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RESUMO

Fibras unidirecionais de Poli 6xido de Etileno foram obtidas por meio das
técnicas de fiacdo por Dry spinning e Solution blow spinning (SBS) a partir de
solu¢des com cloroférmio e etanol. Através das micrografias foi visualizado a
orientacdo das fibras e suas morfologias cilindricas e uniformes, A difratometria
de Raios-X (DRX) confirmou o alinhamento dos grdos cristalinos
preferencialmente na direcdo da cadeia polimérica. As analises de DSC
revelaram que as fibras obtidas por Dry spinning tiveram menor cristalinidade
com a diminuicdo da concentracdo de PEO, mas as fibras por SBS néo tiveram
mudanca significativa. Os testes de ensaio mecanico apontaram um aumento
significativo na resisténcia a tragéo das fibras de PEO por Dry spinning, para as
fiboras por SBS tiveram ruptura deformacdo muito proximas, quando ca
deformacéo foi reduzida em 14 vezes, quando comparadas ao filme de PEO. As
incorporacgdes de quitosana foram realizadas utilizando os parametros e técnica
Dry spinning. Na solucéo foi possivel incorporar até 500% de quitosana em
relacdo a massa de PEO, no entanto para altas concentracdes houve alteragdes
significativas na morfologia das fibras que se tornaram mais rugosas e com
diametros maiores. As fibras de PEO/quitosana impactaram negativamente nos
ensaios de tracao, ja nos testes de molhabilidade essas fibras sofreram aumento
do angulo de contato. Na segunda parte do trabalho foram produzidas
membranas de PVDF/TiO2 para serem usadas no filtro fotocatalitico que foi
utilizado para degradar o corante Rodamina B (RhB) e na descontaminacéo de
aguas contaminadas por bactérias. Nos testes com corante RhB a incorporacao
com 50% de TiO, nas fibras apresentou melhor eficiéncia, degradando 90% do
corante em 160 minutos. Nessas fibras a difratometria de raios-X identificou
picos referentes a fase 3 do PVDF e as fases anatase e rutilo do TiOz2, referente
a incorporacdo P25. Verificou-se que um aumento da quantidade de TiOz2
proporcionou um decréscimo na tensdo na ruptura e deformacdo das
membranas e reducdo no angulo de contato. Os ensaios bioldgicos foram
realizados com a membrana de melhor eficiéncia fotocatalitica, 50% de
incorporacao de TiO2. Os resultados mostraram que a exposi¢cdo de no maximo
2 minutos foi o suficiente para matar as bactérias do tipo Escherichia coli e

Staphylococcus aureus respectivamente.



ABSTRACT

Unidirectional Polyethylene Oxide (PEO) fibers were obtained through the
techniques of Dry spinning and Solution Blow Spinning (SBS) from solutions
containing chloroform and ethanol. Micrographs revealed the orientation of the
fibers and their cylindrical and uniform morphologies. X-ray Diffraction (XRD)
confirmed the alignment of crystalline grains preferentially in the direction of the
polymeric chain. Differential Scanning Calorimetry (DSC) analyses revealed that
fibers obtained by Dry spinning had lower crystallinity with decreasing PEO
concentration, while fibers produced by SBS showed no significant change.
Mechanical testing indicated a significant increase in the tensile strength of PEO
fibers from Dry spinning, while SBS fibers exhibited rupture and deformation very
close to each other, with a 14 times reduction in deformation compared to the
PEO film.Chitosan incorporations were carried out using Dry spinning parameters
and techniques. Chitosan could be incorporated up to 500% relative to the PEO
mass in the solution. However, at high concentrations, significant changes in fiber
morphology were observed, with increased roughness and larger diameters.
PEO/chitosan fibers negatively impacted tensile tests, but in wettability tests,
these fibers experienced an increase in the contact angle.In the second part of
the study, PVDF/TiO2 membranes were produced for use in a photocatalytic filter
employed for degrading Rhodamine B (RhB) dye and decontaminating water
contaminated with bacteria. Tests with RhB dye showed that fibers with 50% TiO2
incorporation exhibited better efficiency, degrading 90% of the dye in 160
minutes. XRD identified peaks corresponding to the  phase of PVDF and the
anatase and rutile phases of TiO2 (P25 incorporation) in these fibers. An increase
in TIO2 content resulted in decreased tensile strength and deformation of the
membranes, along with a reduction in the contact angle. Biological tests were
conducted with the membrane exhibiting the best photocatalytic efficiency (50%
TiO2 incorporation). Results showed that exposure for a maximum of 2 minutes
was sufficient to kill Escherichia coli and Staphylococcus aureus bacteria,

respectively.
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1. INTRODUCAO

As tecnologias com foco na producdo de materiais em escalas micro e
nanomeétrica tém sido amplamente pesquisadas desde 0 século XIX, seja para
fabricacdo de materiais puros ou em forma de compasitos.

