UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
CAMPUS BLUMENAU
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA TEXTIL
CURSO DE ENGENHARIA TEXTIL

Laura Palermo Gomes

Efeito do pré tratamento enzimatico em substrato téxtil de poliéster

BLUMENAU
2019






Laura Palermo Gomes

Efeito do pré tratamento enzimatico em substrato téxtil de poliéster

Trabalho de Conclusio do Curso de Graduagdo em
Engenharia Téxtil do Centro de Blumenau da
Universidade Federal de Santa Catarina como requisito
para a obtengdo do Titulo de Bacharel em Engenharia
Téxtil.

Orientador: Prof®. Dr*. Rita de Cassia Siqueira Curto
Valle

Coorientador: Prof®. Dr". Catia Lange de Aguiar

Blumenau

201



Ficha de identificagé&o da obra elaborada pelo autor,
através do Programa de Geragédo Automética da Biblioteca Universitaria da UFSC.

Gomes, Laura

Efeito do pré tratamento enzimdtico em substrato téxtil
de poliéster / Laura Gomes ; orientador, Rita de Céssia
Siqueira Curto Valle, coorientador, Catia Lange de Aguiar,
2019.

78 p.

Trabalho de Conclusédo de Curso (graduagao) -
Universidade Federal de Santa Catarina, Campus Blumenau,
Graduagdo em Engenharia Téxtil, Blumenau, 2019.

Inclui referéncias.

1. Engenharia Téxtil. 2. Enzima. 3. Hidrofilidade. 4.
Poliéster. 5. Pré tratamento. I. Siqueira Curto Valle,
Rita de Céassia . II. Lange de Aguiar, Catia. III.
Universidade Federal de Santa Catarina. Graduagdo em
Engenharia Téxtil. IV. Titulo.




Laura Palermo Gomes
Efeito do pré-tratamento enzimatico em substrato téxtil de poliéster

Este Trabalho Conclus&o de Curso foi julgado adequado para obtengdo do Titulo de
Engenheiro Téxtil, e aprovado em sua forma final pelo Curso de Engenharia Téxtil.

11 de novembro de 2019.
< &/&AA&M

Prof®. Catia Rosana Lange de Aguiar, Dr?.

Coordenadora do Curso

Banca Examinadora:
/

/ 4
Al
Prof?. Rita de Cassia Siqueira Curto Valle, Dr.

Orientadora

Universidade Federal de Santa Catarina

*Mw C. K(‘%A'alo\\/j
Prof?. Andrea Cristiane Krause Bierhalz, Dr?
UFSC - DET

NI

Prof. Fernzlndo Ribeiro Oliveira, Dr.
UFSC - DET




Este trabalho ¢ dedicado aos meus pais, a0 meu irmao, a minha
familia, a0 meu namorado, aos meus amigos, aos meus
professores e todos que estiveram comigo durante essa fase da

minha vida.



AGRADECIMENTOS

Agradeco a Deus pela vida, pela oportunidade de poder estar concluindo o curso de
Engenharia Téxtil, e por poder ter me desenvolvido como ser humano durante esse periodo.

Agradeco fundamentalmente aos meus pais, Sandra e Aparecido, por todo o suporte,
por todas as palavras de apoio, por todo amor, e por todos os conselhos durante esses anos
longe de casa. Assim como agrade¢o ao meu irmao Pedro, meus avés Maria Tereza e Odalcir,
minha bisavo Francisca, meus tios Pedro Paulo, Luiz Fernando, Andréa, Junior, Bernadete e
meus primos Isabella, Matheus, Filipe, Maria Carolina, Maria Eduarda e Isabel por todo
carinho, motivagdo, e por todos os bons momentos que compartilhamos quando pudermos
estar juntos.

Agradeco ao meu namorado Guilherme por todo o cuidado, nas palavras e agdes que
sempre teve comigo, por todo o amor e por todo encorajamento durante toda essa fase.

Agradeco, aos meus amigos, por tudo de maravilhoso que vivemos nesses anos e por
toda a parceria, em muito especial agradeco a Larissa e ao Renan, irmdos que a vida me deu,
que sempre foram o meu ponto de luz, minha familia, meu 32 e principalmente a Larissa que
viveu intensamente esse trabalho ao meu lado.

De um modo muito carinhoso agradeco a todos o professores, em especial a minha
orientadora Rita, minha coorientadora Catia, minha banca Andrea, Fernando e Jeferson, aos
técnicos administrativos, e outras figuras importantes que tanto contribuiram para minha
formacao durante a graduacao.

E agradeco também a Universidade Federal de Santa Catarina, pela estrutura,
laboratérios, dos Campus Blumenau e Florianopolis, as empresas Akmey, Color Quimica do

Brasil e Novozymes Company, pelos materiais fornecidos.



“Opte por aquilo que faz o seu coragdo vibrar, apesar de todas as
consequéncias.”
(Osho)



RESUMO

O intuito do presente trabalho ¢ realizar o pré tratamento enzimatico em fibras de poliéster
com o objetivo de aumentar a hidrofilidade do substrato. As amostras de malha, 100%
poliéster, foram pré tratadas com as enzimas lipase e lacase em diferentes concentragdes com
diferentes tempos de tratamento, em seguida as amostras tratadas e também as amostras sem
tratamentos foram tingidas com corante disperso, e para obtencdo de melhores resultados foi
realizado o tingimento em diferentes temperaturas, sendo esse a 90°C, 110°C e 130°C. Por fim
as amostras foram lavadas e secas. As amostras foram analisadas através da técnica de
capilaridade, e com ambas enzimas foi possivel observar que houve uma ganho na
hidrofilidade nas amostras com tratamento enzimdtico. A andlise no espectrofotometro de
refletdncia com as amostras pré tratadas com lacase revelou que os tingimento realizados a
90°C e a 110°C apresentaram aumento na forga coloristica das amostras, entretanto o mesmo
ndo foi visto nas amostras tingidas a 130°C. As andlises estatisticas dos pardmetros variados
no tingimento apresentaram que a enzima de fato teve significancia no ganho de forca
coloristica. Os teste de solidez da cor a friccdo a imido e a lavagem apresentaram notas de
regular a excelente para as amostras tratadas com lacase, e as analises de angulo de contato
para essas amostras também apresentaram ganho na hidrofilidade. Para ambas enzimas o teste
de resisténcia a tragdo revelou que as amostras perdem em alongamento quando comparados
as amostras sem tratamento enzimatico. Assim, nas condi¢des estudadas, o pré tratamento
enzimdtico teve bons resultados, e pode ser uma alternativa para se obter ganho em

hidrofilidade no substrato de poliéster.

Palavras-chave: Enzima. Hidrofilidade. Lacase. Lipase. Poliéster. Pré¢ tratamento.



ABSTRACT

The purpose of the present work is to replace the chemical treatment process of polyester
fibers, now widely used industrially, by an enzymatic treatment process, as well as chemical
treatment, to increase the substrate hydrophilicity. This replacement proposal is due to the
high environmental impact caused by the textile effluent of this process. Knitted fabrics,
100% polyester were treated with lipase and laccase enzymes in different concentrations with
different treatment times, after this, the treated samples and also as untreated samples were
dyed with disperse dye, and for better results the samples were treated in different
temperatures, being these at 90°C, 110°C and 130°C. Finally, the samples were washed and
dried. As the samples were analyzed by the capillarity technique, samples treated with lipase
and laccase enzymes shows that there was a gain of hydrophilicity, the analysis in the
reflectance spectrophotometer, the samples of laccase pretreatment and dyed at 90°C and
110°C, had increased the color strength, but the same was not seen in the samples dyed at
130°C. Statistical analysis of the parameters variation shows that the enzymes had
significance in color strength gain. The wet fastness tests, shows that the samples grades were
regular and excellent for laccase treatment, as contact angle analyzes for these samples also
gain hydrophilicity. For both enzymes in the resistance test was detected loss of elongation
when compared as samples without enzymatic treatment. Thus, under the conditions studied,
the enzymatic treatment had good results and can be an alternative to the chemical process,
replacing an environmentally aggressive process with a bioprocess, eliminating the

pretreatment process rejection with a high treatment cost, with high environmental impact.

Key words: Enzyme. Hydrophility. Laccase. Lipase. Polyester. Pretreatment.
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1 INTRODUCAO

Os materiais téxteis sdo extremamente versateis, ¢ possivel, com diferentes fibras e
estruturas, desenvolver substratos para uma ampla gama de aplicagdes. Atualmente, a
industria téxtil esta passando por uma transformacgao, migrando de um formato de produgdo
intensiva em mao-de-obra para uma produgdo intensiva em conhecimento, evidenciando sua
elevada demanda por materiais e processos de alta tecnologia, inovadores, com diferentes
propriedades e funcionalidades. Muitas vezes essas propriedades ou funcionalidades sdo
alcancadas pela manipulagdo de caracteristicas na superficie do material téxtil (WEI, 2009).

O uso de enzimas na industria téxtil ¢ um campo que tem tido um répido
crescimento, ¢ tem se mostrado cada vez mais importante como ferramenta em varios
processos de pré-tratamento e acabamento de tecidos. Os procedimentos convencionais de
pré-tratamento de téxteis, hoje utilizados na industria téxtil, sdo caracterizados por operarem
com altas concentra¢des de produtos quimicos, pH alcalino ou 4cido e altas temperaturas com
consequente elevado consumo de energia. As enzimas sdo catalisadores muito especificos e,
geralmente, elas operam melhor em temperaturas amenas e geralmente em pH neutro
(CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

Algumas enzimas podem ser potencialmente aplicadas a fibra de poliéster, essa
aplicacdo se faz interessante visto que em 2018 o poliéster foi responsavel por 70% do
consumo brasileiro de fibras manufaturadas, com 547 000 toneladas, e por aproximadamente
36% do consumo total de fibras no Brasil (ABIT, 2019). Além disso o poliéster, por ser uma
fibra sintética, possui excelentes propriedades fisicas de resisténcia, flexibilidade, tenacidade,
rigidez, resisténcia ao desgaste e a abrasdo. Além dessas propriedades, elas também
demonstram baixo coeficiente de atrito e boa resisténcia quimica, entretanto possui
caracteristicas que necessitam ser melhoradas, como a baixa hidrofilidade, que causa algumas
dificuldades no acabamento e tingimento, ¢ o acimulo de carga eletrostatica, reduzindo o
conforto do tecido (LEE, SONG, 2010; AKKAYA, PAZARLIOGLU, 2012).

Estudos recentes sugeriram novas alternativas para o tratamento quimico com as
enzimas lipase e lacase. A hidrolise da lipase atua na ligacdo éster do poliéster, causando a
formacdo de grupos hidroxila e carboxila na superficie dos tecidos e tornando a superficie
deste mais hidrofilica, melhorando assim as propriedades de absorcao dos tecidos de poliéster.
Dentre as duas enzimas, a lipase t€ém o maior nimero de aplicagdes industriais e ja ¢

considerada eficaz para a hidrolise de tecidos poliéster. Estudos apontam que a lipase obteve
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um aumento de 1,5% na recupera¢do da umidade, em tecidos de poliéster (LEE; SONG,
2010).

Enzimas oxidativas, como a lacase, ndo realizam a clivagem do polimero, entretanto,
oxidam a superficie da amostra, formando grupos polares na superficie do poliéster. A lacase
ainda ¢ uma enzima pouco estudada nesse tipo de aplicacdo, por isso existem poucos dados
mecanicos ou relacionados a aplicagdes disponiveis (AKKAYA; PAZARLIOGLU, 2012).

Deste modo, o presente trabalho tem por objetivo estudar a utilizacdo das enzimas
lipase e lacase, no intuito de aumentar a hidrofilidade do substrato do poliéster, visando um
tratamento sustentatel baseado na biotecnologia.

Acredita-se que a producdo de téxteis sera transferida substancialmente para
processos sustentaveis, devido ao aumento das restrigdes governamentais e ambientais e a

diminuicio da disponibilidade de d4gua fresca (CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

1.1  OBJETIVOS

1.1.1  Objetivo Geral

O presente trabalho tem por objetivo estudar a utilizagdo das enzimas lipase e lacase, no
intuito de aumentar a hidrofilidade do substrato do poliéster, visando um tratamento
sustentavel baseado na biotecnologia, e avaliar os efeitos provocados pelo tratamento

enzimatico.

1.1.2  Objetivos Especificos

(a) Selecionar enzimas e condi¢des de processo que promovam a melhora da
hidrofilidade do poliéster, por meio de teste de capilaridade.

(b) Avaliar o desempenho tintorial do material com tratamento enzimatico,
comparativamente ao material sem tratamento.

(c) Verificar o efeito dos tingimentos em diferentes condi¢des de tempo,
temperatura, relacdo de banho e além do tipo de auxiliar, a sua presenga ou
auséncia.

(d) Caracterizar as amostras quanto a solidez a fric¢do a umido e a lavagem.

