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RESUMO

Os fios de sutura absorviveis sdo altamente valorizados em diversas aplicagdes médicas. No
entanto, existem poucas alternativas aos fios de origem animal que oferecam elevada
biocompatibilidade e causem baixa reagdo tecidual. Nesse contexto, polimeros naturais como
o alginato, demonstram-se materiais promissores para a criacao de fios de sutura, devido suas
propriedades de biocompatibilidade e baixa toxicidade. Sua principal limitagao, no entanto, sao
suas propriedades mecanicas, que precisam ser melhoradas para tal aplicagdo. Nesse contexto,
as nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO) apresentam-se como um aditivo promissor para a
formagao de estruturas nanocompositas, pois além de possibilitar a melhoria das propriedades
mecanicas, pode conferir funcionalidades, como atividade antimicrobiana e absor¢ao de
radiagdo ultravioleta. Diante do exposto, este trabalho tem como objetivo a obtencdo de
filamentos de alginato de calcio com incorporagao de 6xido de zinco, pelo método de fiacao a
umido, utilizando diferentes concentragdes de alginato (2 %, 3 %, ¢ 5 % m/v) e nanoparticulas
de ZnO (1 %, 2,5 % e 5 %). A pesquisa busca avaliar as propriedades mecénicas, morfoldgicas,
capacidade de absor¢ado, perda de massa, reflectancia e atividade antimicrobiana dos filamentos
nanocompositos, além de analisar a influéncia de diferentes concentra¢des do plastificante
glicerol (5 % e 10 %) nas propriedades mecanicas dos filamentos obtidos. Os resultados
apontam um aumento na densidade linear e da tensdo de ruptura com o aumento da
concentragdo de alginato. A concentracdao de 3 % de alginato foi selecionada para a obtengao
dos filamentos nanocompositos com ZnO e todas as proporgdes resultaram em microestruturas
densas e uniformes. Verifica-se que incorporacao de ZnO nos filamentos ndo corrobora para a
obten¢do de atividade antimicrobiana, entretanto, contribui para uma melhora na resisténcia
mecanica dos fios. A concentragdo de 2,5 % de ZnO apresenta os melhores resultados,
acarretando em um aumento de 21 % na tensdo de ruptura dos fios. Essa concentragdo também
apresenta redugdes nos ensaios de reflectancia, dando indicios de que o fio tem a capacidade de
absorver radiacao ultravioleta. A presen¢a de ZnO nos filamentos contribui para uma perda de
massa mais lenta e ndo altera expressivamente sua capacidade de absor¢do. A adicao de glicerol
favorece o alongamento dos filamentos, permitindo a execucdo de nos de sutura, mas
compromete as propriedades mecanicas dos filamentos, provocando uma redugdo de mais de
80 % na tensdo de ruptura e 96 % no mddulo de elasticidade. De modo geral, os resultados sao
promissores € demonstram que a adi¢do de nanoparticulas de ZnO ¢ benéfica para a obtencao
de filamentos de alginato com melhores propriedades mecanicas, o que pode favorecer a
utilizacao desse biopolimero em aplicagdes biomédicas.

Palavras-Chave: Téxteis médicos; Fios de sutura; Fiacdo a umido; Alginato; Glicerol.



