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RESUMO - A ampla aplicabilidade de materiais nanopoliméricos fez surgir
inimeros estudos com o intuito de analisar e otimizar suas propriedades e funcdes.
Realizou-se neste estudo a caracterizacdo de soluces poliméricas com acido
salicilico (AS) e a capacidade das mesmas na formacéo de nanofibras eletrofiadas.
A partir de uma solucdo padrdo composta por 15% de acetato de celulose e 85%
de uma mistura contendo 90% de acetona e 10% de dimetil sulféxido, foram
incorporadas quantidades distintas de AS, entre 10 e 50% em relagdo a quantidade
de polimero. Para caracterizacdo das solucbes utilizaram-se os testes de
viscosidade e condutividade elétrica. Em seguida as solucdes foram eletrofiadas e
as fibras produzidas, submetidas a técnica de microscopia eletrénica de varredura.
Os resultados obtidos nos testes de viscosidade e condutividade elétrica,
apresentaram comportamento como o esperado. JA no caso da eletrofiacdo, as
solugdes contendo 10% e 20% apresentaram as melhores formacdes de fibras.
Uma hipdtese para que isso possa ter acontecido € pelo fato da presenca, em
grandes quantidades, de um material ndo polimérico, no caso o AS, desfavorecer a
formacdo das nanofibras. Estudos posteriores serdo realizados com o intuito de
comprovar tais hipoteses.

1. INTRODUCAO

A producdo de materiais poliméricos em tamanhos nanométricos estd sendo
atenciosamente estudados e trabalhados em vista das inUmeras propriedades associadas as
possiveis novas aplicacBes. Dentre os materiais mais estudados destacam-se as nanofibras ou
nanofios considerados promissores em inumeras areas para aplicagdo (COSTA et al., 2011).

Dentre outros métodos de producéo das nanofibras, o método de eletrofiacdo se destaca
efetivamente, isso ocorre devido a simplicidade e versatilidade do processo quando voltado a
obtencdo e fibras de diametro micro e nanométricos. Esse processo possui um arranjo
basicamente formado por uma fonte de alta tensdo, solu¢do polimérica e um sistema de
aterramento (COSTA et al., 2011; DOGNANI, 2016). O processo de formacao das nanofibras
consiste na ejecdo da solugdo polimérica carregada em uma seringa por meio de uma bomba
infusora. O émbulo ao ser pressionado proporciona a formagdo de uma gota na ponta da
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agulha. A diferenca de potencial existente entre a extremidade da agulha e do coletor metalico
faz com que a gota formada se alongue obtendo um formato de cone, conhecido como cone de
Taylor. Ao aumentar a tensao elétrica a superficie da gota é conduzida ao coletor e moldada
em fios extremamente finos (CARMO; MEDEIROS; MEDEIROS, 2000; AMMAR,;
ZAGROUBA; ROMDHANE, 2010; DOGNANI, 2016).

As solucdes poliméricas dependem do tipo de aplicabilidade que tera as fibras a serem
produzidas. No caso do presente trabalho, serdo utilizadas para aplicacdo dermatolédgica, com
isso cada componente da solu¢do tem importante funcdo para maior eficacia das fibras. O
acetato de celulose foi usado como biopolimero devido ao polimero neutro que ele forma, sua
caracteristica de ser matriz para liberacdo de farmacos e possuir um baixo custo
(CERQUEIRA et al., 2009). Os solventes utilizados nos processos de eletrofiacdo tem papel
importante nas caracteristicas morfoldgicas das fibras, quando sdo muito volateis acabam
evaporando rapidamente o que origina um aumento consideravel na viscosidade e
consequentemente no didmetro dos fios. Ainda podem influenciar na solubilidade do
polimero, tensBes superficiais e até mesmo na condutividade elétrica. Dessa forma, foram
escolhidos a acetona e dimetilsulfoxido (DMSO) por apresentarem boa eficiéncia no processo
de interesse. O DMSO ainda apresenta agdo anti-inflamatério o que o deixa ainda mais
interessante para a aplicacdo de interesse (RAMOS, 2011; SOUZA; OREFICE, 2016). O
farmaco agregado a solucdo foi o &cido salicilico (AS), devido seu excelente resultado no
combate a acne. O &cido salicilico € um dos mais populares farmacos para esta aplicacédo
devido suas propriedades antimicrobiana e anti-inflamatdria, que reduz a producdo sebéacea,
populacdo de bactérias e processos inflamatérios (LIMA; DELAY, 2017). Neste trabalho
estudou-se a formacdo das fibras a partir de solu¢cbes com diferentes concentracfes de AS,
com o objetivo de avaliar a formacdo das fibras.

