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RESUMO

Maroscia G. Sintese e caracterizagdo de nanofibras de PCL associada ao biovidro e
PCL associada ao biovidro dopado com Magnésio e Litio [trabalho de conclusdo de
curso]. Sao José dos Campos (SP): Universidade Estadual Paulista (Unesp), Instituto
de Ciéncia e Tecnologia; 2024.

Objetivo: O estudo teve por finalidade sintetizar e caracterizar morfologica e fisico-
guimicamente nanofibras de PCL associada ao biovidro e nanofibras de PCL
associada ao biovidro dopado com ions magnésio e litio, a fim de analisar se houve
influéncia dos ions no resultado morfologico das fibras produzidas e definir a melhor
associacao de parametros para a otimizacao da producao. Material e Métodos: Para
a sintese das fibras, trés solucfes foram preparadas a partir da dissolucéo de 0,4 g
de PCL em 2 mL de acetona e ficaram sob agitacdo constante em um agitador
magneético por 24h. Apés a dissolucdo, foi acrescentado 6% em massa de biovidro
produzido pela rota sol-gel precipitado, uma solu¢do contendo biovidro dopado com
Mg e outra solucéo contendo biovidro dopado com Li e ficaram sob agitacéo até total
dissolucéo. Apos a dissolucgéo total, a solucéo foi colocada em uma seringa de plastico
com agulha de ponta reta de 0,7 mm@ e submetida ao processo de eletrofiacdo sob
alguns parametros que foram alternados como fluxo (1,5 e 2 mLh?), distancia (10, 12
e 15 cm) e voltagem (10, 12 e 15 kV). As membranas produzidas foram caracterizadas
por MEV, DRX, EDS, FTIR e Goniometria. Resultados: Com base nos resultados
obtidos foi possivel observar que as fibras obtidas através da associacdo dos
parametros resultaram em producdo de fibras satisfatérias e com auséncia de
defeitos. Conclusao: Considerando os resultados obtidos, foi possivel sintetizar e
caracterizar os biomateriais, assim como encontrar os melhores parametros de
eletrofiacdo em cada grupo.

Palavras-chave: Materiais Biocompativeis, Microscopia Eletrbnica de Varredura,
Regeneracao Ossea.



ABSTRACT

Maroscia G. Synthesis and characterization of PCL nanofibers associated with
bioglass and PCL associated with magnesium and lithium-doped bioglass [graduation
final work]. Sado José dos Campos (SP): Sao Paulo State University (Unesp), Institute
of Science and Technology; 2024.

Objective: The study aimed to synthesize and characterize morphologically and
physicochemically PCL nanofibers associated with bioglass and PCL nanofibers
associated with magnesium and lithium-doped bioglass, in order to analyze whether
the ions influenced the morphological outcome of the produced fibers and to define the
best parameter association for production optimization. Material and Methods: For
fiber synthesis, three solutions were prepared by dissolving 0.4 g of PCL in 2 mL of
acetone and were continuously stirred on a magnetic stirrer for 24 hours. After
dissolution, 6% by mass of bioglass produced by the sol-gel Precipitation route was
added, one solution containing Mg-doped bioglass and another solution containing Li-
doped bioglass, and they were stirred until complete dissolution. After complete
dissolution, the solution was placed in a plastic syringe with a straight tip needle of 0.7
mm@ and subjected to the electrospinning process under several parameters that
were alternated, such as flow rate (1.5 and 2 mLh-1), distance (10, 12, and 15 cm), and
voltage (10, 12, and 15 kV). The produced membranes were characterized by SEM,
XRD, EDS, FTIR, and Goniometry. Results: Based on the obtained results, it was
possible to observe that the fibers obtained by the combination of parameters resulted
in satisfactory fiber production with an absence of defects. Conclusion: Considering
the obtained results, it was feasible to synthesize and characterize the biomaterials,
as well as determine the best electrospinning parameters in each group.

