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(CMC) OBTIDAS POR ELETROFIACAO
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Resumo

Dentre os diferentes métodos de obteng@o de fibras poliméricas, o presente trabalho visa a produgio de micro
e nanofibras geradas a partir de derivados hidrossoliveis de quitosana e celulose. A obtencdo de fibras
poliméricas através da técnica de eletrofiacdo mostra-se como uma saida interessante para a producdo de
nanomateriais com melhores propriedades mecanicas e alta area superficial.

Palavras-chave: N,N,N-Trimetilquitosana, Carboximetilcelulose, Eletrofiacao, Nanofibras Biopoliméricas.

Introducao

A quitosana ¢ um polissacarideo obtido através
da reacéo de desacetilagdo da quitina e que possui
unidades repetitivas de glicosamina, muito similar
aquela da celulose. A quitosana comercial ¢
solivel somente em meio acido em pH abaixo do
seu pKa (6,3), o que significa uma limitagdo para
aplicagdes mais amplas. Tanto a celulose quanto a
quitosana apresentam a mesma unidade principal
B-1,4-D(+)-anidroglucose e duas hidroxilas (C-6
primaria e C-3 secundaria), diferenciando pelo
grupo acetamido na posicdo C-2 no lugar da
hidroxila para a quitosana. O tipo de ligagdo 3 é
que confere a insolubilidade destes biopolimeros
em agua.

Desta forma, o emprego de derivados da
quitosana ¢ celulose podem superar essas
limitacdes que os polissacarideos de origem
apresentam.  Diferentemente da  quitosana
convencional, os sais quaternarios sdo soliveis em
ampla faixa de pH. Considera-se este ponto uma
vantagem frente a quitosana de origem, uma vez
que esses polimeros podem ser processados em
meios menos agressivos, potencializando a
biocompatibilidade e suas aplicagdes nas areas
médicas, de alimentos e de cosméticos. A
facilidade de solubilizagdo também promove a
formacdo de blendas com demais biopolimeros,
como os derivados de celulose. Os derivados de
celulose, em geral, sdo soliiveis em um numero

maior de solventes que o polissacarideo de
origem. Derivados hidrossoliveis de quitosana,
como sais quaternizados apresentam baixa massa
molar com alta solubilidade e elevada atividade
antimicrobiana, podendo vir a ser a variante
apropriada de quitosana para confec¢do de fibras
por eletrofiacdo (PILLAI; SHARMA, 2009).

O objetivo deste trabalho foi o de avaliar a
influéncia dos parametros experimentais de
eletrofiagdo, como variacdo da concentragdo
polimérica total de blenda de TMC/CMC, vazio
de ejecdo e tensdo aplicada sobre a morfologia das
membranas, visando potencial desenvolvimento
de embalagens ativas e sistemas de liberagdo de
drogas ou  antimicrobianos  para  usos
médico/veterinario.

Materiais e métodos

Derivados hidrossoluveis de quitosana foram
preparados a partir de material comercial de
média massa molar (Sigma-Aldrich) e com grau
de acetilacio médio entre 68-75%. A CMC de
grau analitico (Sigma-Aldrich) foi selecionada
para investigar a sua interagdo com a TMC.

A TMC foi obtida através da reacdo de
metilacdo da quitosana com dimetilsulfato e agua
deionizada. O procedimento experimental adotado
foi o descrito em trabalhos anteriores (BRITTO;
ASSIS, 2007; BRITTO et al., 2011).

Embrapa Instrumentagdo, Sdo Carlos, 10 a 13 de junho de 2013

170



E"@)a 4&; VII Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegdcio

As solu¢des das blendas de TMC e CMC
foram preparadas usando dgua deionizada como
solvente. As concentragdes poliméricas totais
estudadas foram de 4 e 8% (m/m). A mistura dos
dois polimeros foi mantida sob agitagdo
magnética durante 12h antes do procedimento de
eletrofiacao.

Apdés a completa homogeneizagio dos
polimeros em meio aquoso, um volume fixo de
4,0 mL de solugdo foi colocado dentro de uma
seringa. O didmetro interno da agulha foi de 7
mm. A vazio com que o polimero foi ejetado foi
variada de 0,20 a 0,40 mL/h. A distancia de
trabalho entre a extremidade da ponteira da
seringa (eletrodo positivo) e o coletor (eletrodo
negativo) foi fixada em 5 cm. A tensdo utilizada
foi variada de 17 a 23 kV. O tempo de
eletrofiacdo foi igual a 10 min e a rotacdo do
coletor foi fixada em 200 rpm.

As amostras eletrofiadas foram analisadas por
meio da técnica de Microscopia Eletronica de
Varredura a fim de analisar a morfologia dos
materiais gerados.