(e) Conduzir analises com as amostras tratadas e também sem tratamento de



resisténcia a tragdo, angulo de contato e microscopia eletronica de varredura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os téxteis sdo materiais que apresentam diversas aplicagdes, combinando diferentes
fibras e estruturas para uma ampla gama de utilidades. Além das aplica¢cdes convencionais,
tradicionalmente conhecidas por vestuario, e téxteis lar, eles também s3o empregados com
funcionalidades diversas, trazendo caracteristicas especificas como as exigidas nas areas
médica, esportiva, automobilistica, geologicas (geotéxteis), aerondutica, da construgdo civil,
agricultura, defesa e transporte, de embalagem e industrial (KUMAR, 2014). Hoje, a industria
téxtil estd em transformacdo, direcionando seus esfor¢os para producdes intensivas em
tecnologia, devido a grande demanda por materiais inovadores, com propriedades especiais e
funcionalidades adicionais. Muitas vezes, propriedades ou funcionalidades sdo alcancadas
através da manipulagdo das caracteristicas superficiais do téxtil (WEI, 2009).

Esse capitulo ¢ dedicado a uma revisdo da literatura sobre as fibras téxteis, mais
especificamente sobre o poliéster. Abordando também sobre as estruturas dos substratos
téxteis, mecanismos de processos de tratamentos superficiais, enzimas, em particular sobre

lipase e lacase. Seré apresentado também aspectos de tingimento téxtil, e colorimetria.

2.1 FIBRAS TEXTEIS

Para a producdo de artigos téxteis existem diversas fibras, materiais caracterizados por
possuirem uma relagdo entre comprimento e didmetro superior a 1000 vezes. A fibra,
dependendo da sua origem ou processo de producdo, varia em estrutura e em propriedades
quimicas, fisicas e bioldgicas. Existem as fibras naturais, e as manufaturadas (man made)

(GUPTA, 2008). Uma classifica¢do geral ¢ dada na Figura 1.
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Figura 1 - Classificagdo geral das fibras téxteis.
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Fonte: Adaptado de Gupta (2008).

As classes de fibras vegetais e animais possuem semelhancas entre si, como suas
estruturas fisicas, dimensdes e propriedades mecanicas. Ja entre as fibras manufaturadas ha
uma ampla variedade de tamanhos e formas, assim como uma variedade de propriedades

mecanicas e fisicas (GUPTA, 2008).

2.1.1 Poliéster

Nos ultimos séculos, o algoddo teve papel importante como principal insumo para
fabricacdo de artigos téxteis. No entanto, isso mudou apos a Segunda Guerra Mundial, com o
surgimento de fibras manufaturadas, principalmente do poliéster. Este comecou a ganhar
mercado, chegando em meados de 1970 a paridade com o algoddo quanto a demanda

(BAFFES; GOHOU, 2003).
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O consumo mundial de fibras quimicas atingiu mais de 68,9 milhdes de toneladas em
2015, Sendo responsavel por 76% de todas as fibras produzidas no mundo (FREITAS;
ZHANG; MATHEWS, 2017).

O poliéster € responsavel por 55% dessa parcela, a maior quantidade de polimero
totalmente sintético produzido mundialmente. Sua produgdo atingiu aproximadamento 38
milh&es de toneladas em 2015 (FREITAS; ZHANG;,; MATHEWS, 2017).

Polimero, do grego 'muitas partes’, sdo moléculas de cadeia longa construidas
sistematicamente a partir de moléculas menores chamadas monomeros (EICHHORN et al,,
2009). Os poliésteres aromaticos lineares sdo classificados em dois grupos, com base no tipo
de fragdo aromatica presente na cadeia principal do poliéster. Eles podem ser ftalatos ou
naftalatos. O polietileno tereftalato (PET), politrimetileno tereftalato (PTT), e o polibutileno
tereftalato (PBT) pertencem ao grupo ftalato por serem derivados do &cido tereftalico
purificado (PTA) ou dimetil tereftalato (DMT). O isoftalato de polietileno (PEI) também
pertence ao grupo ftalato e € derivado do acido isoftalico (IPA) ou do dimetil isoftalato
(DMI). Da mesma forma, polietileno naftalato (PEN), naftalato de politrimetileno (PTN) e
polibutileno naftalato (PBN) pertencem ao grupo naftalato, pois sdo derivados do acido 2,6-
naftaleno dicarboxilico (NDA) ou dimetil-2,6-dicarboxilato de naftaleno (NDC) (DEOPURA
et al., 2008).

O poliéster, polietileno tereftalato, pode ser polimerizado por condensagdo, geralmente
formado por dois monomeros que sdo bifuncionais (isto €, possuem dois grupos reativos) que
reagem juntos para formar um terceiro componente, geralmente uma molécula pequena, como
a da agua. E também pode ser por reagdo de polimerizagdo por abertura de anel (ROP). Na
presenca de certos catalisadores, os anéis se abrem no grupo éster, € os grupos distintos se
juntam para formar uma longa cadeia polimérica unida por novas liga¢des éster. O polimero é
idéntico em estrutura ao poliéster linear, como mostra a Figura 2, mas a polimeriza¢do por

ROP tém diferente distribuigdo cinética e peso molecular (EICHHORN et al., 2009).

Figura 2 - Estrutura molecular do poliéster.
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No final do processo de polimerizacdo, o polimero viscoso ¢ forcado a sair sob pressdo
e passa por um banho de agua quente, sendo, em seguida solidificado pelo ar, cortado em
filamentos continuos ou fibras curtas e estes sdo armazenados em um tambor para a secagem
do polimero. A polimerizagdo ¢ geralmente executada a uma temperatura constante de 280°C
a 285°C (EICHHORN et al., 2009). No processo de extrusdo existem diferentes métodos, e
principalmente, diferentes fieiras, que sdo os orificios por onde o polimero ira ser
transformado em filamento. A partir desses orificios podem ser obtida micro fibras, fibras
bicomponente, fibras conjugadas com o nome de ilhas no mar, além do processo de
eletrofiacdo (DEOPURA et al., 2008).

Apobs a obtengdo das fibras ou filamentos, esses devem sem crimpados ou frisados,
devido a sua superficie ser muito lisa, esse processo se faz necessdrio para que elas possuam
maior coesdo entre si. Entretanto, antes de sofrer esse processo as fibras ou filamentos
passam por uma banho de 6leo de encimagem. Esse serve para diminuir a energia estatica do
fio e também trazer mais resisténcia e ele, visto que durante os processos de tecelagem e
malharia o fio sofre muito atrito com os componentes do maquinario, onde poderia sofrer
rompimento (UCHA, 2012).

Os polimeros sdo compostos por regides cristalinas, onde as cadeias poliméricas sdo
orientadas paralelamente, e regides amorfas, onde as cadeias poliméricas sdo menos
orientadas (HOUCK, 2009). Os filamentos de poliéster sdo extremamente cristalinos, de
natureza hidrofobica e possuem elevada temperatura de transi¢do vitrea (Tg) (CLARK, 2011)

quando comparado a poliamida.

2.2 SUBSTRATO TEXTIL

Os processos de formagdo de substratos téxteis sdo fundamentados em quatro
tecnologias, a tecelagem, onde a formacdo de tecidos se da pelo entrelacamento de dois
conjuntos de fios (urdume e trama) perpendiculares entre si, enquanto a malharia ¢ feita
através da unido de fios por meio de lagadas. Os ndo tecidos sdo formados pela jun¢do de um
conjunto de fibras por meios mecanicos, quimicos ou térmicos. E o entrancado ¢ um processo
de fabricacdo de tecidos que entrelagam trés ou mais fios de maneira diagonalmente

sobreposta (RANA; FANGUEIRO, 2015).
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O poliéster pode ser utilizado na formagao de todas essas estruturas té€xteis, entretanto
apresenta diversas aplicagdes na estrutura de malha, visto que a malharia exige um fio
relativamente fino, suave e forte. Algumas de suas aplicacdes sdo em agasalhos, roupas
intimas, roupas esportivas e meias (SPENCER, 2001).

A estrutura do substrato téxtil utilizada no presente trabalho foi a de malha, deste modo

esse processo de formacao serd mais aprofundado.

2.2.1 Malha

As estruturas de malha sdo formadas por lagadas entrelagadas entre si. O fio alimentado
¢ convertido em uma lacada formada em cada gancho da agulha. A agulha entdo desenha uma
nova lacada que serd formada de modo a se unir a lagada anterior, formando carreiras e
colunas.

Existem dois tipos de malha, a por trama, onde as lagadas sdo formadas no sentido
horizontal, e a por urdume, onde as lagadas se formam no sentido vertical. As malhas por
trama apresentam uma pior estabilidade dimensional quando comparada a malha por urdume,
essa também pode ser desmalhada, desmanchando a estrutura fio a fio, 0 mesmo ja ndo ocorre
na malha por urdume, devido ao seu entrelagamento (SPENCER, 2001). As estruturas por
trama e por urdume possuem diversas variagdes entre si, principalmente devido a formacao
de suas lagadas, essa diferenca pode ser observada na Figura 3, onde € possivel ver a estrutura

da malha por trama, Figura 3 (a), e por urdume, Figura 3 (b).

Figura 3 - Estrutura de malha por trama (a), e por urdume (b).

(a)

Fonte: Adaptado de Spencer (2001).

Na malharia por trama existem quatro estruturas bdsicas, e delas originam-se seus
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derivados. Estas quatro estruturas, sdo o jersey, conhecido como meia malha, ¢ a estrutura
mais basica produzida em teares tipo monofrontura, sendo eles circulares ou retilineos. O rib é
caracterizado por possuir direito e avesso técnicos iguais, as maquinas usadas para produzi-los
sdo duplafrontura, sendo retilineas ou circulares, as agulhas sdo dispostas de forma alternada,
para que todas possam trabalhar ao mesmo tempo. O interlock, assim como o rib, necessita de
teares de duplafrontura para sua producdo, a diferencga entre eles se da pela disposicdo das
agulhas, sendo localizadas frente a frente e ativadas de forma intercalada. Por fim, o ponto
esquerdo também ¢ formado por teares de duplafrontura, e € necessaria a utilizagao de agulhas
especiais de duas cabegas para a sua formacao, onde cada cabega trabalha em uma frontura,

necessitando de apenas um jogo de agulhas (SPENCER, 2001; RAY, 2011).

2.2.1.1 Interlock

A estrutura interlock ¢ definida por possuir as duas faces iguais, o direito e o avesso
técnico. E produzida por teares duplafrontura, podendo ser retilineas ou circulares, geralmente
circulares. Nesse sistema cada frontura possui dois jogos de cames e um de agulhas. A grande
diferenca entre o rib e o interlock se da pela disposicao das agulhas no cilindro e no disco,
ficando localizadas frente a frente. Para operarem, as agulhas devem ser ativadas de forma
intercalada.

A elasticidade das malhas que possuem essa estrutura ¢ moderada. Comparado ao rib,
possui melhor estabilidade dimensional, devido ao alinhamento das lacadas (SPENCER,

2001; RAY, 2011).

2.3  BENIFICIAMENTO TEXTIL

O capitulo abordara os processos de beneficiamento primario, passando pela etapa de
preparagdo quimica e também enzimatica, explicando mais especificamente sobre as enzimas
utilizadas. Também serd apresentado o processo de beneficimaneto secundario, mais
especificamente o tingimento, explicando sobre os tipos de tingimento, as classes de corantes,

e entrando um pouco na parte de colorimetria.
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2.3.1 Beneficiamento Primario - Preparaciao

Os materiais téxteis possuem uma variedade de impurezas no seu estado cru, como no
caso das fibras naturais, ou adicionados imediatamente ap6s a fabricacdo de fibras sintéticas.
As fibras naturais herdaram impurezas naturais, e as fibras manufaturadas passam por uma
adicdo de dleos de encimagem e outros compostos para auxiliar no processo de fiacdo ou
durante a tecelagem.

Os materiais téxteis também podem ser contaminados acidentalmente por impurezas
impregnadas durante a produ¢@o. Todas essas impurezas devem ser removidas dos materiais
téxteis para melhor tingibilidade ou estamparia, e também para comercializagcdo de substratos
brancos.

As etapas preparatorias dependem principalmente do tipo e natureza das fibras, de suas
impurezas e das propriedades quimicas das fibras, como sensibilidade a produtos acidos,
alcalinos ou oxidantes, por exemplo.

Os processos de preparacdo podem ser classificados como de limpeza, onde as
impurezas sdo removidas por meios fisicos ou quimicos, ou como processos de clareamento,
onde a coloragdo indesejada ¢ removida quimicamente ou ha o branqueamento dos materiais
por produtos com melhoramento 6tico (CLARK, 2011).

Esses processos sdo realizados com o uso de produtos quimicos, como carbonato de
calcio, detergentes, e solventes organico (WU et al., 2014; BROADBENT, 2001).

Os objetivos do processamento preparatdrio sdo melhorar a uniformidade de absor¢ao
do corantes e produtos quimicos em processos subsequentes, aumentar a hidrofilidade,
remover impurezas, branquear e reduzir risco de vincos e rugas, sem causar dano ao téxtil. O
processo de pré-tratamento deve equilibrar os requisitos das etapas de tingimento e

acabamento e também o uso final pretendido do material téxtil (CLARK, 2011).

2.3.2 Enzimas

Nas ultimas décadas muitas pesquisas vem sendo realizadas sobre o uso de enzimas na
industria téxtil, e esses estudos tem indicado que o tratamento enzimatico desempenha um
papel cada vez mais importante nos processos industriais de pré tratamento de téxteis com o

intuito de funcionaliza-los (WEI, 2009).
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A tecnologia enzimadtica pode ser vista como um enorme potencial para a produgdo de
materiais téxteis com diferentes funcionalidades, devido a alta especificidade das enzimas. A
biotecnologia ja provou ser muito rentdvel nos processos industriais de pré tratamento téxtil
para fibras naturais, entretanto, a aplicacdo de enzimas tem se demonstrado eficaz na
modifica¢ao de téxteis sintéticos (WEI, 2009). Observando o desenvolvimento e o mercado
atual, o desafio ¢ tornar o enorme potencial da tecnologia enzimatica uma oportunidade para a
industria téxtil, estando relacionado aos desafios da industria 4.0.

