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Resumo: A quitosana tem um grande potencial na industria alimenticia, farmacéutica e biotecnoldgica visto que € um
polimero natural, biodegradavel e biocompativel. Nanofibras de quitosana, obtidas através da técnica de eletrofiacéo,
possuem um grande atrativo em funcdo da sua alta porosidade, o que possibilitaa imobilizacdo de diversas
biomoléculas. A eletrofiacdo é uma técnica muito versétil, porque uma grande variedade de polimeros e copolimeros
como celulose, zeina poli (&cido lactico acido). No entanto, a eletrofiacdo da quitosana apresenta inimeras dificuldades
devido a sua solubilidade limitada (somente em pH inferior a 6 ) e sua elevada massa molecular. Para isso, diversos
pesquisadores tem estudado a mistura da quitosana com outros polimeros para facilitar o processo de eletrofiacdo.Nesse
trabalho, uma solucdo de Quitosana com Poli(alcool vinilico)(PVA) foi submetida a técnica de eletrofiagdo gerando
fibras com alta porosidade. Apds o processo de eletrofiagdo,as matrizes foram submetidas a um tratamento alcalino a
fim de remover o PVA das nanofibras pois ele é um polimero que possui uma excelente capacidade de formagdo de
fibras, mas ndo € de interesse para as diversas aplicacdes do trabalho por ser altamente solivel em meio aquoso. Desta
forma, diversas concentracdes, de solventes e de tempos de tratamento foram avaliadas. Posteriormente, as nanofibras
foram analisadas por Infravermelho(FTIR-ATR) para averiguar a retirada do PVA, e por Microscopia Eletronica de
Varredura(SEM) a fim de se verificar a manutencéo da integridade das nanofibras sintetizadas.
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Introducéo

A quitosana tem despertado grande interesse tecnoldgico na construcdo de biomateriais porque possui excelentes
propriedades biol6gicas tais como a biodegradabilidade e biocompatibilidade. Uma das maneiras de se preparar
nanofibras é através do método de eletrofiagdo. As nanofibras sdo formadas a partir de uma solugdo polimérica
submetida a um campo elétrico.A eletrofiacdo € uma técnica muito versatil, porque uma grande variedade de polimeros
e copolimeros (sintéticos ou naturais)como celulose, zeina poli (acido lactico acido) e poli (alcool vinilico) podem ser
usados para produzir fibras com diferentes porosidades e tamanhos (nanémetros e micrémetros).No entanto, o
eletrofiacdo da quitosana é extremamente dificil devido a sua solubilidade limitada (somente em pH inferiora 6 ) e seu
alto peso molecular, uma vez que a funcionalidade da quitosana é dependente da estrutura quimica e de sua massa
molar, o que a torna um polimero de dificil processamento conferindo elevada viscosidade as solugdes preparadas em
concentragdes relativamente baixas. Por esta razdo, hd uma dificuldade no processo de eletrofiacdo, pois com isso, a
mesma tende a formar hidrogéis de viscosidade muito elevada o que compromete o fluxo da solugdo na seringa[1-4,
7,8].

A literatura tem sugerido que a capacidade de eletrofiagdo da Quitosana pode ser melhorada a partir da sua mistura com
outros polimeros que apresentem excelente capacidade de formagdo de fibras. Varios polimeros como, por exemplo, 0
poli (alcool vinilico)tem sido misturados com a Quitosana para produzir suportes com boas propriedades mecanicas [5-
6]. A grande vantagem de se fazer nanofibras de Quitosana com o PVA ¢ para facilitar o processo de eletrofiacdo, mas
para a aplicabilidade das matrizes o PVA acaba se tornando ineficiente, visto que € altamente sollvel em meios
aquosos.

O objetivo principal desse trabalho é estudar a influéncia do tempo, concentragdo e dos diferentes tipos de solventes das
solugdes alcalinas para a remocao do PVVA da matriz polimérica tridimensional.

Parte Experimental

Materiais
Quitosana de média massa molar (Sigma- Aldrich®), Poli (Alcool Vinilico) (PVA) (Sigma-Aldrich®) écido acético
glacial 98% (Synth®), Hidréxido de Sddio( Nuclear) e 4gua deionizada.
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Eletrofiagdo

Nesse trabalho uma solugdo 2% (m/m) Quitosana foi dissolvida em acido acético 0,2 mol/L. O PVA foi dissolvido em
agua deionizadal2% (m/m). Apos a total dissolugdo dos polimeros as solugdes foram misturadasna proporcéo 50:50. As
solucbes foram submetidas ao processo de eletrofiagdo, variando-se os pardmetros de distancia, voltagem e vazdo de
solucéo.

