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RESUMO

Tecidos ndo tecidos sdo empregados em diversas aplicacbes como
vestuario e lengdis hospitalares, filtros, curativos, entre outros. A
eletrofiacdo é um método que tem se tornado atrativo para a producdo de
ndo tecidos. Estes ndo tecidos podem ser utilizados para a fabricagéo de
téxteis técnicos funcionalizados, com propriedades de liberacdo de
substancias ativas como 0leos essenciais, para usos farmacoldgicos,
clinicos, antimicrobianos, etc. Este trabalho visa a incorporacdo de 6leo
essencial de horteld em fibras sintéticas, para obtencdo de ndo tecidos
uniformemente perfumados, através do processo de eletrofiagdo com
uso de agulha coaxial ou eletrofiagdo e eletroaspersdo simultaneos. O
material utilizado para a fabricacdo das fibras foi o poli(tereftalato de
etileno) (PET), proveniente de garrafas descartiveis, visando o estudo
da incorporagdo e da liberacdo de Oleo essencial de horteld. As
condicdes operacionais foram definidas quanto a taxa de infusdo do
polimero a eletrofiar, tensdo aplicada ao polimero, distancia entre placa
coletora e capilar de infusdo (agulha), bem como as concentragGes de
polimero e solventes. A caracterizacdo dessas fibras foi realizada através
de MEV, massa molar viscosimétrica, FTIR e medidas de didmetro
médio. Através de espectroscopia UV-VIS, foi quantificada a liberagdo
do 6leo de hortelda dos ndo tecidos eletrofiados. A melhor condicéo
operacional para eletrofiar o PET foi definida através dos parametros:
distancia entre agulha e coletor de 17,5 cm, tensdo de 20 KV e vazéo da
solucdo polimérica de 0,65 mL/h de composi¢do 10% (m/v) PET, 20%
(v/v) de TFA e 80% (v/v) de DCM. O diametro médio das fibras
eletrofiadas foi de 303 nm. Através de imagens de MEV foi identificada
a presenca das gotas de 6leo que ficaram retidas no néo tecido produzido
por eletrofiacdo e eletroaspersao simultaneos e, ap6s 30 dias, a liberacdo
acumulada alcangou um montante de 56%. Os ensaios de eletrofiacdo
com agulha coaxial, produziram uma estrutura do tipo bainha-nicleo.
As imagens de MEV apresentam um ndo tecido sem contas e sem a
presenca de 6leo no exterior das fibras e, apds 30 dias, a quantidade de
6leo liberada pelo nédo tecido produzido com agulha coaxial foi de 33%.
A producdo de néo tecidos eletrofiados de PET, com o6leo essencial
incorporado, é uma rota promissora na fabricacédo de téxteis técnicos.

Palavras-chave: Eletrofiagéo, poli (tereftalato de etileno), nanofibras.






ABSTRACT

Nonwovens are used in various industries, such as, clothing and hospital
sheets, filters, bandages, among others. Electrospinning is a method that
has become attractive for the production of nonwovens. These
nonwovens can be used for the manufacture of technical textile
functionalized with releasing properties of active substances such as
essential oils, for pharmacological, clinical and antimicrobials uses, etc.
This study aims to incorporate peppermint essential oil in synthetic
fiber, to obtain uniformly scented nonwovens via electrospinning with
coaxial needle or via electrospinning and electrospraying
simultaneously. The material used to manufacture the fibers was
poly(ethylene terephthalate) (PET) from disposable bottles. The
operating conditions were defined as the polymer rate of infusion,
voltage applied to the polymer, the distance between the collector plate
and infusion capillary (needle) as well as the concentrations of polymer
and solvents. The characterization of these fibers was performed using
SEM, viscosimetric molecular weight, FTIR and diameter
measurements. By UV-VIS spectroscopy, the release of peppermint oil
was quantified from the electrospun nonwoven. The best operating
condition for electrospinning PET was defined as: distance between the
needle and collector of 17.5 cm, voltage applied of 20 kV and flow rate
of 0.65 mL/h of the polymer solution composition of 10% (w/v) PET,
20% (v/v) TFA and 80% (v/v) DCM. The average diameter of the
nanofibers was 303 nm. SEM images showed the presence of oil
droplets retained in the nonwoven produced by electrospinning and
electrospraying simultaneously. After 30 days of manufacture, the
cumulative release of peppermint from the nonwoven reached an
amount of 56%. The electrospinning trials with coaxial needle produced
a structure of core-shell type. SEM images showed nonwovens without
beads and without the presence of oil on the outside of the fibers. After
30 days of manufacture, the amount of oil released from the nonwoven
produced with coaxial needle was 33%. The production of electrospun
PET incorporating essential oil is a promising route for the manufacture
of technical textile.

Keywords: Electrospun, Poly(ethylene terephthalate), nanofiber
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1. INTRODUCAO

Atualmente hd uma demanda crescente no setor téxtil por
produtos com funcdes e desempenho diferenciados (BUSCHMANN;
DEHABADI; WIEGAND, 2015). Os tecidos funcionais estdo incluidos
em um grupo téxtil conhecido como téxteis técnicos, que séo estruturas
especificamente projetadas e desenvolvidas para utilizacdo em produtos,
processos ou servicos de quase todas as areas industriais e domésticas,
visando atender as necessidades especificas.

As fibras eletrofiadas sdo extremamente finas, tornando-as Util
em uma ampla gama de aplica¢des avancadas, como: filtracdo seletiva
de liquidos (LEE; OBENDORF, 2007; VELEIRINHO; LOPES-DA-
SILVA, 2009), membranas de atividade, por exemplo, para recuperacéo
dos ions metalicos (BOGNITZKI et al., 2006; DESAI et al., 2009),
engenharia de tecidos (VENUGOPAL; RAMAKRISHNA, 2005; CHOI
et al., 2008; CHOI; LEONG; YOO, 2008; IMMICH et al., 2013),
sensores (WANG et al., 2002; LIU et al., 2004; WANG; LIU, 2009) e
nano catalisadores tubulares (LI; WANG; XIA, 2003; KIM et al., 2005;
WU; YUAN; SHENG, 2005; CHEN et al., 2008).

Uma das principais caracteristicas da fibra polimérica mais fina é
a elevada area superficial, isso permite uma superficie de contato com o
meio externo muitas vezes superior as das fibras convencionais (WANG
etal., 2014).

As fibras produzidas por eletrofiacdo para a formacdo de nao
tecidos, podem ser utilizadas como matrizes de liberacdo controlada
tanto para incorporar ingredientes ativos farmacéuticos quanto para
compostos cosméticos. A incorporagdo desses ingredientes ativos pode
ser realizada por eletrofiacdo coaxial, dispersdo ou emulsdo. Um aspecto
desafiador € a incorporacdo de compostos volateis, tais como fragrancias
ou aromas de 6leos essenciais (CAMERLO et al., 2013).

Alguns  Oleos essenciais tém  propriedades  sedativas,
antidepressivas e anticonvulsivantes. O 6leo essencial de horteld tem
capacidade de reduzir o estresse e a ansiedade, promover 0 sono,
melhorar o apetite e aliviar a dor e o desconforto associado a ma
digestdo (NAJAFIAN, 2014), além de ser facilmente encontrado no
mercado alimenticio. O Oleo de horteld também ¢é utilizado como
antifangico natural, exibindo uma fungitoxicidade média e atividade
antigerminativa (SOUZA et al., 2014).

Uma alternativa de material a ser eletrofiado é o PET,
proveniente de garrafas descartaveis, uma vez que este permite um bom
controle da morfologia das fibras (STRAIN et al., 2015).



Nos Estados Unidos, em 2012, 32 milhdes de toneladas de
residuos plasticos foram geradas. Apenas 9% deste residuo foi reciclado
e 30% destes eram garrafas PET. Estas garrafas PET podem
proporcionar uma economia de cerca de 150 milhdes de doblares
comparados ao PET virgem (STRAIN et al., 2015).

Segundo o censo realizado em 2012 da Associacdo Brasileira da
Indistria do PET (ABIPET, 2013), 331 mil toneladas de PET foram
recicladas, correspondendo a 49% do que foi produzido. A maioria do
PET reciclado é proveniente de garrafas (65%), e utilizado
principalmente na area téxtil (38%), resina insaturada e alquidicas (24%)
e embalagem para alimentos e ndo-alimentos (18%). Nas aplica¢Ges do
PET reciclado no setor téxtil, destaca-se o0 néo tecido com uso de 44%,
seguido de tecidos e malhas e cerdas, cordas e monofilamentos, com
28% cada.

Estudos sobre a eletrofiagdo de PET existem, no entanto, em sua
maioria com PET virgem. Poucos artigos foram publicados sobre PET
proveniente de garrafas para fabricacdo de nanofibras até o presente
estudo. Desta forma, o uso de garrafas de PET para produzir fibras
através da técnica de eletrofiacdo é uma rota inovadora de transformar
residuos em produtos de maior valor agregado. As fibras podem ser
utilizadas para a fabricacdo de téxteis técnicos com propriedades
funcionalizadas, que proporcionam conforto e aplicacdes especificas.
Através do processo de funcionalizacdo das fibras com a incorporacéo
de substéncias ativas, 6leo essencial, é possivel a liberagdo destas de
forma lenta e gradual.

1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

Objetivo principal deste trabalho é a produgdo de fibras e néo
tecido de PET através da técnica de eletrofiacdo e incorporacdo de
substancias ativas, 6leo essencial, visando agregar valor comercial em
aplicacdes na area téxtil.

1.1.2. Objetivos Especificos
1.  Montar e instalar o equipamento de eletrofiacdo no laboratorio;

2.  Determinar e estudar a influéncia dos parametros relevantes para
0 processo de eletrofiacéo;



Determinar, através do planejamento experimental, os melhores
pardmetros de eletrofiacdo, tais como: vazdo de infusdo da
solucdo polimérica, diferenca de potencial aplicada pela fonte de
alta tenséo e distancia e posi¢cdo da agulha de eletrofiagdo relativa
ao coletor;

Determinar a concentracao de polimero e do sistema de solventes
utilizado para as melhores condicGes de eletrofiacao;

Determinar a influéncia da eletrofiacdo com agulha tubular e com
agulha coaxial na morfologia das fibras;

Incorporar 6leo essencial nas nanofibras de PET, visando o
estudo da estabilidade do encapsulamento e da liberacdo das
substancias ativas;

Determinar a influéncia da incorporagdo dos 6leos essenciais na
estrutura das fibras e no processo de eletrofiacéo;

Analisar a liberagdo dos 06leos essenciais via espectroscopia UV-
VIS;

Caracterizar os materiais produzidos quanto as suas propriedades
estruturais via microscopia eletrbnica de varredura (MEV),
propriedades quimicas como massa molar viscosimétrica e
composi¢do (IR do material).






2. FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1. ELETROFIACAO

Conforme a norma ABNT NBR 13370:2002 “Nao tecido ¢ uma
estrutura plana, flexivel e porosa, constituida de véu ou manta de fibras
ou filamentos, orientados direcionalmente ou ao acaso, consolidados por
processo mecanico (friccdo) e/ou quimico (adesdo) e/ou térmico
(coesdo) e combinagdes destes”. A eletrofiagdo (electrospinning) € um
processo que tem apresentado novos horizontes, e que tem se
consolidado para a producédo de ndo tecidos (STRAIN et al., 2015).

A técnica de eletrofiacdo, ou electrospinning, utiliza um campo
elétrico para produzir micro e nanofibras a partir de uma solucédo
polimérica. A Figura 1 apresenta a comparagdo entre nanofibras
eletrofiadas e um fio de cabelo humano.

A eletrofiacdo é um processo simples e ao mesmo tempo eficaz
para a producdo de nanofibras. Apesar de ter sido patenteada pela
primeira vez em 1934 por Formhals (BOGNITZKI et al., 2001), a
eletrofiacdo s6 se tornou popular nos anos 90 devido ao crescente
interesse em nanotecnologia e a busca de novos materiais. Desde entéo,
a maior parte das pesquisas concentraram-se em quais polimeros podem
ser eletrofiados e na otimizacdo do processo de eletrofiacdo para
aplicacdes especificas.

O processo de eletrofiagdo pode produzir fibras poliméricas de
tamanhos sub-micrométrico (100-0,01 pm) ou nanométrico (0,01-
0,1um). Isso levou a criar algumas caracteristicas especiais, tais como
érea de superficie elevada em relagdo ao volume (10° vezes maiores que
a microfibra), alta porosidade e tamanho de poros pequenos. A
nanofibra eletrofiada é extremamente fina o que a torna muito Gtil em
varias aplicagbes avangadas, como por exemplo filtracdo seletiva de
liquidos, membranas de atividade, recuperacdo de ions metalicos,
engenharia de tecidos, sensores, barreiras de materiais para
armazenamento de energia (KWANKHAO, 2013).



Figura 1: Comparacdo de tamanho de nanofibras de TiO,/PVP e um fio de
cabelo humano.

Fonte: KWANKHAO, 2013.

No processo de eletrofiagdo, um polimero em solugdo é
transformado numa matriz fibrosa por aplicacdo de uma diferenca de
potencial muito elevada. As fibras formadas distinguem-se das fibras
obtidas pelos processos convencionais devido ao seu didmetro reduzido,
normalmente na ordem dos nandmetros. A configuracdo padrdo do
sistema de eletrofiacdo consiste de uma fonte de alimentacdo de alta
tensdo, que € utilizada para criar um campo elétrico entre a solugdo
polimérica e o coletor. Quando a diferenca de potencial é aplicada entre
a agulha e o coletor, a gota na ponta da agulha adquire a forma de um
cone, formando uma estrutura denominada por cone de Taylor. Sob
condi¢cdes apropriadas, ocorrera a formacdo de um jato de solucdo
eletricamente carregado, que se dirige para o coletor. Durante a
trajetdria deste jato, ocorre o estiramento dos polimeros e a evaporacéo



do solvente, formando fibras que séo recolhidas no coletor(MCCANN;
LI; XIA, 2005; KWANKHAOQO, 2013). Um esquema do sistema de
eletrofiacdo é apresentado na Figura 2.

Figura 2: Vista esquematica de um equipamento de eletrofiagéo.

Coletor

Solugido Polimérica

Agulha
+

Alta Tensao

Fonte: POLYMER PHYSICS LABORATORY.

Normalmente, essas fibras sdo coletadas na forma de tecidos ndo
tecido fibroso (fibras desalinhadas). No entanto, recentemente, tém sido
desenvolvidas configuragfes inovadoras do sistema, de modo a obter
fibras alinhadas(CHEW et al., 2005; SUBRAMANIAN et al., 2005) e
fios (DALTON; KLEE; MOLLER, 2005; SMIT; BUTTNER;
SANDERSON, 2005).

Os tecidos ndo tecido eletrofiados sdo caracterizados por uma alta
porosidade, poros de tamanhos pequenos e interligados, e uma alta area
de superficie por unidade de volume. Estas caracteristicas fazem com
que os ndo tecidos eletrofiados tenham uma variedade de aplicacdes,
incluindo filtracdo (SHIN; CHASE; RENEKER, 2005; GOPAL et al.,
2006), roupas de protecdo, e aplicagcdes biomédicas (KHIL et al., 2003;
MA et al., 2005; BARNES et al., 2007; CHEN; SNYDER; ELABD,
2008; POWELL,; BOYCE, 2008; SIKAREEPAISAN; SUKSAMRARN;
SUPAPHOL, 2008).

Uma das vantagens mais importante da técnica de eletrofiacéo € a
versatilidade. Morfologias diversas podem ser alcangadas variando a
configuragdo e os pardmetros do processo. Dependendo das
configuragdes pode-se desenvolver ndo tecidos alinhados (LI; WANG;
XIA, 2003), porosos (HSU; SHIVKUMAR, 2004), ocos (LI; XIA,
2004), e nanofibras de bainha-nicleo (core-shell) (SUN et al., 2003).