As enzimas sdo catalisadores biologicos que fazem o intermédio entre as reagdes
bioquimicas do metabolismo nos sistemas vivos. Elas aceleram a taxa de reacdo quimica sem
sofrer alteragdo permanente. Atuam diminuindo a energia de ativagdo de reagdes. As enzimas
sdo proteinas especializadas na catalise de reacdes. Em geral, uma reacdo quimica ocorre
quando um reagente pode passar para o estado de transi¢do, possuindo energia suficiente para
formar ou romper ligagdes quimicas. A diferenca de energia entre o estado inicial e o de
transi¢do do reagente ¢ reduzida quando a reacdo ¢ catalisada por uma enzima. Dessa
maneira, uma enzima acelera uma reacdo quimica diminuindo a energia de ativacao
(CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

As enzimas sdo proteinas, assim, sdo constituidas de uma ou mais cadeias
polipeptidicas, e sofrem a influéncia de muitos parametros quimicos e fisicos como
concentra¢do de sal, presenca de tensoativos, temperatura e pH. A classificagdo das enzimas ¢
feita de acordo com a reacdo quimica que ela catalisa, pois essa € a principal propriedade que
distingue uma enzima da outra (CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

A aplicacdo da tecnologia enzimatica ¢ especificamente direcionada a um componente
presente na fibra. Dessa maneira, as principais caracteristicas de uma fibra sdo mantidas, em
vez do que ocorre frequentemente com processos quimicos em que as fibras sdo modificadas
de maneira inespecifica (CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

A conservacdo da especificidade da enzima e do poder catalitico, que ¢ a sua
estabilidade, ¢ realizada mantendo a estrutura tridimensional da propria enzima e seu local
ativo em particular (NIERSTRASZ; CAVACO-PAULO, 2010).

Como na maioria das reagdes quimicas, a taxa de reacdes catalisadas por enzimas
geralmente aumenta com a temperatura dentro da faixa em que a enzima ¢ estavel, e mantém
a atividade completa. As enzimas também tém um pH caracteristico no qual sua atividade ¢

maxima. Esse valor méximo pode estar na faixa de pH acido, neutro ou alcalino. A relagdo
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pH-atividade de qualquer enzima depende do comportamento 4cido-base da enzima e do
substrato. Pode-se imaginar que, com a mudanca do pH, as interagdes eletrostaticas podem
mudar dentro da enzima, com possivel impacto em sua conformagdo tridimensional e,
portanto, em sua atividade (CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

Devido a complexidade de uma proteina enzimdtica, muitas conformagdes sao
possiveis, todas em seu nivel de energia livre. Entretanto a inativagdo enzimatica por
desnaturacao (desdobramento) de proteinas, agregacdo (interagdo entre diferentes moléculas
enzimdticas) e precipitacdo (a proteina torna-se insoluvel em dgua ap6és a mudanga
conformacional) sempre ocorre por meio de uma conformacdo desdobrada intermediaria e
reversivel (CAVACO-PAULO; GUBITZ, 2003).

Para aplicacdes em poliéster existem trabalhos que demonstram o potencial uso de
lipases, cutinases e lacases. Akkaya e Pazarlioglu (2012), utilizaram essas trés enzimas para
realizar o pré tratamento de poliéster. J& Lee e Song (2010), fizeram uso das enzimas lipase e

cutinase para avaliar as alteracdes no poliéster.

2.3.2.1 Lipase/ Esterase

As enzimas lipoliticas podem catalisar reagdes de hidrolise de ligagdes éster, o que
resulta na decomposi¢do do poliéster. Além da reacdo de hidrdlise, as enzimas lipoliticas
também podem catalisar reacdes de esterificacdo, alcodlise, amonolise e transesterificagdo em
sistemas nao aquososos (ARPIGNY, JAEGER, 1999; KARIGAR, RAO, 2011).

Essas enzimas apresentam uma ampla estereoespecificidade, o que as tornam atraentes
biocatalisadores para a producdo de compostos puros na sintese de produtos quimicos
(NIERSTRASZ; CAVACO-PAULO, 2010).

Duas classes principais de hidrolases sdo, as lipases (triacilglicerol hidrolases) e
esterases verdadeiras (€steres carboxilicos hidrolases).

A maioria das alteragdes provocadas pelas esterases/lipases estd relacionada a
detergéncia e a compatibilidade de surfactantes. A estabilidade oxidativa, importante para
proteases e amilases, ndo ¢ o principal interesse no caso das lipases, uma vez que muitas delas
ja sdo estaveis em reagentes oxidativos (NIERSTRASZ; CAVACO-PAULO, 2010). Tem-se
registros do uso de lipases como componentes de detergéncia (KIM, SONG, 2006;
OBENDORF, VARANASI, et al., 2001; WAVHAL, BALASUBRAMANVA, 2011)
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O uso de esterases e lipases relacionados ao poliéster tem sido registrado por
pesquisadores. Tem-se reportado uso de enzimas lipase em estudos de degradacao de poliéster
(LIN et al, 2019), inclusive em presenca de solventes organicos (KOBAYASHI; UYAMA;
TAKAMOTO, 2001). Elas podem ser obtidas a partir de fontes animais, vegetais e
microbianas. S3o comumente utilizadas como enzima de controle em ensaios de atividade
enzimatica, e também para experimentos de hidrolise.

A lipase ¢ amplamente empregada em varias industrias, atuando principalmente na
hidrolise de gorduras e 6leos (ROVEDA; HEMKEMEIER; COLLA, 2010).

Como questdes de processo e funcionalizagdo de substratos té€xteis de poliéster vem
se tornando importantes, em trabalhos com a utilizagdo de lipases, uma das motivacdes destes
trabalhos ¢ melhorar aspectos de hidrofilidade de poliéster com vista na melhoria de processos
de tingimento e/ou acabamentos. Lee e Song (2010), obtiveram uma redu¢do do angulo de

contato e uma melhor reten¢ao de dgua devido ao tratamento com lipase.

2.3.2.2 Lacase

As lacases sdo enzimas inespecificas, oxidam principalmente grupos difenol usando
oxigénio como receptor de elétrons. Sdo uma glicoproteina, enzima extracelular. Podem ser
encontradas em plantas, bactérias, fungos e alguns insetos. Tem como func¢do oxidar
compostos aromaticos € nao-aromaticos. E sdo comumente usada para remog¢ao de lignina,
branqueamento de corantes, processamento de papel, desintoxicacdo de residuos,
transformagao de corantes téxteis, dentre outros (AKKAYA, PAZARLIOGLU, 2012).

Elas sdo frequentemente usadas em combinagdo com mediadores. O mediador contribui
na penetragdo de fibras, visto que as lacases ndo conseguem penetrar profundamente nessas, e
auxiliam também na oxida¢do de compostos com alto potencial redox.

Estudos relataram também que as lacases contribuem com o aumento da hidrofilidade
do poliéster, causando a oxidacao da superficie do material. No entanto, ha hipoteses de que o
ganho na hidrofilidade do poliéster ¢ devido a combinagdo da lacase, com um mediador € um
surfactante ndo idnico. Existem obstaculos na aplicacdo de lacases na modificacdo do
poliéster, entretanto ela ¢ capaz de modificar superficies com grupos aromaticos
(NIERSTRASZ; CAVACO-PAULO, 2010). Gianfreda, Xu e Bollag (1999) e Silva et al.

(2007) também tém estudos com lacase, ndo tdo aprofundados em pré tratamento para
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poliéster, mas entendendo as propriedades da enzima e avaliando em quais aspectos podem
contribuir na modificagdo desse substrato.

O pré tratamento enzimatico com lacase ainda ¢ pouco explorado para aplicacdo em
poliéster, assim acredita-se que o presente trabalho venha a contribuir na geracdo de

conhecimento nessa area.

2.3.2.3 Sustentabilidade

Os processos de preparagdo convencionais em substratos téxteis exigem altas
concentragdes de produtos quimicos agressivos, grandes quantidades de 4gua e possuem
operagdes a altas temperaturas, levando a um alto consumo de energia. Espera-se que os
processos téxteis feitos a partir de quimicos, com o passar do tempo comecem a migrar para
processos benignos baseados na biotecnologia, como o tratamento enzimatico por exemplo,
devido ao aumento das restricdes governamentais e ambientais e também a diminui¢do da
disponibilidade de 4gua doce (NIERSTRASZ; CAVACO-PAULO, 2010).

Seu carater ambiental ¢ visto na propria enzima, por ser totalmente biodegradavel.
Devido a integracdo continua da tecnologia enzimatica em um nimero crescente de novos
processos, a industria de téxtil estd mudando de uma industria notoriamente poluidora para

uma mais ambientalmente amigavel (CAVACO-PAULOQ; GUBITZ, 2003).

2.3.3 Beneficiamento Secundario - Tingimento

Desde os primordios o ser humano tem interesse em colorir materiais, por meio da
aplicacdo de corantes naturais, tanto na pele como em téxteis. Esses corantes iniciais eram
principalmente de origem vegetal e animal. A evolucdo levou ao aprimoramento de processos
de tingimento, bem como de corantes e auxiliares (CLARK, 2011).

O objetivo do tingimento ¢ trazer uma coloragdo uniforme de uma cor pré-selecionada a
um substrato. A cor deve ser homogénea, sem manchas ou alteracdo de tonalidade e existem
muitos fatores que influenciam nestas caracteristicas, como a textura do substrato, sua
construcdo, pré tratamentos e pos-tratamentos. A aplicagdo da cor pode ser alcangada por
varios métodos, onde os mais comuns sdo o tingimento por esgotamento e o processo de

tingimento continuo (CLARK, 2011).



29

No processo por esgotamento, o corante deve ser total ou parcialmente soluvel no banho
de tingimento. Esse deve ser transportado para a superficie da fibra, onde o corante serd
adsorvido e se difundira por todo o substrato (CLARK, 2011). Nesse processo, o contato do
substrato com o corante deve ser frequente, de modo que um deles, ou ambos, estejam se
movimentando. O corante ¢ deslocado para dentro da fibra devido a substantitividade entre
fibra e corante (SALEM, 2010), e cada corante possui uma interagdo diferente com cada tipo
de fibra, podendo ser essa interagdo quimica ou fisica.

O tingimento por esgotamento, para ser nivelado em todo o substrato a ser tingido, além
de se ter controle de pH e do gradiente de temperatura, ¢ de extrema importancia que se tenha
uma correta circulacdo dentro do equipamento, podendo ser realizado de modo que, haja a
circulacao uniforme da solucdo de banho, ficando o material estacionario, ou ao contrario,
permanecendo o banho estacionario, € o substrato em circulagio (BROADBENT, 2001).

Nas modernas maquinas de tingimento de tecido e malhas, seu revestimento ¢ feito de
aco inoxidavel, aumentando a resisténcia ao desgaste e corrosdo. Algumas das maquinas
utilizadas em tingimento por esgotamento sdo, a barca, equipamento que ndo alcanga elevadas
temperaturas, podendo ser aberta ou fechada, e tingindo malhas e tecidos em corda. No jigger,
o tecido de passa por um rolo onde entra em contato com o banho de tingimento na parte
inferior da maquina e depois passa para um rolo de tracdo acionado do outro lado, esse pode
ser aberto ou fechado. O jet, equipamento mais difundido industrialmente, possui os formatos
redondo e longo, apropriado para tingir malhas e tecidos em corda, podendo operar com e sem
pressao (BROADBENT, 2001).

As receitas de tingimento, as quais envolvem auxiliares juntamente com corantes, sdo
calculadas levando em consideracdo a massa do substrato a ser tingido e a razdo de banho,
que ¢ a relagdo entre a massa e a quantidade de solug@o a ser empregada no tingimento. A
taxa de tingimento depende da concentracdo do corante, do banho de tingimento, da

temperatura, do pH e da influéncia dos auxiliares presentes (CLARK, 2011).

2.3.4 Corantes

A classificagdo dos corantes ¢ feita através de sua estrutura quimica, ou por sua

aplicacdo. No caso de tingimentos téxteis ¢ utilizada a classificagdo por aplicacdo, sendo

subdividida através do grupo quimico principal do corante (SALEM, 2010).



30

O Quadro 1 apresenta a relagdo entre os diferentes corantes e fibras, indicando a

interagdo entre eles. No quadro, o sinal de positivo (+) indica que h4d uma boa interagdo do

determinado corante com a respectiva fibra, o sinal de negativo (-) indica que essa interagdo ¢

quase inexistente, e o sinal de mais / menos (+/-) indica que a interagdo existente ¢ limitada.

Quadro 1 - Interagdo entre corantes e fibras.

CO;};E:]SES ! Cel;itl)g;ias La Seda Poliamida  Poliéster Acrilico
Direto + +/- +- } )
Reativo + +/- +/- - -
Sulfuroso + - - - - -
Azobico + - - - - -

A tina + - - - - -
Catidnico - - - - - +
Acido - + + + - _
Metiico : + + + : :
Disperso - - - +/- + +/-

Fonte: Adaptado de Salem (2010).