Keywords: Coated Materials, Scanning Electron Microscopy, Bone Regeneration.
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1 INTRODUCAO

Entre os distarbios que acometem os pacientes odontologicos, a perda 6éssea
tem sido um dos que mais dificulta o processo de reabilitacdo. Na odontologia, as
perdas O0sseas normalmente ocorrem devido a auséncia de funcdo ou doencas
infecto-inflamatorias. A doenca periodontal, doenca infecto-inflamatoria, pode resultar
em perda de insercdo 0ssea e destruicdo 0ssea alveolar, podendo levar a perda do
elemento dental e a perda de funcéo [1].

Devido aos crescentes estudos e resultados favoraveis dos biomateriais na
area da saude, a utilizacdo dos mesmos estd sendo amplamente difundida. Esses
materiais possuem varias areas de aplicacdo, como auxilio na cicatrizacéo,
regeneracao de tecido 0sseo, liberacdo de farmacos e acdo antimicrobiana, além de
grande biocompatibilidade com os tecidos [2], tornando-se importantes na
recuperacao ou substituicdo dos tecidos do corpo [3].

Como biomateriais podemos citar os biopolimeros, como a policaprolactona
(PCL), polimero que tem como caracteristicas ser um polimero sintético de excelente
biocompatibilidade, bioabsorvivel e de baixo custo, além de ser aprovado pela FDA
(Food and Drug Administration) e usado clinicamente como material para liberacao de
farmacos [4]. Também é capaz de estimular a diferenciacéo de células mesenquimais
em condrécitos e ostedcitos [5].

Outros exemplos de biomateriais sdo os biovidros, que ao liberar ions calcio
e fosforo, auxiliam na formacao de uma camada de apatita carbonatada, promovendo
formacdo Ossea, mineralizacdo [6], expressdo génica de osteoblastos e
osteoindutividade, além de possuir biodegradacdo superior a outros biomateriais,
tornando-se alternativa para o reparo 6sseo na forma de scaffolds [7].

Estudos mostram que a incorporacdo de elementos bioativos como Ag, Cu,
Sr e Zn em biovidros contribuiram para melhorar as atividades antibacteriana,
osteogénica e angiogénica dos biovidros [8—10].

fons como o Li possuem a capacidade de contribuir no processo de
regeneracdo e reparacdo Ossea, jA que aumentam a proliferacdo de células
mesenquimais e a proliferacdo e diferenciacdo das células do ligamento periodontal
atraveés da ativacéo de vias de sinalizacao [11,12]. Ja ions como o Mg contribuem com
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a formacdo Ossea, cicatrizacdo e além disso possuem propriedades mecanicas,
biocompatibilidade adequada e favorece a biodegradacédo do biovidro, reduzindo a
formacéo de hidroxiapatita no material [13].

Uma maneira de se produzir compdsitos com a finalidade de unir as
qualidades dos biopolimeros aos biovidros dopados com ions terapéuticos é a
eletrofiacdo, que € um instrumento eficiente na producéo de fibras ultrafinas a partir
de solucdes poliméricas. Este processo depende de varios fatores ambientais e do
processo, como tensdo elétrica, razdo de fluxo, distancia do capilar ao coletor,
temperatura, umidade, concentracdo e viscosidade da solucdo, parametros que

podem influenciar diretamente no resultado final das fibras produzidas [14].
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2 MATERIAL E METODOS

2.1 Sintese das solucdes poliméricas

Trés solucbes foram preparadas a partir da dissolucdo de 0,4 g de
policaprolactona (PCL) em 2 mL de acetona e ficaram sob agitagdo constante em um
agitador magnético por 24h. Apos a dissolucéo, foi acrescentado 6% em massa de
biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado, uma solucdo contendo biovidro
dopado com Mg e outra solucdo contendo biovidro dopado com Li e ficaram sob

agitacao ateé total dissolucao.

uca/mest.  Agitador Magnétict "
com Aquecimento SL 91 |

Figura 1 — Trés solu¢Bes foram colocadas no agitador magnético por 24 horas: biovidro produzido pela
rota sol-gel precipitado, biovidro dopado com Mg e biovidro dopado com Li.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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2.2 Processo de eletrofiacéo

ApoOs a dissolucdo total, a solucédo foi colocada em uma seringa de plastico
com agulha de ponta reta de 0,7 mm@ e submetida ao processo de eletrofiagdo sob
alguns parametros que foram alternados como fluxo (1,5 e 2 mLh?), distancia (10, 12
e 15 cm) e voltagem (10, 12 e 15 kV).

