 8,90 0,37 210
151,17 0,50 12,60 0,61 120
___________ 170,96 060 710 o -
180,56 1,00 30,10 1,22 30
T = W ;o | G .
—=a %5 1o S —_——
160,53 2,50 66,90 3,06 30
157,77 3,00 7890 3,67 30




Tabela 7 - Dados coletados do viscosimetro para a amostra B (3% de acetato de zinco).

" Viscosidade Velocidade % Taxa de Intervalo de
(cP) (rpm) Torque Cisalhamento Tempo (s)
247,95 0,30 12,40 0,37 210

—— 050 50 T B —
108,98 060 10,90 0,73 30
110,38 1,00 18,40 1,22 30
112,38 1,50 28,10 1,83 30
107,08 12,00 35,70 2,45 30
106,54 2,50 4440 3,06 30
104,18 3,00 52,10 3,67 30
102,28 400 68,20 4,89 30
100,18 5,00 83,50 6,12 30

Tabela 8 - Dados coletados do viscosimetro para a amostra C (6% de acetato de zinco).

Viscosidade Velocidade % Taxa de Intervalo de
(cP) (rpm) Torque Cisalhamento Tempo (s)
145,97 0,30 7,30 0,37 210
119,97 050 10,00 0,61 1200
113,98 060 11,40 0,73 30
e T T . o —
91,98 1,50 23,00 1,83 30
92,68 2,00 30,90 2,45 30
5054 —— 17.00 06 e B
86,58 3,00 43,30 3,67 30
i3 00 5630 = o
82,42 5,00 68,70 6,12 30
79,98 6,00 80,00 7,34 30

30
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Figura 7 - Grafico da variacdo da viscosidade em funcfio da taxa de cisalhamento para a“s'o'lucﬁo A (10%
de PHB e 0% de acetato de zinco em solugfio de cloroférmio).
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Figura 8- Grifico da v_ariacﬁo da viscosidade em fu_n-g-:i’i_o.d; taxa de cisalhamento para a solucdo B (10%
de PHB e 3% de Acetato de zinco em solucéio de cloroférmio).
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Figura 9 - Gréﬁco da_véi'iacﬁo da viscosidade e_m func¢fio da taxa de ci_salhan_lento para a solugiio C (10%

de PHB e 6% de acetato de zinco em solugio de clorof6rmio).

A partir desses graficos € possivel observar, em um primeiro momento, a redugio da

viscosidade em fun¢do do aumento da taxa de cisalhamento, o que sugere um comportamento

pseudoplastico da solugdo. Porém para valores maiores de cisalhamento observa-se uma

tendéncia de estabilizagfo da solugdo o que caracteriza um comportamento Newtoniano.

Esses comportamentos das solugdes podem ser explicados pela orientagio das cadeias

moleculares devido ao cisalhamento. Em um primeiro momento, as cadeias encontram-se
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entrelagadas e desorientadas, resistindo mais ao cisalhamento, ou seja, possuem uma maior
viscosidade. Porém, com o tempo, o aumento de cisalhamento faz com que essas cadeias se
orientem causando a redugdio da viscosidade. Até que se chega a um equilibrio e a viscosidade
se estabiliza.

O valor minimo medido de viscosidade das solugdes foi tomado para analise de

viscosidade das solugGes gerando a Tabela 9.

Tabela 9 - Tabela de viscosidades das solucdes.

Solugio Acetato de zinco (%) Viscosidade (cP)
A 0 157,77
e : T i00.18
e c A e s

Observando-se a Tabela 8 pode-se dizer que h4a uma diminuic¢do da viscosidade com o
aumento da concentragfo de acetato de zinco na solugdo. Esta redugfo da viscosidade, embora
ndo prevista, pode ser explicada pela mudanga na conformagio da cadeia polimérica num
meio solvente mais polar, que tenderia a apresentar-se como um novelo estatistico mais
compacto devido a redugfio de interagdo entre polimero-meio solvente. (12) O polimero € o
principal responsavel pela variagdo de viscosidade da solu¢do devido, principalmente, as
interagBes secundérias e ao fendmeno de entrelagamento fisico das cadeias de elevadas
massas molares. Neste caso, o PHB apresenta elevada massa molar (Mw = 270000 g/mol
(11)) e a sua concentragdio nas solugdes foi mantida constante. Um grafico de barras pode

mostrar esse comportamento mais nitidamente como mostra a Figura 10.