2.3.4.1 Corante Disperso

Segundo Salem (2010), diferentemente de outras fibras, o poliéster ndo possui grupos

polares, e por isso ndo pode ser tinto por mecanismos i0nicos.

Os corantes dispersos sd3o compostos orgdnicos ndo i10nicos, de peso molecular

relativamente baixo. Sdo aplicados ao téxtil em meio aquoso, onde formam particulas

dispersas de escala micrométrica, e isso possibilita que a solucdo se estabilize com o uso de

agentes dispersantes. Esses agentes protegem as particulas de corante, para que elas ndo se

aglomerem e causem resultados ruins no tingimento (BROADBENT, 2001).

Tanto para se ter uma boa fixagdo, como para ter uma velocidade de tingimento maior,

o aumento da temperatura ¢ indispensavel, entretanto se o corante apresentar moléculas

grandes, apenas o aumento da temperatura ndo serd suficiente. A temperaturas inferiores a

70°C, as cadeias poliméricas pouco se alteram, contudo, a medida em que a temperatura sobe,

ha um aumento da vibragdo e da mobilidade das cadeias poliméricas nas regides amorfas,
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abrindo espago para que o corante possa se difundir para o interior da fibra. (SALEM, 2010;
BROADBENT, 2001).

Assim, em tingimentos por esgotamento, em maquinarios fechados, a temperatura de
tingimento recomendada para o poliéster ¢ de 128°C a 130°C (SALEM, 2010).

Além do uso do dispersante, outro auxiliar pode fazer parte do banho de tingimento de
poliéster, o carrier. Esse ¢ um composto organico, dissolvido ou emulsionado no banho de
tingimento, que tem por funcdo aumentar a taxa de tingimento em um tempo reduzido de
processo. Os carriers mais comuns utilizados no tingimento de poliéster sdo, butilbenzoato,
metilnaftaleno, diclorobenzeno, difenil e o-fenilfenol, sendo os dois ultimos os mais
populares. Estes todos sdo compostos aromaticos de baixa solubilidade em agua, geralmente
também contém agentes emulsificantes anionicos. Outra funcdo do carrier ¢ auxiliar o
tingimento de poliéster com corantes dispersos mais complexos, isso €, de maior peso
molecular, visto que sem a presenca deste a efetividade do tingimento seria ruim
(BROADBENT, 2001).

De modo geral, o tingimento de poliéster com corantes dispersos apresenta uma energia
de ativagdo para a difusdo bastante alta a elevada temperatura, aproximadamente de 130°C.
Tratando de um tingimento a essa temperatura, sob pressdo, e sem carrier, 0 aumento da taxa
de tingimento ¢ obtido com o uso do dispersante, oferecendo uma melhor cobertura aos fios
ou filamentos devido a melhor interacdo do corante com o substrato (CLARK, 2011).

O banho de tingimento geralmente ¢ ajustado em pH 4,5 a 5,5 usando 4cido férmico ou
acético. O tempo de processo serd definido para cada tingimento em particular, esse
parametro varia por depender da maquina que esta sendo utilizada e a formulagao do corante.

O conjunto de condigdes de tingimento, desde que haja a exaustdo do banho de
tingimento, uniformidade da cor e reprodutibilidade da tonalidade, podem variar tanto em

tempo, como em temperatura e auxiliares (BROADBENT, 2001).

24 COLORIMETRIA

Para ser possivel analisar as cores, sdo utilizados alguns sistemas, podendo ser o sistema
Munsell, e o sistema CIELAB.
O sistema Munsell ¢ baseado na cor aparente, compreendido de modo intuitivo, e de

baixa precisdo. Por isso, para fins quantitativos, e reprodutiveis industrialmente, o sistema
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mais utilizado ¢ o CIELAB. Esse sistema ¢ baseado na mistura aditiva das cores, partindo das

luzes monocromaticas de referéncia RGB (Red, green e blue). Sua leitura ¢ feita através das

coordenadas L*, a* e b*, onde o L* significa a luminosidade, o a* indica do vermelho
9 b

(coordenada positiva) ao verde (coordenada negativa) e o b* do amarelo (coordenada

positiva) ao azul (coordenada negativa) (OHTA; ROBERTSON, 2006), como mostra a Figura

4.

Figura 4 - Coordenadas do sistema CIELab.

—-a8%= Grean

L *=100 = White

+h"= Yallow

+ &%= Red

—b*= Blue

Fonte: Schanda (2007).

=1 = Black

A variavel forga coloristica (K/S) também ¢ um parametro muito utilizado quando se

fala em propriedades colorimétricas de materiais téxteis. Essa varidvel diz sobre a intensidade

da cor, e pode ser calculada pela Equacao 1, de Kubelka-Munk.

K/ _ (1-R)?
/S_ 2R

Onde R ¢ a fragdo decimal da reflectincia de cor da amostra (JOTHI, 2008).
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serd apresentada a metodologia utilizada em cada uma das etapas do
processo, desde a preparacao das amostras, tingimento, e as andlises realizadas, bem como os
equipamentos e normas utilizadas.

A preparagdo, o tingimento e as andlises de capilaridade, espectrofotometria de
refletancia, andlise estatistica, solidez da cor a fricgdo a imido e solidez da cor a lavagem,
foram realizados nos laboratorios do Departamento de Engenharia Téxtil da Universidade
Federal de Santa Catarina, Campus Blumenau, no Laboratorio de Cuidados Téxteis (LABCT),
Laboratério de Beneficiamento Téxtil (LABENE) e no Laboratério de Meio Ambiente
(LABMAM).

As andlises de angulo de contato e resisténcia mecanica foram realizadas na Central de
Andlises do Departamento de Engenharia Quimica e Engenharia de Alimentos da
Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), Campus Florianopolis. A andlise de
microscopia eletronica de varredura foi realizada no Laboratorio Central de Microscopia
Eletronica (LCME) da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), Campus

Florianopolis.

3.1 AMOSTRAS

Foi utilizada malha de estrutura interlock, com composi¢cdo de 100% poliéster, doada
pela empresa Color Quimica do Brasil.

A gramatura da malha, foi determinada a partir da média da massa de cinco amostras, e
esse valor obtido foi dividido pela drea de uma amostra, esse calculo foi baseado na norma
ABNT NBR 10591: 2008, sendo gramatura obtida de 55,9 g/m’.

J4 a densidade da malha foi expressa pelo nimero de colunas multiplicado ao niimero
de carreiras, em uma area de 1 polegada quadrada, resultando em 1.502 lagadas/pol’. A

medida foi feita com auxilio de lupa conta-fios.
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3.2 PREPARACAO DA MALHA

As amostras foram lavadas com detergente liquido Ariel Concentrado Expert, em uma
maquina de abertura frontal tipo lava e seca da marca Eletrolux, modelo LSI09 Motor Direct
Drive Intuitive, seguindo o processo apresentado na Tabela 1. Para os ensaios as amostras

foram cortadas nas dimensdes de 12 cm x12 cm, adquirindo massa aproximada de 3,5 g,

Tabela 1 — Condig¢des de processo de lavagem e secagem de malha de poliéster.

PROCESSO CONDICOES
Temperatura 40 °C
Enxague 2 vezes
Centrifuga Normal
Secagem l1h
Tempo total do processo 2 h e 28 min

Fonte: Autora (2019).

3.3 TRATAMENTO ENZIMATICO

As enzimas utilizadas no tratamento das amostras foram:

3.3.1 Lipase

Foi utilizada a lipase de Aspergillus oryzae, disponivel em estado liquido. Sua atividade
enzimatica ¢ maior ou igual a 100000 unidades por grama (U/g), e apresenta elevada atividade

em pH 7, segundo Santos (2014). A lipase foi gentilmente doada pela Novozyme Corporation.

3.3.2 Lacase

A lacase de Aspergillus sp., doada pela Novozyme Corporation, disponivel em estado
liquido de cor marrom, apresenta atividade enzimatica de 1000 unidades por grama (U/g). Em

pH 5 a enzima apresenta elevada atividade (RASERA, 2006).



35

3.3.3 Testes Preliminares do Tratamento Enzimatico

Inicialmente, foram realizados testes preliminares, a fim de selecionar enzimas e
melhores condi¢des de tratamento enzimatico das amostras de poliéster, avaliando-se como
parametro a hidrofilidade.

A escolha das enzimas em questdo foi feita a partir de pesquisas bibliografica em artigos
com temas similares realizadas por Kim e Song (2006) e Wavhal e Balasubramanya (2011),
onde realizaram andlises de diferentes tipos de lipases para tratar amostras de poliéster. Ja a
lacase tem estudos realizados por Gianfreda, Xu e Bollag (1999) e Silva et al. (2007)
entendendo suas propriedades e avaliando quais aspectos podem trazer melhorias a fibras
manufaturadas.

As enzimas comerciais foram diluidas a 75 mL/L em solug@o tampao (0,2 M), formando
a solugdo-mae. Tanto na diluigdo como no tratamento foi utilizado a solugdo tampéo de citrato
acido-citrico, pH 5, para a lacase e solugdo tampdo fosfato de soédio monobasico-fosfato de
sodio bibasico, pH 7, para lipase.

Os ensaios preliminares de tratamentos enziméaticos foram conduzidos como mostra a
Figura 5. Para cada tratamento realizado foi realizada a avalicdo da hidrofilidade como

parametro decisorio para a continuidade dos ensaios.

Figura 5 - Fluxograma de tomada de decisdo para o tratamento enzimatico.

- Y o Yo N (o N
Z g E i
O .?33“ Apos realizagio de teste O & Apos novo teste de
g Temperatura: 50 °C E’ gzcczizliaéléipdade, foi g Temperatura: 50 °C E’ capilaridade, foi
£ Tempo:15,30,45¢60 || << S Tempo: 45 e 60 min g (el
% i £ conlcl:entragﬁo das % Concetragdo: 300 ¢ _cg Mants
o] - Manter esses 0S
.E Concetragdo: 50 e GE’ e < 700uL g i do
2 loouL . . 5 Relagdo de Banho: 1:50 || & .
) -~ E -Avaliar apenas os ) @& tratamento, pois
E Relagéo de Banho: 1:50 tempos de 45 ¢ 60 min. 2 2 (ereri @S TG
efetivos.
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Fonte: Autora (2019).
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O tratamento enzimatico foi realizado em um agitador orbital de marca New Lab,
modelo NL-343-01. Apds o tratamento, as amostram foram colocadas para secar na estufa da
marca Lucadema, modelo Luca 82/221, a 60°C.

A partir da avaliagdo do teste de capilaridade do segundo tratamento enzimatico
realizado, foi possivel definir as varidveis do processo para a continuidade dos ensaios de
tingimento, tanto para lipase como para lacase. Assim foi definido que o tratamento seria
realizado a 50°C, por 45 e 60 min, com volume da solu¢cdo mae de enzima de 300 e 700 pl,

com o pH definido para cada enzima.

3.4 TINGIMENTO

Os tingimentos foram realizados de forma escalonada. Num primeiro momento foi
realizado um tingimento de poliéster seguindo uma padrao industrial, e depois foram alterados
alguns parametros, de forma a avaliar possiveis variagdes com o tratamento enzimatico. A
relacdo de banho de 1:14 foi utilizada devido a um ensaio inicial realizado, e para que fosse
possivel realizar comparagdes futuras, foi adotada essa relagdo de banho durante todo o
trabalho. Esse valor se aproxima das relagcdes de banho utilizadas industrialmente, por isso
ndo se viu prejuizo em manter essa relacdo de banho.

A Figura 6 descreve como foi o processo decisorio para que se definisse como seria

feito o tingimento das amostras.



Figura 6 - Fluxograma de tomada de decisdo para o tingimento.
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Fonte: Autora (2019).
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Terceiro Tingimento
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O processo ocorreu em uma maquina de tingimento em canecos por infravermelho da
marca Texcontrol, modelo HT — IR DYER TC 2200.

Foram definidos entdo quais parametros seriam variados no processo de tingimento,
como mostra a Figura 7, permanecendo o pH de todos os tingimentos entre 4,5 a 5, com
tempo em processo de 30 min, e concentracdo de 1% de corante disperso da marca TMX, cor
Disperso Vermelho Trillon K-BS. O dispersante/igualizante utilizado foi o Colorsperse DI
650-1, da marca Color Quimica, assim como o dispersante/umectante/igualizante, Colorsperse
IGEM 1401. Os parametros que variaram foram temperatura, presen¢a ou nio de auxiliar,
relagdo de banho e existéncia ou ndo de tratamento enzimatico (lacase).

Os ensaios seguiram um planejamento fatorial completo do tipo 2° , tendo como

resposta a forca coloristica (K/S), separando-se na analise cada temperatura de tingimento.

Figura 7 — Pardmetros de tingimento de poliéster com e sem tratamento enzimatico.
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90 °C 110 °C 130 °C
J/ J J
{ 4 N 4 3
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A & .
4 4 N 4 Y
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L igualizante L igualizante o igualizante
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Fonte: Autora (2019).