Figura 2 — Processo de eletrofiagéo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 3 — Membranas obtidas pelo processo de eletrofiagdo.
Fonte: Elaborado pelo autor.



Tabela | — Grupos resultantes das associacdes dos parametros de eletrofiacao

1,5 mLh- 2,0 mLh-
(10,12 e 15cm) e (10, 12 e 15 (10,12 e 15cm) e (10,12 e 15
kV) kV)
PCL+P Grupo A Grupo B
PCL+Mg Grupo C Grupo D
PCL+LI Grupo E Grupo F

Legenda: PCL+P) Fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado. PCL+Mg) Fibras
de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado dopado com ions Mg. PCL+Li) Fibras de
PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado dopado com ions Li.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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2.3 Caracterizacdo morfolégica das fibras

2.3.1 Microscopia eletronica de varredura

As membranas que foram obtidas a partir da eletrofiacdo foram analisadas
sob microscopio eletrdnico de varredura (MEV) do Laboratério de Apoio a Pesquisa
do Departamento Materiais Odontoldgicos e Prétese (ICT-UNESP).

Amostras de 0,5 x 0,5 cm da folha de aluminio de cada padrdo morfologico
gerado das nanofibras foram recobertos com ouro (SC7620 Mini Sputer Coater/Glow
Discharge System, Emitech, East Sussex, RU) e analisados por meio de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) para avaliar a morfologia, alinhamento, diametro e

guantidade das fibras.

2.3.2 Andlise dos diametros das fibras

O diametro das fibras dos espécimes foi analisado por meio de software de
andlise de imagem ImageJ (Versdo 1.440, National Publicof Health) a partir das
micrografias que foram obtidas a partir do MEV. As micrografias foram divididas em 9
quadrantes, sendo 8 quadrantes submetidos a 10 mensuracfes de diametro e 1
quadrante submetido a 20 mensuracdes, totalizando 100 mensuracdes em cada
imagem, podendo ser observado na Figura 4.
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Figura 4 — Micrografia utilizada para a realizacdo das mensuragbes do didmetro das fibras pelo
software Image J.
Fonte: Elaborado pelo autor.

2.3.3 Andlise do angulo de contato

Para a andlise de molhabilidade, foram preparadas 3 amostras de cada grupo
de fibras. As fibras ultra finas foram eletrofiadas sobre folhas de aluminio com diametro
de 13 mm. Foi mensurado o angulo de contato médio por meio de um gonidémetro
optico (TL 1000 — Invoiced freight, Theta Lite, Attension, Lichfield, Staffordshire, RU)
com a técnica de gota séssil com um liquido: 4gua destilada. Previamente a andlise,
cada amostra foi manuseada com luvas cuidadosamente para evitar contaminacao.

Uma seringa graduada para dispersao gradual (Gastight Syringes #1001 — 1
mL, Hamilton, Reno, Nevada, EUA) com agulha hidrofébica depositou a gota e o
angulo de contato médio direito e esquerdo foi calculado pelo programa computacional
OneAttension (Biolin Scientific, Lichfield, Staffordshire, RU). Os angulos de contato

médios da agua foram calculados pelo préprio programa.
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2.4 Caracterizacdao fisico-quimica das fibras

2.4.1 Espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS)

Para realizacdo de analise qualitativa da composi¢do quimica dos elementos
quimicos das fibras, foi utilizado um espectrébmetro por dispersédo de energia (EDS)
(Bruker Nano GmbH 410, Berlin, Alemanha) associado ao software Espirit 1.9 (Bruker,

Berlin, Alemanha) no MEV (Inspect S50, FEI Company, Brno, Republica Tcheca).

