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RESUMO - Micro-esferas de parafina podem ser usadas para a producédo de biomateriais
ou arcabougos porosos. Alguns estudos mostram que o tamanho ideal de poros para o
crescimento de células, deve ficar entre 50 e 150 um. Neste trabalho, micro-esferas de
parafina foram produzidas por suspenséo, a qual foi mantida em constante agitacdo (500 e
600 rpm). Foram testadas diferentes concentraces de sulfato de sodio (1,5 e 4,5 g/L) e
também foram testadas duas concentracGes diferentes de PVA, 2 e 6 g/L, que estabilizam
as micro-particulas, evitando sua coalescéncia. A distribuicdo de tamanho de particulas
obtidas foi determinada por meio de peneiramento. Foram calculados os valores do
Didmetro Linear Médio (dio), a Média Superficial dos Diametros (ds;) e a Média
Volumétrica dos Didmetros (ds3). Os resultados deste trabalho mostraram que o aumento
da agitacdo do sistema diminui o diametro médio das particulas, sendo o efeito mais
significativo do processo.

1. INTRODUCAO

A parafina é um material que vem sendo utilizado como agente porogénico para producao de
biomateriais porosos. Sua importancia esta relacionada ao fato de ser um material bioinerte, muito
acessivel, de baixo custo e com baixo ponto de fusdo (esta propriedade facilita a formacao dos poros,
justificando dai o seu uso como material porogénico). O uso de biomateriais porosos esta relacionado
a substituicdo ou reconstrucdo de 6rgdos ou tecidos danificados por doenca ou acidente fisico. Para tal
finalidade, o agente porogénico deve ser inserido em um suporte, ao qual Ma e Langer (1995)
atribuiram o nome de arcabouco ou scaffold. De acordo com itala (2001), para uso em tecidos 6sseos
0 agente porogénico deve possuir didmetro entre 50 e 125 um.

Sdo diversos os fatores que interferem no tamanho das microesferas porogénicas, sendo 0s
principais a frequéncia da agitacdo, o tipo de reator, formato da hélice, temperatura e a concentracdo
de estabilizantes. A agitacdo deve ser suficiente para reduzir as particulas em goticulas menores e,
simultaneamente, evitar a coalescéncia das gotas. Maiores velocidades de agitacdo tendem a produzir
particulas com didmetros menores. Segundo Machado et al. (2007), o estabilizante é responsavel por
dar a forma esférica as micro-particulas produzidas e por evitar a aglutinacdo das mesmas.
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O PVA ou poli(alcool vinilico) é um agente estabilizante hidrossolUvel que € adsorvido pela
gota de mondmero, formando uma fina camada ao seu redor (Schlischting, 2003), como mostra a
Figura 1. A parte hidrofébica do PVA fica voltada para o interior da gota, enquanto a hidrofilica, para
o meio aquoso. Logo, quando duas gotas revestidas pelo estabilizante se encontram, as cargas

presentes na fina camada, por serem semelhantes, irdo se repelir, impedindo a coalescéncia das
gotas (estabilizacdo estérica).
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Figura 1- Representacdo esquematica do estabilizante adsorvido na superficie da gota.

No processo de fabricacdo das esferas de parafina, o monémero (parafina) € fundido e
transformado em pequenas gotas ou pérolas, as quais se encontram na fase liquida. Sdo mantidas sob
agitacdo constante e estabilizadas pelo agente estabilizante e pelo surfactante. A agitacdo ira
contribuir para a diminuicdo do didametro das gotas, pois cria uma zona de cisalhamento préxima a
hélice do agitador, quebrando as pérolas em goticulas ainda menores. Depois de formadas as gotas, 0
sistema é resfriado para que as goticulas se solidifiquem e se tornem micro-particulas de parafina.
Esse processo esta representado na Figura 2.
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Figura 2 — Etapas da produgdo das micro-particulas de parafina.

As micro-particulas produzidas passaram por uma analise estatistica para determinar seu
tamanho e distribuicdo de didmetro. Existem varios métodos de andlise para determinar o
tamanho e a distribuicdo de tamanho de um soélido particulado. Neste trabalho foram utilizados
para a analise de resultados os métodos do Diametro Linear Médio (di), Média Superficial dos
Diametros (dsz) e da Média VVolumétrica dos Diametros (ds43), (Rawle, 2013).

2. MATERIAL E METODOS
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2.1. Obtencéo das micro-esferas de parafina

Na obtencéo de parafina na forma de micro-esferas utilizou-se um béquer de vidro (V=1 L)
contendo 500 mL de agua deionizada, onde foi adicionado diferentes concentragdes do estabilizante
poli (alcool vinilico) PVA da marca Vetec (4,0 e 12,0 g/L), e adi¢bes do coagulante sulfato de sodio
(3,0 e 9,0 g/L), marca Vetec. Esta solucdo foi aquecida a 60°C e foi adicionada a parafina comercial
(Vetec) e aguardada sua total fusdo. Colocou-se o sistema sob agitacdo mecanica durante 3 min., e
entdo foi realizado um resfriamento rapido. As esferas foram entdo e lavadas com agua destilada e
filtradas a vacuo.