O tingimento foi realizado de modo all in, em que todos os ingredientes sdo colocados
juntos em cada um dos canecos. Para cada temperatura de tingimento, foi feita uma curva, a

qual expressa as etapas do processo.
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3.4.1 Tingimento a 90°C

O processo teve inicio em temperatura ambiente, onde cada amostra foi colocada em um
caneco com os devidos reagentes, e iniciou-se o aquecimento a 5°C por minuto, até atingir
70°C. Em seguida esse passou a ser de 3°C por minuto até atingir a temperatura de 90°C, onde
permaneceu por 30 min, até que o tingimento fosse finalizado, e o banho de tingimento

descartado. Esse processo pode ser visualizado na Figura 8.

Figura 8 - Curva de tingimento a 90°C.

OC A
90 °C
70 °C
>
\ Y J Minutos ()

30°

Fonte: Autora (2019).

3.4.2 Tingimento a 110°C

De mesmo modo, o tingimento a 110°C teve inicio em temperatura ambiente, seu
aquecimento ocorreu a 3°C por minuto, até atingir a temperatura de 90°C, enfim o
aquecimento passou a ser de 5°C por minuto até chegar a temperatura desejada de 110°C.
Durante 30 min permaneceu a essa temperatura, até ser finalizado o processo de tingimento e

o banho ser descarregado. A Figura 9 abaixo mostra esse processo.
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Figura 9 - Curva de tingimento a 110°C.
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Fonte: Autora (2019).

3.4.3 Tingimento a 130°C

Assim como 0s outros processos, o tingimento a 130°C teve seu aquecimento iniciado
de temperatura ambiente até 90°C em um aquecimento de 3°C por minuto, em seguida passou
a aquecer a 5°C por minuto, atingindo 130°C. Permaneceu a essa temperatura por 30 min e foi

entdo finalizado o tingimento. O processo descrito pode ser visto na Figura 10.

Figura 10 - Curva de tingimento a 130°C.
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Fonte: Autora (2019).
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3.5 LAVAGEM

Finalizados os processos de tingimento, as amostras foram lavadas na mesma maquina
de canecos. Foi colocada uma amostra com tratamento enzimatico, € uma amostra sem
tratamento em cada caneco, sendo ambas tingidas no mesmo processo (curva de tingimento),
e seguindo a mesma receita. Junto das amostras foi colocado 150 mL uma solu¢do de 4g/L de
agua deionizada e detergente liquido Ariel Concentrado Expert, onde ficaram em agitacdo por
5 min a 60°C. Esse banho foi descartado e foi colocado 150 mL de dgua deionizada em cada
caneco junto das amostras, e por mais 5 min as amostras ficaram em agitagdo a temperatura
ambiente. Por fim esse banho também foi descartado e as amostras foram colocadas para

secar em estufa a 60°C.

3.6 ANALISES

A fim de conseguir avaliar o efeito dos tratamentos enzimaticos sobre malha 100 %
poliéster foram realizadas as analises de capilaridade, espectroscopia de refletancia, analise
estatistica, solidez da cor a friccdo a umido, solidez da cor a lavagem, resisténcia mecanica,
angulo de contato, e microscopia eletronica de varredura, cujas metodologia sdo apresentadas

na sequéncia.

3.6.1 Capilaridade

O teste de capilaridade foi realizado para avaliar a hidrofilidade. O método foi adaptado
da norma JIS L 1907, onde 0,5 cm das amostras foram colocadas verticalmente em contato
com uma solucdo de 4gua deionizada, corante disperso e dispersante/umectante/igualizante,
por 2 min. Apos esse tempo de contato, a amostra foi retirada da solug¢do e fotografada. Com
uma régua foi medido quanto essa soluc¢ao havia sido absorvida pela amostra.

A avaliacdo foi feita apenas uma vez, comparativamente, com as amostras com € sem

tratamento enzimatico, observando a distancia que cada uma tinha percorrido.
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3.6.2 Espectroscopia de Refletancia

A espectroscopia de refletdncia avalia parametros de cor, medindo a transmitancia e a
refletincia da superficie de uma amostra em fungdo do comprimento de onda (REGULA,
2004).

A medicao foi feita utilizando o espectrofotometro modelo DATACOLOR 500, da
marca DATACOLOR, com o iluminante D65, e para cada amostra foram feitas quatro
medi¢des em pontos diferentes, onde o resultado final foi uma média de todas medicdes. A
avaliacdo ¢ feita de modo comparativo, a partir do somatorio dos valores de K/S a cada 10

nm, onde quanto maior esse valor, maior a for¢a coloristica, € mais intensa a cor.

3.6.3 Analise Estatistica

As andlises estatisticas foram feitas por ANOVA com 5% de significancia utilizando o
software Statistica. Inicialmente fez-se uma andlise considerando somente o efeito da
temperatura sobre os tingimentos de poliéster. E depois para cada temperatura de tingimento
foi realizada uma andlise multivariada com os parametros enzima, dispersante e relacdo de
banho.

As demais analises foram realizadas segundo método One way, com 5% de

significancia.

3.6.4 Solidez da Cor a Fric¢iio a3 Umido

O ensaio de solidez da cor a fricgdo a umido foi baseado na norma ABNT NBR ISO
105-X12:2019, onde as amostras eram colocadas em contato com a lixa do Crockmeter,
modelo CA-11, marca Kimak e fixadas por uma placa metalica. Os tecidos testemunha de
100% algodao alvejado eram umedecidos até que obtivessem uma absor¢ao de agua de 95 a
100%. Esse entdo foram fixados sobre o peso, preso com a presilha, e entdo apoiado sobre a
amostra. Apos 10 ciclos de abrasdo as amostras foram retiradas e colocas para secar a
temperatura ambiente. A avaliacdo foi feita utilizando a escala de cinza, onde o tecido
testemunha utilizado no teste de solidez ¢ colocado ao lado de um tecido de 100% algodao

alvejado, e através da escala de cinza ¢ possivel avaliar o quanto migrou de cor ou ndo para o
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tecido testemunha, e assim poder dizer o qudo boa ¢ a solidez da cor a friccdo a umido da
amostra.

A escala de cinza utilizada, para avaliacdo de migracdo, ¢ da marca James Heal, cddigo
766-201, baseada na norma ISO 105-A03:1993. Sua graduagdo consiste em, nota 1 — ruim,
nota 2 — regular, nota 3 — moderado, nota 4 — bom, nota 5- excelente. A nota 5 ¢ dada quando
ndo houve nenhuma migracdo de cor para o tecido e ele permaneceu da mesma maneira em
que se iniciou o teste, a nota 1 ja significa que a cor migrou intensamente (KHALIFA et al.,

2012).

3.6.5 Solidez da Cor a Lavagem

A solidez da cor a lavagem foi adaptada da norma ABNT NBR ISO 105-C06:2010.
Amostras de dimensdo 6 x 12 ¢m foram costuradas a dois tecidos testemunha, um de 100%
algoddo alvejado, e outro de 100% poliéster, ficando a amostra avaliada entre os dois tecidos
testemunha. Foi preparada uma solugdo de 4 g/L de detergente liquido Ariel Concentrado
Expert, e para cada caneco foi colocado 150 mL de solugdo junto das amostras. Na maquina
de canecos, durante 30 min a 40°C e com 10 esferas de aco inox, as amostras ficaram em
agitacdo. Ao final do processo, as amostras foram retiradas dos canecos e colocadas em
béqueres com 100 mL de 4gua e ficaram em agitacdo por 1 minuto. O excesso de dgua foi
removido e as amostras foram colocadas para secar em estufa a 50°C.

Quando secas, foram avaliadas utilizando a escala de cinza, tanto para migracdo, de
mesmo modo que foi avaliada a solidez da cor a fric¢do a imido, como para a altera¢do de
cor, a qual também ¢ da marca James Heal, cddigo 766-200, baseada na norma ISO 105-
A02:1993. Sua graduagdo ¢ classificada como, nota 1 — ruim, nota 2 — regular, nota 3 —
moderado, nota 4 — bom, nota 5- excelente. Quando a amostra ndo apresenta desbotamento, a
nota atribuida é 5, j4 quando a amostra teve forte desbotamento a nota 1 ¢ atribuida

(KHALIFA et al., 2012).

3.6.6 Angulo de Contato

A analise do angulo de contato foi realizada em Gonidmetro da marca Ramé-Hart,

modelo 250, onde as amostras foram fixadas em lamina de vidro com fita dupla face. Foram
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realizadas dez medigdes seguidas da gota durante alguns segundos. O método utilizado foi o
da gota séssil, onde uma gota de liquido ¢ depositada sobre amostra (s6lida) e entdo ¢ medido
o angulo de contato. Esse pode variar de 0° a 180°. Quanto mais perto do angulo 0°, mais
hidrofilica a amostra, ja quanto mais préximo de 180°, mais hidrofébica (BERGAMASCO,
2019).

A avalia¢do também foi feita de modo comparativo, e como o objetivo € que o tecido
tratado com enzima tenha ganho na hidrofilidade, quanto menor o dngulo, melhor o resultado

obtido.

3.6.7 Resisténcia Mecanica

Realizada no Texturdmetro TA.HD.Plus, da marca Stable Micro Sysems, com célula de
carga de 50 kg. As amostras de dimensdo 2,5 x 10 cm foram fixadas em garras e tracionadas
ao maximo limite onde a amostra suporta, até sofrer a ruptura.

A avaliagdo foi feita a partir das varidveis forca (N) e alongamento (mm),
compiladas em um grafico. De modo comparativo foram observados os pontos de maximo de
cada uma das curvas, a fim de saber dizer qual das amostras apresentou melhor resultado, se

as amostras tratadas com enzimas ou as nao tradas (BERGAMASCO, 2019).

3.6.8 Microscopia Eletronica de Varredura

O microscopio eletronico de varredura ¢ utilizado como ferramenta importante para
analises detalhadas de superficies, pois apresenta ampliacdo de até 300 000. Através dos
elétrons que se dispersam para frente e para trds da amostra ¢ feito o rastreamento completo
da superficie. Por isso ¢ um excelente instrumento para se estudar a topografia de diversas
estruturas (CASTRO, 2002).

O equipamento utilizado foi o microscopio da marca JEOL, modelo JSM-6390LV. As
amostras foram recobertas com ouro pela técnica de “sputtering” em uma recobridora modelo

EM SCD 500, da marca LEICA.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados preliminares de tratamento e tingimento
das amostras, assim como serdo analisados os resultados e discutidas as analises realizadas
quanto a forca coloristica e a analise estatistica dos pardmetros de tingimento avaliados, a

2

solidez da cor a friccdo a umido e a lavagem, angulo de contato , resisténcia a tragdo e

microscopia eletronica de varredura.

4.1 AVALIACAO DOS TESTES PRELIMINARES DE TRATAMENTO ENZIMATICO -
CAPILARIDADE

As avaliagOes realizadas na fase preliminar dos tratamentos enzimaticos partiram dos
testes de capilaridade realizados como forma de avaliar a hidrofilidade resultante. Essa
avaliacdo se deu como forma de selecdo das melhores condi¢des de tratamento enzimatico,
considerando a quantidade de enzima e o tempo de processo.

Primeiramente foram realizados ensaios com a enzima lipase. Os resultados obtidos no

primeiro teste estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Resultados de capilaridade do primeiro teste de tratamento com lipase.

Altura atingida pela solucio

Amostra em 2 minutos de contato
Sem tratamento 2,5 cm
50 uLL — 15 min 2,5 cm
50 uLL — 30 min 2,3 cm
50 uLL — 45 min 2,8 cm
50 uLL — 60 min 2,6 cm
100 pL - 15 min 2,5 cm
100 pL - 30 min 2,3 cm
100 pL - 45 min 2,6 cm
100 pL - 60 min 2,7 cm

Fonte: Autora (2019).
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Com tais resultados, foi possivel notar que ndo houveram respostas lineares nos testes,
os valores foram aleatorios, e ndo seguiram um aumento gradual na variagdo da concentragdo
ou do tempo de tratamento. Essa irregularidade pode ser devido ao carater altamente
hidrofobico do poliéster e a atuagdo da enzima ndo se apresentar homogénea. Apesar desse
comportamento ha uma tendéncia de quantidades de enzima maiores e tempos maiores terem
um ganho de hidrofilidade, comparativamente a malha ndo tratada. A partir dos resultados em
que tempos superiores a 30 min mostraram uma variagdo relevante, foi definido que no
segundo momento os testes seriam realizados nos tempos de 45 e 60 min, e devido ao pouco
ganho em hidrofilidade das amostras testadas, foi definido que os tratamentos seriam feitos
com quantidades maiores de enzima, sendo essas de 300 e 700 uL (da solugdo mie de
enzima).

Um novo tratamento com a lipase foi realizado, e entdo repetido o teste de capilaridade

das amostras. Os resultados podem ser observados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultados de capilaridade do segundo teste de tratamento com lipase.

Altura atingida pela solucéo

Amostra em 2 minutos de contato
Sem tratamento 2,5 cm
300 puL - 45 min 2,5¢cm
300 puL - 60 min 2,5¢cm
700 puL - 45 min 2,8 cm
700 puL - 60 min 3,0cm

Fonte: Autora (2019).

A partir dos resultados obtidos com o segundo tratamento, foi possivel avaliar que as
amostras tiveram um ganho consideravel na hidrofilidade nos dois tempos de tratamento, mas
de forma mais pronunciada quando o tempo foi de 60 min. Quanto as concentragdes da lipase,
ambas apresentaram resultados expressivos, entretanto a concentragdo de 700 uL apresentou
um melhor resultado na capilaridade.