158

100

Viscosidade (cP)

3% 6%
% Acetato de Zinco

Figura 10 - Grifico da viscosidade de cada solu¢do em fung¢io de sua concentraciio de acetato de zinco.
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5.2. Teste de condutividade elétrica

O teste de condutividade elétrica foi feito com o intuito de observar o efeito da adigdo
de acetato de zinco na condutividade elétrica das solugdes e com isso analisar um possivel
efeito na eletrofiagdo das solugdes (sabe-se que em alguns polimeros o aumento da
condutividade elétrica gera uma diminui¢do do didmetro da fibra) (1).

Porém foi obtido um resultado inesperado: a adigdo do acetato de zinco nas solugdes

ndo alterou a condutividade elétrica das solu¢des. Como se pode observar na Tabela 10.

Tabela 10 - Variacdo da condutividade elétrica das solucdes em fun¢io da concentragiio de acetato de
zinco.

Solugio Acetato de zinco (%) Condutividade Elétrica (uS)
A 0 0
5 e = EE—
........... c s e

Como esse resultado foi inesperado, foram feitas algumas medi¢des com outras
solugdes, para usar como referencias, e validar o resultado obtido anteriormente. A Tabela 11

mostra as medidas de condutividade elétrica para diferentes solugdes.

Tabela 11 - Medidas de condutividade elétrica para diferentes solugdes.

Seolucio Condutividade Elétrica
Cloroférmio o(uS)
2% de Acetato de zinco em Cloroférmio O(uS) R
Agua T P TS
Xgu;u_nmeral _____________________ . "66,8 ) S
ST Agliai_ ___________________________ R TS

Note que, como citado no item 4.3 da parte de Materiais e Métodos, para a medigdo da
condutividade da solugfo de dgua a 2% de acetato de zinco foi necessaria a alteragéo da escala

de medi¢do do aparetho (para 20 mS).
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A partir dessas medidas ¢ possivel observar que a adi¢do de acetato de zinco em
cloroférmio ndo causa nenhum efeito na condutividade elétrica, que resulte em condutividade
igual ou maior que 0,1 puS.

Um efeito diferente € observado quando se adiciona a mesma quantidade de acetato de
zinco em 4gua. E possivel notar que a condutividade elétrica da solu¢do aumenta
consideravelmente com a adi¢do de acetato de zinco. Isso porque os ions se dissociam e

conduzem eletricidade.

5.3. Resultados das Microscopias

As mantas poliméricas foram analisadas primeiramente em microscépio Optico. As
imagens capturadas ndo tiveram boa nitidez devido ao aluminio, que mesmo com o cuidado
durante a preparagéo da amostra, ¢ muito fragil e amassa com facilidade, o que dificulta para
focalizar as imagens, principalmente as com maior aumento.

As Figuras 11, 12 e 13 mostram a microscopia Optica do resultado da eletrofiagdo da
amostra A (solugdo contendo 10% de PHB e 0% de acetato de zinco em cloroférmio), com
100, 200 e 500 vezes de aumento, respectivamente.

As Figuras 14, 15 ¢ 16 mostram a microscopia dptica do material originado da
eletrofiagdo da amostra B (solugdo contendo 10% de PHB e 3% de acetato de zinco em
cloroférmio), com 100, 200 e 500 vezes de aumento, respectivamente.

As Figuras 17, 18 e 19 mostram a microscopia dptica do material coletado através da
eletrofiagdo da amostra C (solugdo contendo 10% de PHB e 6% de Acetato de zinco em

cloroférmio), com 100, 200 e 500 vezes de aumento, respectivamente.
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Figura 12 - Microscopia 6ptica da amostra A (solugi
cloroférmio) com 200 x de aumento.
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Figura 13 - Mlcros;:opla optica da amostra A (soluéﬁo contendo 10% de PHB e 0% de Acetato de zinco
em cloreférmio) com 500 x de aumento.