2.4.2 Difratometria de raios X (DRX)

Para realizacdo de andlise qualitativa do padréo de difratometria, as amostras
analisadas foram preparadas no formato 3 x 3 cm e posicionadas no aparelho de DRX,
(Shimadzu XRD7000, radiagao CuKa, 26= 20-80°, 0 mA, 40 kV). Instituto de Ciéncias
e Tecnologia - UNIFESP, Séo José dos Campos.

2.4.3 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A composicdo quimica da superficie das fibras ultrafinas foi analisada
utilizando o espectrometro de infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR)
(Parkin-Elmer, modelo Spectrum GX) no modo UATR na regido do médio 500-4000

cm?, 32 varreduras e resolucéo de 4 cm através do programa Spectrom Saurch Plus.

17



3 RESULTADOS

3.1 Caracterizacdo morfolégica das fibras

3.1.1 Andlise de superficie com Microscopia Eletronica de Varredura

com emissdo de campo (MEV)

Com base nos resultados obtidos foi possivel observar que as fibras obtidas
através da associacao dos parametros resultaram em producéao de fibras satisfatérias
e com auséncia de defeitos. Considerando a associacdo de menor diametro das
fibras, menor tensdo e distancia, menor desvio padrdao e auséncia de defeitos
podemos eleger o melhor parametro dentro de cada grupo.

Para o grupo A a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo A7
(1,08+0,30, 10 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo).

Para o grupo B a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo Bl
(0,67+0,13, 10 kV, 10 cm e 2,0 mLh1 de fluxo).

Para o grupo C a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo C8
(0,84+0,13, 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh* de fluxo).

Para o grupo D a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo D7
(0,82+0,14, 10 kV, 15 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para o grupo E a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo E1
(1,2340,21, 10 kV, 10 cm e 1,5 mLh"! de fluxo).

Para o grupo F a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo F4
(1,1440,19, 10 kV, 12 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Avaliando a melhor associagdo de parametros entre os grupos foi possivel
observar que para as fioras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel
precipitado a melhor associacdo de parametros para eletrofiagdo foi a associacéo do
subgrupo B1 (0,67+0,13, 10 kV, 10 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para as fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado

dopado com Mg a melhor associacéo de parametros para eletrofiacdo foi a associacéo



do subgrupo D7 (0,82+0,14, 10 kV, 15 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para as fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado
dopado com Li a melhor associacao de parametros para eletrofiacdo foi a associagao
do subgrupo F4 (1,14+0,19, 10 kV, 12 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

\ Y \f % Mo~ a ,
WO 1073 e I i ] v i VEGS TESCAN
T b b
1 sy 108 i BER TG, 1 02 1 Dutsimyl 10525 e : " Lus -

Wz 1073 e i WO 1079 ire
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Figura 5 - Micrografias obtidas no grupo A. Al) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e 1,5 mLh1
de fluxo. A2) Associacao dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh1 de fluxo. A3) Associacdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. A4) Associacéo dos parametros 10 kV, 12 cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. A5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLht de fluxo. A6) Associacao dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLht de fluxo. A7) Associagdo dos parametros 10 kV, 15cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. A8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh de fluxo. A9) Associacdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 6 — Micrografias obtidas no grupo B. B1) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e 2 mLh1 de
fluxo. B2) Associagdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh-t de fluxo. B3) Associacdo dos parametros
15 kV, 10 cm e 2 mLh! de fluxo. B4) Associagao dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLht de fluxo. B5)
Associacao dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh de fluxo. B6) Associagdo dos parametros 15 kV,
12 cm e 2 mLh? de fluxo. B7) Associagdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLht de fluxo. B8)