Ao longo dos anos fibras de materiais poliméricos, que por definicdo
possuem comprimento muito superior ao seu diametro e constituidas de
moléculas longas que se estendem em uma Unica direcdo,* tém recebido
consideravel atencdo. Esses materiais apresentam elevada area superficial,
porosidade e maleabilidade, além de ser possivel a incorporacdes de outros
polimeros durante sua producédo, formando blendas. Também podem ser
formados compdsitos agregando particulas a matriz polimérica. Essas
versatilidades aumentam sua utilidade nos diferentes setores e suas aplicacdes
multidisciplinares.

Para a fabricacéo de fibras poliméricas, diversas técnicas sao utilizadas
como melt spinning?, dry spinning, drawing3, sintese por molde?,
electrospinning®. Dentre as metodologias a técnica de dry spinning possui a
maior facilidade na obtencéo de fibras unidirecionais, sendo necessario apenas
um bico injetor de solucdo polimérica e um coletor rotativo. Outra técnica, o
electrospinning, também tem sido amplamente empregado para produzir micro
e nanofibras unidirecionais. Essa técnica possui algumas limitacbes como por
exemplo, baixa producado, necessidade de altas tensdes e a necessidade da
utilizacao de solucdes poliméricas com alta constante dielétrica.

Visando contornar algumas das desvantagens do electrospinning, o
método de fiagdo por sopro em solucao (FSS) ou Solution blow spinning (SBS)
utiliza como forca motriz gas pressurizado, as fibras produzidas portanto ndo sao
influenciadas pela constante dielétrica da solugéo e pelo tipo de coletor como no
electrospinning, sendo possivel aumentar a produtividade, diminuir o custo, e
capacidade de produzir fibras e membranas in situ.

Diversos polimeros tem sido utilizados para producdo de fibras, o Poli
(6xido de etileno) (PEO) geralmente é utilizado quando necessita-se de um
polimero hidrossolivel com caracteristicas como a compatibilidade biolégica,
baixa toxicidade e capacidade de liberacdo de farmacos. Além do mais, as fibras
de PEO apresentam excelentes propriedades mecanicas, possuindo alta



deformac&o na ruptura e alto modulo eléstico. Fibras de PEO orientadas ja sé&o
produzidas, mas em sua grande maioria apenas utilizando electrospinning®, de
modo que ainda faltam estudos analisando como diferentes técnicas influenciam
sua producéo e orientacgao.

Outras propriedades podem ser obtidas da sinergia do PEO com
diferentes materiais, por exemplo, a incorporacdo de quitosana, um
polissacarideo derivado de fonte natural obtido pela desacetilacdo total ou
parcial da quitina, faz com que as fibras de PEO tenha a capacidade de acelerar
a cicatrizagao de feridas, estimular o sistema imunolégico e ter acéo bactericida’.

Com a utilizacao da técnica SBS é possivel obter membranas compdsito
utilizando diferentes polimeros e materiais inorganicos que podem ser utilizadas
como filtros, sensores O6ticos e elétricos, isolamento térmico e acustico. A
obtencao de filtros com propriedades fotocataliticas de PVDF/TiO2 é de grande
interesse, uma vez que este compdsito possui boa estabilidade térmica e
guimica além da capacidade de degradar matéria organica e eliminar bactérias
guando excitado por meio da absorcéo de radiagéo UV.

A utilizacdo de membranas fotocataliticas € de grande interesse na
purificacdo de agua improprias para o consumo humanos. A ONU estima que
mais 144 milhdes de pessoas no mundo consumam agua contaminada que
podem causar doencas como diarreia, cOlera, tifoide e pdlio. Estas doencas séo
as causas de morte de mais de 485 mil pessoas por ano®.

No Brasil o consumo de agua sem tratamento adequado € um problema
sistematico, muitas das vezes agravado pela utilizacdo de pocos subterraneos
muito préximos as fossas negras e fossas sépticas. Esse problema é acentuado
em localidades como, favelas, assentamentos e nas zonas rurais, onde as
politicas voltadas a saneamento basico é precéaria. No Brasil, cerca de 27% do
esgoto produzido néo é coletado e mais de 17% do que é coletado é descartado
sem tratamento em fossas negras e sumidouros®.