Além disso, muitos estudos sistematicos trouxeram avangos no
conhecimento dos parametros que regem o processo de eletrofiacdo.
Apesar disto, a otimizacdo do sistema de eletrofiagdo ainda é trabalhosa,
devido ao elevado numero de pardmetros que afetam o processo e a
interdependéncia entre eles. A configuracdo e otimizacdo dos
parametros de eletrofiacdo séo fortemente relacionados com o polimero
e o solvente. Dessa forma, alguns principios gerais sobre os parametros
que afetam o processo de eletrofiacdo serdo discutidos na secdo
seguinte.

2.1.1. Paré@metros que governam o processo de eletrofiagdo

No processo de eletrofiagdo, muitos parametros podem
influenciar nas propriedades e performance das nanofibras eletrofiadas,
tais como solugdo polimérica, potencial elétrico, distancia entre agulha e
coletor, umidade e temperatura. Variando estes parametros, € possivel
obter nanofibras com diferentes morfologias, tamanho de poro,
diametro, etc. A influéncia de alguns pardmetros do processo de
eletrofiacdo na morfologia é resumida na Tabela 1 (KWANKHAO,
2013).

Existem varios parametros que podem afetar a morfologia e as
propriedades das fibras obtidas por eletrofiagdo. Estes pardmetros
podem ser divididos em trés grupos: propriedades intrinsecas da solucédo
(viscosidade, concentracdo do polimero, massa molecular do polimero,
condutividade, constante dielétrica, elasticidade e tensdo superficial),
condicBes operacionais (tensdo aplicada, distancia entre a agulha e o
coletor, vazdo e didmetro da seringa) e condi¢des ambientais
(temperatura, umidade e pressdo atmosférica) (TAN et al., 2005).

Vérios estudos foram desenvolvidos com o intuito de avaliar a
influéncia destes pardmetros no processo de eletrofiagdo e nas
caracteristicas das nanofibras (TAN et al., 2005; THERON et al., 2005;
DONG et al., 2007). Destes estudos resultaram importantes conclusdes
que permitem uma compreensdo mais aprofundada do processo e sdo
importantes para a criagdo de novos sistemas de eletrofiacdo. No
entanto, o efeito dos diferentes pardmetros esta fortemente ligado ao
sistema polimero/solvente em estudo e é dificil extrapolar as conclusfes
para um sistema diferente. Assim, o desenvolvimento do sistema de
eletrofiacdo para um novo sistema polimero/solvente implica sempre
uma etapa de otimizacdo dos pardmetros, de modo a se obterem
nanofibras com as caracteristicas pretendidas. O grande nimero de
parametros envolvidos e a interdependéncia existente entre eles, torna o



processo de otimizagdo dificil e demorado. A compreensdao do modo
como estes parametros atuam pode facilitar este processo.

Tabela 1: Influéncia de pardmetros do processo de eletrofiagdo na morfologia da
fibra.

Parametro Efeito na morfologia da fibra

Viscosidade Quanto maior, maior o didmetro da fibra

(solugéo (aparecimento de contas, que sdo gotas de

polimérica) polimero ndo estirado)

Tensdo superficial Quanto maior, maior 0 aparecimento de contas.

Condutividade da | Quanto maior, menor o diametro da fibra

solucdo

Evaporagéo do | Quanto maior, maior o aparecimento de poros na

solvente superficie da fibra.

Tensdo aplicada Quanto maior, menor sera o diametro da fibra no
comego do processo, seguido de um aumento de
didmetro.

Distancia entre | Quanto maior, menor o didmetro da fibra

agulha e coletor (aparecimento de contas quando a distancia entre
agulha e coletor é demasiadamente curta).

Umidade Quanto maior, maior o diametro da fibra
(aumento de poros na superficie).

Vazéo Quanto maior, maior o didmetro da fibra
(aparecimento de contas se a vazdo for muito
alta).

Fonte: KWANKHAO, 2013.

A composicdo quimica da solucdo de eletrofiacdo é componente
fundamental das propriedades fisico-quimicas, mecénicas e bioldgicas
do material eletrofiado. Pode-se controlar a morfologia, especialmente o
tamanho das fibras, variando a concentracdo e a massa molar do
polimero. Utilizando uma alta concentragdo e/ou uma alta massa molar,
obtém-se como resultado, um aumento no diametro da fibra,
consequéncia do aumento da viscosidade. O didmetro das fibras de PET,
por exemplo, pode aumentar de 201 nm a 729 nm, alterando a
concentracdo da solucdo de 10 para 30% (m/m) (VELEIRINHO;
LOPES-DA-SILVA, 2009). KOSKI; YIM; SHIVKUMAR, 2004,
relataram o aumento dos didmetros das fibras de PVA de 250 nm para 2
mm, através do aumento da concentragéo de polimero e da massa molar.



Apesar de alguns pesquisadores se referirem as suas fibras como
nanofibras (MA et al., 2005; KAYACI; UYAR, 2012; VELEIRINHO et
al., 2014), de acordo com a IUPAC, nanomateriais devem conter uma ou
mais dimensdes menores que 100 nm. Assim sendo, as fibras produzidas
sdo da ordem submicrométrica.

As propriedades da solugdo, tais como, viscosidade,
condutividade elétrica e tensdo superficial influenciam diretamente nas

morfologias e na geometria das nanofibras. Estes pardmetros estdo
relacionados com as propriedades fisico-quimicas dos polimeros, dos
solventes e com as interagGes do tipo polimero-solvente.

2.1.1.1. Efeito da viscosidade

A massa molar dos polimeros influencia na viscosidade da
solucdo, sendo menor para solucGes de polimero de baixa massa molar e
maior para polimero com alta massa molar. Uma das condigdes
necessérias para ocorrer a formacdo de fibras na eletrofiacdo é que a
solucdo contenha um polimero cuja massa molar resulte em uma solucéao
com viscosidade adequada as condi¢Ges do processo de eletrofiacdo.
Durante a eletrofiacdo, quando o jato da solucdo polimérica deixa a
agulha, a solucdo é estirada e depositada sobre a placa coletora.
Entretanto, 0 aumento da concentracdo de polimero, aumenta a
viscosidade da solugdo polimérica e um aumento de concentragdo
resulta em maiores cadeias poliméricas e mais complexas, mantendo o
jato continuo durante a eletrofiacdo (KWANKHAO, 2013).

A concentragdo do polimero e, consequentemente, a
viscoelasticidade da solucdo, sdo pardmetros de fundamental
importancia na eletrofiacdo (GUERRINI et al., 2006). Para se obter
nanofibras uniformes € necessario que se tenha um grau de
emaranhamento de cadeias na solucdo polimérica, a qual corresponde a
um valor de concentracdo (viscoelasticidade) minimo (WANG et al.,
2009). Com o aumento da viscoelasticidade e mantendo-se fixo os
demais parametros do processo, existe uma tendéncia ao aumento no
diametro das fibras. Além disso, 0 aumento da viscosidade da solucdo
de polimero para valores muito elevados, vai dificultar o bombeamento
da solucdo através do tubo capilar (KWANKHAO, 2013). Quando o
valor da concentracdo for muito baixo, o grau de emaranhamento das
cadeias poliméricas é pequeno, causando uma instabilidade capilar na
extremidade do jato. Esta instabilidade pode ocasionar num
espalhamento eletrostatico (electrospraying) ao invés de eletrofiagdo.
Neste caso, sao obtidas particulas esféricas ou nanofibras com contas, ou



seja, com gotas de polimero ndo estirado. VELEIRINHO; LOPES-DA-
SILVA, 2009, encontraram contas na producdo de nanofibras de PET,
quando a concentracdo de PET era mais baixa (10% m/V). A medida
gue a concentracdo de polimero aumenta as fibras tornam-se
predominantes aumentando assim a qualidade fibrosa da matriz, até se
chegar ao limite de solubilidade do PET, como pode ser observado na
Figura 3. MCKEE et al., 2004, propuseram um método para se
determinar o grau de emaranhamento de Poli(acido lactico) (PLA) nas
solucbes de dimetilformamida, o qual consiste em determinar a
viscosidade especifica da solucdo em fungdo do volume da fracdo de
PLA.

Figura 3: Imagem SEM (ampliagdo 500X) das matrizes obtidas a partir de
solugdes com concentragdes crescentes de PET em TFA/DCM 70:30 (V/V): (a)
10%, (b) 20%, (c) 30% (M/V).
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Fonte: VELEIRINHO, 2007.

Segundo VELEIRINHO; LOPES-DA-SILVA, 2009,
teoricamente existe uma concentracdo minima de polimero necessaria
para a formagdo da fibra (C_). Enquanto essa concentracdo ndo for
atingida, o processo de eletrofiacdo resulta apenas na formacdo de
pequenas gotas (Figura 4 a). Isto acontece por que durante o processo de
eletrofiacdo, quando o jato sai da agulha, a solugéo polimérica é estirada
enquanto se dirige para o coletor, sendo necessario haver um
“entrecruzamento” suficientemente elevado entre as moléculas do
polimero para que ndo ocorra quebra do filamento (Figura 4 b). Este
entrecruzamento entre as moléculas depende principalmente da
concentracdo do polimero.



Figura 4: Diagrama esquematico da trajetoria do jato durante a eletrofiacéo: (a)
Concentragdo de polimero menor que C; (b) Concentragdo de polimero maior
que C,.
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Fonte: VELEIRINHO, 2007.

Como j& discutido anteriormente, a combina¢do dos fatores
concentracdo e viscosidade é determinante para 0 sucesso da
eletrofiacdo. Assim, a medida que a viscosidade aumenta, a forma
adquirida pelo jato da solucdo passa de pequenas gotas esféricas para
gotas mais esticadas até atingir um valor minimo que suporta um
estiramento continuo, originando um filamento uniforme. A partir desse
valor, 0 aumento da concentragdo ira provocar um aumento do didmetro
das fibras, devido ao aumento do nimero de moléculas que passam
simultaneamente pela agulha e sofrem um estiramento, durante a
aplicacdo da diferenca de potencial. No entanto uma viscosidade
excessivamente elevada pode dificultar a saida da solucdo da agulha e a
trajetdria do jato até o coletor (RAMAKRISHNA et al., 2005).

2.1.1.2. Efeito da tensdo superficial

A tensdo superficial estd diretamente relacionada com a formagéo
do cone de Taylor, pois este fenbmeno ocorre quando a tensdo aplicada
é suficientemente alta para fazer com que as forgcas eletrostaticas
superem a tensdo superficial da gota. A partir desse valor de tensdo,
chamada de tensdo critica, inicia-se 0 processo de fiacdo. Diversos
autores reportaram que a diminuicdo da tensdo superficial pode
favorecer a formacgdo de fibras sem contas (FONG et al., 1999; LEE et
al., 2002, 2003).

No processo de eletrofiacdo o efeito da tensdo superficial é
bastante importante, visto que o processo envolve um grande aumento
da area superficial de um material. Uma tensdo superficial elevada
promove a reducdo da superficie de contato da solu¢do com o ar o que



origina, um aumento do diametro das fibras ou mesmo a formacédo de
contas (RAMAKRISHNA et al., 2005).

2.1.1.3. Efeito da condutividade e da constante dielétrica do solvente

A condutividade elétrica da solu¢do também influencia na
morfologia das fibras produzidas (JIN et al., 2007). Em geral, a adicdo
de um sal a solucdo faz com que a condutividade elétrica da solucéo
aumente, resultando em uma maior mobilidade dos ions em solucéo.
Com a aplicacdo de um campo elétrico externo, estas cargas se orientam
permitindo que a gota sofra um maior alongamento, resultando em
segmentos menos espessos e numa diminuicdo no didmetro das fibras. A
adicdo de um sal, nanoparticulas metalicas ou nanotubos de carbono a
solucdo também permite que o processo de eletrofiacdo produza
nanofibras mais uniformes com poucas, ou nenhuma conta. GUERRINI
et al., 2006, eletrofiaram solucbes de PVA/agua e PVA/agua/cloreto de
aluminio. Os autores verificaram uma diminuicdo no didmetro médio
das fibras com a adigdo do cloreto de aluminio. Este comportamento
também foi reportado por outros autores em outros sistemas (KIM et al.,
2005; LIN et al, 2009; MOGHE et al, 2009; JACOBS;
ANANDIJIWALA; MAAZA, 2010).

A condutividade e a constante dielétrica do solvente influenciam
0 modo como a solucgdo se comporta por acdo da diferenca de potencial.

No processo de eletrofiacdo, a formagéo de fibras ocorre devido
ao estiramento da solugdo polimérica causado pela aplicacdo de uma
elevada diferenca de potencial. Quanto maior for a condutividade, maior
sera a repulsdo das cargas superficiais, ou seja, maior sera o estiramento
e menor sera o diametro das fibras e 0 nimero de contas esféricas. A
constante dielétrica da solucdo parece ter uma influéncia semelhante a
condutividade. De um modo geral, uma solugdo com maior constante
dielétrica produzird fibras com menor didmetro e menor numero de
contas (RAMAKRISHNA et al., 2005).

PICCIANI et al., 2009, 2010, observaram que a adi¢do de um
polimero condutor altera significantemente as propriedades da solucéo
e, consequentemente, das fibras formadas. Neste estudo, foi observado
gue a adicdo de polianilina a solucdo diminui drasticamente a formacéo
de contas de uma forma equivalente ao fenémeno da adi¢do de um sal as
soluces poliméricas.

Para alterar essa propriedade, pode ser utilizado aditivos como a
Dimetilformamida (DMF), que possui o comportamento de um
polieletrélito, alterando significativamente a estrutura de um néo tecido



polimérico eletrofiado. HSU; SHIVKUMAR, 2004, obtiveram uma
diminuicdo de didmetro das fibras de poli(e-caprolactona) de 450 para
150 nm ao acrescentar 10% vol. de DMF. Os autores concluiram ainda
gue aumentos superiores a 10% vol. faz com que a taxa de evaporacao
de solvente diminua, fazendo com que as fibras cheguem Umidas ao
coletor, resultando na unido das fibras.

2.1.1.4. CondicGes operacionais
Tens&o aplicada

A aplicacdo da diferenca de potencial a solucdo polimérica é o
principio fundamental da técnica de eletrofiacio. E a diferenca de
potencial que ir4 causar o estiramento do jato e a formacédo da fibra. Para
um dado sistema polimero/solvente existe um valor minimo de diferenca
de potencial a partir do qual ocorre a formacdo de fibra. A partir deste
valor, & medida que a tensdo aplicada aumenta, ocorre maior estiramento
do jato, o que leva & obtengdo de fibras de menor didmetro. Outro efeito
observado com o aumento da diferenca de potencial é o alargamento da
distribuicdo de diametros das fibras. Este efeito é devido a formacéo de
jatos secundéarios e é mais percebido no caso das solugdes menos
viscosas. Em determinados casos, uma tenséo excessivamente elevada
pode levar a instabilidade do processo (TAN et al., 2005).

Vazdo da solucdo

A vazdo da solugdo ird determinar a quantidade de polimero
disponivel para a formacdo de fibra. O aumento da vazdo da solucédo
promove, portanto, o aumento do didmetro da fibra. Porém, se o
aumento for demasiado elevado, ocorre formacéo de contas esféricas e
fusdo de fibras por evaporagdo incompleta do solvente (YUAN et al.,
2004; RAMAKRISHNA et al., 2005).