2. METODOLOGIA

Para a producdo das fibras foram utilizados acetato de celulose (Mw ~ 30.000, Sigma-
Aldrich, Brasil); &cido salicilico P. A. (Synth, Brasil); acetona (Quimis, Brasil) e
dimetilsulféxido (Quimis, Brasil). O aparato de eletrofiacdo conta com uma bomba seringa
(Harvard Apparatus, EUA) e fonte de alta tensdo (Faiscas, Brasil).

2.1. Producéo das solucdes poliméricas

O procedimento inicial consistiu na producdo das solucdes poliméricas a serem fiadas
para a formacdo das nanofibras. A solucdo inicial, denominada solucdo padrdo, é composta
por 15% de acetato de celulose e 85% de uma mistura contendo 90% de acetona e 10% de
DMSO, os quais foram adicionados em um recipiente e mantidos em agitacdo no agitador
magnético por 24 horas. A partir de tal solucdo padrdo, preparou-se outras cinco solugcdes
adicionado &cido salicilico em porcentagens distintas em relacdo ao polimero ja existente na
solugéo padrédo. Tais porcentagens foram distribuidas de forma que a solucdo 1 contém 10%
de &cido salicilico e 90% de acetato de celulose, a solucdo 2 possui 20% de acido salicilico e
80% de acetato de celulose, e assim por diante, até que a quinta solucdo produzida contém
50% de écido salicilico e 50% de acetato de celulose. Cada uma dessas solugdes esta
armazenada em vidrarias devidamente seladas e etiquetadas.
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2.2. Teste de viscosidade

Os testes de viscosidade foram realizados com as solugdes em temperatura ambiente, por
volta de 25 °C. Utilizando o viscosimetro Brookfield DV-IIlI Ultra, cada uma das seis
amostras foi colocada em provetas de 10 mL e utilizando o spindle 64 do modelo LV. As
faixas de rotacdo consideradas foram aquelas onde os valores de viscosidade estiveram mais
estaveis a partir do spindle selecionado.

2.3. Producéo das nanofibras

Para a producdo das nanofibras utilizou-se a técnica eletrofiacdo. Onde o arranjo
experimental utilizado é composto por uma fonte de alta tensdo com 15 kV, um aparato de
metal com 15 cm de didmetro, coberto de papel laminado para o depdsito das fibras, uma
agulha de 10 mL e uma bomba infusora ligada a um controle de liberagdo realizado pelo
programa WinPump; aparato demonstrado na Figura 1.

Figura 1 — Arranjo experimental utilizado em eletrofiagdo

Cada uma das solucBes previamente produzidas foi fiada por aproximadamente 30
minutos, com o intuito de viabilizar a formacao de nanofibras com as distintas quantidades de
acido salicilico, 0%, 10% 20% 30% 40% e 50%.

2.4. Microscopia eletronica de varredura

Os testes de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foram realizados nas amostras
fiadas, com o intuito de comprovar a formacdo ou ndo formacdo das fibras nas mesmas. Para
a realizacdo deste teste, cortou-se aproximadamente um quadrado com 0,5 cm? de cada
amostra fiada e posicionou-se corretamente no aparelho, HITACHI TM3000 Tabletop
Scanning Electron Microscope. Ao final do procedimento, para cada uma das amostras
analisadas, obteve-se imagens microscopicas com amplia¢@es de 500 a 10.000 x.
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A partir das solu¢Bes produzidas, os resultados obtidos nos testes de condutividade
elétrica e de viscosidade foram expostos em forma de grafico, conforme a Figura 2.