Resultados e discussao

Influencia da Tensdo aplicada: A Fig. 1 ilustra
algumas das imagens da blenda de TMC/CMC
(75/25) para uma concentragdo total polimérica
igual a 4 % (m/m) e ampliacdo de 5000x.

] = L]

Fig. 1. — Micrografias de MEV da blenda eletrofiada de
TMC/CMC (75/25) a partir de uma concentragdo total
polimérica de 4% (m/m) variando a tensdo aplicada (a) 23
kV; (b) 20 kV; (c) 17 kV. A vazdo de ejecdo foi fixada em

0,30 mL/h.

Ao analisarmos a Fig.l pode se verificar
altera¢des na superficie da blenda de TMC/CMC
conforme a tensdo aplicada aumenta. Pode se
observar que na Fig.1-a ocorreu a formacdo de
irregularidades topograficas diferentemente das
demais imagens (Fig.1-b e Fig.1-c). Este resultado
esta correlacionado a tenséo aplicada.

/\_Rede
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A Fig. 2 ilustra as imagens da blenda de
TMC/CMC (75/25) para uma concentragdo total
polimérica igual a 8 % (m/m) e ampliacdo de
5000x.

Fig 2. — Micrografias de MEV da blenda eletrofiada de
TMC/CMC (75/25) a partir de uma concentragdo total
polimérica de 8% (m/m) variando a tensdo aplicada (a) 23
kV; (b) 20 kV; (c) 17 kV. A vazdo de ejecdo foi fixada em
0,20 mL/h.

A Fig. 2 apresenta as imagens obtidas por
MEYV para a blenda de TMC/CMC variando-se a
tensdo aplicada. Novamente, ficou evidente a
dependéncia entre a tensdo aplicada e a
morfologia da superficie, mesmo que se note a
auséncia de fibras. Pardmetros experimentais
como tensdo aplicada, distancia seringa e coletor,
concentracdo polimérica e vazdo de ejecdo sdo
primordiais para o sucesso na obtencdo das
nanofibras. Porém deve-se ressaltar que o tipo de
jato que o processo apresenta durante a formacao
das fibras influenciara as propriedades finais do
material.

Influencia da Vazdo de Ejecdo: A Fig. 3 ilustra
as imagens da blenda de TMC/CMC (75/25) para
uma concentragdo total polimérica igual a 4 %
(m/m) e ampliacdo igual a 5000x.

Fig 3. — Micrografias de MEV da blenda eletrofiada de
TMC/CMC (75/25) a partir de uma concentragdo total
polimérica de 4% (m/m) variando a vazdo de ejecdo (a) 0,40
mL/h; (b) 0,30 mL/h. A tensdo aplicada foi fixada em 17 kV.

No presente trabalho, verificou-se a formagio
de um jato ramificado, ou seja, jatos sdo emitidos
em varias dire¢cdes. Este modo de jato ocorre
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quando o potencial aplicado é muito maior que o
potencial necessario (AZAD et al., 2005).

As superficies provenientes da solugdo com
4% (m/m) de TMC/CMC obtidas a partir de
diferentes vazdes de ejecdo mostraram-se
heterogéneas (Fig.3-a). Uma maior vazdo de
ejecdo levou a formagdo de “ilhas” na superficie
do material.Importante ressaltar a influencia que a
distancia entre a ponta da seringa e o coletor terad
sobre a obtengdo das fibras. A distdncia minima
garantira a total evaporacdo do solvente e a
maxima a estabilizagdo do cone de Taylor
(GOMES et al., 2007). De acordo com a
literatura, a eletrofiagdo de polimero em solugdes
aquosas necessita de uma maior distancia entre a
ponta de seringa e o coletor do que solventes
organicos altamente volateis (BUCHKO et al.,
1999).

A Fig. 4 ilustra as imagens da blenda de
TMC/CMC (75/25) para uma concentragdo total
polimérica igual a 8 % (m/m) e ampliacdo de
5000x.

Fig 4. — Micrografias de MEV da blenda eletrofiada de
TMC/CMC (75/25) a partir de uma concentragdo total
polimérica de 8% (m/m) variando a vazao de ejecdo (a) 0,30
mL/h; (b) 0,20 mL/h. A tensdo aplicada foi fixada em 17 kV.

As imagens da Fig. 4 mostram em meio
aquoso com tensdo aplicada igual a 17 kV e vazdo
de ejecdo de 0,30 e 020 mL/h, respectivamente.
Para uma maior vazdo de ejecdo (0,30 mL/h)
constata-se a presencga de aglomerados (Fig.4-a) e
para uma menor vazio de ejecdo (0,20 mL/h) a
presenca de goticulas (Fig.4-b).
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sucesso na preparagdo de nanofibras de
TMC/CMC.
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