Distancia agulha-coletor

Durante a trajetoria do polimero entre a agulha e o coletor, é
necessario que o solvente evapore para que ocorra formacdo da fibra.
Assim, a distancia entre a agulha e o coletor deve ser suficiente para
evaporacdo completa do solvente. A distancia necesséaria para que isto
aconteca dependerd em grande parte do ponto de ebuli¢do do solvente.
A evaporacdo incompleta do solvente podera causar fusdo de fibras e



formacdo de contas. No entanto, YANG et al., 2006 referem que o
aumento da distancia agulha-coletor ndo demonstrou melhorar a
evaporagdo do solvente na producéo de matrizes de éxido de polietileno.
De acordo com estes autores, o principal efeito do aumento da distancia
agulha-coletor € a reducdo da forca do campo magnético, o que tem
como consequéncia os efeitos causados pela diminuicdo da tensdo
aplicada. Estes resultados comprovam novamente a forte dependéncia
entre os parametros da eletrofiacdo e sistema polimero/solvente. Estudos
realizados por UCHKO et al.,, 1999, demonstram este efeito na
eletrofiacdo de solugdes de proteina.

2.1.1.5. Condigdes ambientais

A formagdo e a morfologia das nanofibras pode ser influenciadas
por parametros ambientais, como temperatura e umidade (THOMPSON
etal., 2007; MEDEIROS et al., 2008; COSTA et al., 2012).

Quando a pressdo interna devido a volatilizacdo do solvente e
contragdo do didmetro é maior que a tensdo superficial, alguns poros
podem quebrar a pelicula, abrindo canais para evaporar o solvente. Um
esquema da formacédo de poros € apresentado na Figura 5. Se o solvente
é suficientemente volatil para formar uma pelicula espessa, acontece um
aumento abrupto da viscosidade que restringe a mobilidade do polimero
e previne a formagéo dos poros (MEDEIROS et al., 2008).

Normalmente, com umidade relativa superior a 25%, sdo
encontrados poros nas fibras eletrofiadas, variando de polimero para
polimero, de acordo com a estrutura e peso molar. Porém, mesmo com
umidade relativa acima de 80%, nem todas as fibras apresentam poros.
A porosidade depende do tamanho das fibras. Fibras com diametros na
escala micrométrica, sdo mais suscetiveis a formacdo de poros, por que
nas nanofibras a dindmica de evaporagéo do solvente, separacao de fase
e formacdo da pelicula é mais rapido (MEDEIROS et al., 2008; COSTA
etal., 2012).



Figura 5: Mecanismo de formagdo de pelicula e poro. A pelicula é formada a
partir da concentracdo inicial de polimero no recheio até 100%,
aproximadamente, na superficie externa da pelicula. (a) Fina pelicula com a
solucdo de polimero retida no ndcleo, (b) moléculas de solvente se difundem
através dos poros, e (c) fechamento parcial que forma os poros na superficie.

«—— Pelicula

Recheio

(a) (bh) ()

Fonte: Adaptado de MEDEIROS et al., 2008.

2.1.2. Tipos de Morfologias

O processo de eletrofiacdo é muito versatil e diversos tipos de
fibras sdo obtidas através de simples ajustes nas variaveis de processo,
além de excelentes propriedades (PICCIANI et al., 2009; COSTA et al.,
2012).

Para alguns autores (MEGELSKI et al., 2002; CASPER et al.,
2004; COSTA et al.,, 2012), a formacdo de poros nas fibras ocorre
devido a formacdo de duas fases na nanofibra, uma rica em polimero e
outra rica em solvente. Desta forma a fase rica em polimero se solidifica
logo que ocorre a segregacdo das duas fases enquanto que a evaporagdo
do solvente ocasiona a formacéo de nanofibras porosas (Figura 6).
Assim, segundo estes autores, a formacdo de poros da-se pela
evaporacao dos solventes.

Resultados de MEDEIROS et al., 2008, apresentados por COSTA
et al., 2012, mostraram a formac&o de fibras porosas obtidas através de
fiacdo por sopro, método que ndo utiliza tensdo elétrica, concluindo
assim, que os fendmenos eletrostaticos ndo sdo responsaveis pelo
processo de formacao de poros.



Fonte: COSTA et al., 2012.

A forma como ocorre a evaporacdo do solvente também pode dar
origem a nanofitas (Figura 7). Segundo os autores, isto acontece devido
a evaporagdo do solvente de forma heterogénea, onde é formada uma
estrutura na qual uma parte estara solidificada contendo em seu interior
material no estado liquido. Caso este fendmeno ocorra, a propria pressdo
atmosférica ira colapsar esta casca fina, dando origem a uma estrutura
plana de largura semelhante a do jato eletrofiado (KOOMBHONGSE;
LIU; RENEKER, 2001; COSTA et al., 2012).

A eletrofiacdo também pode resultar em fibras ramificadas. As
nanofibras ramificadas, Figura 8. Um provavel mecanismo da formagao
de nanofibras ramificadas durante a eletrofiacdo pode ser explicado pela
formacéo de jatos secundarios a partir do jato primario formado, ou pela
separacao do jato inicial em dois jatos menores. O alongamento da fibra
e a evaporacao do solvente levam a uma mudanca dindmica na forma e
distribuicdo de cargas ao longo do jato. Desta forma, o desequilibrio
entre as forcas elétricas e a tensdo superficial do jato pode levar a
instabilidade. Uma opc¢do para se reduzir esta instabilidade é através da
criacdo dos jatos secundarios que dardo origem as ramificacdes.
KOOMBHONGSE; LIU; RENEKER, 2001, conseguiram verificar
através de cameras de alta velocidade a formagdo destes jatos
secundarios (COSTA et al., 2012).
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Figura 7: Fit

Fonte: KOOMBHNGSE; LIU; RENEKER, 2001

Figura 8: Fibras ramificadas de poli (&lcool vinilico).

Fonte: RAMAKRISHNA et al., 2005.

Além das condigdes operacionais, como tensdo aplicada, as
propriedades das solugdes a serem eletrofiadas, como a
viscoelasticidade da solugdo, a densidade de cargas elétricas ¢ a tensdo
superficial da solugdo, afetam a formacdo das nanofibras, produzindo
contas. JEONG; IM; YOUK, 2005, investigaram o efeito de diversos
solventes na morfologia de fibras de poli(butileno sucinato) (PBS). A
formagdo de contas tem uma forte relacdo com o solvente ou mistura de
solventes empregados. Existem muitos fatores provaveis que afetam a
morfologia das fibras em diferentes solventes como taxa de evaporagao,
polaridade, condutividade, tensdo superficial, viscoelasticidade, massa
molar, grau de emaranhamento das cadeias em solugdo e condigdes
ambientais (KOOMBHONGSE; LIU; RENEKER, 2001; COSTA et al.,



2012). A Figura 9 ilustra 0 mecanismo de formacdo de contas proposto
por ZUO et al., 2005.

Figura 9: Mecanismo de formacdo de contas. As imagens correspondem a
diferentes distancias da ponta da agulha: (a) 1 cm; (b) 3 cm; (c) 5 cm; (d) 7 cm;
(e) 9 cm; (f) 12 cm; (g) 15 cm e (h) 30 cm.

Fonte: ZUO et al., 2005.

FONG et al., 1999, relata que a instabilidade capilar do jato pode
formar fibras com contas, devido ao desequilibrio causado pelas
flutuagdes na forma e densidade de cargas elétricas do jato. Para melhor



controle da morfologia das fibras e do aparecimento de contas, ¢é
necessario conhecimento de pardmetros importantes como tensio
superficial e viscoelasticidade da solugdo. A redugdo da tensdo
superficial leva a uma tendéncia ao rompimento do jato, o que causa a
formagdo das contas (COSTA et al., 2012).

A densidade de cargas elétricas também tem efeito na formacao
das fibras com defeitos em forma de contas. Um aumento na densidade
de cargas elétricas da solug¢do reduz o niimero de contas presentes nas
nanofibras (FONG et al., 1999; COSTA et al., 2012). ZONG et al.,
2002, atribuiram esta redugao ao aumento das forgas elétricas atuando
na solugdo, o que leva a maiores taxas de estiramento e maior
estabilidade do jato. Como resultado o numero de contas se torna menor
e a morfologia das fibras mais uniforme (COSTA et al., 2012).

2.1.3. AplicacOes das Nanofibras

As nanofibras eletrofiadas possuem uma ampla faixa de propriedades
como alta area superficial por razdo de volume, alta porosidade e tamanho de
poro reduzido. Isto faz com que as nanofibras sejam utilizadas em diversos
seguimentos, de acordo com varias reas de aplicagbes, como por exemplo
engenharia de tecido, cicatrizacdo de ferida, liberagcdo controlada, sensores,
membranas de sele¢do e recuperacdo de metais, como apresenta a Figura 10
(KWANKHAO, 2013).

A enorme gama de possibilidades abertas pelo processo de
eletrofiacdo permite que diferentes aplicacGes sejam derivadas destes
materiais, desde aplicacdes objetivas para o polimero em questdo até
outras, ndo tdo usuais.



Figura 10: Principais aplicacdes de nanofibras eletrofiadas: (a) filtragdo de 6leo,
(b) filtracdo de ar, (c) sensor, (d) cicatrizacdo de feridas e (e) engenharia de
tecido.

Fonte: Adaptado de KWANKHAO, 2013.

WU et al.,, 2007, estudaram as propriedades magnéticas de
nanofibras de ferro, niquel e cobalto obtidas por eletrofiagdo. As
nanofibras metalicas apresentaram propriedades ferromagnéticas com
aumento em sua coercividade. Os autores também obtiveram fibras
metalicas alinhadas e uma fibra da liga ternaria FeNiCo. Estas novas
nanofibras magnéticas tém potencial para emprego em sensores
magnéticos, magnetos flexiveis e dispositivos de armazenamento de
dados.

O desenvolvimento de nanocompdsitos também guarda ainda
muitas possibilidades de avango, tanto em novos sistemas
polimero/carga quanto na aplicacdo industrial destes materiais. Reforgo
de materiais de engenharia, membranas de filtracdo com alta
seletividade, recobrimento de proteses médicas, nanoatuadores
magnéticos, sdo apenas algumas das inimeras possibilidades de
aplicacdo destes compdsitos nanoestruturados. Assim como com
nanocompdsitos, a busca de blendas nanoestruturadas visa criar
materiais com combinagdo de propriedades ndo encontrada nos
materiais de partida. Tanto materiais aprimorados para as aplicacdes
existentes quanto materiais novos que permitirdo novas aplicacdes sao
esperados. Uma das &reas com maior potencial de beneficio devera ser a



de biomateriais, onde a estrutura fibrilar na escala submicrométrica, a
biocompatibilidade que advém do uso de polimeros de origem natural e
a possibilidade de carregamento com substancias bioativas, implicam
em um conjunto de propriedades em qualquer material de engenharia,
abrindo um novo universo de possibilidades de engenharia biomédica
(COSTA et al., 2012).

O PLA tem sido amplamente estudado na area de biomateriais e
liberacdo de farmacos, por se tratar de um polimero biodegradavel e
biocompativel. IMMICH et al., 2013, estudaram a liberacdo de
ibuprofeno a partir de uma membrana eletrofiada de PLA e verificaram
que a liberaco do farmaco é fortemente dependente da espessura da
membrana eletrofiada e ndo da concentracdo de farmaco existente.

O emprego de nanofibras de materiais poliméricos
biocompativeis na substituicdo de tecidos ou 6rgdos em seres humanos,
objetiva um rapido processo de recuperacdo através da otimizacdo na
interacdo tecido-implante. Na literatura, foi reportada a aplicacdo destas
nanofibras como parte de préteses (YOSHIMOTO et al., 2003), vasos
sanguineos (VENUGOPAL; RAMAKRISHNA, 2005), pele artificial
(DAL et al., 2004), biossensores e liberagcdo controlada de farmacos
(SILL; VON RECUM, 2008; IMMICH et al., 2013), scaffolds (PHAM;
SHARMA; MIKOS, 2006) e curativos (KHIL et al., 2003).

O uso de nanoestruturas fibrilares também apresenta interessantes
possibilidades na aplicacdo em sensores. Os principais beneficios sdo a
altissima area superficial, principalmente quando fibras porosas sao
utilizadas. As nanofibras podem ser utilizadas tanto como suporte de
alta area, por exemplo, para enzimas, quanto como material transdutor
em si, por exemplo, monitorando variagbes de condutividade ou
constante dielétrica que ocorrem no material quando da sor¢do de
determinado analito. Outra possibilidade é a modulacdo das
propriedades 6ticas das fibras quando em contato com a substancia de
interesse, detectavel por colorimetria, fluorimetria, refratometria, entre
outras possibilidades.

Catalise é uma area onde nanofibras sdo estruturas com potencial
imenso para trazer beneficios industriais, dada a necessidade intrinseca
de alta &rea superficial. Resultados obtidos até o momento sdo
encorajadores, porém da criacdo de um novo material até a aplicacdo em
processos industriais, um longo tempo de desenvolvimento €
tipicamente necessario.

O impacto desta tecnologia deve ocorrer de maneira generalizada
em muitos setores, porém mais sensivelmente em segmentos que facam
uso, ou tenham contato, com materiais de origem bioldgica. Para o



Brasil, o setor do agronegécio é talvez 0 mais importante neste cenério,
seguido dos setores de alimentos e bebidas e biomédico. As aplicacGes
potenciais sdo inUmeras, seja para fibras poliméricas ou derivadas
destas, para nanocompdsitos ou blendas, seja revestindo superficies ou
em dispositivos, enfim, toda uma gama de possibilidades ainda nao
completamente imaginada.

TIWARI; YARIN; MEGARIDIS, 2008, demonstraram a
fabricacdo de sensores de deformacdo baseados em nanofibras de poli
(e-caprolactona) (PCL) incorporando negro-de-fumo  condutivo.
Conforme as fibras sdo alongadas axialmente, ocorre uma reducgdo da
percolacdo das particulas de negro-de-fumo, reduzindo a condutividade
do material. Os autores apresentam uma modelagem do processo
considerando a aplicacdo de uma membrana deste material como filtro,
sendo o entupimento do filtro (e consequente estiramento da membrana)
monitorado pela variagdo da condutividade. PICCIANI et al., 2009,
produziram nanofibras condutoras de PANI/PLA com didmetros na
faixa entre 100 e 1000 nm. Estas nanofibras foram preparadas a partir
das solugBes das blendas de PANI dopada com TSA e PLA em
hexafluorisopropanol. As nanofibras obtidas sdo homogéneas, indicando
gue existe uma boa interacdo entre a PANI e o PLA na blenda. Apesar
de a condutividade elétrica ser menor nas nanofibras do que nos
respectivos filmes preparados por moldagem (casting), estes materiais
sdo bastante promissores para serem usados em sensores, uma vez que a
condutividade dos materiais é fortemente dependente do diametro das
fibras.

Buscando o desenvolvimento de novos produtos com maior valor
agregado voltados para o agronegdcio, alguns grupos de pesquisa vém
publicando trabalhos relativos ao emprego de nanofibras obtidas pela
técnica de eletrofiagdo em barreiras protetoras a pesticidas (LEE;
OBENDORF, 2007), membranas de clarificacdo de suco de maca
(VELEIRINHO; LOPES-DA-SILVA, 2009), nanofibras de seda
(OHGO et al., 2002; TORRES-GINER; GIMENEZ; LAGARON,
2008), embalagens ativas (TAEPAIBOON; RUNGSARDTHONG;
SUPAPHOL, 2007; VEGA-LUGO; LIM, 2009) e liberacdo controlada
de vitaminas (TAEPAIBOON; RUNGSARDTHONG; SUPAPHOL,
2007).

2.2. TEXTEIS FUNCIONAIS

Segundo o parecer do Comité Econbmico e Social Europeu,
2013, sobre “os téxteis técnicos como vetores de crescimento”, 0S



téxteis técnicos sdo fibras téxteis, materiais de apoio com determinadas
caracteristicas, mais de ordem técnica do que estética, ainda que, para
alguns mercados, como o do vestuario de trabalho ou dos equipamentos
de desporto, ambas as caracteristicas sejam importantes.