Figura 14 - Mlcroscopla 6ptlca da amostra B (solucﬁo contendo 10% de PHB e 3% de acetato de zinco em
cloroférmio) com 100 x de aumento.
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Figura iS - Microscopia ptica da amostra B
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y ;! 3 " _\"‘" vy ..l‘ Rt | i I .‘. r e [ 2 1
Figura 17 - Microscopia 6ptica da amostra C (solugiio contendo 10% de PHB e 6% de acetato de zinco em
cloroférmio) com 100 x de aumento.

iy ’ --I '_.“ ':hl - 2, el B 3 » - v
Figura 18 - Microscopia 6ptica da amostra C (solu¢io contendo 10% de PHB e 6% de acetato de zinco em
cloroférmio) com 200 x de aumento.
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Figura 19 - Microscopia éptica da amostra C (solugfio contendo 10% de PHB e 6% de acetato de zinco em
cloroférmio) com 500 x de aumento.

Observando as imagens capturadas € possivel observar que as trés amostras sdo
compostas de um material heterogéneo, ou seja, composto de fibras (linhas retorcidas nas
imagens) e de gotas (pelotas, manchas escuras nas imagens).

Nas amostras A e C ¢ possivel observar uma maior predominéncia de gotas do que de
fibras. J4 a amostra B é composta predominantemente por fibras.

E possivel que a solugio contendo apenas PHB seja muito viscosa (para as condi¢des
utilizadas na eletrofia¢fo) ndo superando as forgas viscoelasticas e levando portanto 4 maior
formag@o de goticulas em vez de fibras.

Ja as amostras B e C diferenciam-se pela quantidade de acetato de zinco adicionado o
que deve influir na interagio fisica por embaragamento das cadeias, de modo que, em C,
apesar da redugdo da viscosidade e consequente redu¢fio da recuperagdo elastica durante a
eletrofiagdo, pdde ocorrer também redugido do volume hidrodindmico ocupado pelo novelo
estatistico mais compacto.

Como o objetivo desse trabalho era o de analisar o efeito da adi¢fo de acetato de zinco
nas fibras derivadas da eletrofiagio de PHB, uma vez que houve formagdo de fibras, o
resultado foi considerado satisfatdrio para que se pudesse prosseguir para a proxima etapa de

analise das microscopias eletrdnicas de varredura.
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As anidlises feitas nas imagens capturadas das amostras no MEV tiveram o objetivo
principal de se observar as possiveis diferengas de didmetro de fibra das mantas poliméricas
das trés amostras.

As Figuras 20, 21 e 22 sfo as imagens capturadas pelo microscopio eletrdnico de
varredura do produto da eletrofiagdo da amostra A, com aumentos de 250, 1000, 5000, e
10000 vezes, respectivamente.

As Figuras 24, 25 e 26 sdo as imagens capturadas pelo microscopio eletronico de
varredura do material obtido da eletrofiagdo da amostra B, com aumentos de 250, 1000, 5000,
e 10000 vezes, respectivamente.

As Figuras 28, 29 e 30 séo as imagens capturadas pelo microscépio eletrdnico de
varredura do material obtido da eletrofiagio da amostra C com aumentos de 250, 1000, 5000,

e 10000 vezes respectivamente.

Figura 20 -Microscopia eletrdnica de varredura da amostra A (solugdio contendo 10% de PHB e 0% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 250 x de aumento.
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Figura 21 - Microscopia eletronica de varredura da amostra A (solugio contendo 10% de PHB ¢ 0% de
acetato de zinco em clorof6rmio) com 1000 x de aumento.

Figura 22 - Microscopia eletrdnica de varredura da amostra A (solu¢iio contendo 10% de PHB e 0% de
acetato de zinco em clorof6rmio) com 5000 x de aumento.
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Figura 23 -Microscopia eletrdnica de varredura da amostra A (solu¢iio contendo 10% de PHB e 0% de
Acetato de zinco em cloroférmio) com 10000 x de aumento.

Figura 24 - Microscopia eletronica de varredura da amostra B (solu¢io contendo 10% de PHB e 3% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 250 x de aumento.
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Figura 25 Microscopia eletrdnica de varredura da amostra B (solugio contendo 10% de PHB e 3% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 1000 x de aumento.

lan
= | 5000 x| LabMici
Figura 26 - Microscopia eletronica de varredura da amostra B (solugfio contendo 10% de PHB e 3% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 5000 x de aumento.
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laq
Figura 27- Microscopia eletrénica de varredura da amostra B (solu¢io contendo 10% de PHB ¢ 3% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 10000x de aumento.

|11.2 mm | SE | 250 x| La 0 I 5
Figura 28 - Microscopia eletrdnica de varredura da amostra C(solucio contendo 10% de PHB e 6% de

acetato de zinco em cloroférmio) com 250 x de aumento.
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Figura 29 - Microscopia eletrénica de varredura da amostra C (solugfio contendo 10% de PHB e 6% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 1000 x de aumento.