Como visto grande parte da populacdo brasileira e mundial vive
diariamente com o risco do contagio de patdégenos nocivos proveniente do
consumo de 4gua contaminada. Portanto, é de grande interesse a producédo de
materiais de baixo custo e facil utilizacdo que possam atuar na purificacdo de
agua contaminada por bactérias e moléculas organicas tornando-as proprias

para o0 consumo humanao.
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9. CONCLUSAO

Nesta segunda parte do trabalho fibras de PVDF/TiO2 foram produzidas
com sucesso empregando a técnica SBS através, a morfologia das fibras foi
verificada pela caracterizacdo por MEV notou-se que o aumento no diametro das
fibras foi influenciado pelo aumento da viscosidade da solucéo, de 508 nm e 852
cP na amostra de PVDF para 904 nm e 2750 cP na amostra com incorporagéo
de 50 % de TiOo.

O Mapeamento de EDX confirmou boa dispersdo das nanoparticulas de
TiO2 por toda a membrana e através do DRX foram verificados a presenca de
TiO2 nas fases anatase e rutilo, devido a utilizacdo das particulas Degussa P25
assim como o pico referente a fase B polar do PVDF.

A degradacao do corante RhB utilizando o filtro fotocatalitico mostraram
gue dentre as membranas a incorporacao de 50% de TiO2 apresentou o melhor
desempenho, os ciclos de reutilizacdo também mostraram boa estabilidade da
membrana com desempenho de 86% apds o 3° ciclo.

As medidas de angulo de contato mostraram queda no angulo de contato
com a incorporacdo de TiO2 fator que pode ter influenciado na melhora da
atividade fotocatalitica, por outro as particulas de TiO2 diminuiram tanto a tenséo
na ruptura quanto a deformacéo méaxima para todas as fibras compdésito.

Os ensaios bactericidas por pour plate mostraram que as membranas sao
eficientes na eliminacéo de E. coli com 30 segundos e 1 minuto para S. Aureus
de exposicao por luz UV. No sistema com o filtro fotocatalitico utilizando agua
contaminada foi possivel identificar a morte de 85% das bactérias com 1 minuto
de exposicdo e 98% apods 2 minutos.

Em resumo este trabalho buscou a producéo de microfibras unidirecionais
de PEO utilizando duas diferentes técnicas e membranas compdsito de
PVDF/TiO2. As microfibras de PEO demonstram propriedades ajustaveis com
base na concentracdo de polimero, abrindo portas para aplicacbes em
engenharia de materiais e biotecnologia. A adi¢éo de quitosana revela potencial
antimicrobiano, indicando possiveis aplicagdes na area de saude. Por outro lado,
as membranas compositas de PVDF/TiO2 apresentam eficiéncia fotocatalitica,
com aplicacdes promissoras na purificacdo de agua e degradacéo de poluentes.

Para o futuro, as pesquisas podem se concentrar no aperfeicoamento desses
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materiais para otimizar seu desempenho em diversas aplicagdes, contribuindo
para avancos significativos em tecnologias de purificacdo, tratamento de agua e

controle de micro-organismos.
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10.IMPACTO/RELEVANCIA CIENTIFICO-SOCIAL

Este trabalho teve como objetivo a producdo e comparacdo de fibras
unidirecionais utilizando duas técnicas diferentes. O propdésito era compreender
o comportamento do polimero PEO e identificar suas caracteristicas quando
transformado em fibras unidirecionais. Essa pesquisa servird como base para
futuras investigacdes, contribuindo para o avanco do conhecimento cientifico
nessa area.

Durante o desenvolvimento deste estudo, também foi possivel incorporar
quitosana as fibras de PEO. Essa incorporacdo abre a possibilidade de
aplicacoes antibacterianas, como a utilizacao dessas fibras apés cirurgias ou em
ferimentos para prevenir a proliferacéo de fungos e bactérias.

Na segunda parte deste trabalho, buscamos abordar um problema relevante
que afeta muitas familias brasileiras, especialmente em areas rurais,
assentamentos e comunidades carentes: a contaminacao da agua por bactérias.
Nesse contexto, desenvolvemos um filtro fotocatalitico de baixo custo e facil
utilizagdo, que se mostrou promissor na eliminagédo de coliformes totais,
Escherichia coli (E. coli) e Staphylococcus aureus (S. aureus). Este filtro pode
ser uma solucao viavel para regides onde o acesso a agua tratada € limitado.

Assim, este trabalho ndo apenas contribui para o avanco cientifico, mas
também busca solucgfes praticas para problemas relevantes da sociedade, como
a contaminacdo da agua, demonstrando o potencial das técnicas desenvolvidas

para melhorar a qualidade de vida das pessoas.
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