Gragas a natureza das fibras (poliéster, polipropileno, viscose,
algodao, carbono, vidro, aramida, etc.), bem como a escolha das técnicas
de fabrico (fiacéo, tecelagem, entrangcamento, malharia, ndo tecido, etc.),
incluindo os processos de acabamento (tingimento, estamparia,
revestimento, laminagem, etc.) os fabricantes de téxteis técnicos sdo
capazes de propor solucdes téxteis com as caracteristicas mecanicas, de
interacdo com o ambiente e de protecdo necessarias as necessidades
especificas dos utilizadores finais.

A incorporacdo de nanofibras eletrofiadas em téxteis tradicionais
cria varias oportunidades. Em um primeiro momento, é possivel
substituir pequenas porcentagens de fibra tradicional por milhares de
nanofibras poliméricas, aumentando a tenacidade e area superficial do
tecido sem aumento da massa. Alternativamente, o tecido completo
pode ser feito a partir de nanofibras. Isto proporciona importantes
aplicacbes como roupas com tecidos leves para protecdo contra
temperaturas extremas, balisticas e agentes quimicos e biol6gicos.

2.2.1. Téxteis cosméticos ou cosmetotéxteis

Nos ultimos anos, tecidos capazes de proporcionar conforto,
através de acabamento com substancias cosméticas, tem sido motivo de
estudo, gracas ao valor comercial agregado. Os tecidos podem possuir
propriedades de liberagdo de substancias cosméticas quando em contato
com a pele. Essa liberacdo pode ser constante e permanente, e a
substancia ativa deve ser protegida para evitar a oxidacdo e outras
reacOes possiveis.

De acordo com a definigdo, cosmetotéxteis sdo quaisquer
produtos téxteis que contenham uma substancia que é liberada ao longo
do tempo em diferentes partes superficiais do corpo humano,
nomeadamente sobre a pele humana, contendo funcionalidades
especiais, tais como a limpeza, perfume, mudanca a aparéncia, protecéo,
manter em bom estado ou corrigir odores corporais. Estes téxteis podem
possuir performances cosméticas e/ou bioldgicas, tais como sensagdo
agradavel, energizante, emagrecimento, refrescante, revigorante, pele
brilhante, anti-envelhecimento, cuidados com o corpo, condicionamento
fisico e salubridade (SINGH et al., 2004; BUSCHMANN; DEHABADI;
WIEGAND, 2015).



Cosmetotéxteis podem ser classificados de acordo com a
aplicagéo:

e Emagrecer: oferecer um efeito redutor ao usuario;

e Hidratar: proporciona um efeito de hidratacdo da pele;

e Perfumar: absorver odores desagradaveis efou liberar

perfumes agradaveis;

o Refrescar e relaxar: proporciona efeitos refrescante e
relaxante;

e Vitalizar: efeito vitalizante pela liberacdo lenta de aromas
sintetizados por plantas e frutas como gengibre, mentol,
laranja, alecrim etc.;

e Protecdo UV: proteger contra a radiacdo UV de forma eficaz;
Firmeza e elasticidade da pele: libera produtos que tonificam
a pele.

O conforto é um dos fatores mais importantes na avaliacdo da
qualidade téxtil, sendo uma das principais exigéncias dos consumidores.
Também no caso de cosmetotéxtil, artigos confortaveis tem um mercado
melhor. Particularmente, o conforto de um tecido tem uma relacdo direta
com o bem-estar do usuario, inclusive bem-estar psicolégico.

Uma defini¢do de conforto foi obtida por Slater, 1985, como uma
consideragdo de fatores fisiologicos, psicoldgicos e fisicos e também do
seu impacto e interacdo com humanos e meio ambiente. Assim, conforto
tem varios aspectos e inclui diferentes fatores, mas todo o seu aspecto
pode ser dividido em conforto térmico e conforto sensorial. O conforto
térmico corresponde ao processo de transferéncia de calor e umidade
através da roupa. Ja fatores sensoriais referem-se as sensacdes causadas
pelo contato direto com a pele.

As fragrancias podem ser incorporadas ao tecido por diferentes
formas, como esgotamento, impregnacao direta, aspersdo, revestimento
e estampagem, ou ainda através de micro e nanocapsulas e pela
producéo de fibras e nanofibras com a fragrancia incorporada.

2.3. PET

O poli(tereftalato de etileno) é um polimero linear utilizado em
variadas aplicacbes sob a forma de filme, fibra ou plastico. Este
polimero apresenta uma boa resisténcia mecénica, mesmo quando
sujeito a temperaturas elevadas (até 175 °C) e é utilizado em larga escala
pela industria téxtil e de embalagens, sendo uma matéria-prima de baixo
custo e facil acessibilidade. Como ndo apresenta toxicidade, o PET €



utilizado como material de contato com alimentos e tem ainda a
vantagem de poder ser reciclado e reutilizado (SINGH et al., 2004; KIM
etal., 2012).

Existem duas maneiras de sintetizar o PET. O primeiro método é
uma reacdo direta do acido tereftalico com etileno glicol. Esta reacdo é
uma esterificacdo de Fischer, em que um &cido reage com um alcool,
seguindo o mecanismo de Fischer. O outro mecanismo de sintese de
PET envolve a reacdo de transesterificacio em que um éster €
transformado em outro como na reacao de dimetiltereftalato com etileno
glicol (DUTT; SONI, 2013).

O PET é um poliéster aromético linear com notéveis
caracteristicas bioldgicas, incluindo biocompatibilidade e
bioestabilidade (MOUKWA, 1997), sua estrutura quimica pode ser vista
na Figura 11.

Figura 11: Estrutura quimica do PET.
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Fonte: KRISHNAN; KULKARNI, 2008.

O Brasil ¢ um dos maiores recicladores de PET do mundo.
Segundo a ABIPET, 2013, a reciclagem de PET no Brasil foi de 331
.10° kg, enquanto que o consumo de PET no mesmo ano foi de
aproximadamente o dobro. O PET reciclado tem inimeras aplicagdes:

a) Chapas (6%) de box de banheiro, de sinalizacdo, através de
backlights, sinalizacdo viaria, cartdes bancarios, cartdes de
visitas entre outros;

b) Resinas alquidicas para tintas e vernizes e resinas insaturadas
(24%), utilizadas em cabine de caminhdes, para-choques de
carros, caixas d’agua, piscinas, bal de motocicletas;

c) Novas garrafas, frascos e filmes de embalagem (18%);

d) Fitas de arquear (6%) utilizadas para a amarracao;

e) Plasticos de engenharia ou pecas técnicas (6%), em que a
producdo exige célculos estruturais, estudo de esforgos ou
pontos de fragilidade, entre outras necessidades;

f) Tubos e conexdes (2%);

g) AplicagBes Téxteis (38%): A industria téxtil é a maior
usuaria de PET reciclado. Tais fibras tém inGmeras
aplicacOes, desde roupas até mantas geotéxteis, que ficam



invisiveis sob o solo, mas que cumprem fungGes importantes.
Um dos usos mais difundidos é o de revestimentos
automotivos: 100% dos carros nacionais usam carpetes de
PET reciclado.

O PET reciclado com aplicacBes téxteis, sdo utilizados em sua
maioria na fabricagdo de tecidos néo tecidos (44%). Como nanofibras, o
PET tem sido muito utilizado em enxertos vasculares, proteses
ortopédicas, e malhas abdominais, por exemplo. O PET tem sido
eletrofiado com sucesso para producdo de nanofibras com potencial
aplicacdo como suportes para vasos sanguineos ou engenharia éssea
(LU; SIMIONESCU; VYAVAHARE, 2005; MA et al., 2005;
VELEIRINHO, 2007).

A literatura apresenta solucdes de eletrofiacdo de PET virgem
com concentragdes que variam de 30% (v/v) até 80% (v/v) de &cido
trifluoracético (TFA) (VELEIRINHO, 2007; CHEN; WANG; HUANG,
2008; VELEIRINHO; LOPES-DA-SILVA, 2009; KAYACI; UYAR,
2012; VELEIRINHO et al., 2014; STRAIN et al., 2015).

STRAIN et al., 2015, produziram membrana de filtro de fumo a
partir de uma solucdo de garrafas PET recicladas por eletrofiacdo.
Ajustando os parametros de eletrofiacdo, obtiveram fibras com
espessuras entre 0,4 e 4,3 mm. Para simular a fumaca do cigarro, foi
utilizado ar com uma substancia modelo. As fibras de 0,4 mm
mostraram uma filtracdo de fumo mais eficiente e uma capacidade de
absorver 43 vezes o seu proprio peso em residuos de fumo, enquanto
que as fibras de 1 mm, apresentaram a melhor combinacdo de
capacidade de filtracdo (32 vezes) e robustez mecanica.

A microporosidade dos ndo tecidos de PET pode funcionar como
uma barreira microbioldgica. Na verdade, membranas de PET sdo feitas
de camadas sucessivas de pequenos poros impermedveis a varios
microrganismos e outros contaminantes. Os ndo tecidos de PET
possuem caracteristicas hidrofébicas e alta resisténcia a tragéo (2,7 £ 0,2
MPa) e alongamento relativamente elevado (35 + 8%), e possuem ainda
baixa densidade (~ 0,091 g.cm™) (VELEIRINHO, 2007).

VELEIRINHO, 2007, ao utilizar TFA como solvente puro,
verificou que o jato formado era mais instavel, o que levava a perdas de
amostra por deposicdo no exterior do coletor e atribuiu este fato ao
aumento da condutividade da solucdo. As propriedades fisico-quimicas
do TFA e do diclorometano (DCM) sdo apresentadas na Tabela 2:



Tabela 2: Propriedades fisico-quimicas do TFA e DCM.

Propriedade TFA DCM
Constante dielétrica (25 °C) 42,1 8,9

Viscosidade mPa s (25 °C) 0,81 0,41
Tensdo Superficial (mN/m) 13,63 28,12
Pressdo de Vapor (Torr) 96 350

Ponto de Ebuli¢do (°C) 71,8 39,8
Calor de vaporizagéo (kJ/mol) 38,05 14,44

Fonte: VELEIRINHO, 2007.
2.4. OLEOS ESSENCIAIS

Os Oleos essenciais sdo resultantes dos produtos volateis
extraidos por destilagdo e estdo concentrados em partes especificas das
plantas como folha, semente, casca ou fruto. O termo “6leo essencial” é
empregado para designar liquidos oleosos volateis, dotados de aroma
forte, quase sempre agradavel.

De forma geral, sdo misturas complexas de substancias volateis,
lipofilicas, geralmente odoriferas e liquidas. Também podem ser
chamados de 6leo volateis, 6leos etéreos ou esséncias. Eles sdo assim
chamados por serem de aparéncia liquida, oleosa, volateis, geralmente
de aroma agradavel, sollivel em solventes apolares, como éter (LEMOS
etal., 1990; SOUZA et al., 2014).

E interessante notar que os Oleos essenciais se diferem
guimicamente dos Gleos vegetais e minerais. Os primeiros sao misturas
de terpenos, compostos oxigenados e outros tipos de funcbes organicas.
Ja os 6leos vegetais sdo ésteres da glicerina com acidos graxos de longas
cadeias. Enquanto que os ultimos dleos citados sdo parafinas liquidas
misturados a outros hidrocarbonetos de peso molecular elevado
(LEMOS et al., 1990).

A constituicdo quimica dos 0leos essenciais € muito complexa,
chegando a algumas dezenas de compostos com funcBes organicas
diferentes: hidrocarbonetos, alcoois, aldeidos, cetonas, éteres e fendis.

Os oOleos essenciais apresentam as mais diversas acgdes
farmacoldgicas, tais como:

v' Acéo eupéptica (digestiva): condimentos como orégano,
manjericdo, salvia, tomilho, etc.

v Hiperemiante local: 6leo de horteld, que é rico em
mentol; canfora como principio ativo isolado.



v' Antisséptica: 6leo essencial de cravo, devido ao eugenol;
Oleo essencial de eucalipto, devido a grande quantidade
de cineol.

Os 06leos essenciais tém grande importancia nas inddstrias de
perfumes, cosméticos e alimentos devido as suas propriedades
aromaticas. Alguns 6leos possuem atividades bioldgicas, podendo ser
utilizados na elaboracdo de produtos farmacéuticos e inseticidas. Os
6leos podem ser usados brutos ou como fontes de importantes
precursores na sintese organica (CRAVEIRO; QUEIROZ, 1993).

Os 6leos essenciais sdo biodegradaveis, renovaveis na natureza e
seguros para a saude humana. Existem 06leos essenciais que sao
amplamente conhecidos por propriedades antibacterianas e fungicida,
como 06leo de horteld e 6leo de cravo. Estes biocidas sdo utilizados na
protecdo de plantas, processamento de alimentos e indUstria de
cosméticos, assim como na producdo de embalagens, em produtos
hospitalares, revestimento de materiais contendo fibras naturais e até
mesmo para a preservacdo de exposi¢do de museus, colegdes de livros
antigos e mais recentemente na aromaterapia. As substancias ativas
(alcaloides, flavonoides, terpenos, taninos) que se encontram presentes
em dGleos essenciais, tais como aqueles a partir de tomilho, orégano,
cravo, salvia, horteld e camomila, tem propriedades antimicrobianas
naturais, e por isso, tem sido usado desde os tempos antigos para
acentuar sabor, em medicamentos, como agentes microbianos, para
repelir insetos ou proteger produtos.

2.4.1. Esséncia de Horteld

A produgdo mundial do 6leo essencial de horteld é estimada em
cerca de 20.000 toneladas. China, india, Brasil, Japdo, Franca e EUA
sédo os principais produtores. O preco de compra do 6leo de horteld varia
de acordo com o teor de mentol determinado (SRIVASTAVA et al.,
2002).

Oleo de horteld é uma mistura complexa de componentes
relativamente volateis e de fraca solubilidade em &gua. Estes
componentes podem degradar durante 0 processamento e
armazenamento, o0 que vai levar as mudancas nas propriedades
sensoriais. A encapsulacdo do 6leo dentro de uma matriz, 0 protege
contra as adversidades ambientais e de processamento. E um agente
aromatizante popular em formulagbes de alimentos, produtos
farmacéuticos ou cosméticos (SRIVASTAVA et al., 2002; ZHONG et
al., 2009).



O componente mais abundante do dleo de horteld é o mentol, que
é um alcool com a presenca de monoterpenos volateis como o -pineno,
limoneno, isomentona (SARKAR et al., 2013). A estrutura quimica do
mentol, principal componente do 6leo de horteld, é apresentada na
Figura 12.

Figura 12: Estrutura quimica do mentol.
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Fonte: SOUZA et al., 2014.

A aplicagdo inicial do oleo de horteld era na medicina, mas no
século XX, a sua utilizagdo como ingrediente de aroma e sabor
aumentou e tornou-se seu principal emprego. Também ¢é utilizado como
agente bactericida e fungicida. Estudos comprovam a eficiéncia do 6leo
de horteld contra as bactérias S. typhimurium, S. coli, Salmonella
enteritidis e Staphylococcus aureus e contra fungos como Fusarium sp.,
Aspergillus ochraceus Wilhelm, Aspergillus flavus e Aspergillus niger
van Tieghe (TASSOU; KOUTSOUMANIS; NYCHAS, 2000;
KARAGOZLU; ERGONUL; OZCAN, 2011).

O Oleo essencial de horteld é muito conhecido pela sua
capacidade de reduzir o estresse e a ansiedade, promover o0 sono,
melhorar o apetite e aliviar a dor e o desconforto associado a ma
digestdo. Popularmente, sdo utilizados no controle de emogdes e humor,
por suas propriedades sedativas, ansioliticas, antidepressivas e
anticonvulsivantes (NAJAFIAN, 2014).

Estudos mostram uma reducdo significativa na agitacdo e
afastamento social de portadores de deméncia grave, com o uso de 6leo
essencial de horteld na aromaterapia de quatro semanas, quando
comparados ao grupo que fez tratamento com placebo (BALLARD et
al., 2002).