Depois de secas a temperatura ambiente as micro-esferas foram separadas por meio de
peneiramento em diferentes faixas granulométricas. Foram calculados o diametro médio e a dispersédo
para cada ensaio.

2.2. Planejamento experimental para o PVA

O planejamento experimental é uma ferramenta utilizada em muitos processos de analise,
formulacGes de novos sistemas de operacdes e aprimoramento de sistemas de operagdes usuais. Na
obtencdo da parafina foi avaliada a influéncia das seguintes varidveis: A) Concentracdo de Sulfato, B)
Concentracdo de Estabilizante (PVA) e C) Agitacdo do sistema; com seus respectivos niveis de
variagcdo mostrados na Tabela 1. Foi adotado um planejamento experimental fatorial completo 2°.

Tabela 1 - Fatores e niveis estudados no planejamento experimental.

Niveis codificados

-1 +1
Conc. de Sulfato de Sédio (g/L) 3 9
Conc. de Estabilizante (g/L) 4 12
Agitacédo (rpm) 400 600

Com os resultados obtidos durante a etapa de utilizacdo da matriz experimental 23, foi obtido
um modelo estatistico empirico, para ser utilizado na previsdo do valor da varidvel resposta no
processo estudado (d1o, dsz, ds3), sendo considerada uma varidvel aleatéria y, que se distribui em torno

de uma média populacional 77()(1’ Xz), com uma variancia populacional o*(x, %) (Equacéo 1):
y(X1’X2):77(X1’X2)+8(X1’X2) (1)

onde € é o desvio aleatério com que as observacdes flutuam em torno da média.

Para este teste estatistico, foi escolhido o modelo com apenas os efeitos principais. Também, foi
suposto que os desvios variam segundo uma distribuigdo normal, sendo que, para o planejamento

fatorial completo a média populacional ’7(X1' Xz) pode ser representada por uma combinacgdo linear

Area tematica: Engenharia de Materiais e Nanotecnologia 3



‘C(BEQ 19 a 22 de outubro de 2014

Congresso Brasileiro de Floriand pol Is/SC
Engenharia Quimica

das variaveis x1 e x2 (Equacéo 2).
1%, %)= B, ++8 X, ++6,x, 2
onde B, € o valor da média global das respostas e 1€ B, representam os valores populacionais
dos efeitos lineares dos efeitos principais e do efeito da interacéo, por unidade de X; e X».

Os modelos estatisticos testados no ajuste dos valores obtidos experimentalmente serdo
avaliados segundo andlise de variancia e coeficiente de determinacdo. Também, serd realizada a
localizacdo dos niveis de xi, X2, ..,xK, que maximizam a resposta estimada (predita). Este ponto, se
existir, sera um conjunto de Xi, Xo, .,Xk para o qual as derivadas parciais sdo iguais a zero (Equacéo 3):

10X, =0Y10x, =....=09/0x, =0. ©)

Apos a analise estatistica dos coeficientes, a influéncia dos fatores e suas interagdes sobre as
respostas serdo analisadas através a utilizacdo do software Statistica 6.0%.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Um planejamento fatorial completo 2°foi utilizado para avaliar a influéncia das variaveis: A)
Concentracdo de Sulfato, B) Concentracdo de Estabilizante (PVA) e C) Agitacdo do sistema, com
niveis codificados predefinidos, sobre o didametro de corte das particulas de parafina. A Tabela 2
mostra a matriz de planejamento completo 23 e a as respostas obtidas para cada ensaio.

Tabela 2 - Matriz do planejamento experimental 23, com suas respectivas respostas.

Ensaio Fatores Respostas
Conc. Sulfato Conc. de Agitacdo d1o ds, da3
de Sdédio (g/L) PVA (rpm) (um) (nm) (nm)
(9/L)
1 3(-1) 4(-1) 400(-1) 133,471 201,437 235,174
2 9(+1) 4(-1) 400(-1) 161,713 235,210 279,454
3 3(-1) 12(+1) 400(-1) 165,494 307,260 440,700
4 9(+1) 12(+1) 400(-1) 169,775 256,362 330,040
5 3(-1) 4(-1) 600(+1) 113,197 180,573 213,195
6 9(+1) 4(-1) 600(+1) 132,279 229,360 267,519
7 3(-1) 12(+1) 600(+1) 127,751 211,624 267,141
8 9(+1) 12(+1) 600(+1) 118,980 175,586 198,231

*(-1) e (+1) sdo os Niveis de variacdo dos fatores.