Associacao dos parametros 12 kV, 15 cm e 2 mLht de fluxo. B9) Associacdo dos parametros 15 kV,
15 cm e 2 mLh1 de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 7 — Micrografias obtidas no grupo C. C1) Associagdo dos parametros 10 kV, 10 cm e 1,5 mLh-1
de fluxo. C2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. C3) Associagdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh? de fluxo. C4) Associacao dos pardmetros 10 kV, 12 cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. C5) Associagdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLh de fluxo. C6) Associacao dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLh? de fluxo. C7) Associacao dos parametros 10 kV, 15cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. C8) Associagdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh de fluxo. C9) Associacao dos
parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 8 — Micrografias obtidas no grupo D. D1) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e 2 mLh1
de fluxo. D2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh? de fluxo. D3) Associacdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. D4) Associacdo dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLh!
de fluxo. D5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh? de fluxo. D6) Associacdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 2 mLh-! de fluxo. D7) Associacdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLh!
de fluxo. D8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo. D9) Associacdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 2 mLh! de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 9 — Micrografias obtidas no grupo E. E1) Associacao dos parametros 10 kV, 10 cm e 1,5 mLh-!
de fluxo. E2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh? de fluxo. E3) Associacdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. E4) Associacéo dos parametros 10 kV, 12 cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. E5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLh! de fluxo. E6) Associacdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLh! de fluxo. E7) Associacéo dos parametros 10 kV, 15 cm e 1,5 mLh-
! de fluxo. E8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLht de fluxo. E9) Associagdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 10 — Micrografias obtidas no grupo F. F1) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e 2 mLh1
de fluxo. F2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh?t de fluxo. F3) Associagcdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. F4) Associagdo dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLh-?
de fluxo. F5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh?t de fluxo. F6) Associagcdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 2 mLh-! de fluxo. F7) Associagdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLh-!
de fluxo. F8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo. F9) Associacdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.1.2 Andalise do diametro médio das fibras

Para os dados obtidos pelo teste de andlise do diametro das fibras foram
realizadas analises descritivas com calculo de média e desvio padrao, que podem ser

observados nas Tabelas Il a VII.

Tabela Il — Dados obtidos para as fibras do grupo A

Al A2 A3 A4 | A5 | A6 A7 A8 A9

MEDIA 124 1,21 154 158 160 159 1,08 1,39 2,08
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 035 026 031 026 030 022 030 022 040

Legenda: Valores obtidos em micrometros para média + desvio padréo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela Il — Dados obtidos para as fibras do grupo B

Bl B2 B3 B4 B5 B6 B7 B8 B9

MEDIA 0,67 099 102 094 1,03 1,02 0,75 0,83 0,95
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 013 014 019 015 016 018 014 015 0.15

Legenda: Valores obtidos em micrometros para média + desvio padrao.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela IV - Dados obtidos para as fibras do grupo C

C1 Cc2 | C3 C4 | C5 | Co6 | C7 c8 | C9

MEDIA 124 109 1,24 099 1,01 1,30 0,82 0,90 1,20
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 025 017 018 019 017 019 014 014 019

Legenda: Valores obtidos em micrdmetros para média + desvio padréo.
Fonte: Elaborado pelo autor.




Tabela V — Dados obtidos para as fibras do grupo D

D1 D2 D3 D4 D5 D6 D7 D8 D9

MEDIA 1,23 1,34 1,72 125 134 1,78 143 1,33 1,35
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 021 023 029 019 020 027 020 022 022

Legenda: Valores obtidos em micrometros para média + desvio padréo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela VI — Dados obtidos para as fibras do grupo E

El E2 E3 E4 ES5 E6 E7 E8 E9

MEDIA 1,23 1,34 1,72 125 134 1,78 143 1,33 1,35
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 021 023 029 019 020 027 020 022 022

Legenda: Valores obtidos em micrémetros para média + desvio padréo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela VIl — Dados obtidos para as fibras do grupo F

F1 | F2 | F3 | F4 | F5 | F6 | F7 | F8 | F9

MEDIA 139 139 161 1,24 122 141 140 1,33 1,53
+ + + + + + + + + +

DESVIO PADRAO 020 022 029 019 017 025 024 021 027

Legenda: Valores obtidos em micrometros para média + desvio padréo.
Fonte: Elaborado pelo autor.