2.5. ESTADO DA ARTE
Frente a todo o exposto, percebe-se uma lacuna na literatura sobre

a eletrofiacdo de PET, principalmente sobre o PET reciclado, dando um
destino mais nobre do que a simples reutilizagdo e/ou reciclagem



tradicional. AplicagBes de ndo tecidos produzidos por eletrofiagdo com
funcionalidades voltadas a industria téxtil também sdo pouco
explorados. Na revisdo bibliografica deste trabalho ndo foram
encontrados registros de incorporacdo de compostos aromaticos a nao
tecidos, com excecdo de emulsBes, com intuito de proporcionar uma
liberacdo lenta e gradual.

Segundo os relatos da literatura, a incorporacdo de 6leos
essenciais a néo tecidos eletrofiados, tem-se dado através de emulsdes
formadas pela solucdo polimérica que se deseja eletrofiar e o agente
ativo. Para serem aplicados no setor téxtil, estes ndo tecidos teriam que
ser submetidos a tratamento posterior para nao se desfazer na primeira
lavagem.

O desenvolvimento e a melhoria de produtos téxteis sdo de
extrema relevancia para a sobrevivéncia do setor téxtil catarinense, uma
vez que este se apoia na inovacdo de produtos de alta tecnologia para
gue continue com participacdo no mercado téxtil frente a forte
concorréncia do mercado asiatico, enfrentando paises como a China,
Paquistdo, india e a Coréia. Assim, artigos téxteis eletrofiados, com
propriedades cosmeéticas, como liberacdo de aromas, constituem uma
alternativa de inovagdo para agregar valor comercial aos produtos
téxteis nacionais. Somadas a dificuldade de trabalho com um &cido forte
como o TFA e ao alto custo comercial, este trabalho pretende apresentar
uma condicdo mais favoravel de uso.






3. MATERIAIS E METODOS

O trabalho foi realizado no Laboratério de Transferéncia de
Massa — LABMASSA, do Departamento de Engenharia Quimica e
Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de Santa Catarina.

3.1. MATERIAIS

Os materiais utilizados nas etapas experimentais foram PET
(poli(etileno tereftalato)), proveniente de garrafas plasticas descartaveis,
acido trifluoracético (TFA) e Dimetilformamida, marca Vetec e
diclorometano (DCM), marca Synth. Seringa sem embolo de borracha,
gentilmente cedida pela empresa Vitrocell. Agulha metélica, gauge 22.
Agulha metélica coaxial, gauge interno 26 e gauge externo 20. Oleo
essencial de horteld, marca Duas Rodas.

3.2. SISTEMA DE ELETROFIACAO

O sistema experimental de eletrofiacdo foi montado pela aluna e
professores envolvidos no projeto, seguindo as etapas de implementagdo
e controle de alguns parametros do sistema. O projeto refere-se a
aquisicdo dos elementos necessarios a montagem do equipamento, 0
estudo da disposicao ideal destes elementos na bancada, defini¢do dos
pardmetros a ajustar durante o processamento, identificagdo das
variaveis, e, por ultimo, o estudo dos métodos de controle adequados. A
Figura 13 apresenta um esquema do sistema de eletrofiagdo montado no
laboratério LABMASSA.

Os elementos essenciais para montagem do sistema de
eletrofiacdo sdo uma bomba de infusdo (marca Insight), com vazdo
controlada (0,01pL por hora ou minuto até 999,99 uL por hora ou
minuto), coletores de aluminio com dimensdes de 20 cm x 20 cm e 10
cm x 10 cm, recoberto com papel aluminio para a deposicdo das
amostras, e uma fonte de alta tensdo (marca Faiscas) com tensdo de 0-30
kV.



Figura 13: Sistema de eletrofiagdo montado no LABMASSA: (1) Bomba
infusora, (2) Seringa contendo a solugdo a ser eletrofiadas, (3) Agulha, (4)
Fonte de alta tenséo, (5) Placa coletora e (6) Agitador mecanico.

Fonte: Autora.

Para incorporagdo do 6leo as fibras, efetuou-se uma adaptacdo em
agitador mecanico, com ajuste de velocidade, para promover a rotacao
da placa coletora, criando um sistema de eletrofiacdo e eletroasperséo
(electrospray) simultdneos. A Figura 14 apresenta o equipamento de
eletrofiacdo e a disposicdo dos elementos utilizados para a constru¢do do
mesmo.

As condicdes de operagdo do equipamento foram estudadas e
controladas, a fim de se obter alto rendimento e qualidade na producéo
dos materiais eletrofiados.

Figura 14: Equipamento de eletrofiacao utilizado.

e

Fonte: Autora



Para producdo dos ndo tecidos, 5 parametros foram estudados e
otimizados, devido a influéncia que exercem sobre a morfologia das
fibras: tensdo aplicada em kV, a vazdo da solugcdo em mL/h e a distancia
da ponta da agulha até o coletor de fibras, concentragdo de polimero e
razdo de TFA/DCM.

3.3. PREPARACAO DAS SOLUCOES PARA ELETROFIACAO

As solugdes foram preparadas dissolvendo a massa de PET,
proveniente de garrafas descartaveis, previamente lavadas, secas e
cortadas em tiras, em uma mistura de TFA:DCM (5:95; 10:90; 15:85;
20:80), sob agitacdo por 2 h. Apds a solubilizacdo completa do
polimero, as solucBes foram armazenadas em geladeira.

3.4. OTIMIZACAO DOS PARAMETROS OPERACIONAIS DO
SISTEMA DE ELETROFIACAO

Para a escolha das condi¢bes operacionais de eletrofiacéo,
efetuaram-se diferentes ensaios variando a tensdo aplicada, a distancia
agulha-coletor e a vazdo de infusdo da solucdo, a fim de estabelecer os
pardmetros minimos em que a eletrofiacdo aconteca. A partir destes
parametros, foi realizado um planejamento experimental composto 2°
com ponto central utilizando o software Statistica 10 (StatSoft), em um
total de 16 experimentos (APENDICE A) realizados em duplicata,
conforme a Tabela 3, obtendo como resposta o diametro das fibras.

Tabela 3: Planejamento experimental composto 2% com ponto central para
otimizacao dos pardmetros operacionais do sistema.

Axial Nivel | Ponto | Nivel Axial

inferior | inferior | central | superior | superior

-1,68 -1 0 +1 + 1,68
Tensao (kV) 18,3 20 22,5 25 26,7
Distancia (cm) 10,8 12,5 15 17,5 19,4
Vazédo (mL/h) 0,25 0,35 0,5 0,65 0,75

Fonte: Autora

Os ensaios foram realizados a partir de uma solucdo de PET 10%
(m/v) em 20% (v/v) de TFA e 80% (v/v) de DCM.



3.5. ESTUDO DO EFEITO DA VARIACAO DA CONCENTRAGAO
DE PET E COMPOSICAO DO SOLVENTE

Definidas as melhores condi¢des de trabalho no equipamento,
estudou-se a influéncia da concentracdo de polimero e composicdo do
solvente nas fibras de PET. Efetuou-se ensaios em duplicata nas
seguintes concentragdes apresentadas na Tabela 4:

Tabela 4: Variacdo da concentracdo de PET e TFA na eletrofiacéo.

PET (% m/v) TFA (% Viv) DCM (% v/iv)
10* 5 95
10 10 90
10 15 85
10 20 80
15* 5 95
15* 10 90
15 15 85
15 20 80
20* 5 95
20* 10 90
20* 15 85
20 20 80

*Concentracdo de PET acima do limite de solubilidade
Fonte: Autora

Optou-se por manter a concentracdo de TFA abaixo de 20% (v/v)
em relacdo ao DCM. A concentracdo de PET ¢é limitada pela
solubilidade dele no TFA, que é de aproximadamente 1:1 PET:TFA
(m/v), sendo assim, a méxima concentracdo de PET utilizada foi de 20%
(m/V).

3.6. PRODUCAO DE FIBRAS DE PET COM OLEO ESSENCIAL

De acordo com as melhores condigdes definidas nas secbes 3.4 e
3.5, foram eletrofiados ndo tecidos com Oleo essencial de horteld.
Devido a incompatibilidade entre os 6leos essenciais € 0 TFA, ndo é
possivel fazer a mistura de polimero e 6leo para eletrofiar. Desta forma,
dois métodos de incorporacdo do Oleo essencial foram estudados:
incorporacdo por eletroaspersdo e eletrofiacdo simultaneos (Figura 15 -
a), em que o 6leo a ser aspergido encontra-se em uma seringa adjacente



a seringa com o polimero a ser eletrofiado e incorporagdo via agulha
coaxial (Figura 15 —b), em que a solucdo polimérica é infundida pelo
orificio externo e o 6leo, pelo orificio interno da agulha. Os
experimentos foram realizados a temperatura de 20 °C £1 e umidade
relativa abaixo de 70%.

Figura 15: Esquema dos métodos de incorporacdo estudados: (a)
eletrofiacdo e eletroaspersdo em simultaneo e (b) eletrofiacdo com agulha
coaxial.
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Fonte: Autora

3.7. CARACTERIZACAO DO MATERIAL
3.7.1. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A analise de imagem dos néo tecidos produzidos foi realizada por
microscopia eletrénica de varredura em um equipamento JEOL JSM-
6390LV disponivel no Laboratério Central de Microscopia Eletrdnica da
USFC (LCME), utilizou-se tensdo de aceleracdo igual a 10 KV e
corrente de feixe igual a 88 pA.

3.7.2. Medidas de Diametro das fibras

Utilizando a barra de escala do software do equipamento de
microscopia eletronica de varredura e a ferramenta de calibragdo de
distdncias do ImageJ, foi possivel obter as medidas dos didmetros das
fibras em unidades métricas. Para cada ndo tecido, foram usadas 2
imagens representativas de sua morfologia e medidas um total de 225
fibras em cada imagem, utilizando zoom digital de ampliag&o.



3.7.3. Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

As analises espectroscdpicas no infravermelho foram realizadas
no Laboratério de Pesquisa em Polimeros e Compdsitos, do
Departamento de Engenharia Mecénica (Policon/UFSC), em
espectrofotdmetro marca Bruker, modelo Tensor 27. Os espectros de
absorgéo na regido do infravermelho da garrafa de PET, PET eletrofiado
com agulha tubular e PET eletrofiado com agulha coaxial contendo 6leo
de horteld foram obtidos no intervalo de comprimento de onda de 4000 a
600 cm™ e com uma resolucéo de 4 cm™.

3.7.4. Determinacdo da Massa Molar Viscosimétrica

Para determinar a massa molar é necessario, primeiro determinar
a viscosidade das solugGes poliméricas com concentragfes conhecidas,
uma vez que a viscosidade de uma solucdo polimérica é dependente da
massa molar do polimero. A viscosidade foi determinada através da
norma ASTM D2857 — 95, denominada Prética Padrdo de Viscosidade
de Solugdes Diluidas de Polimeros, com um viscosimetro de Ostwald.

Mergulhou-se o viscosimetro em um banho termostatico a 30 °C
com 20 mL de solvente puro. Ap6s 10 minutos, tempo necessario para
gue o solvente atingisse a mesma temperatura que o banho, procedeu-se
a tomada de tempo de fluxo do solvente, em quintuplicata. Em seguida,
repetiu-se o procedimento para as solucGes de PET proveniente de
garrafas e com o PET eletrofiado.

A partir da média dos tempos obtidos, pode-se determinar alguns
tipos de viscosidade:

- Viscosidade Relativa: mede o quanto a viscosidade da solucéo é
maior do que a viscosidade do solvente puro, e é representada pela
Equacéo 1.

t o
Mrel = ¢, Equacdo 1

- Viscosidade Especifica: indica o ganho de viscosidade causado
pela presenca do polimero, conforme Equagdo 2, medindo o quanto a
diferenca de viscosidade entre a solucdo e o solvente é maior do que a
viscosidade do solvente puro.



t_to
nespznrel_]-: t
0

Equacéo 2

- Viscosidade Especifica Reduzida: indica a habilidade que uma
unidade de concentracdo do polimero apresenta em elevar a viscosidade,
representada pela Equacdo 3.

n ~
Nesp red = % Equacao 3

- Viscosidade Inerente: permite que tanto variacGes pequenas
guanto varia¢fes muito grandes da viscosidade da solucédo, em relacdo a
do solvente, possam ser expressas em um mesmo eixo, conforme
Equacéo 4.

In x
Niner = (Zrel) Equagcéo 4

-Viscosidade Intrinseca: Indica o ganho de viscosidade
promovido por unidade de concentracdo do polimero, na situacdo onde
ndo h4 interacdo com outras moléculas de polimero, ou seja, situagdo na
gual as moléculas apresentam comportamento independente umas das
outras, representada pela Equacao 5.

[77] = éi_r)r(l)(niner) = lci_r)r(l)(nesp red) Equacéo 5

A massa molar do PET antes e depois de eletrofiado foi
determinada pelo método viscosimétrico, que relaciona a viscosidade de
uma solucdo polimérica com a massa molar do polimero utilizado,
através da Equacdo 6, conhecida como equacdo de Mark-Houwink-
Sakurada:

[n]=K(My)? Equacio 6

em que: [n] é a viscosidade intrinseca (dL/g) da solucdo
polimérica; K (mol/g) e a (adimensional) s&o constantes que dependem
do polimero, solvente e temperatura; My é a massa molar (g/mol) do
polimero.



Os parametros K e a para o PET, utilizando o TFA como solvente
a 30 °C, sdo 43. 10° mol/g e 0,68, respectivamente (AMERICAN
POLYMER STANDARDS CORPORATION, ).

3.8. CINETICA DE LIBERACAO DO OLEO

O estudo da liberacdo do 6leo presente na amostra foi realizado
através do equipamento Espectrofotdmetro UV-Vis, modelo Cirrus 80 —
marca Femto, no comprimento de onda de 248 nm, em temperatura
ambiente.

Inicialmente, fez-se uma curva de calibracdo para determinar a
relacdo linear entre a concentracdo (Conc) de 6leo de horteld em DCM e
absorbancia (Abs) medida, conforme pode ser observada na Figura 16.
Desta forma, obteve-se a Equagéo 7, equacdo da reta.

Figura 16: Curva de calibracdo: relacéo entre a concentragdo (%) de 6leo de
hortela e a absorbancia (nm) medida.
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Fonte: Autora

Abs = 15,236.Conc — 0,008

RZ = 0.997 Equagéo 7



Foram analisados ndo tecidos produzidos via eletroaspersdo e
eletrofiacdo em simultaneo e ndo tecidos produzidos com agulha
coaxial.

De cada ndo tecido a ser analisado foram cortadas 3 amostras de
6 cm?. Cada amostra foi acondicionada em um frasco com 10 mL de
DCM (solucdo 1). Os frascos contendo as amostras, foram levados ao
banho ultrassom por 1 h a temperatura de 40 °C, para que ocorra a
liberacdo do dleo contido nas fibras. Apds liberacdo e resfriamento da
solucdo 1 até temperatura ambiente, é feita uma diluicdo de 10% da
solucdo 1 em DCM, e entdo analisado.






4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos no
desenvolvimento de um néo tecido eletrofiado com incorporacéo de 6leo
essencial de horteld. Para otimizacdo do processo de eletrofiacdo, foram
estudadas as influéncias de fatores como vazéo da solucdo polimérica,
distancia entre agulha e coletor, diferenca de potencial, concentracéo de
polimeros e concentracdo de solventes.

4.1. PARAME'I:ROS QUE INFLUENCIAM O PROCESSO DE
ELETROFIACAO

Uma série de parametros experimentais podem influenciar o
processo de eletrofiacdo. A escolha destes parametros sempre vai
depender dos polimeros e solventes envolvidos. Para determinar quais
pardmetros seriam avaliados, realizou-se ensaios preliminares baseado
na literatura. Desta forma, analisou-se primeiramente, a vazdo da
solucdo, a distancia entre a agulha e o coletor e a diferenca de potencial
aplicada.