Condi¢oes de tratamento alcalino

Apos a eletrofiacdo as matrizes foram secas em estufa a vacuo e submetidas a um tratamento alcalino para remocédo do
PVA. Esta etapa foi realizada em diferentes tempos, concentracdes de solucdes e solventes a fim de se obter os
melhores parametros para remocéo de PVA nas nanofibras. A descricdo das solucfes e tempo de tratamento encontram-
se descritos na Tabela 1.

Resultados e Discussao

Espectroscopia na regido do Infravermelho (FTIR-ATR)
Uma amostra da matriz sem tratamento alcalino foi caracterizada por FTIR para determinar sua composicdo em
comparagéo aos polimeros em seu estado natural.
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Figura 1: Espectro de infravermelho dos polimeros utilizados (quitosana e PVA) e nanofibras elaboradas a partir destes
polimeros.

Pelo espectro de infravermelho apresentado na Fig.1 pode-se notar que a nanofibra (NF) apresentou os picos
caracteristicos dos dois polimeros utilizados comprovando entdo a mistura QUI/PVA e a auséncia de qualquer
modifica¢do quimica decorrente do processo de eletrofiagdo.
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Figura 2: Espectros de infravermelho das nanofibras tratadas tendo como solvente 4gua variando a concentracdo do
soluto em (a) 0,5 mol/L e (b) 1 mol/L
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Figura 3: Espectros de infravermelhos das nanofibras tratadas tendo como solvente etanol variando a concentracdo do
soluto em (a) 0,5 mol/L e (b) 1 mol/L

Para garantir a eliminagdo do PVA da estrutura da nanofibra, verificar a influéncia do tempo de tratamento, do solvente,
e a concentragdo do soluto, as amostras tratadas foram caracterizadas por infravermelho (FTIR-ATR). Para isso foram
comparadasas bandas presentes em 1705 cm™ correspondentes ao estiramento C=0,e relacionadas ao estiramento C=0
e presentes no PVA 89 % hidrolisado. A auséncia total desta banda indica a remocéo do PVA da estrutura. As bandas
assinaladas em 1650 cm™e em 1154 cm™na Fig. 2correspondem aos grupos amino primarios e aos grupos sacarideos da
quitosana, respectivamente. O aumento desses picos conforme o aumento no tempo de tratamento pode indicar uma
possivel hidrélise da quitosana.

Ap6s andlise dos picos, conseguimos garantir que o tratamento é eficiente para remo¢do do PVA utilizando como
solvente a 4gua. Porém, quando o solvente foi etanol, o PVA néo foi removido tendo em vista a presenca do pico em
1750 cm “correspondente ao estiramento C=0, indicando a presenca de PVA.

Microscopia eletronica de varredura (MEV)
Foram realizadas as microscopias eletronicas para analisar a morfologia da superficie das fibras antes do tratamento e
pos tratamento.
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Figura 4:Micrografia das nanofibras de quitosana/PVA (50:50) sem tratamento alcalino com os aumentos de (a) 3000
(b) 10000, respectivamente.

As imagens de microscopia revelam a presenca de poros, nanofibras de tamanhos irregulares e ramificadas. . Essas
estruturas sdo provenientes da instabilidade do jato no momento da eletrofiacdo, provavelmente ocasionada pela alta
concentracdo de quitosana na solucdo, visto que a quitosana é um polissacarideo que dificulta o processo de
eletrofiacéo.

Apo6s 5h de tratamento alcalino, as nanofibras se intumesceram e geraram um filme homogéneo, com a estrutura
levemente ondulada. Este resultado provavelmente se deve ao coalescimento das nanofibras durante o processo de
imersdo em NaOH. As micrografias adicionais ainda estdo sendo realizadas e irdo revelar a integridade das nanofibras
frente ao processo de remocéo alcalina do PVA.
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Figura 5:Micrografia das nanofibras ap6s otratamento alcalino de 5h em uma solucdo de NaOH 0,5 mol/L.

Conclusao

Os resultados preliminares deste trabalho revelam que é possivel a remocdo do PVA da estrutura da matriz
tridimensional, porém ndo sabemos ainda se a estrutura da nanofibras se mantém. Altos tempos de tratamento se
revelaram eficientes para remocdo do PVA, mas as matrizes ndo mantiveram sua integridade estrutural. Aumentando-se
a concentragdo do soluto nas solugfes pode-se ver um aumento das bandas referentes a aminas primarias e dos grupos
sacarideos, indicando uma possivel hidrdlise da quitosana. Com menores tempos de tratamento foi possivel verificar a
remocdo do PVA, porém ainda ndo sabemos se a estrutura se manteve integra. Quando utilizamos como solvente o
etanol, a remocdo do PVA néo foi eficiente. Observa-se ainda um aumento na banda de absorcdo em 3250 cm™
referente a hidroxila, que pode ser decorrente da presenca de OH proveniente do &lcool adsorvido nas nanofibras.
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