Baseado nos resultados da lipase, o tratamento da lacase se iniciou testando todos os
tempos de tratamento, de 15, 30, 45 e 60 min, entretanto, as concentragdes testadas foram as
de maior valor, 300 e 700 ul, por apresentarem os resultados de maior capilaridade das

amostras. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 4.
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Tabela 4 - Resultados de capilaridade do teste de tratamento com lacase.

Altura atingida pela solugio

Amostra em 2 minutos de contato
Sem tratamento 2,5 cm
300 uL.— 15 min 2,6 cm
300 puL — 30 min 2,8 cm
300 puL — 45 min 3,0cm
300 puL — 60 min 3,5cm
700 pL - 15 min 2,8 cm
700 pL - 30 min 2,8 cm
700 pL - 45 min 3,0cm
700 pL - 60 min 3,8 cm

Fonte: Autora (2019).

Os resultados apresentados com a lacase seguiram o mesmo comportamento do
resultado da lipase, mostrando que as amostras tratadas a 45 e 60 min, com concentragdes de
300 e 700 pL apresentaram uma melhor capilaridade. Sendo assim definido que essas
amostras seriam tingidas, a fim de se ter uma corroboragdo nos resultados, partindo do
pressuposto que se as amostras tiveram uma capilaridade melhor, isso pode estar relacionado
ao aumento as hidrofilidade, e que quando tingidas, podem aumentar a interagdo com o

corante, trazendo assim um aumento na intensidade da cor.

42 AVALIACAO DE TINGIBILIDADE - ESPECTROSCOPIA DE REFLETANCIA

Ap6s definido o tratamento enzimético, foram feitos tingimentos, sendo os resultados
avaliados pela variavel for¢a coloristica (K/S), medida pela espectroscopia de refletancia.
Seguindo a primeira receita, onde o tingimento foi realizado com corante, dispersante,
umectante e igualizante, a 130°C, durante 30 min com relagdo de banho 1:14. Apos esse
processo as amostras foram lavadas e secas e, posteriormente, tiveram a cor avaliada, como

mostra a Tabela 5.
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Tabela 5 - Resultados de forga coloristica do primeiro teste de tingimento realizado com

malha 100 % poliéster tratada com enzima lipase e lacase.

Forca Percentual de ganho/

Amostra Coloristica perda comparado ao
(K/S) padrao

Sem tratamento 219,90 -

Lipase - 300 uL - 45 min 226,16 +2.83%
Lipase - 300 uL - 60 min 219,93 +0,01%
Lipase - 700 pL - 45 min 221,56 +0,75%
Lipase - 700 uL - 60 min 220,86 +0,44%
Lacase - 300 pL - 45 min 216,40 - 1,59%
Lacase - 300 pL - 60 min 221,14 +0,56%
Lacase - 700 pL - 45 min 217,94 - 0,89%
Lacase - 700 pL - 60 min 217.75 - 0.98%

Fonte: Autora (2019).

A partir dos resultados obtidos com a lipase, foi possivel observar um ganho em forca
coloristica, entretanto pouco expressivo. Ja o resultado da lacase apresentou perda na
intensidade da cor. Para ter uma maior confirmagdo desses resultados e possivel incremento
nesses valores de forca coloristica, foi decidido repetir o tingimento, entretanto alterando
pardmetros que podem ter contribuido para impedir a visualizagdo de possiveis ganhos com os
tratamentos enzimaticos. Segundo Menezes (2005), o umectante tem por fungdo abrir as
estruturas dos substratos téxteis para permitir a penetragdo dos corantes e agentes de
acabamento, ou auxiliar na remog¢ao de contaminantes, por isso entendeu-se que o umectante
pode estar competindo diretamente com os efeitos da enzima, e até sobrepondo seus
resultados, por isso foi definido excluir o umectante da receita. Outros pardmetros que
definiu-se alterar foi relacdo de banho e tempo de processo de tingimento, como apresentado
na Tabela 6, acreditando que a variagdo desses pardmetros poderia trazer resultados
interessantes para uma melhor analise.

Assim, repensada novas condig¢des de processo, o tingimento foi novamente realizado,
entretanto apenas com as amostras tratadas com as quantidades de enzimas e tempo de
tratamento que obtiveram os melhores resultados, sendo esses de 700 pul. e 60 minutos,

respectivamente. Apds o tingimento as amostras foram lavadas e secas, e entdo avaliou-se a
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cor desse novo teste, como pode ser visto na Tabela 6 o resultados da lipase, e Tabela 7

lacase.

Tabela 6 - Resultados de forca coloristica do segundo teste de tingimento para amostras pré-

tratadas com lipase.

Amostras Aucxiliar RB "l'“em-po de For’g:a‘ Percentual de
Tingimento Coloristica ganho/perda
Sem tratamento Sem Auxiliar 1:14 30 min 234,79 -
Lipase - 700 uL o Auxiliar 1:14 30 min 234 68 -0.05%

60 min > >
Sem tratamento Com Auxiliar 1:14 30 min 223,83 -
Lipase - 700 pL . ) .

60 min Com Auxiliar 1:14 30 min 230,54 +3,00%
Sem tratamento Sem Auxiliar 1:14 15 min 226,77 -
Lipase - 700 pL . ) .

60 min Sem Auxiliar 1:14 15 min 218,25 -3,76%
Sem tratamento Com Auxiliar 1:14 15 min 215,83 -
Lipase - 700 L 1 A usiliar 1:14 15 min 213.94 -0.88%

60 min > >
Sem tratamento Sem Auxiliar 1:5 30 min 223,18 -
Lipase - 7.00 nL Sem Auxiliar 1:5 30 min 22426 +0.48%

60 min > >
Sem tratamento Com Auxiliar 1:5 30 min 233,88 -
Lipase - 7.00 nL Com Auxiliar 1:5 30 min 22751 -2.72%

60 min > >
Sem tratamento Sem Auxiliar 1:5 15 min 219,27 -
Lipase - 700 pL . ) .

60 min Sem Auxiliar 1:5 15 min 224,91 +2,57%
Sem tratamento Com Auxiliar 1:5 15 min 223,96 -
Lipase - 700 uL. - .

p " Com Auxiliar 1:5 15 min 228,71 +2.12%

60 min

Fonte: Autora (2019).
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Tabela 7 - Resultados de forca coloristica do segundo teste de tingimento para amostras pré-

tratadas com lacase.

Amostras Auxiliar RB "l:enmo de Forrg:a‘ Percentual de
Tingimento Coloristica ganho/perda
Sem tratamento  Sem Auxiliar 1:14 30 min 27221 -
Lacase - 700 pL. Sem Auxiliar 1:14 30 min 216.16 -20.59%
60 min > ’
Sem tratamento  Com Auxiliar 1:14 30 min 22830 -
Lacase - 700 pL. Com Auxiliar 1:14 30 min 253.93 +11.23%
60 min > ’
Sem tratamento  Sem Auxiliar 1:14 15 min 229.15 -
Lacase - 700 pL. Sem Auxiliar 1:14 15 min 22361 -2.42%
60 min > ’

Sem tratamento  Com Auxiliar 1:14 15 min 25527 -
Lacase - 700 uL 0 Ailiar 1:14 15 min 25759 +0.91%
60 min > ’

Sem tratamento  Sem Auxiliar 1.5 30 min 200,14 -
Lacase - 700 pL. Sem Auxiliar 1:5 30 min 213.76 +681%
60 min > ’

Sem tratamento  Com Auxiliar 1.5 30 min 199,92 -
Lacase - 700uL 1 Auxiliar 15 30 min 209.08 +4.58%
60 min > ’

Sem tratamento  Sem Auxiliar 1.5 15 min 215,16 -
Lacase - 700 pL. Sem Auxiliar 1:5 15 min 22916 1651%
60 min > ’

Sem tratamento  Com Auxiliar 1.5 15 min 215,30 -
Lacase - 700 uL 1 Ailiar 1:5 15 min 222.84 +3.50%

60 min

Fonte: Autora (2019).

Os resultados obtidos com essa nova analise trouxeram informac¢des importantes como a

queda na forga coloristica para as amostras que foram tingidas em 15 minutos pré tratadas

com lacase, evidenciando que o tempo ndo foi suficiente para que o tingimento se

consolidasse independentemente da existéncia de tratamento enzimatico ou ndo das amostras.

Provavelmente no processo de 15 minutos ndo houve tempo suficiente para que as cadeias do

poliésteres estivessem mais disponiveis para a entrada do corante na fibra, e/ou evolugdo da
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difusividade deste corante. Para fins de comparag@o foi definida a realizagdo do tingimento
com o tempo de 30 minutos para ambas enzimas. Como se tratava de uma avaliagdo
preliminar, os ensaios ndo tiveram repeti¢des, 0 que ndo permitiu uma analise de variancia.
Aqui esta sendo considerada somente a proximidade dos valores obtidos.

A comparagdo entre as enzimas também foi feita, e foi possivel perceber que os
resultados da lacase apresentaram ganhos superiores de forga coloristica em relagdo aos
obtidos com a lipase. E possivel, mesmo com a alteragdo de alguns parametros, observar que
ndo houve um ganho consideravel de forca coloristica nas amostras tratadas. Essa constatagao
fez suscitar um novo questionamento sobre a temperatura. O processo ocorre a 130 °C e a
essa temperatura as cadeias poliméricas, nas regides amorfas, encontram-se com as cavidades
extremamente abertas, e muitos suscetiveis a entrada do corante (SALEM, 2010), sendo assim
a essa alta temperatura, a tingibilidade do poliéster ¢ muito maior, e dessa forma, o tratamento
enzimdtico poderia estar sendo ocultado por essa temperatura. Motivado por esse argumento,
foi definido que novas amostras seriam tingidas, entretanto variando a temperatura de
tingimento além das outras varidveis, relacdo de banho, e a presenca ou ndo de auxiliar
(dispersante e igualizante).

Deste modo, foi realizado um terceiro tingimento, seguindo novos parametros de
processo, entretanto foi novamente selecionado o melhor resultado do tratamento enzimatico,
que foi o da lacase tratada com 700 pL a 60 minutos, e os resultados obtidos podem ser
observados na Tabela 8.

Analisando os resultados, principalmente do percentual de ganhos e perdas, que as
amostras com os tingimentos de temperaturas inferiores, 90°C e 110°C, apresentaram
aumentos expressivos na intensidade da cor. Apenas quando avaliado as amostras tingidas a
130°C ¢ possivel ver que nao ha uma regularidade na forga coloristica. Ha perdas e ganhos em
percentual, em diferentes magnitudes, o que justifica a diferenca do processo de tingimento a

essa temperatura.
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Tabela 8 - Resultados de forca coloristica do tingimento de amostras tratadas com lacase (700

ulL e 60 min), variando-se temperatura de tingimento, relacdo de banho e presenca ou nio de

auxiliar.
Temperatura Amostra Auxiliar RB Forga Coloristica Percentual de
ganho/perda
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 11,96 -
L. - 700 uL - 60 ..
acase - 9 Sem Auxiliar 1:14 13,57 +13.46%
min
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 10,70 -
L. - 700 uL - 60 ..
acase i Com Auxiliar 1:14 1314 +22.80%
90°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 17,25 -
Lacase - 700 uL - 60 oy Auxiliar L5 2144 +24.29%
min ’ ’
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 12,84 -
Lacase - 700 uL. =60 ) A yxiliar 15 17.01 +32.47%
min
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 4293 -
Lacase - 700 uL. - 60 g0 Auxiliar 1:14 4677 +8.94%
min
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 60,09 -
Lacase 'IZI?I? ML-60 com Auxiliar 1:14 68,83 +14,54%
110°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 60,07 -
Lacase - 700 L. -60 oo Auxiliar 15 71,12 +18,40%
min
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 41,05 -
Lacase - 700 uL =60 (1 Auxiliar 1:5 4413 +7.50%
min ’ ’
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 273,08 -
Lacase - 700 pL - 60 -
min s Sem Auxiliar 1:14 218,34 -20,05%
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 237,39 -
Lacase - T0OML =60 com Auxiliar 114 255,64 +7.69%
130°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 232,80 -
Lacase - 700 uL. - 60 o Auxiliar 15 22413 -3.72%
min
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 261,26 -
Lacase - 700 ul =60 1 Auxiliar L5 258,46 -1,15%

min

Fonte: Autora (2019).
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Esses resultados mostraram que principalmente nas temperaturas de 90°C e 110°C o
desempenho da enzima foi elevado comparado ao tingimento a 130°C, mostrando que a forga
coloristica das amostras tratadas com lacase foi superior as amostras sem tratamento. A
relacdo do aumento da forga coloristica com uma maior hidrofilidade se d4 pelo aumento da
area de interacdo entre o corante e a fibra, tornando essas duas varidveis diretamente
proporcionais. O ganho de hidrofilidade foi também obtido por Nierstrasz e Cavaco-Paulo
(2010), onde relataram esses aumentos em amostras de PET tratadas com lacase, e afirmam
que o ganho da hidrofilidade se deu a partir da oxidagdo da superficie do material.