4.1.1. Influéncia da tensao

Para a producdo dos primeiros ndo tecidos, utilizou-se uma vazédo
de 4,8 mL/h, diferenca de potencial de 26 kV e distancia de 12 cm,
baseado nos pardmetros descritos por VELEIRINHO, 2007. A solucédo
eletrofiada foi preparada com 30% (m/v) de PET e uma relagdo 8:2 de
TFA:DCM. Durante a realizacdo do experimento, pdde-se observar,
macroscopicamente, a formagdo de “teias” (Figura 17), provavelmente
decorrentes da alta constante dielétrica da solugéo.

A condutividade e a constante dielétrica do solvente influenciam
0 modo como a solucdo se comporta por agdo da diferenca de potencial.
No processo de eletrofiacdo a formacdo de fibras ocorre devido ao
estiramento da solucdo polimérica causado pela aplicacdo de uma
elevada diferenca de potencial. Quanto maior for a condutividade, maior
seré a repulsdo das cargas superficiais, ou seja, maior sera o estiramento
e menor sera o didmetro das fibras e 0 nimero de contas esféricas. A
constante dielétrica da solugcdo tem uma influéncia semelhante a
condutividade. De um modo geral, uma solu¢gdo com maior constante
dielétrica produzird fibras com menor didmetro e menor ndmero de
contas (RAMAKRISHNA et al., 2005).



Figura 17: “Teias” formadas durante os ensaios de eletrofiacdo, nas condigdes
de vazdo de 4,8 mL/h, diferenca de potencial de 26 kV e distancia de 12 cm,
solucdo de 30% de PET e relacdo de solventes de 8:2 de TFA:DCM.

Fonte: Autora

Apesar da instabilidade do sistema, VELEIRINHO, 2007,
atribuiu a diminuicdo do tamanho das fibras obtidas ao aumento da
razdo TFA:DCM, j& que, um solvente com uma maior constante
dielétrica, consegue transportar mais cargas, 0 que origina um maior
estiramento da fibra pela aplicagdo da diferenca de potencial, e/ou a
produgdo de um maior nimero de filamentos por aumento da repulsdo
eletrostatica.

Optou-se por diminuir a quantidade de TFA e minimizar o efeito
de “teias”. Desta forma, o planejamento experimental para otimizagdo
do sistema, foi realizado utilizando uma solucdo com 10% (m/v) de
PET, e 20% (v/v) de TFA e 80% (v/v) de DCM.

O principio fundamental da eletrofiacdo é a diferenga de potencial
aplicada entre a solucdo polimérica e a placa coletora. Esta é
responsavel por causar o estiramento do jato e a formacdo da fibra.
Segundo TAN et al., 2005, existe um valor minimo de tenséo aplicada
para cada sistema polimero/solvente. Quando se trabalha com uma
diferenca de potencial abaixo do minimo necessario, o jato ndo €
atraido, e conforme a vazdo, acontece o gotejamento ou ainda, a
solidificagdo do polimero, causando o entupimento da agulha. Espera-se
gue com o aumento da tensdo, as fibras produzidas sejam mais finas. Em



contrapartida, 0 aumento da tensao, torna a distribuicdo de diametro das
fibras mais larga, ou seja, as fibras se tornam menos uniformes. Este
efeito é devido a formagdo de jatos secundéarios e é mais observado em
solugdes com viscosidade baixa. Quando a diferenca de potencial se
torna excessiva, causa as mesmas instabilidades no sistema que uma
tenséo baixa.

A literatura relata tensdo entre 7 e 26 kV para a eletrofiagcdo de
PET (MA et al., 2005; CHEN et al., 2008; VELEIRINHO; LOPES-DA-
SILVA, 2009; KAYACI; UYAR, 2012; VELEIRINHO et al., 2014;
STRAIN et al., 2015). Ao realizar testes preliminares, observou-se que a
tensdo minima de trabalho no sistema construido para a eletrofiacdo de
PET é de 18 kV. Desta forma, construiu-se um planejamento
experimental que ndo contemplasse diferencas de potencial inferiores.

4.1.2. Influéncia da vazao

Outro parametro de grande interferéncia na formacao das fibras é
a vazdo da solucdo de polimero, uma vez que este determina a
guantidade de polimero disponivel. O aumento da vazdo da solucédo
promove o aumento do diametro da fibra até o ponto em ocorre a
evaporagdo incompleta do solvente, causando a fusdo das fibras
eletrofiadas (YUAN et al., 2004; RAMAKRISHNA et al., 2005).

O valor da vazdo da solucdo deve corresponder ao valor maximo
para o qual se obtém uma matriz com as caracteristicas fibrosas
pretendidas, isto €, com auséncia de contas esféricas, de modo a obter
uma eficiéncia maxima do processo (VELEIRINHO, 2007). A literatura
apresenta valores entre 0,3 e 12 mL/h (CHEN; SNYDER; ELABD,
2008; VELEIRINHO; LOPES-DA-SILVA, 2009; KAYACI; UYAR,
2012; VELEIRINHO et al., 2014; STRAIN et al., 2015). Vazado muito
baixa inviabiliza o processo, pela demora para se obter um ndo tecido
com um peso/espessura minima de manuseio.

Os testes preliminares revelaram que para uma distancia de 12 cm
entre agulha e coletor, pode-se utilizar uma vazdo maxima de 1,5 mL/h.
Como a melhor distancia entre agulha e coletor sera estudada a seguir,
optou-se por um planejamento que contemplasse vazdes mais baixas.
Além disso, conforme estabelecido anteriormente, 0s parametros
estudados sdo interdependentes. Desta forma, o planejamento
experimental que combinasse vazdo alta, alta tensdo e a menor distancia,
estaria propenso a apresentar os problemas supracitados.



4.1.3. Influéncia da distancia

Por fim, o Gltimo parametro operacional estudado foi a distancia
entre a agulha e o coletor. Essa distancia deveria ser tal que permitisse a
completa evaporacdo do solvente para que ocorresse a formacdo da
fibra. Uma distancia curta, resulta em ndo tecidos com fusdo das fibras e
formacdo de contas. J& uma distancia além do necessario, tem grande
influéncia no campo magnético com a redugdo da forga, o que implica
na utilizacdo de diferenca de potencial superior, além de levar a maiores
perdas de material polimérico por deposicao fora do coletor. Distancias
muito curtas ou vazdo de solugdo muito altos, também causam a
evaporagdo incompleta do solvente, efeito que pode ser observado na
Figura 18. E possivel perceber um actmulo de material no centro do
coletor, ao invés de ndo tecido eletrofiado. Este acimulo é formado pela
coalescéncia das gotas de PET que chegam até a placa, ainda na forma
liquida, e com o acimulo comegam a escorrer, formando um fio de PET.

Figura 18: Evaporacdo incompleta do solvente. As setas apontam a regido em
que ocorria a evaporacdo incompleta do solvente.

Fonte: Autora
4.2. OTIMIZACAO DOS PARAMETROS DE ELETROFIACAO

A partir dos estudos anteriormente descritos, utilizou-se o
planejamento apresentado no item 3.4, Tabela 3. Os 16 experimentos
gerados pelo planejamento (APENDICE A) foram realizados em
duplicatas. Quase todos 0s experimentos apresentaram irregularidades
nas fibras, caracterizada por didmetros de fibras irregulares e muitas
contas, conforme pode ser visualizado na Figura 19. Este fato
impossibilitou a aplicacdo da analise de variancia, ja que a presenca de



contas impossibilita uma anélise quantitativa dos didmetros das fibras,
mostrando que os parametros escolhidos sdo dependentes entre si.

Figura 19: Presenga de contas devido & instabilidade do sistema, provocadas
pela relagdo entre tensdo (kV), distancia entre agulha e coletor (cm) e vazdo
(mL/h): (a) 20 kv, 17,5 cm, 0,35 mL/h; (b) 20 kV, 12,5 cm, 0,55 mL/h; (c) 25
kv, 17,5 cm, 0,65 mL/h; (d) 22,5 kV, 15 cm, 0,25 mL/h; (e) 22,5 kV, 15 cm,
0,75 mL/h; (f) 18,3 kV, 15 cm, 0,5 mL/h; (g) 26,7 kV, 15 cm, 0,5 mL/h; (h)
22,5kV, 19,2 cm, 0,5 mL/h; (i) 22,5_k‘V, 15cm, 0,5 mL/h.
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Fonte: Autora

As medidas de didmetros sdo realizadas através de imagem de
MEV aleatoriamente. Desta forma, medidas de didmetro quando a
amostra apresenta contas podem ndo representar a amostra de forma
satisfatoria e as fibras irregulares podem dificultar os estudos posteriores
de incorporacéo e liberagéo de 6leo de hortela.

As condicbes que apresentaram estabilidade suficiente para
produzir ndo tecidos sem a presenga de contas podem ser vistas na
Tabela 5. Estes ndo tecidos foram caracterizados quanto ao diametro
médio das fibras. O experimento realizado sob a condi¢cdo 1 tem um
didametro médio de 303 nm. Ja o experimento realizado sob a condicéo 2
tem um diametro médio de 282 nm, e as fibras produzidas podem ser
vistas na Figura 20.

Tabela 5: CondicBes operacionais para a producdo de ndo tecidos.

Vazdo (mL/h)  Distancia (cm) Tenséo (kV)

Condicédo 1 0,65 17,5 20

Condicéo 2 0,5 15 22,5

Fonte: Autora



Figura 20: N&o tecidos de PET produzidos sob as seguintes condigdes: (a) 20
kV, 17,5 cm e 0,65 mL/h; (b) 22,5 kV, 15 cm, 0,5 mL/h; tensdo aplicada,
distancia entre agulha e coletor e vazao, respectivamente.
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Fonte: Autora

Esta diferenca de didmetro médio é causada, principalmente, pela
menor vazao e maior tensdo a que a solucdo de PET é submetida. Com a
vazao menor e maior tensdo, a solucdo de PET sofre maior estiramento,
e ainda, a quantidade massica de PET a ser eletrofiada € menor quando a
vazao é menor, contribuindo ainda mais para um maior estiramento do
jato de PET.

Apos otimizacao dos pardmetros, verificou-se que as condigdes 1
e 2, apresentadas na Tabela 5, sdo as melhores para a eletrofiacdo de
PET e foram utilizadas para a producdo e avaliacdo dos efeitos de
concentracdo de PET e composi¢do do solvente sobre os ndo tecidos
eletrofiados.

4.3. ESTUDO DO EFEITO DA VARIACAO DA CONCENTRACAO
DE PET E DA COMPOSICAO DO SOLVENTE

Definidas as melhores condi¢des de trabalho no equipamento,
estudou-se a influéncia da concentracdo de polimero e composicédo do
solvente nas fibras de PET reciclado.

Pretende-se, ao final deste estudo, determinar a condigdo com
maior concentracdo de PET possivel de eletrofiar ndo tecidos de
qualidade (regulares e sem a presenca de contas), para que, assim, o
aproveitamento de garrafas PET utilizadas seja maior.

Efetuou-se variagdes na concentracdo de PET e de solventes,
respeitando a solubilidade do PET no TFA, conforme a Tabela 4,
apresentada no item 3.5. Os ensaios foram realizados para as duas



condicdes favoraveis de eletrofiacdo, discutidas no item anterior, uma
vez que se sabe a dependéncia dos fatores estudados entre si.

Os estudos anteriores demostraram que as propriedades do
sistema e dos solventes desempenham um papel crucial na capacidade
de formacdo e morfologia das nanofibras obtidas por eletrofiacdo
(RAMAKRISHNA et al., 2005; VELEIRINHO; LOPES-DA-SILVA,
2009). Assim, pode haver alteragcBes na morfologia dos ndo tecidos,
guando houver variacdo da composicdo do sistema de solventes (razdo
TFA/DCM) e variagdo na massa de PET. Para estudar estas possiveis
modifica¢Ges, foi feita uma variagdo da composicdo do sistema de
solventes, com acompanhamento das mudancas morfoldgicas sofridas
nas 2 condicdes, que podem ser observadas na Figura 21.

A Figura 21 mostra a irregularidade das fibras quando a fragdo de
DCM é alta, com a presenca de contas até uma razdo de 20:80 (v/v),
tanto para a condi¢cdo 1 quanto para a condi¢do 2. A diminuigdo da
tensdo superficial da solucdo polimérica promovida pelos solventes
(TFA/DCM) é o principal responsavel pela capacidade de formacdo do
jato polimérico expelido pelo capilar de eletrofiacéo. Este efeito também
foi estudado por VELEIRINHO, 2007. A formacdo de contas por sua
vez, é devida a uma tensdo superficial mais elevada, uma vez que a area
superficial da conta é muito inferior. Assim, o aumento da éarea
superficial é mais facil quanto menor for a tensdo superficial do
solvente. QOutra possivel causa das contas é a viscoelasticidade da
solucdo polimérica.

A tensdo superficial de uma mistura de solventes ndo é funcédo
direta da tensdo superficial dos componentes puros. No caso de uma
solucdo ndo aquosa, a tensdo superficial de uma mistura pode ser
aproximada pela fragdo molar da tensdo superficial dos componentes
puros (RAMAKRISHNA et al., 2005; VELEIRINHO, 2007). O TFA é
muito corrosivo, mesmo em fragcdes pequenas, 0 que impossibilita o
estudo da tensdo superficial em funcdo da variagdo das proporcdes de
TFA:DCM (VELEIRINHO, 2007). As conclus@es feitas em relagdo ao
aumento ou diminuicdo da tensdo superficial foram baseadas na
concentracdo de TFA, uma vez que se trata do componente de menor
tensdo superficial quando puro. Assim, foi considerado que a tensdo
superficial da mistura sera mais baixa quanto maior a propor¢édo de TFA
na solucao.



Figura 21: Néo tecidos produzidos com 10% (m/v) PET em TFA:DCM (v/v);
Condigdo 1: (a) 10:90, (b) 15:85, (c) 20:80; Condicéo 2: (d) 10:90, (e) 15:85,
(f) 20:80.
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Fonte: Autora

Outro efeito importante é a volatilidade dos solventes, uma vez
que a evaporacdo do solvente é um passo fundamental no processo de
eletrofiacdo. A evaporacdo incompleta do solvente durante o trajeto
entre a agulha e o coletor também leva a ocorréncia da formagéo de
contas poliméricas. O TFA é um solvente menos volatil que o DCM. A
presenga de DCM na solucdo promove o aumento da volatilidade do



sistema, contribuindo deste modo para a diminui¢do do nimero de
contas. Em contrapartida, 0 DCM apresenta baixa constante dielétrica
comparada com a constante dielétrica do TFA, da ordem de 5 vezes
menor, o que dificulta a eletrofiagdo quando a proporgdo de DCM cresce
muito. Essa dificuldade de eletrofiacdo, também pode ser causa das
contas presentes em ndo tecidos com concentracdo de DCM maior que
80% (v/v). Portanto, encontrar a razdo perfeita entre DCM e TFA ¢
essencial para viabilizar o processo de eletrofiagdo com obtencdo de
fibras uniformas e em escalas nanomeétricas.

Para uma concentracdo de polimero inferior a 10% (m/v)
verificou-se apenas a deposicdo de pequenas gotas na superficie do
coletor. A partir desta concentracdo iniciou-se a formagdo de fibras e
observou-se a formacdo de um néo tecido na superficie do coletor. A
medida que a concentracdo de PET aumentou, verificou-se que o nédo
tecido formado se tornou mais uniforme, resistente e com menos falhas,
0 que demonstrou um melhoramento no processo de eletrofiacdo com o
aumento da concentracdo de polimero de 10% até 20% (m/v), tanto para
a condicdo 1 quanto para a condicdo 2. Apenas a concentracdo de 15%
(m/v) de PET, para as duas condi¢des testadas apresentou contas
provenientes de instabilidades no sistema, conforme pode ser observado
na Figura 22.