3.1.3 Analise estatistica das fibras

Para as variaveis em analise, os dados foram submetidos a analise estatistica
por meio de programas computacionais: MINITAB (Minitab, version 17.2.1, 2015) e
Origin (Mi- crocalorigin,6.0, USA).
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Figura 11 - Andlises estatisticas obtidas no grupo A. Al) Associacédo dos parametros 10 kV, 10 cm e
1,5 mLh-1 de fluxo. A2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. A3) Associagéo
dos parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. A4) Associacdo dos parametros 10 kV, 12cme 1,5
mLh-1 de fluxo. A5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLh-! de fluxo. A6) Associacdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLh! de fluxo. A7) Associacéo dos parametros 10 kV, 15cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. A8) Associacao dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLht de fluxo. A9) Associacdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh* de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 12 - Analises estatisticas obtidas no grupo B. B1) Associa¢éo dos parametros 10 kV, 10cm e 2
mLh! de fluxo. B2) Associac¢édo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh* de fluxo. B3) Associacgéo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 2 mLh de fluxo. B4) Associacéo dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLh?
de fluxo. B5) Associagcdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh? de fluxo. B6) Associagdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 2 mLh! de fluxo. B7) Associagdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLh!
de fluxo. B8) Associagdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 2 mLh! de fluxo. B9) Associagdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 2 mLh! de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 13 - Analises estatisticas obtidas no grupo C. C1) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e
1,5 mLh-1 de fluxo. C2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh-1 de fluxo. C3) Associacdo
dos parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo. C4) Associacdo dos parametros 10 kV, 12cme 1,5
mLh-1 de fluxo. C5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLht de fluxo. C6) Associacdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLh? de fluxo. C7) Associacao dos parametros 10 kV, 15 cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. C8) Associagdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo. C9) Associagao dos

parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh* de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 14 - Analises estatisticas obtidas no grupo D. D1) Associacdo dos parametros 10 kV, 10 cm e
2 mLh1 de fluxo. D2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. D3) Associacdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. D4) Associacdo dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLh-!
de fluxo. D5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh! de fluxo. D6) Associacdo dos
parédmetros 15 kV, 12 cm e 2 mLh! de fluxo. D7) Associacdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLh?
de fluxo. D8) Associagdo dos parédmetros 12 kV, 15 cm e 2 mLh?! de fluxo. D9) Associagdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 15 - Andlises estatisticas obtidas no grupo E. E1) Associacéo dos parametros 10 kV, 10 cm e
1,5 mLh? de fluxo. E2) Associacao dos parametros 12 kV, 10 cm e 1,5 mLh de fluxo. E3) Associagao
dos parametros 15 kV, 10 cm e 1,5 mLh-! de fluxo. E4) Associagéo dos parametros 10 kV, 12cme 1,5
mLh! de fluxo. E5) Associacéo dos parametros 12 kV, 12 cm e 1,5 mLh-! de fluxo. E6) Associagdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 1,5 mLh! de fluxo. E7) Associacéo dos parametros 10 kV, 15 cm e 1,5 mLh-
1 de fluxo. E8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo. E9) Associacdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 1,5 mLh* de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 16 - Analises estatisticas obtidas no grupo F. F1) Associacao dos parametros 10 kV, 10cm e 2
mLh-1 de fluxo. F2) Associacdo dos parametros 12 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. F3) Associacdo dos
parametros 15 kV, 10 cm e 2 mLh-! de fluxo. F4) Associacdo dos parametros 10 kV, 12 cm e 2 mLh-!
de fluxo. F5) Associacdo dos parametros 12 kV, 12 cm e 2 mLh! de fluxo. F6) Associacdo dos
parametros 15 kV, 12 cm e 2 mLh-! de fluxo. F7) Associagdo dos parametros 10 kV, 15 cm e 2 mLh-?
de fluxo. F8) Associacdo dos parametros 12 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo. F9) Associagcdo dos
parametros 15 kV, 15 cm e 2 mLh? de fluxo.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.1.4 Andlise da molhabilidade utilizando a técnica do angulo de contato

Os resultados obtidos através da andlise da molhabilidade pelo angulo de
contato dos grupos de fibras podem ser observados em valores médios na Tabela
VIII.