Foi realizada a anélise estatistica considerando os pardmetros temperatura, dispersante,
tratamento enzimatico e relagdo de banho no tingimento, e tendo como resposta a forca
coloristica das amostras tingidas. O tratamento de dados inicialmente foi realizado com todos
esse parametros, entretanto a analise de variancia demonstrou que a ordem de grandeza do
efeito da temperatura, por ser muito superior aos demais, impediu que os outros parametros
representassem alguma importancia no tratamento. Deste modo foi feita a andlise estatistica
multivariada isolando somente o efeito da temperatura sobre o tingimento do poliéster e,
nesse caso considerando os pontos médios dos demais fatores, verifica-se na Figura 11, a
importancia do fator temperatura para o tingimento de poliéster, cujo aumento provoca grande
ganho na forga coloristica das amostras.

Essa inclinacdo abrupta da forga coloristica a partir da temperatura de 110°C ¢
justificada pela melhor condi¢@o de tingimento da fibra de poliéster, a 130°C a fibra apresenta
propriedades que favorecem o acesso do corante a fibra, pelo aumento da vibracdo e
consequente aumento da mobilidade de segmentos poliméricos nas regides amorfas,

aumentando a solubilidade do corante no banho e colaborando com a difusividade (SALEM,

2010) .
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Figura 11 - K/S x Temperatura de tingimento das amostras tratadas com lacase avaliadas com
a variagdo de relagcdo de banho, com e sem tratamento enzimatico e presenga ou auséncia de

auxiliar.
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Fonte: Autora (2019).

Por esse motivo, ao compilar os dados de todos os pardmetros citados, foi possivel
avaliar que a temperatura ¢ a variavel que possui um efeito com ordem de grandeza que
impede a avaliacdo dos demais fatores estudados. Como forma de melhor avaliar as demais
varaveis, a analise de variancia foi realizada para cada uma das temperaturas individualmente.
A ANOVA realizada para as amostras tingidas a 90°C pode ser observada na Tabela 9.

Os resultados de forca coloristica para o tingimento realizado a 130°C ndo foram
positivos como foi visto nos tingimento a menores temperaturas, muito provavelmente por
uma ponto ja antes levantado, de que a 130°C as estruturas amorfas do polimero se encontram
muito abertas, facilitando a entrada da molécula do corante. Essa maior facilidade de
interagdo do corante com o polimero pode acabar por mascarar o resultado do tratamento

enzimatico, o que mostra que esse passa a ndo ser efetivo a temperatura de 130°C.
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Tabela 9 - Efeitos dos parametros estudados e resultado da analise de variancia (ANOVA 5 %

de significancia) para o tingimento a 90°C.

Fator Efeito P Value
Enzima 3,4505 0,0000
Dispersante -0,1475 0,7107
Relagdo de Banho -7,2802 0,0000
Enzima e Dispersante 0,5490 0,7192
Enzima e Rela¢do de Banho - 1,4248 0,0022
Dispersante e Relagdo de Banho - 0,6997 0,0923

Fonte: Autora (2019).

A significancia das varidveis ¢ verificada (Tabela 9) sobre o p value, que em
compara¢do ao nivel de significancia considerado de 5%, os fatores que se apresentam
menores que 0,05 sdo significativos para as condigdes estudadas, e os valores que apresentam
significancia estdo em negrito. Por meio da analise de varidncia nas condi¢des de tingimento a
90°C ¢ possivel dizer que as variaveis que influenciam nos resultados da forga colorista das
amostras sdo o tratamento enzimatico, a relacdo de banho do tingimento, e a interagdo delas.
A Figura 12 exibe um compilado da agdo de todas as varidveis no tingimento a 90°C.

A partir dos dados apresentados € possivel constatar que as enzimas apresentam um
resultado positivo sobre a forg¢a coloristica, ou seja o tratamento com lacase apresentou um
ganho em intensidade de cor. Quanto a relagdo de banho, no tingimento realizado em relagdo
de 1:5, a concentragdo de corante é superior no banho por estar menos diluido, assim, o
esgotamento do corante € mais efetivo. O sinal do efeito da varidvel relagdo de banho ¢
negativo, indicando que ao aumentar a relagdo de 1:5 para 1:14 ha um decréscimo na resposta.
Mesmo que a o dispersante que tenha por fungdo estabilizar a suspensdo do corante
facilitando o contato entre o corante e a fibra (GUARATINI; ZANONI, 1999). Para 90 °C,
esse auxiliar ndo se mostrou significativo para a forga coloristica, Na Figura 12, pode-se
comprovar a ndo significancia devido a baixa inclina¢do das retas entre para os tingimentos

com e sem dispersante.



Figura 12 - Grafico de K/S em relago aos parametros avaliados no tingimento de 90°C.
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A andlise estatistica realizada com a temperatura de 110°C pode ser observada na

Tabela 10.

Tabela 10 - Efeitos dos parametros estudados e resultado da analise de variancia (ANOVA 5

% de significancia) para o tingimento a 110°C.

Fator Efeito P Value
Enzima 6,3387 0,0000
Dispersante - 3,3969 0,0000
Relagdo de Banho 1,0710 0,1609
Enzima e Dispersante -0,4269 0,5635
Enzima e Rela¢do de Banho 0,4626 2,0012
Dispersante ¢ Relagdo de Banho 20,8023 0,0000

Fonte: Autora (2019).
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Para o tingimento a 110°C os parametros que apresentaram significAncia foram a
enzima, o dispersante e a interagdo dispersante e relagdo de banho do tingimento. A Figura

13 mostra como ficou o resultado de cada um dos parametros frente a forca coloristica.

Figura 13 - Grafico de K/S em relag¢do aos parametros avaliados no tingimento de 110°C.
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Fonte: Autora (2019).

Assim como com o tingimento a 90°C, nas andlises dos pardmetros de tingimento a
110°C as enzimas apresentaram resultados favordveis quanto ao ganho em forga coloristica,
tendo um efeito de 6,3 (positivo), superior ao valor, também significativo, do dispersante, que
foi de 3,4 (negativo). O efeito de interagcdo dispersante e relagdo de banho, na condicdo de
avaliac¢do, verificou-se que, da mesma forma como ocorreu no tratamento a 90 °C, na
condicdo de 1:5, dado menor volume de banho, o corante estd mais concentrado facilitando a
interacdo com a fibra, enquanto que 1:14 a forca coloristica foi menor. Isso pode ter ocorrido
devido ao corante estar mais diluido, e ter tido pouco esgotamento. Nesse caso a presenca do

dispersante foi importante para melhorar a afinidade do corante com a fibra, estando as
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moléculas de corante mais espalhadas, e consequentemente encontrando maior dificuldade
para consolidar o tingimento.

Independente da relagdo de banho foi possivel observar que houve um aumento na
intensidade de cor das amostras tratadas com lacase.

Por fim, os pardmetros avaliados no tingimento das amostras a 130°C estdo

apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 - Efeitos dos parametros estudados e resultado da analise de variancia (ANOVA 5

% de significancia) para o tingimento a 130°C.

Fator Efeito P Value
Enzima - 11,3551 0,0000
Dispersante 16,7375 0,0000
Relagdo de Banho 0,0121 0,9882
Enzima e Dispersante 20,3500 0,0000
Enzima e Relagdo de Banho - 8,1953 0,0000
Dispersante e Relagdo de Banho -17,2337 0,0000

Fonte: Autora (2019).

O tingimento realizado a 130°C, como ja antes colocado, apresenta um comportamento
diferente dos realizados a temperaturas mais baixas, dada a importancia da temperatura no
processo. Observando os resultados da ANOVA ¢ possivel observar que todas as variaveis
sdo significativas, com exce¢do a relagdo de banho. Deste modo os resultados apresentados na
Figura 14 possuem outro comportamento, comparativamente com as temperaturas de 90 e
110 °C.

Nesse caso, o tratamento enzimatico se mostrou desfavordvel ao ganho de forga
coloristica. O dispersante se mostrou importante, sendo que sua presenca melhorou a forca
coloristica, com um efeito positivo, e todos os efeitos de interagdo se mostraram

significativos, inclusive aqueles que envolvem a relagdo de banho na interagado.
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Figura 14 - Grafico de K/S em relagdo aos parametros avaliados no tingimento de 130°C.
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Fonte: Autora (2019).

Nos gréficos da Figura 24, pode ser observado o comportamento da forgca coloristica
frente aos parametros estudados e suas interagdes para o tingimento a 130°C. Observa-se que
em ambas as relagdes de banho a ordem de grandeza de K/S se mantém, o efeito de interagdo
entre enzima e dispersante faz com que o grafico de 1:14 tenha uma inversdo de tendéncia.
Nessa condi¢do o tratamento enzimdtico e a presenca do dispersante desfavoreceram o
tingimento. A hipodtese ¢ de que quando a fibra de poliéster se encontra a 130°C, esta fica
extremamente suscetivel ao tingimento.

Maiores estudos sdo necessarios para melhor avaliar esse comportamento. Sobre a
relacdo de banho ter se demonstrado ndo significativa percebe-se que € possivel haver reducao

de volume de agua no tingimento de poliéster, e consequente ganhos ambientais.
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4.3 SOLIDEZ DA COR A FRICCAO A UMIDO

A partir de teste realizado com as amostras tratadas com lacase, em concentra¢ao de 700
uL por 60 minutos, tingidas a diferentes temperaturas, variando o auxiliar e a relacdo de
banho, foi possivel analisar as amostras pela escala de cinza. As notas atribuidas a cada
amostra podem ser observadas na Tabela 12.

Observando as notas atribuidas, ¢ possivel dizer que a solidez das amostras sem
tratamento enzimatico foram superiores, para os tingimentos a temperaturas mais baixas,
comparado as notas atribuidas as amostras com tratamento enzimatico.

Para o processo a 130°C as notas foram mais uniformes, mesmo o tratamento estatistico
ter apresentado resultados de forca coloristica inferiores para as amostras tratadas
enzimaticamente. A essa temperatura, pela maior abertura da estrutura da fibra de poliéster e
os ganhos difusivos no processo, ha uma maior permeacdo do corante e consequentemente
maior penetracdo deste, que apoOs retornar a temperatura ambiente o rearranjo estrutural da
melhor encapsulamento do corante e maior solidez.

Para as demais temperaturas, essa menor solidez da cor a fricgdo a umido pode ser
devido a alteracdo superficial das amostras tratadas com lacase, devido ao surgimento de uma
superficie mais porosa resultante da oxidagdo promovida pela enzima (GIANFREDA; XU;
BOLLAG, 1999). Enquanto as amostras sem tratamento enzimatico ndo possuem essa
caracteristica devido a estrutura majoritariamente cristalina do poliéster.

Quando a superficie ¢ mais porosa pode estar havendo uma adsor¢cdo nos poros e,
associado ao tingimento incompleto, devido as baixas temperaturas de processo, essa
deposicdo do corante que fica apenas na superficie mais rugosa da amostra tratada, nao
interage com a molécula do polimero, e ao ser colocada em contato com um tecido
testemunha, ao atrito, esse corante migra.

Entretanto, as notas atribuidas a todas as amostras, com ¢ sem tratamento sdo notas

satisfatorias segundo a escala de cinza.
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Tabela 12 - Nota atribuida as amostras tradas com lacase quanto a solidez da cor a fric¢do a

umido.
Temperatura Amostra Auxiliar RB Migracido Testemunha CO
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 4/5
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:14 4
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 4/5
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:14 4
90°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 4
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:5 4
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 4
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:5 3/4
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 4/5
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:14 4
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 3/4
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:14 3
110°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 4/5
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:5 3/4
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 4
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:5 3/4
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:14 4/5
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:14 5
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:14 5
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:14 4/5
130°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar 1:5 3
Lacase - 700 pL - 60 min Sem Auxiliar 1:5 5
Sem Tratamento Com Auxiliar 1:5 3
Lacase - 700 pL - 60 min Com Auxiliar 1:5 5

Fonte: Autora (2019).
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4.4 SOLIDEZ DA COR A LAVAGEM

As amostras tratadas com lacase e tingidas em diferentes temperaturas foram
submetidas ao teste de solidez da cor a lavagem, costuradas de modo sanduiche com amostras
de 100% poliéster e de 100% algodao alvejado. Apods o ensaio as amostras foram avaliadas
individualmente utilizando a escala de cinza, tanto para migragdo, como para a alteragdo de
cor. Os resultados obtidos podem ser observados na Tabela 13.

Os resultados apresentados mostram que, as amostras tratadas e as sem tratamento,
tingidas com os mesmos pardmetros descritos obtiveram notas iguais pra a solidez da cor a
lavagem. Isso ¢ um importante resultado para o tratamento enzimatico, visto que ele nao
causa nenhuma alteragcdo negativa na amostra quanto a migra¢ao de corante durante processos
de lavagem no tecido de poliéster, permitindo que ndo ocorra manchamento nem
desbotamento.

De maneira geral, os resultados, seguindo a classifica¢do da escala de cinza, variam de

excelente a razoavel. O que sdo boas notas em escala industrial.
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Tabela 13 - Nota atribuida as amostras tratadas com lacase quanto a solidez da cor a lavagem.