O didmetro da fibra também é fortemente influenciado pela
concentracdo do polimero. Quando a concentracdo de polimero é mais
elevada existe um maior nimero de moléculas alinhadas durante o
estiramento e formac&o da fibra e, consequentemente, o seu didmetro €
maior. Este fato foi confirmado por microscopia eletronica de varredura
para diferentes concentracGes de PET e razdes de TFA/DCM. Na Figura
23 estdo representadas, como exemplo, as imagens obtidas por MEV dos
ndo tecidos de PET em TFA/DCM, para as condicdes 1 e 2.



Figura 22: Ndo tecidos produzidos com 20% (v/v) TFA e 80% (v/v) DCM -
Condigdo 1: (a) 10% (m/v), (b) 15% (m/v), (c) 20% (m/v) - Condicéo 2: (d)
10% (m/v), (e) 15% (m/v), (f) 20% (m/v) de PET.
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Figura 23: N&o tecidos produzidos — Condigdo 1: (a) 10%( M/V) PET, 20%
TFA e 80% (v/v) DCM; b) 15% (m/v) PET, 15% TFA e 85% (v/v) DCM; c)
20% (m/v) PET, 20% TFA e 80% (v/v) DCM — Condicéo 2: d) 10% (m/v) PET,
20% TFA e 80% (v/v) DCM; e) 15%(m/v) PET, 15% TFA e 85% (v/v) DCM;
) 20% (m/v) PET, 20% TFA e 80% (v/v) DCM.
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A concentracdo de 15% (m/v) de PET, 15% (v/v) de TFA e 85%
(v/v) de DCM, testada nas 2 condicOes, apresentou uma produgdo de
fibras regulares tanto para a condi¢do 1 quanto para a condicdo 2, e as
fibras sdo mais grossas quando comparadas com as fibras produzidas
com 10% (m/v) de PET, 20% (v/v) de TFA e 80% (v/v) de DCM
(Figura 24). Este fato, corrobora a tese de que quando se tem mais
massa polimérica disponivel para a eletrofiacdo, sdo produzidas fibras
mais grossas.

Figura 24: Néo tecidos produzidos com 15% (m/v) de PET, 15% (v/v) de
TFA e 85% (v/v) de DCM nas condicdes 1 (a) e 2 (b).
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Uma maior homogeneidade de didmetros foi verificada nos ndo
tecidos de PET 10% (m/v), que também apresentou uma fibra mais fina,
com didmetro médio de 303 nm para a condi¢do 1 e de 282 nm para a
condicdo 2 de eletrofiacdo. As fibras com 15% (m/v) de PET
apresentaram didmetro médio de 658 e 696 nm para as condicles 1 e 2,
respectivamente, enquanto que as fibras com 20% (m/v) de PET
apresentam diametro médio de 1,46 e 2 um para as condicdes 1 e 2,
respectivamente.

Este aumento de didmetro pode ser traduzido graficamente apds
medidas dos didmetros das fibras (Figura 25). A analise da distribui¢do
de didmetros permite concluir que, para todas as misturas de solvente
analisadas que produziram fibras sem contas, o aumento da
concentracdo PET provoca:

1) Aumento do diametro médio das fibras;
2) Alargamento da distribuicdo de didmetros, ou seja, uma
menor uniformidade de didametros na matriz de nanofibras.



Figura 25: Distribuicdo dos didmetros das fibras para diferentes concentracdes
de PET para: (a) condigdo 1 (vazédo de 0,65 mL/h, tensdo de 20 kV, distancia de
17,5 cm entre agulha e coletor) e (b) condi¢do 2 (vazdo de 0,5 mL, tensdo de
22,5 kV, distancia de 15 cm entre agulha e coletor).
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Fonte: Autora

O alargamento da distribuicdo de didmetros ndo é um efeito
desejado, visto que promove heterogeneidade do ndo tecido,
nomeadamente ao nivel do didmetro dos poros.

Apesar da distribuigdo mais larga e do didmetro médio um pouco
maior, a condicdo 1 tem uma vazdo maior, ou seja, para produzir a
mesma massa de ndo tecido, a condicdo 1 é mais rapida.

Considerando todos esses fatores, determinou-se que o valor
6timo para a concentracdo de PET na solucdo sujeita a eletrofiacdo
corresponde a 10% (m/v) de PET, 20% (v/v) de TFA e 80% (v/v) de
DCM, sob as seguintes condi¢des do sistema de eletrofiagdo: vazédo de



0,65 mL/h, distancia entre agulha e coletor de 17,5 cm e tensdo de 20
KV. Esta condicdo serd utilizada para a producdo dos ndo tecidos no
estudo da incorporacdo e liberagdo do 6leo de hortela.

4.4, PRODUCAO DAS FIBRAS DE PET COM INCORPORACAO DE
OLEO ESSENCIAL DE HORTELA

Definidos os melhores parametros, bem como a melhor
concentracdo de PET e do sistema de solventes (TFA/DCM) para
eletrofiacdo, estudou-se o comportamento das fibras na incorporagéo do
6leo de horteld.

Duas formas de incorporacdo foram estudadas: a eletrofiacdo de
PET e eletroaspersdo de Oleo de horteld simultaneamente, e a
eletrofiacdo com agulha coaxial em que a solucdo de PET é infundida
pelo orificio externo enquanto que o 6leo é infundido pelo orificio
interno da agulha, produzindo uma estrutura do tipo bainha-ntcleo.

Para a producdo do ndo tecido de eletrofiagdo e eletroasperséo
simultaneos, foi necessaria a adicdo de 10% (v/v) de dimetilformamida,
pois o 6leo de horteld puro apresenta pouca ou nenhuma condutividade
elétrica, ndo sendo atraido para o coletor. Este fato foi corroborado nos
estudos de FANUN, 2010, no qual verificou-se o aumento da
condutividade do 6leo de horteld na presencga de variadas concentrages
de surfactante ndo-iénico.

Com a imagem de MEV (Figura 26) é possivel detectar as
goticulas de 6leo que sdo formadas durante a eletroaspersdo. Ao ser
submetida a uma elevada diferenca de potencial elétrico, a solucdo de
6leo é atraida ao coletor na forma de micropulverizagdo. Desta forma as
goticulas de 6leo ficam presas entre as fibras de PET.



Figura 26: N&o tecido produzido por eletrofiacdo de PET e eletroaspersdo
de 6leo de horteld simultaneamente: (a) magnitude 1000x; (b) magnitude
3000x; (c) magnitude 5000x e (d) magnit_ue 10000x.
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Fonte: Autora

A quantidade de goticulas de 6leo presente no ndo tecido € funcéao
do volume e da vazdo de infusdo ao qual o 6leo é submetido. Para a
producdo do ndo tecido da Figura 26, foi utilizado uma vazédo de 0,65
mL/h para a solucdo de PET e de 0,065 mL/h para a solugdo de dleo de
hortela.

Observou-se, ainda, que a presenca do 6leo causa uma ligeira
instabilidade no sistema causando a formacdo de contas. Sendo os
parametros fisicos da eletrofiagdo os mesmos que foram utilizados
anteriormente (vazdo de 0,65 mL/h, distncia entre agulha e coletor de
17,5 cm e diferenca de potencial de 20kV), o aparecimento de contas
pode ser atribuido as mudancas das condi¢Bes atmosféricas. Apesar da
umidade relativa ser a mesma (aproximadamente 70%), a presenca de
vapores de alcool e/ou 6leo de horteld pode ter influenciado na formagéo
das contas fibras, ainda que estas alteraces ndo sejam expressivas.



O diametro médio das fibras eletrofiadas com éleo aspergido é de
289 nm £99. Este diametro é perto do diametro médio obtido na
producdo de fibras de PET através do método convencional, sem 6leo, o
qual produziu fibras com didmetro de 303 nm £127. Esta pequena
diferenca entre os didmetros pode ser atribuida as poucas contas
existentes nos nao tecidos com 6leo. N&o tecidos com contas apresentam
diametros menores nos fios que precedem as contas. VELEIRINHO et
al., 2014, produziram fibras de PET com diametro médio de 310 nm
+20. STRAIN et al., 2015, obteve didametros entre 0,41 um £0,12 e 4,3
mm 0,34 ao produzir fibras de PET utilizando solugdes entre 10 e 20%
(m/m).

Na producgdo de ndo tecidos com a agulha coaxial, primeiramente
testou-se a producdo de ndo tecido utilizando a mesma vazdo (0,65
mL/h) para a solucdo de PET e para o dleo. Porém, ocorria um
gotejamento e a formacdo de um acumulado de polimero na ponta da
agulha. Isto se deve ao fato de, provavelmente, a massa de 6leo
disponivel para preenchimento do nicleo ser muito pesada para a massa
da bainha de PET. Este fato foi solucionado, ao reduzir a vazao de 6leo
em 10 vezes. Desta forma, foi possivel obter uma fibra na forma nicleo-
bainha, utilizando uma vazéo de 0,65 mL/h de PET e 0,065 mL/h de
6leo de horteld puro.

A Figura 27 apresenta as imagens de MEV do ndo tecido de PET
com nucleo de dleo de horteld puro, produzida com agulha coaxial. O
ndo tecido apresenta fibras homogéneas e sem a presenca de contas.
Também ndo foi observada a presenga de 6leo entre as fibras. Na Figura
27 (d), é possivel notar uma diferenca de contraste no centro das fibras,
provavelmente, advinda da presenca de 6leo no interior, fato que sera
comprovado posteriormente, com as analises espectroscopicas.



Figura 27: N&o tecido de PET e 6leo de horteld produzida por agulha
coaxial: (a) magnitude 4000x; (b) magnitude 7000x; (c) magnitude 10000x
e (d) magnitude 30000x, setas indicam o 6leo incorporado a fibra.
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O diédmetro médio das fibras produzidas com agulha coaxial e
6leo de horteld incorporado é 229 nm +70. A distribui¢cdo unimodal dos
diametros pode ser vista na Figura 28. O diametro médio das fibras esta
inclinado para a esquerda. Isto também foi relatado por SUKIGARA et
al., 2003, e segundo os autores, a assimetria estava sob limites aceitaveis
e, portanto, a distribuicdo foi assumida como normal para realizar a
analise estatistica dos dados.



Figura 28: Distribuicdo unimodal dos diametros dos ndo tecidos: (a) PET

eletrofiado; (b) Eletrofiacdo de PET e eletroaspersao de 6leo de horteld em

simultaneo; (c) Eletrofiacdo com agulha coaxial de PET e 6leo de hortela.
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4.5. ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO (FTIR)

A espectroscopia na regido do infravermelho (FTIR) foi uma das
técnicas utilizadas para a caracterizacdo do PET e dos ndo tecidos
produzidos. No espectro do PET ndo houve mudancas relevantes entre a
garrafa PET, ndo tecidos de PET produzidos com agulha coaxial com
6leo de horteld e ndo tecidos de PET produzidos com agulha tubular sem
6leo, conforme pode ser observado na Figura 29.



Figura 29: Espectro de FTIR da garrafa PET, ndo tecidos produzidos com
agulha coaxial e ndo tecidos produzidos com agulha tubular.
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Conforme pode ser visto na Figura 29, para todas as amostras, a
banda vibracional caracteristica da deformacgdo axial da ligacédo C = 0,
em 1715 cm™, é compativel com o descrito na literatura para o PET
(BURROWS et al., 2012; STRAIN et al., 2015). Ndo foram detectadas
as bandas caracteristicas de deformagles axiais dos grupos CH, do
etileno, simétrica, em regides préximas a 2848 cm™, e assimétrica, em
regides préximas a 2926 cm™.

A presenca do grupo C =C do anel aromético pode ser
identificada pela vibracéo de deformacdo a 1504 cm™ (STRAIN et al.,
2015). Observa-se vibracdes de estiramento C — O de grupos ésteres
entre as bandas de 1300 e 1000 cm™.

A variagdo na intensidade da banda de absorgdo de 773 cm™,
relativa a deformagbes C — H de carbonos adjacentes em anéis
aromaticos, indica uma mudanca estrutural da posicdo 1,4 para 1,3,



como encontrado em produtos de decomposicao do polietileno isoftalico
(SINFRONIO, 2006).

A banda de deformacdo C —H fora do plano (725 cm™) é
caracteristica de anéis fenilicos e compostos aromaticos, tais como
poliaromaticos (SINFRONIO, 2006).

Uma ampliacdo dos espectros na regido de 2000 a 600 cm™ pode
ser vista na Figura 30. Pela comparagéo entre os espectros da garrafa
PET e dos ndo tecidos, ndo é possivel detectar vestigio de TFA, uma vez
que acido carboxilico sofre vibracdo de estiramento entre 1760 e 1710
cm™. Residuos de DCM também ndo so visiveis, ja que apareceria uma
banda intensa préximo a 739 cm-.

Figura 30: Ampliagéo da faixa de 2000 a 600 cm™ dos espectros de garrafa
PET, néo tecidos produzidos com agulha coaxial e 6leo de horteld e ndo
tecidos produzidos com agulha tubular.
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Fonte: Autora

Observou-se uma diminuicdo na intensidade do pico em 1338 e
1016 cm™ nas amostras de PET eletrofiado com agulha tubular e
coaxial, quando comparados as amostras de garrafas PET. Para o



espectro da agulha coaxial com 6leo de horteld, existe a formagao de um
pico fraco na regi&o de 1200 cm™. Esta banda pode ser atribuida ao 6leo
de horteld, uma vez que picos de dobramento C — O de alcoois e fendis
aparecem na faixa de 1440 a 1000, e sdo frequentemente mascarados
pelos dobramentos CH;, grupo também presente no mentol, principal
composto do 6leo de hortela.

4.7. DETERMINACAO DA MASSA MOLAR VISCOSIMETRICA

Para determinar a massa molar do PET proveniente de garrafas e
do PET depois de eletrofiado, foi utilizado a equacdo de Mark-
Houwink-Sakurada, que relaciona a massa molar de um polimero com a
sua viscosidade.

De acordo com as equagdes descritas na secdo 3.7.5, a partir da
média dos tempos de vazéo das soluches é possivel determinar alguns
tipos de viscosidades como: relativa, especifica, especifica reduzida e
inerente. Estes dados sdo apresentados na Tabela 6.

A Figura 31 apresenta o grafico da viscosidade especifica
reduzida (Figura 31 — a) e da viscosidade inerente (Figura 31 — b) como
funcdo da concentracdo de PET proveniente de garrafa. Da mesma
forma, a Figura 32 apresenta o grafico da viscosidade especifica
reduzida (Figura 32 — a) e da viscosidade inerente (Figura 32 — b) como
funcdo de concentracdo de PET apds a eletrofiacdo. Na Tabela 7 e
Tabela 8, encontram-se os ajustes lineares das referidas fungdes.
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Figura 31: Graficos de viscosidade (dL/g) x concentracdo (g/dL) do PET
proveniente de garrafas: (a) Viscosidade Especifica Reduzida, (b)
Viscosidade Inerente.
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Figura 32: Gréficos de viscosidade (dL/g) x concentracdo (g/dL) do PET
eletrofiado: (a) Viscosidade Especifica Reduzida, (b) Viscosidade Inerente.
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Tabela 7: Ajuste linear das curvas de viscosidade especifica reduzida e
viscosidade inerente do PET proveniente de garrafas.

Viscosidade Inclinagdo Interceptacdo Ajuste (R?)
Reduzida 0,2491 0,4325 0,9906
Inerente 0,0407 0,4735 0,7667

Fonte: Autora

Tabela 8: Ajuste linear das curvas de viscosidade especifica reduzida e
viscosidade inerente do PET eletrofiado.