Figura 30- Microscopia eletronica de varredura da amostra C (solugfio contendo 10% de PHB ¢ 6% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 5000 x de aumento.
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Figura 31- Microscopia eletrdnica de varredura da amostra C (solugiio contendo 10% de PHB ¢ 6% de
acetato de zinco em cloroférmio) com 10000 x de aumento.

No inicio deste trabalho era esperado que a adi¢dio de acetato de zinco na solugdio de
PHB aumentasse a condutividade elétrica da solugéo e, portanto, causasse uma diminuigio do
didmetro das fibras poliméricas. Porém, apds o teste de condutividade elétrica feito nas
solugdes observou-se que a adigdo de acetato de zinco nfio alterou a condutividade das
solugdes (estas permaneceram com condutividade menor que 0,1 pS). Entretanto, em um
segundo momento, foi feita a analise da influéncia da viscosidade no didmetro das fibras
obtidas das trés amostras e no aspecto do geral do material depositado por eletrofiaggo.

A Tabela 12 mostra a média do didmetro das fibras para cada amostra.

Tabela 12- Didmetro das fibras da manta polimérica de cada amostra.

Viscosidade | acetato de .Ifded‘a do Aspecto do material
Amostra (cP) zinco (%) diametro das eletrofiado
° fibras (pum)
Heterogéneo, “fundido”,
A 157,77 0 0,58 ) )
predominédncia de gotas
Heterogéneo, “fundido”,
B 100,18 3 0,60 _ _
predominancia de fibras
Heterogéneo, “fundido”,
C 79,98 6 0,61 . )
predominéncia de gotas
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Como pode ser observado na Tabela 12 ndo houve alterag¢fo significativa no didmetro

das fibras poliméricas das amostras.

6. Conclusio

A adicdo de acetato de zinco na solugdo de PHB em cloroférmio nio altera a
condutividade elétrica da solugdo, esta permanece inferior a 0,1 pS.

A adig8o de acetato de zinco na solugdo de PHB em cloroférmio no altera o didmetro
das fibras poliméricas resultantes da eletrofia¢do dessa solugdo. Como esperado, uma vez que
a adi¢fio de acetato de zinco ndo causa efeito na condutividade elétrica da solugio, também
ndo altera o didmetro das fibras poliméricas resultantes da eletrofiagio.

A adi¢do de acetato de zinco causou um efeito inesperado. Foi observada uma
diminui¢do da viscosidade da solu¢dio em fungfio do aumento da concentragdo de acetato de
zinco. Esta redugéo da viscosidade, embora ndo prevista, pode ser explicada pela mudanga na
conformagio da cadeia polimérica num meio solvente mais polar, que tenderia a apresentar-se
como um novelo estatistico mais compacto devido a redugfo de interagdo entre polimero-
meio solvente. (12)

Essa diminui¢io da viscosidade pode ter ocasionando maior formagéo de gotas na
solugdo, uma vez que a viscosidade da solugdo do precursor deve ser selecionada em um
intervalo especifico para permitir a formagio de fibras. Se a viscosidade é muito baixa, o jato
colapsa em goticulas antes que o solvente evapore, e ha tendéncia a formagao de gotas.

Ao final deste trabalho concluiu-se que a adigdo de acetato de zinco na solugdo de
PHB dissolvido em cloroférmio nfio causa efeito nas no didmetro das fibras poliméricas
resultantes do processo de eletrofiagdo. Porém, destaca-se a influéncia da presenga do
acetato de zinco nas mantas poliméricas resultantes de eletrofiagio, uma vez que nos
experimentos executados o acetato de zinco influenciou na viscosidade da solugdo e
consequentemente na formacéo de fibras.

Existem estudos que afirmam que a adi¢do de metais em nanofibras de polimeros
torna este material antimicrobiano. (9) Esses materiais teriam importantes aplicagdes
tecnologicas, principalmente na medicina. Uma continuagfo desse trabalho poderia ser a

analise das mantas poliméricas eletrofiadas para verificagfo do seu potencial antimicrobiano.
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