Tabela VIII — Dados médios do angulo de contato para as fibras de PCL e PCL com

biovidro
Grupo \ Imagem Média do angulo médio
PCLP 98,24°+ 6,76
|
PCL + Mg 87,09°+14,26
|
PCL + Li 111,07°+ 9,76

Legenda: PCL P) Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado. PCL + Mg)
Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com Mg. PCL + Li) Fibras
de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com Li.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 17 — Valores da andlise do angulo de contato. PCL P) Fibras de PCL com biovidro produzidas
pela rota sol-gel precipitado. PCL P Mg) Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel
precipitado dopado com Mg. PCL P Li) Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel
precipitado dopado com Li.

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir dos resultados obtidos pela analise da molhabilidade (Figura 17) foi
observado que todos o0s grupos sao estatisticamente semelhantes. O grupo
PCL/P+Mg apresentou fibras com os menores angulos de contato. Os dados da
analise da molhabilidade mostram o carater hidrofébico das fibras produzidas em

todos os grupos.

3.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DAS FIBRAS

3.2.1 Espectroscopia de raios X por dispersao em energia (EDS)

Os dados obtidos por EDS realizados nas fibras produzidas apresentam a
presenca dos elementos quimicos nas fibras e comprovam a presenca dos materiais
utilizados para a producdo. Para as fibras de PCL com biovidro sol-gel e sol-gel
precipitado podemos observar alguns elementos como por exemplo carbono,

oxigénio, calcio, silicio e cloro, que séo caracteristicos do biovidro produzido.
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As analises quimicas com os componentes de cada grupo de fibras podem

ser observadas nas Figuras 18 a 20.

Figura 18 - Andlise quimica por espectroscopia de raios X por dispersdo em energia. EDS referente as
fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 19 - Analise quimica por espectroscopia de raios X por dispersdo em energia. EDS referente as
fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com ions Mg?*
Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 20 - Analise quimica por espectroscopia de raios X por dispersdo em energia. EDS referente as
fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com ions Li*.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.2.2 Difratometria de raios X (DRX)

O difratograma de raios X para as fibras de PCL com biovidro é mostrado na
Figura 21.

O padrao “P” mostra-se caracteristico de um material amorfo como o biovidro
produzido pela rota sol-gel precipitado e evidencia picos de hidroxiapatita precipitados
do biovidro.

O padrao “Mg” apresenta picos de CaMgSiOs que apontam que o Mg foi
incorporado a estrutura do material, sendo um indicativo de homogeneidade e o
padrao “Li” aponta uma auséncia de cristalizagdo de fases que sejam diferentes do

padrao “P” controle.

intensidade relativa (u.a)

20

Figura 21 — Difratogramas dos biomateriais produzidos. Mg) Fibras de PCL com biovidro produzidas
pela rota sol-gel precipitado dopado com Mg. Li) Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-
gel precipitado dopado com Li. P) Fibras de PCL com biovidro produzidas pela rota sol-gel precipitado.
Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.2.3 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A partir dos dados obtidos pelo FTIR das fibras de PCL com os biovidros foi
possivel observar bandas referente as estruturas quimicas silica (Si-O-Si), fosfato

(POa4) e grupo silanol (SiOH), indicativo de intensa adesao celular ao material.
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l‘u"|||I (
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Figura 22 — Espectro de infravermelho dos materiais produzidos. PCL-Mg) Fibras de PCL com biovidro
produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com Mg. PCL-Li) Fibras de PCL com biovidro
produzidas pela rota sol-gel precipitado dopado com Li. PCL-P) Fibras de PCL com biovidro produzidas
pela rota sol-gel precipitado.
Fonte: Elaborado pelo autor.



4 DISCUSSAO

A utilizagdo dos biomateriais na Odontologia estd sendo cada vez mais
difundida pela capacidade de contribuicdo nas substituicbes e regeneracdes das
estruturas 6sseas [15].