Viscosidade Inclinagéo Interceptacdo Ajuste (RY)
Reduzida 0,3166 0,2232 0,991
Inerente 0,1296 0,2905 0,977

Fonte: Autora

De acordo com a Equacéo 5, ao extrapolar as retas da viscosidade
especifica reduzida e da viscosidade inerente para a concentracdo zero,
obtém-se a viscosidade intrinseca.

Apesar de serem proximos, os valores de interceptacdo ndo foram
iguais. Isto é esperado, uma vez que, apesar da solucdo estar diluida, ela
ainda ndo se encontra completamente no regime de escoamento de
solucdes ideais. O desvio da idealidade para a viscosidade intrinseca de
PET proveniente de garrafas foi de aproximadamente 9% e de 23% para
a viscosidade intrinseca de PET eletrofiado.

Desta forma, para o calculo da massa molar do PET proveniente
de garrafas e do PET ap0s a eletrofiacdo, utilizou-se a média dos valores
de interceptacdo. Os valores de massa molar calculados conforme a
Equacdo 6, juntamente com as viscosidades intrinsecas médias de cada
tipo de PET ¢é apresentado na Tabela 9.

Tabela 9: Viscosidade intrinseca média e massa molar viscosimétrica do
PET proveniente de garrafas e do PET eletrofiado.

PET Viscosidade Intrinseca Massa Molar
Meédia (dL/g) Viscosimétrica (g/mol)

Garrafas 0,4530 27860,86

Eletrofiado 0,2568 12094,71

Fonte: Autora



A massa molar viscosimétrica das garrafas de PET é de,
aproximadamente, 28000 g/mol enquanto que a massa molar
viscosimétrica do PET eletrofiado é de, aproximadamente, 12000 g/mol.
O decréscimo de 56% da massa molar pode ser justificado pelo
estiramento que as moléculas sofrem ao serem eletrofiada. A diferenga
de potencial aplicada ao processo pode ser responsavel pelo
fracionamento do polimero, diminuindo o entrelagcamento entre as
moléculas e, consequentemente, diminuindo a viscosidade e a massa
molar.

4.8. CINETICA DE LIBERACAO DO OLEO

Os ndo tecidos produzidos com a incorporacao do 6leo de horteld
foram avaliadas quanto a liberacdo, ao longo do tempo, através de
espectroscopia UV-Vis. Duas formas de incorporagdo foram estudadas:
incorporacdo via eletroaspersdo e eletrofiagdo simultaneos e
incorporacéo via agulha coaxial.

A isoterma de liberagdo do 6leo essencial de horteld pode ser
observada na Figura 33. Primeiramente, foram realizadas medidas de
ndo tecidos diferentes para a quantificacdo do 6leo que foi efetivamente
atraido ao coletor. O volume inicial médio de 6leo presente no ndo
tecido produzido por eletroaspersdo e eletrofiagdo em simultaneo é de
0,139 mL. Isto significa que houve uma perda de aproximadamente 8%
do volume teérico de oOleo essencial (0,150 mL), atribuida a
volatilizagdo antes de atingir o coletor ou ainda, a ndo deposicao do dleo
no coletor e sim em areas adjacentes.

A curva mostra uma liberacdo inicialmente mais rapida com
tendéncia de estabilizagdo com o passar do tempo. Apoés 30 dias, a
liberagcdo acumulada alcangou um montante de, aproximadamente, 56%.



Figura 33: Isoterma de liberagdo acumulada de 6leo essencial de horteld

eletroaspergido em fibras eletrofiadas de PET, temperatura ambiente ~22 °C.
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A Figura 34 apresenta a isoterma de liberagdo acumulada das
fibras produzidas com agulha coaxial. Da mesma forma que para os ndo
tecidos anteriores, foi determinada a quantidade de 6leo de horteld que
efetivamente ficou armazenado nos ndo tecidos, sendo o volume de
0,129 mL. Este valor é 86% do volume infundido e esta perda pode ser
atribuida a limpeza da ponta da agulha coaxial durante o processo. No
decorrer da eletrofiacdo com a agulha coaxial, existiu a formacdo de
aglomerados na ponta da agulha, que conforme iam se formando, eram
removidos, sem que o processo fosse paralisado.



Figura 34: Isoterma de liberacdo acumulada de éleo essencial de horteld em
fibras eletrofiadas de PET produzidas com agulha coaxial, temperatura
ambiente ~22 °C.
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Da mesma forma que o ocorrrido com eletroaspercdo em fibras
eletrofiadas com agulha tubular, a liberacdo do oOleo de horteld
incorporado com a agulha coaxial, apresentou uma liberacdo mais rapida
inicialmente (primeiros 5 dias). Porém a curva ndo apresenta indicios de
estabilizacdo, ou seja, apresenta uma liberagdo continua, com uma taxa
praticamente constante.

Ap6s 30 dias, a quantidade de 6leo liberada pelos ndo tecidos
produzidos com agulha coaxial é de 33% da média do volume
inicialmente incorporado. Ou seja, a volatilizacdo do 6leo presente no
ndo tecido produzido com a agulha tubular e eletroaspercdo €
aproximadamente, 2 vezes mais rapida que a volatilizacdo do 6leo
presente no ndo tecido produzido com a agulha coaxial.

O néo tecido produzido com agulha coaxial é representado pelo
sistema bainha-ndcleo. Neste sistema, 0 6leo estd no interior da fibra e
para a volatilizacdo é necesséria a difusdo através da camada de PET
gue constitui o exterior da fibra. Como observado nas analises de MEV
anteriormente apresentadas, as fibras de PET produzidas, seja com
agulha tubular (com e sem 6leo) ou agulha coaxial (com 6leo), séo lisas,
sem poros, o que favorece uma transferéncia de massa mais lenta.



KRIEGEL et al., 2009, avaliaram a liberacdo de eugenol de
nanofibras de PVA. A liberacdo foi realizada em solugdo tampéo 0,05
mol/L de Tris-HCI, em temperatura de 25 °C com agitacdo de 80 rpm
por 300 min. O eugenol, foi incorporado através de emulsdo com a
solucdo aquosa de PVA utilizando agentes tensoativos. Os autores
relataram que além de alterar o tamanho das fibras, a presenca do 6leo e
dos tensoativos, também influenciavam na liberacdo. Dentre todos 0s
ensaios realizados, apenas os ndo tecidos produzidos com 5% (m/m) do
agente tensoativo Surfinol e 0,75% (m/m) de Eugenol atingiu a
liberagdo completa, sendo que as demais estabilizavam entre 65 - 85%
(m/m) de liberagdo acumulada de eugenol.

CAMERLO et al., 2013, propuseram trabalho semelhante ao
produzir fibras a partir de emulsdo de PVA e limoneno. Os autores
variaram a temperatura de liberacdo mantendo a umidade relativa em
65% por até 15 dias. Em temperatura mais elevada, 37 °C, o 6leo foi
completamente liberado em apenas 1 dia. Ja, nas temperaturas mais
baixas, apds 15 dias, cerca de 40% do 6leo foi liberado dos nédo tecidos
armazenados a 20 °C, ao passo que 20% do 6leo foi liberado nos nao
tecidos armazenados a 25 °C no mesmo periodo. Os autores comparam
seu trabalho ao de KAYACI; UYAR, 2012, em que foi eletrofiado uma
emulsdo de PVA com dleo essencial de baunilha. Segundo relatam, o
6leo de baunilha teria volatilizado 81% apds 8 dias. Esta diferenca na
liberacdo de Oleos essenciais em ndo tecidos produzidos da mesma
forma, foi atribuida a solubilidade dos Oleos essenciais em agua,
favorecendo a difus&o.

Cabe ressaltar que a incompatibilidade entre algumas solugdes
poliméricas e o material que se deseja incorporar as fibras, tem sido um
empecilho para o desenvolvimento de novos materiais. Da mesma
forma, utilizar polimeros sollveis em 4&gua para determinadas
aplicacOes, exigiria tratamentos posteriores para que 0 ndo tecido
produzido se mantenha intacto, ainda que por um tempo curto.

Especificamente, na fabricacdo de téxteis técnicos, os tecidos que
possuem propriedades de liberacdo de substancias cosméticas quando
em contato com a pele, devem ser capazes de fazé-lo de forma constante
e permanente.

Desta forma, os ndo tecidos de PET mostram-se viaveis para a
producdo de um ndo tecido sintético, com diametro de fibras na ordem
submicromeétrica, com funcionalidade incorporada, o 6leo essencial de
horteld. Esta rota apresenta-se promissora para a fabricacdo de texteis
técnicos com propriedades que estimulem o sistema olfativo de maneira
a proporcionar sensacao de conforto.






5. CONCLUSOES

A etapa de otimizacdo do processo de eletrofiacdo de PET teve
como foco a definicdo dos parametros envolvidos e as condicGes de
operacao do sistema experimental.

Com os estudos realizados, pode-se concluir que a constante
dielétrica e a condutividade sdo fatores que influenciam fortemente a
eletrofiacdo, podendo até mesmo, inviabilizar o processo. Comprovou-
se que quanto maior a constante dielétrica da solugdo, menor o diametro
da fibra produzida, porém, quanto maior a concentracdo de TFA, maior
a instabilidade do sistema, devido a alta condutividade deste solvente.

Sob algumas condic¢des de operacdo testadas ocorreu a formacéo
de contas no processo de eletrofiacdo de PET. Esta condigdo indesejada
decorre da produgdo de ndo tecidos com jatos instaveis, resultando em
fragilidades nas fibras. Verificou-se que a formacdo de contas é
influenciada pela concentracdo de polimero na solucdo, tensdo
superficial, viscoelasticidade da solucdo polimérica, constante dielétrica
e volatilidade dos solventes.

Foi determinada a tensdo minima, a ser aplicada para a
eletrofiacdo da solugdo de PET, de 18 kV. Foi constatado que para
valores de tensdo abaixo deste, o sistema fica instavel e ocorre o
gotejamento da solucdo, e consequentemente, ndo ocorrera a formacéao
das fibras. Por outro lado, para tensdes demasiadamente altas, a
presenga indesejavel de contas foi observada. Também ficou
comprovado que o aumento da diferenca de potencial produz fibras com
didmetro médio menor.

A vazdo da solugdo polimérica também foi um pardmetro
estudado. Percebeu-se que, quando a massa de polimero é baixa, ocorre
a quebra do fio estirado. Esta quebra pode chegar a tal ponto, de ndo
haver a formac&o de fibras. Quando a vazao € muito alta, pode ocorrer a
fusdo das fibras pela evaporagdo incompleta do solvente, bem como o
aumento dos didmetros das fibras.

Por fim, o estudo da distancia entre ponta da agulha e coletor foi
de grande importancia para a determinagdo das melhores condigdes de
eletrofiacdo. Uma distancia curta, o solvente ndo evapora até atingir o
coletor, causando ndo apenas a fusdo, mas também, a coalescéncia das
fibras, formando um actmulo de polimero que, dependendo da massa,
pode formar fio e escorrer. Distancias mais longas, causam a perda de
poténcia do campo elétrico e perda de material por deposicdo fora do
coletor, dificultando a eletrofiac&o.



A melhor condicdo de eletrofiagdo obtida foi de vazdo de 0,65
mL/h, distancia entre agulha e coletor de 17,5 cm e tensdo de 20 kV,
para soluges com 10% (m/v) PET, 20% (v/v) de TFA e 80% (v/v) de
DCM. A determinacdo desta condigdo, com reduzida concentracdo de
TFA, é uma importante contribuicdo deste trabalho, uma vez que a
literatura apresenta valores a partir de 50% (v/v) de TFA, que é um
acido muito corrosivo. Desta forma, encontrou-se uma condi¢cdo mais
favoravel para o trabalho, tornando o processo mais vidvel e servindo
como uma alternativa de reprocesso de garrafas de PET.

Os ensaios de eletrofiagdo e eletroaspersdo simultaneos
mostraram que as fibras produzidas apresentam a existéncia de contas,
embora ndo de maneira expressiva. Essas contas podem ser justificadas
pela presenca de vapores de 6leo e alcool na atmosfera em que esta
ocorrendo a eletrofiacdo. Através de imagens de MEV é possivel
identificar a presenca das gotas de dleo que foram atraidas ao coletor e
ficaram retidas no n&o tecido.

Ja os ensaios de eletrofiacdo com agulha coaxial, produziram uma
estrutura do tipo bainha-nucleo. As imagens de MEV apresentam o0 nao
tecido sem contas e sem a presenca de dleo no exterior das fibras.

Na caracterizagdo dos ndo tecidos por FTIR, ndo houve mudancas
relevantes entre a garrafa PET, ndo tecidos de PET produzidos com
agulha coaxial com dleo de horteld e ndo tecidos de PET produzidas
com agulha tubular sem éleo. N&o foi possivel detectar vestigio de TFA
e de DCM.

A massa molar viscosimétrica das garrafas de PET foi de,
aproximadamente, 28000 g/mol enquanto que a massa molar
viscosimétrica do PET eletrofiado foi de, aproximadamente, 12000
g/mol. O estiramento sofrido pelas moléculas durante o processo de
eletrofiacdo devido a diferenca de potencial aplicada ao processo pode
ser responsavel pelo fracionamento do polimero, diminuindo o
entrelacamento entre as moléculas e, consequentemente, diminuindo a
viscosidade e a massa molar.

Houve uma perda de aproximadamente 8% do volume teérico de
6leo essencial na producdo dos ndo tecidos via eletroaspersdo e
eletrofiacdo simultaneos. Apds 30 dias, a liberacdo acumulada alcangou
um montante de 56%.

Ja os ndo tecidos produzidos com agulha coaxial, 14% do volume
de 6leo infundido pela bomba ndo foi incorporado as fibras. Apds 30
dias, a quantidade de 6leo liberada pelos nédo tecidos produzidos com
agulha coaxial é de 33% da média do volume inialmente incorporado.



A volatilizacdo do 6leo presente no ndo tecido produzido com a
agulha tubular foi, aproximadamente, 2 vezes mais rapida que a
volatilizagdo do 6leo presente no ndo tecido produzido com a agulha
coaxial.

Conclui-se portanto, que a producdo de ndo tecidos de PET
provenientes de garrafas com 0leo essencial incorporado é uma rota
promissora na fabricacdo de téxteis técnicos. As fibras podem proteger o
Oleo de oxidacdo rapida e evitar outras reacdes, proporcionando uma
transferéncia de massa difusiva, lenta e gradual.

A producdo de um ndo tecido sintético, com diametro de fibras na
ordem submicrométrica, com funcionalidade incorporada, o Oleo
essencial de horteld, estimula o sistema olfativo de maneira a
proporcionar sensacdo de conforto, elevando o valor agregado a este
artigo téxtil.

Para trabalhos futuros, é sugerido o estudo da ampliacéo de escala
do processo de eletrofiagdo bem como, o estudo de um sistema de
recuperacao e separacdo dos solventes. Também é necessario ampliar os
estudos cinéticos de liberagdo do 6leo essecial, utilizando modelos de
transferéncia de massa que envolvam o processo. Por fim, é necessario
ainda, o estudo da aplicacdo das fibras produzidas no substrato textil
para a comercializagéo.
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APENDICE A

Planejamento Experimental composto 2° com ponto central.

Experimento Tensdo (kV) Distancia (cm) Vazdo (mL/h)
1 20,00 12,50 0,35
2 20,00 12,50 0,65
3 20,00 17,50 0,35
4 20,00 17,50 0,65
5 25,00 12,50 0,35
6 25,00 12,50 0,65
7 25,00 17,50 0,35
8 25,00 17,50 0,65
9 18,30 15,00 0,50
10 26,70 15,00 0,50
11 22,50 10,80 0,50
12 22,50 19,20 0,50
13 22,50 15,00 0,25
14 22,50 15,00 0,75
15 22,50 15,00 0,50

16 22,50 15,00 0,50