As Figuras 3 e 4 mostram a distribuicdo de tamanho das micro-esferas com o aumento da
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concentracdo de sulfato de sodio, utilizando diferentes concentracdes de PVA e agitacdo de 600 rpm.
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Figura 3: Distribuicdo de tamanho das particulas para: (A) 3,0 e (B) 9,0 g/L de Na,SOy;
em 4,0 g/L de PVA
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Figura 4: Distribuicdo de tamanho das particulas para: (A) 3,0 e (B) 9,0 g/L de Na,SOy;
em 12,0 g/L de PVA

As Figuras 5 e 6 mostram a distribuicdo de tamanho das micro-esferas com o0 aumento da
concentracdo de sulfato de sodio, utilizando diferentes concentracdes de PVA e agitacdo de 400 rpm.
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Figura 5: Distribuicdo de tamanho das particulas para: (A) 3,0 e (B) 9,0 g/L de Na,SOy;
em 4,0 g/L de PVA
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Figura 6: Distribuicdo de tamanho das particulas para: (A) 3,0 e (B) 9,0 g/L de Na,SOy;
em 12,0 g/L de PVA

Pelos resultados das Figuras 4 a 7, é possivel ver que a maioria das micro-esferas ficaram
entre 106 e 425 um. A distribuicdo do tamanho das particulas (DTP) tende a ser unimodal.

3.1. Analise das curvas de nivel para dy, ds; € dsz.

Através da Figura 8, 9 e 10 pode-se observar as curvas de nivel correspondentes a superficie de
resposta gerada pelo modelo empirico para os didmetros di, dsz € dgs.
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Figura 8: Curvas de nivel para os fatores agitacdo e Concentracdo de PVA para o diametro dyo
(Concentragéo de Sulfato nivel 0 = 6 g/L).
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Figura 9: Curvas de nivel para os fatores agitacdo e Concentracdo de PVA para o diametro ds,
(Concentracédo de Sulfato nivel 0 = 6 g/L).
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Figura 10: Curvas de nivel para os fatores agitacdo e Concentragdo de PVA para o didmetro ds;
(Concentragéo de Sulfato nivel 0 =6 g/L).

Nas Figuras 8 a 10, observa-se que o efeito agitacdo (C) é estatisticamente significativo para o
d10, no nivel de confianca adotado de 95%, pois o fato do intervalo de confianca ndo conter 0 nimero
zero indica que o fator em analise ndo apresenta efeito nulo, ou seja, ser considerado significativo no
nivel de confianca testado. Também, foi obtido um valor para o coeficiente de determinagdo (R?) de
0, 8281.

Em relacdo a analise do sinal algébrico dos efeitos encontrados, estes estdo de acordo com o
conhecimento que se tem dos fenémenos envolvidos. No que diz respeito a agitacdo(C) um aumento
desta contribui para um menor didametro linear médio das particulas presentes no final do processo de
obtengdo das micro-esferas de parafina. Também é possivel verifica, principalmente, que com o
aumento da agitacdo do sistema, o diametro das particulas de parafina, ap0s o processo para 0s 3
didmetros dio, ds; € dgs, encontra-se num nivel minimo na regido 6tima de processo em agitacdo 540 a
640 rpm (niveis 0,4 a 1,2). Sendo que para obtencdo de particulas maiores, o fator concentracdo de
PVA, se mostra importante juntamente com o fator agitacdo. O modelo para o processo de obtengédo
da parafina para dio, ds; e ds3 € representado pelas Equacdes 4, 5 e 6, respectivamente.

dio=140,33 +535A +516 B 17,28 C (4)
dsr = 224,67 — 0,54 A + 13,03 B — 25,39 C (5)
dss =278,93 — 10,12 A + 30,096 B — 42,41 C (6)

onde: “A” é a concentragdo de sulfato de sodio (g/L); B é a concentracdo de PVA (g/L) e C é a
agitacdo (rpm).

4. CONCLUSOES
Os ensaios mostraram que o sulfato de sddio ndo interfere de forma significativamente no filme

formado de PVA ao redor das particulas. O aumento do parametro de agitacdo tende a diminuir o
didmetro meédio das particulas e 0 aumento da concentracdo do sulfato de sodio e de PVA pouco
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afetou o valor.

Os melhores resultados obtidos para o diametro das particulas de parafina, para as 3 variaveis
dependentes d;o, d3; € ds3, foram obtidos com agitacdo de 540 a 640 rpm (niveis 0,4 a 1,2). Os valores
obtidos para os diametros médios lineares (dig) e os didmetros médio de Sauter (ds) mostraram a
maior quantidade de particulas ideais para serem usadas na fabricagdo de arcabougos (50 a 125 pm)
(Itala et al.,2001). Portanto, o processo estudado evidencia e credencia, a possivel utilizagdo da
parafina obtida via suspenséo estabilizada com PV A na producéo de arcaboucos.
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