3. RESULTADOS

Figura 2 — Andlises de condutividade elétrica e viscosidade realizadas nas solugdes.
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De acordo com Ramakrishna e Fujihara (2018) é esperado que ao aumentar a
quantidade de sélidos na solucéo, sua massa crescera e, com isso, a viscosidade também. Os
resultados do teste de viscosidade seguem essa ldgica, como demonstrado na Figura 2 (B),
porém a solucdo de 40% mostrou um comportamento inesperado. Tal resultado pode estar
relacionado a pequenas variacbes de temperatura que podem ter ocorrido no decorrer dos
testes. Ja o teste de condutividade, apresentou um comportamento incomum. Ainda de acordo
com Ramakrishna e Fujihara (2018) € esperado que ao aumentar a quantidade de ions livres
com a adi¢do de acido, a condutividade da solugédo se eleve, como ocorreu para as solucoes
com 10, 20 e 30% de AS. Porém, como é possivel verificar na Figura 2 (a), no ponto 4 houve
uma mudanca de comportamento. As solucdes de 40 e 50% apresentaram menor valor de
condutividade. Uma das hipoteses levantadas que sera investigada é que possivelmente a
quantidade de cargas elétricas se tornou muito grande e com isso tornou instavel a solucéo,
além de possiveis interaces que podem ter ocorrido entre o &cido e solvente ou polimero.

Ap6s o procedimento de eletrofiacdo das solucdes, realizou-se o teste de MEV em
cada amostra. As Figuras 3 a 8 apresentam o resultado do MEV (para uma ampliagdo de
5000 x) para a solucdo padrdo, solucdo com 10%, 20%, 30%, 40% e 50% de AS,
respectivamente. Conforme os resultados obtidos no MEV podemos observar que as solugdes
padrdo, 10%, 20% apresentaram as melhores formacGes de nanofibras, ou seja, fibras bem
consolidadas e com um baixo numero beads (formacgdo de bolhas poliméricas ao longo da
fibra), sendo essas com diametros na faixa de 150 nm a 827 nm. A solugdo de 30% apresenta
a formacao de fibras pouco definidas e beads bem estruturados, por isso néo se considera essa
fibra bem eletrofiacdo, ainda assim houve a formacdo da mesma. Para as solugdes de 40% e
50% né&o se verifica a formagdo de fibras, isso ocorre devido ao fato do processo de
eletrofiacdo, ndo ter ocorrido efetivamente. A presenca de materiais ndo poliméricos em
grande quantidade na solucdo, neste caso, 0 AS pode ter causado a desestruturacdo da
solucéo, pois este material ndo eletrofiavel desfavorece a formacéo da fibra.
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Figura 3 — MEV solugéo padrdo sem AS Figura 4 — MEV solugdo com 10% AS

Figura 5 — MEV solugdo com 20% AS Figura 6 — MEV solugdo com 30% AS

Figura 7 — MEV solucdo com 40% AS

4. CONCLUSAO

Pelos testes realizados ficou claro como as caracteristicas da solucdo influencia
diretamente na formacdo das fibras. Uma vez que ao adicionar mais um composto com
caracteristicas acidas e com peso molecular consideravel, obteve-se dificuldades na formacéo
das nanofibras. Fica claro que a adi¢do de um novo sélido modificou a viscosidade e
condutividade da solucdo. Ainda é possivel perceber que pelo fato do AS ndo ser um material
que forma fibras, quando ele esta presente em maior quantidade a formacdo dos fios ndo
ocorreu. As hipoteses levantadas em torno da condutividade e da possivel reagdo do AS com
o0 solvente e/ou polimero ainda serdo investigadas e analisadas futuramente.
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