Migracio Migraciio

Temperatura Amostra Auxiliar RB Testemunha Testemunha Alteracio de

co PES Cor
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:14 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
60 min Sem Auxiliar  01:14 4 3 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:14 4 3 5
Lacase - 700 pL - .
60 min Com Auxiliar  01:14 4 3 5
90°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:05 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
€0 min Sem Auxiliar  01:05 4 3 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:05 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
60 min Com Auxiliar  01:05 4 3 5
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:14 4 3 5
Lacase - 700 pL - .
60 min Sem Auxiliar 01:14 4 3 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:14 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
60 min Com Auxiliar  01:14 4 3 5
110°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:05 4 3 5
Lacase - 700 pL - .
€0 min Sem Auxiliar  01:05 4 3 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:05 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
60 min Com Auxiliar  01:05 4 3 5
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:14 4/5 3/4 5
Lacase - 700 pL - .
60 min Sem Auxiliar 01:14 4/5 3/4 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:14 4 3 5
Lacase - 700 pL - 1
60 min Com Auxiliar  01:14 4 3 5
130°C
Sem Tratamento Sem Auxiliar  01:05 4/5 3/4 5
Lacase - 700 pL - .
60 min Sem Auxiliar 01:05 4/5 3/4 5
Sem Tratamento Com Auxiliar  01:05 4/5 3/4 5
Lacase - 700 il - ) Avsiliar— 01:05 4/5 3/4 5

60 min

Fonte: Autora (2019).
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45 ANGULO DE CONTATO

As amostras tratadas com lacase passaram pela analise de angulo de contato, que avalia
a hidrofilidade desta. Nesse teste foram realizadas 10 medi¢des seguidas da gota apds o
momento em que essa entrou em contato com a superficie da amostra. As medi¢des foram
realizadas durante aproximadamente 9 segundos. O valor médio do angulo de contato entre a

gota e as amostras esta apresentado na Figura 15.

Figura 15 - Angulo de contato das amostras com e sem tratamento com lacase.
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6=2,58 6=0,32 6=0,89 6=10,94

Fonte: Autora (2019).

Observando os valores dos angulos obtidos, pode-se dizer que a hidrofilidade das
amostras tratadas com lacase foi superior em pelo menos 2,4%. Nao foi feita a cinética da
tensdo superficial com a analise das gotas até o momento em que fossem completamente
absorvidas, entretanto com a avaliacdo realizada ja € possivel dizer que houve uma ganho na
hidrofilidade das amostras de poliéster com tratamento enzimatico.

Os autores Akkaya e Pazarlioglu (2012) verificaram uma redugdo de 4° nas amostras
tratadas com lacase, apresentando comportamento semelhante ao tratamento realizado nas

amostras de poliéster.
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4.6 RESISTENCIA MECANICA

Os ensaios de resisténcia mecanica foram realizados nas amostras tratadas com lipase e
com lacase em seus melhores tratamentos quanto a concentracdo e tempo de tratamento a fim
de entender qual enzima proporciona maior perda na resisténcia, e se existe relagdo com as
propriedades de hidrofilidade. Os ensaios foram feitos somente com uma amostra de cada
tratamento e uma sem tratamento, acredita-se que se realizado me maiores replicagdes os
resultados poderiam ter sido melhores e mais confiaveis.

Os resultados obtidos com as amostras tratadas com lipase podem ser observados na

Figura 16.

Figura 16 - Grafico de Forca (N) x Elongagdo (mm) das amostras tratadas com lipase.
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Fonte: Autora (2019).

Observando inicialmente o eixo do alongamento, € possivel dizer que as amostras
tratadas com lipase tiveram uma perda na elongag¢do quando comparadas a amostra sem

tratamento. Também € possivel ver que ha uma relagdo entre o aumento da concentracdo
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enzimatica, e a perda de alongamento da amostra, visto que o tratamento realizado com 700
uL rompeu a uma menor distancia.

J& quando analisado o eixo da forca, pode-se dizer que, em valores aproximados, a
amostra tratada com 300 pL por 60 minutos teve um ganho de 9% comparada a amostra sem
tratamento, e a amostra tratada a 700 pL por 45 minutos, teve um ganho de 1%. Podendo
assim dizer que elas ganharam resisténcia em seus tratamentos. O mesmo nao ocorreu com as
amostras tratadas com 700 pL por 60 minutos e com 300 pL a 45 minutos, onde essas tiveram
perda na resisténcia de 15% e 13,5% respectivamente.

Essa varia¢do nos resultados quanto a concentra¢do enzimatica e tempo de tratamento
pode estar relacionada a estrutura das amostras utilizadas e também a possiveis imprecisoes,
que podem ter ocorrido devido o tecido apresentar grande deformagdo antes do rompimento.
A malha por trama apresenta estrutura anisotropica, o que significa que possui diferentes
caracteristicas em diferentes diregcdes, pois a constru¢do de suas lagadas gera deformagdes
inerentes a estrutura (CAPPELLO et al., 2018). Assim, as diferentes deformacdes em cada
uma das amostras pode estar relacionada a estrutura da malha, visto que ha variacdes de até
22% nos resultados das amostras tratadas, de resisténcia a tracao.

O ensaio de resisténcia mecanica realizado das amostras tratadas com lacase, nao
apresentou muita divergéncia dos resultados obtidos com a lipase quanto a resisténcia a
ruptura, ja quanto a elongacdo as amostras tratadas com lacase tiveram uma perda ainda
maior, como pode ser observado na Figura 17.

Essa reducdo ainda maior da elongacdo, quando comparada a lipase, pode ser quanto a
acdo da lacase frente ao poliéster. A lacase ¢ uma enzima oxidante, ela se liga a superficie
redutora da molécula do substrato, assim a amostra perde em massa parte de sua superficie,
favorecendo entdo a perda de resisténcia nas amostras (GIANFREDA; XU; BOLLAG, 1999).

J& quanto a forca, ¢ possivel ver que todas as amostras tratadas com lacase apresentaram
uma perda na resisténcia a tragdo, em valores aproximados, as amostras perderam de 18,5% a
10% em forga. Ainda que nos resultados da lacase, as amostras apresentam um desvio menor

entre elas, comparado as amostras tratadas com lipase.
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Figura 17 - Grafico de Forca (N) x Elongagdo (mm) das amostras tratadas com lacase.
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Fonte: Autora (2019).

47 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A anélise de microscopia eletronica de varredura foi realizada com as amostras tratadas
tanto com lipase como com lacase, em suas melhores condigdes de tratamento, sendo essas,
de 60 minutos, as concentragdes de 300uL e 700uL.

A Figura 18 mostra as imagens realizadas da amostra sem tratamento, comparada as
amostras tratadas com lipase. A partir da observacdo das imagens, € possivel observar que em
ampliacdo de 100x, a morfologia de todas as amostras ¢ muito parecida, podendo observar
pouca diferenca entre elas. Entretanto quando observada a ampliagdo de 500x € possivel
observar que as amostras que possuem o tratamento enzimatico apresentam mais fissuras na
sua superficie, o que muito provavelmente foi causado pela ag¢do das enzimas sobre o

poliéster.
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Figura 18 — Imagens do MEV em amplia¢des de 100x e 500x das amostras sem tratamento e

tratadas com lipase.
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Fonte: Autora (2019).

De mesma forma as amostras tratadas com lacase também apresentam maiores ranhuras
na superficie da fibra, como pode ser observado na Figura 19. Apenas a imagem da amostra
tratada com 700ul. de lacase por 60 minutos que ndo apresentou essas ranhuras,
possivelmente por algum erro de leitura. Sugere que seja refeita a analise para validac¢do do

comportamento das amostras.
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Figura 19 — Imagens do MEV em amplia¢des de 100x e 500x das amostras sem tratamento e

tratadas com lacase.
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Fonte: Autora (2019).

A lipase e a lacase pertencem a diferentes grupos enzimaticos, entretanto, na fibra de
poliéster causam efeitos parecidos, atacando a superficie desta de modo a deixa-la com maior
area de contato, o que acaba por melhorar a hidrofilidade do poliéster, bem como facilita
outras reagdes, como o proprio tingimento.

As imagens mostradas evidenciam que houve uma perda de material na superficies
da fibra de poliéster. E também na amplia¢do de 100x ¢ possivel melhor observar a estrutura

interlock da malha utilizada.
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5 CONCLUSAO

A partir do trabalho desenvolvido foi possivel inicialmente compreender a importancia
da biotecnologia na industria té€xtil, como processos tecnologicos, limpos, ¢ de elevada
importancia ambiental.

A metodologia desenvolvida apresentou gradativamente melhora nos resultados,
entretanto ainda precisa ser mais lapidada, realizando diferentes testes com outras enzimas, e
também com diferentes concentragdes enzimaticas e tempo de processo.

Com a metodologia definida, foi possivel avaliar as amostras com tratamento
enzimatico comparativamente as amostras sem tratamento, utilizando diferentes analises que
muito corroboraram entre si.

O teste de capilaridade, mesmo que preliminar, apresentou ganho de até 1,3 centimetros
nas amostras tratadas com lacase, e de até 0,5 centimetros com a lipase, ambas em
tratamentos com concentracdes de 700uL e 60 minutos de processo. O que corrobora com 0s
resultados obtidos nos tingimentos, visto que quando realizado em menores temperaturas,
como 90°C e 110°C, ha um expressivo ganho em forca coloristica, podendo esse atingir um
ganho de até 32% em intensidade de cor, em amostras pré tratadas com lacase. O resultado
para o tingimento realizado a temperatura de 130°C, temperatura utilizada em processos
industriais tradicionais, j& ndo apresentou alteracdes positivas na forca coloristica das
amostras tratadas enzimaticamente, essa teve inclusive perda em até 20% na sua intensidade.
Isso se deve ao fato de a molécula do poliéster se encontrar extremamente aberta, facilitando a
interagdo do corante com a fibra, e possivelmente se sobrepondo a acdo da enzima. Outro
ponto ¢ que quando comparado a forga coloristica dos tingimento nas trés diferentes
temperaturas, ¢ percebido que os tingimentos com as temperaturas menores apresentam
valores de K/S incompativeis com a cor esperada, € isso ¢ um indicativo de que maiores
estudos sdo necessario para avaliar o comportamento dos tingimentos com as amostras
tratadas, na expectativa de ganhos energéticos em processo de tingimento de poliéster. Assim
como o teste de gota revelou o ganho em hidrofilidade das amostras tratadas com lacase,
havendo uma reduc¢do de 4° no angulo de contato.

A analise estatistica possibilitou avaliar os resultados conhecendo-se os erros
experimentais, e dando suporte para a argumentacdo sobre a importancia da enzima quando
relacionada a forca coloristica, sendo essa significativa em todas as temperaturas de

tingimento realizadas. A utilizagdo do dispersante quando observada junto a relagdo de banho,
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sO se fez importante quando a relacdo de banho era maior, 1:14 no timengimento a 110 °C,
evidenciando sua aplicacdo, como agente facilitador no processo de tingimento. Entretanto na
menor relagdo de banho ndo se fez muito necessario, visto a menor dilui¢do do corante no
banho.

Nos testes de solidez da cor a friccdo a umido e solidez da cor a lavagem foi possivel
compreender que de fato as amostras tingidas em menores temperaturas ndo apresentam boa
solidez da cor a fricgdo a imido quando comparado as amostras tingidas a 130°C, o mesmo ¢
observado na solidez da cor a lavagem, onde a migra¢cdo foi maior na amostras tingidas a
90°C e 110°C. Ainda assim, para ambos os testes as notas baseadas na escala de cinza
apresentaram que todas as amostras, com todos o tempos de tingimento, tiveram avaliacdo de
excelente a regular (5 a 3), o que em processos industriais sdo boas notas.

A microscopia eletronica de varredura, além de confirmar a estrutura interlock da malha
utilizada, também revelou os efeitos da utilizagdo de determinados tipos de enzimas em
substratos téxteis. Evidenciando que hd uma altera¢ao na superficie das amostras, aumentado
a superficie de contato dessas, ajudando no aumento da hidrofilidade do poliéster. Entretanto,
com o teste de resisténcia mecanica foi possivel observar que ha uma perda na resisténcia das
amostras que passaram pelo tratamento enzimdtico, muito provavelmente pela interacdo das
enzimas com o substrato, sem afetar a estrutura no interior da fibra. Outra questdo ¢ que essa
perda também pode estar relacionada a amostra ser de malha, e suas propriedades
anisotropicas podem ter dificultado a analise.

Assim, de forma geral, o trabalho realizado permitiu compreender o processo de
geracdo de conhecimento, os estudos na area, que estdo cada vez mais ganhando espaco e os

aspectos ambientais, tendo uma importancia cada vez maior.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados obtidos no presente trabalho, sugere-se algumas pesquisas
futuras.

(a) Realizacdo da atividade enzimatica das enzimas utilizadas;

(b) Alteragdo de parametros no pré tratamento enzimatico;

(c) Avalicdo do pH de maior atividade para as enzimas utilizadas;

(d) Efetuar o tingimento nas temperaturas de 90°C e 110°C com a utilizagdo de carriers;

(e) Realizar redutiva ao final do tingimento nas temperaturas de 90°C e 110°C;

(f) Realizar tingimentos em temperaturas intermedidrias a 110°C e 130°C, buscando
ganhos energéticos e boa solidez.

(g) Fazer a leitura das amostras e dos tecidos testemunha dos teste de solidez da cor a
friccdo a imido e de solidez da cor a lavagem no espectrofotometro de refletancia;

(h) Efetuar a cinética de tensdo superficial nas amostras;

(i) Estudar diferentes enzimas e métodos para o pré tratamento enzimatico em tecidos e

malhas de poliéster.
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