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SOPRO EM SOLUCAO
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Projeto Componente: PC5 Plano de Acao: PA2

Resumo

A possibilidade de utilizacdo das matrizes poliméricas nanoestruturadas aumenta a versatilidade de
tecnologias de liberagdo controlada de agentes ativos. A selecdo do tipo de polimero e de nanoestrutura
mais adequados depende de fatores como custo, perfil de liberagao desejado, propriedades do agente ativo,
entre outros. Neste sentido, o método de fiagdo por sopro em solugdo foi empregado para se preparar
membranas nanoestruturadas de poli(e-caprolactona) (PCL) contendo rodamina—B como molécula modelo.
Estas membranas foram investigadas através da calorimetria exploratdria diferencial (DSC). Uma curva de
calibragdo da rodamina foi elaborada no UV-Visivel.

Palavras-chave: Fiacdo por sopro em solucdo, liberagdo controlada, poli(e-caprolactona),
nanofibras, rodamina-b.

Introducio concentracdo de polimero em solucdo, pressdo do
gas de fiagdo e geometria da matriz de fiagéo.
Recentemente Oliveira et al. [ 1] utilizou o método O desenvolvimento e estudo da adi¢do de agentes

de fiacdo por sopro em solugo (SBS) para produzir ~ ativos em matrizes pollme(rilcas sdo de grande uso
nanofibras semelhante aquelas obtidas pela técnica €M diversos campos = de atuagao como a
de eletrofiacio. A técnica SBS usa uma matriz de biotecnologia [3] e medicina veterindria [4]. Além
fiagdo composta por canais concéntricos com uma  d€ afetar algumas propriedades da matriz polimérica
determinada geometria que permite a produgdo de ~ €OMO  resisténcia  mecanica,  cristalinidade,
nanofibras de polimeros de modo andlogo 2 estabilidade térmica a adicdo de agentes ativos
eletrofiacdo [2]. Na fiacdo por sopro em solugdo, as ~ Permite a hberaglaod corgrolada dos mesmos. Essa
forcas elétricas presentes na eletrofiagio sdo  liberagdo controlada desperta o interesse no
substituidas pelas forcas aerodindmicas usando tratamento de doencgas e controle do ciclo estral na
apenas um gds pressurizado. Dentre as suas pecudria, na industria alimenticia e de embalagens, €
vantagens estio a ndo necessidade de uso de campo ~ N© manejo integrado de pragas.

elétrico, baixo custo € a alta produtividade. Vale Diversas telc.:gologias poc(iiem] sg.r empregadas lzgra
salientar que a produtividade se encontra cerca de, ~ Promover a liberagao gradual de um agente ativo

pelo menos 100 vezes mais rdpida que na veiculado em uma matriz polimérica [5]. A
eletrofiacio [1, 2]. As principais varidveis de possibilidade de utilizagdo das mesmas em sistemas

5 - ‘ ilidade. A
processo sio taxa de ejecio de polimeros, nanoeistrutur‘ados aun,lenta sua versatilid /
selecdo do tipo de polimero e de nanoestrutura mais
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adequados depende de fatores como custo, perfil de
liberagdo desejado, propriedades do agente ativo,
entre outros [6]. Este trabalho apresenta a
investigacdo das propriedades de nanofibras de
poli(e-caprolactona) contendo rodamina-B como
um modelo de agente ativo. Além disso, o perfil de
liberagdo da rodamina-B nestas matrizes foi
caracterizado.

Materiais e métodos

Como materiais foram utilizados o poli(e-
caprolactona)(PCL) de massa molar 50.000 g/mol e
a rodamina-b. Inicialmente uma solu¢do contento
8% de PCL (m/v) e 3% (m/m) de rodamina-b foi
preparada em diclorometano.

Para obtencdo das nanofibras poliméricas, foi
utilizado o aparato produzido e adaptado a técnica
de fiagdo por sopro em solugdo, que consiste em
uma fonte de ar comprimido, um sistema de injecao
da solug@o polimérica € um sistema para coleta das
fibras. As condi¢cdes empregadas no preparo das
nanofibras de PCL foram 0,5 MPa de ar
comprimido, distancia de trabalho de 12 cm e taxa
de ejecdo da solugao de 7 mL/h.

O material produz uma manta ndo-tecida fibrosa
que foi coletada e analisada por calorimetria
exploratdria diferencial (DSC). Nos ensaios de DSC
utilizou-se o equipamento Q100 da TA Instruments,
com taxa de aquecimento de 10°C/min na faixa de
temperatura de -80°C a 100°C, massa da amostra
cerca de 6 mg.