Segundo Beachley et al. [16], a alteragdo de paréametros como a tenséo
aplicada e a composi¢cdo da solugao influenciam diretamente no comprimento,
diametro e uniformidade da fibra produzida, concordando com os estudos realizados.

Sabe-se que varios fatores influenciam no processo de eletrofiagdo como por
exemplo a tensdo aplicada, fluxo, distancia entre a agulha da seringa e o substrato,
concentracéo e viscosidade do biomaterial, temperatura e umidade do ambiente, entre
outros [17].

Analisando os resultados do FTIR das fibras de PCL com os biovidros, foi
possivel observar bandas referente as estruturas quimicas silica (Si-O-Si), fosfato
(PO4) e grupo silanol (SiOH), sendo um indicativo de intensa adeséo celular ao
material, concordando com os trabalhos realizados [14].

A analise quimica por espectroscopia de raios X por dispersdo em energia
(DRX) comprovou a presenca dos materiais usados na producéo das fibras. Segundo
Liu et al. [18] e este estudo, elementos quimicos como oxigénio e carbono estdo
presentes nas fibras, sendo estruturas caracteristicas do PCL.

Através dos resultados obtidos pela analise da molhabilidade, percebeu-se o
carater hidrofébico das fibras produzidas em todos os grupos, sendo uma propriedade
caracteristica do polimero PCL, assim como foi mostrado em trabalhos de Son et al.
[19], em que o carater do PCL + PMMA também se mostrou hidrofébico no momento
da goniometria. Assim que foi acrescentado uma quantidade maior apenas do PMMA,
o angulo de contato diminuiu, tendo uma caracteristica mais hidrofilica, comprovando
o comportamento hidrofébico do PCL.

Outro estudo que concorda com os trabalhos realizados foi 0 de Unalan et al.
[20], em que na andlise de molhabilidade mostrou que o PCL possui carater
hidrofébico com um alto valor do angulo de contato, e que quando foi adicionado outro
biomaterial diferente do PCL, o PEP, o angulo de contato também diminuiu.

Os dados obtidos pelo EDS realizados nas fibras produzidas comprovam a
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presenca dos materiais utilizados para a producdo. Foram observados elementos
como carbono, oxigénio, calcio, silicio e cloro, caracteristicos do biovidro produzido,

concordando com a pesquisa de Fonseca [2].
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5 CONCLUSAO

Considerando os resultados obtidos, foi possivel sintetizar e caracterizar os
biomateriais produzidos. Os resultados mostram que todos os componentes utilizados
estavam presentes nas fibras produzidas, assim como os ions utilizados estavam
presentes nos biovidros produzidos. Além disso, foi possivel definir os melhores
parametros de eletrofiacdo para cada grupo.

Para o grupo A a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo A7
(1,08+0,30, 10 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo).

Para o grupo B a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo Bl
(0,67+0,13, 10 kV, 10 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para o grupo C a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo C8
(0,84+0,13, 12 kV, 15 cm e 1,5 mLh! de fluxo).

Para o grupo D a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo D7
(0,82+0,14, 10 kV, 15 cm e 2,0 mLh* de fluxo).

Para o grupo E a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo E1
(1,2340,21, 10 kV, 10 cm e 1,5 mLh! de fluxo).

Para o grupo F a melhor associacdo de parametros foi a do subgrupo F4
(1,1440,19, 10 kV, 12 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Avaliando a melhor associacdo de parametros entre os grupos foi possivel
observar que para as fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel
precipitado a melhor associacédo de parametros para eletrofiagdo foi a associacéo do
subgrupo B1 (0,67+0,13, 10 kV, 10 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para as fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado
dopado com Mg a melhor associacéo de parametros para eletrofiacéo foi a associacao
do subgrupo D7 (0,82+0,14, 10 kV, 15 cm e 2,0 mLh! de fluxo).

Para as fibras de PCL com biovidro produzido pela rota sol-gel precipitado
dopado com Li a melhor associacdo de parametros para eletrofiacéo foi a associagao
do subgrupo F4 (1,14+0,19, 10 kV, 12 cm e 2,0 mLh? de fluxo).
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