A curva de calibragdo da rodamina-b foi feita no
UV-Vis para posterior teste de liberacdo controlada
da rodamina presente nas fibras de PCL. Todos os
ensaios de liberagdo foram realizados em tampao
fosfato (pH=7,0) a 37°C sob agitacdo magnética
lenta.

Resultados e discussao

As propriedades térmicas obtidas através dos
ensaios de calorimetria exploratéria das fibras de
PCL com e sem rodamina-b sdao mostradas nas.
Figs. e 2 e na Tabela 1. Observa-se que a
rodamina-b ndo interfere de forma significativa nas
propriedades térmicas das nanofibras, como
mostraram a semelhanca nos valores de temperatura
de transigdo vitrea (T,), temperatura de cristalizagdo
a frio (T.), temperatura de fusdo (T,), entalpia de
fusdo (AH,,), entalpia de cristalizac@o a frio (AH.) e
porcentagem cristalina nas amostras (X).

Tabela 1 - Propriedades térmicas de nanofibras de
PCL com e sem rodamina-b

Propriedade PCL PCL/rodamina-b
T, °C) -63 -63
Tw (°C) 37 39
T. (°C) 21 23
AH. (J/g) 53 55
AH,, (J/g) 69 72
X (%) 49 52

A presenca de um pico de cristalizacdo a frio nas
amostras de PCL (Fig. 1) € um indicativo do
elevado grau de orientacdo das cadeias poliméricas
devido ao processo de fiagdo por sopro. Devido as
altas taxas de estiramento presentes nesta técnica as
cadeias de PCL sofrem alto grau de orientagdo
chegando até mesmo a se cristalizar. No caso das
nanofibras de PCL com e sem rodamina-b este
percentual de cristalizacdo chegou a
aproximadamente 50%. O fato da rodamina-b ndo
ter afetado no grau de cristalinidade das fibras de
PCL € um indicio de que ndo existem interacdes
entre estes dois materiais.
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Figura 1 - Efeito da rodamina na cristalizagdo a frio
de nanofibras de PCL
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Figura 2 - Efeito da rodamina na fusdo de nanofibras
de PCL
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Para se investigar o perfil de liberagdo da
rodamina-b através das nanofibras de PCL em
solu¢do tampdo fosfato pH=7,0 a 37 °C obteve-se
uma curva de calibragdo da rodamina-b nas mesmas
condi¢ées. A curva de calibracdo foi preparada
através da andlise de solugdes de rodamina-b em
diferentes concentragGes. A absorbancia destas
solugdes foi monitorada por espectroscopia UV-Vis
no comprimento de onda de 540 nm. Entdo uma
curva analitica (Fig. 3) foi obtida para esta
absorbancia em funcdo da concentragdo das
solucdes.

0.05

Absorbancia=-7.864710"+0. 143*(Concentragao Rodamina b)

0.02 A

Absorbancia (u.a.)

0.01

0.00 T T T T T T
000 005 010 015 020 025 030 035

Concentragdo Rodamina-b (mg/L)

Figura 3. Curva de calibracdo da rodamina-b em
tampao fosfato pH=7,0

O perfil de liberagdo da rodamina estd indicado na
Fig4. Os resultados experimentais se encontram
ajustados satisfatoriamente ao modelo de liberacdo
proposto (R*=0,99). Através do modelo pode-se
destacar que a dosagem mdxima de rodamina-b se
encontrou em 0,08 mg/L (A,) e a dosagem minima
em 0,07 mg/L (A,). O tempo no qual a amostra que
encontra na metade de sua dosagem méxima € de 19
segundos (Xo). O parametro p indica que a taxa de
liberacdo € mais lenta.

Como proxima etapa do experimento, sera
analisada a morfologia e demais propriedades das
membranas nanoestruturadas de PCL com e sem
rodamina-b. Estes estudos tém por finalidade
determinar se existe algum tipo de interacdo entre o
PCL e a rodamina-b. Além disso, os ensaios de
liberagc@o serdo refeitos para maiores tempos a fim
de se determinar com maior precisdo a dosagem
méxima de rodamina-b.
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Figura 4. Perfil da liberacdo da rodamina-b em
solucao tampao.

Conclusoes

Membranas nanoestruturadas de PCL e de
PCL/rodamina-b foram preparadas com sucesso pela
técnica de fiacdo por sopro em solucdo. Suas
propriedades térmicas foram investigadas por DSC.
Este estudo térmico indicou que a rodamina-b nio
afeta de forma significativa nas propriedades
térmicas das fibras de PCL.
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