ABSTRACT

Absorbable sutures are highly valued in various medical applications. However, there are few
alternatives to animal yarns that offer high biocompatibility and cause low tissue reaction. In
this context, natural polymers such as alginate are promising materials for creating suture
threads, due to their biocompatibility properties and low toxicity. Its main limitation, however,
is its mechanical properties, which need to be improved for such an application. In this context,
zinc oxide (ZnO) nanoparticles present themselves as a promising additive for the formation of
nanocomposite structures, as in addition to enabling the improvement of mechanical properties,
they can provide functionalities such as antimicrobial activity and absorption of ultraviolet
radiation. In view of the above, this work aims to obtain calcium alginate filaments with
incorporation of zinc oxide, by the wet spinning method, using different concentrations of
alginate (2 %, 3 %, and 5 % m/v) and ZnO nanoparticles (1 %, 2.5 % and 5 %). The research
seeks to evaluate the mechanical, morphological properties, absorption capacity, mass loss,
reflectance and antimicrobial activity of nanocomposite filaments, in addition to analyzing the
influence of different concentrations of the plasticizer glycerol (5 % and 10 %) on the
mechanical properties of the filaments obtained. The results indicate an increase in linear
density and rupture stress with increasing alginate concentration. A concentration of 3 %
alginate was selected to obtain nanocomposite filaments with ZnO and all proportions resulted
in dense and uniform microstructures. It is verified that incorporation of ZnO in the filaments
does not contribute to obtaining antimicrobial activity, however, it contributes to an
improvement in the mechanical resistance of the threads. A concentration of 2.5 % ZnO shows
the best results, resulting in a 21 % increase in the breaking voltage of the wires. This
concentration also presents reductions in reflectance tests, indicating that the thread has the
capacity to absorb ultraviolet radiation. The presence of ZnO in the filaments contributes to a
slower mass loss and does not significantly alter its absorption capacity. The addition of
glycerol favors the stretching of the filaments, allowing the execution of suture knots, but
compromises the mechanical properties of the filaments, causing a reduction of more than
80 % in the rupture tension and 96 % in the elastic modulus. In general, the results are promising
and demonstrate that the addition of ZnO nanoparticles is beneficial for obtaining alginate
filaments with better mechanical properties, which may favor the use of this biopolymer in
biomedical applications.

Keywords: Medical textiles; Suture threads; Wet spinning; Alginate; Glycerol.
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1. INTRODUCAO

Em meio a um cenario econdmico em constante desenvolvimento, no qual ¢ possivel
observar o advento de novas tecnologias em questao de poucos meses, a busca por produtos
inovadores e com maior valor agregado tem sido crescente. Nesse contexto, as fibras téxteis
acabam ganhando destaque devido a sua versatilidade e a ampla gama de propriedades que
podem apresentar, dependendo de sua composi¢do e da técnica empregada para sua produgao.
Como consequéncia, substratos fibrosos denominados téxteis técnicos vem ganhando cada vez

mais espacgo e notoriedade (Hossain et al., 2024).

Diferentemente dos téxteis convencionais, cujas aplicagdes sdo cotidianas e para os
quais, aspectos como conforto e estética costumam ser mais relevantes, os téxteis técnicos
apresentam-se como estruturas elaboradas com a finalidade de atender aplicagdes especificas.
Dessa forma o seu desenvolvimento prioriza fatores como funcionalidade e desempenho, ja que
atendem a setores como construgdo civil, agricultura, automobilistico, prote¢do pessoal,
esportes e medicina. Os téxteis técnicos sdo obtidos a partir de tecnologias de producao téxtil,
como fiacdo, tecelagem, malharia, processos de acabamento e confeccdo e podem adquirir

propriedades diferenciadas de acordo com sua composi¢ao (Matsuo, 2008; Rasheed, 2020).

Dentre as diversas areas de aplicacdo dos téxteis técnicos, os téxteis médicos, ou
medtech, apresentam-se como um dos setores em maior desenvolvimento. Este setor abrange
estruturas projetadas para uma ampla gama de aplicagdes médicas, incluindo materiais de
higiene, para primeiros socorros e artigos cirtrgicos. Os téxteis médicos podem ser
subdivididos em materiais extracorpéreos, como orgaos artificiais; para cuidados médicos e
higiene, como produtos odontoldgicos, luvas e mascaras; estruturas implantaveis, como fios de
sutura cirurgicos € enxertos; € ndo implantaveis, como meias de compressdao e curativos.

(Bartels, 2011; Morris; Murray, 2020; Paul, 2019).

Dentre os téxteis médicos, os fios de sutura acabam ocupando um lugar de destaque por
serem utilizados em diversas rotinas médicas e odontologicas. A utilizacdo dessa tecnologia ¢
datada desde 3.500 a. C. onde costumava-se utilizar tenddes, partes de intestino e pelos de
animais, seda, linho e filamentos de ouro, para unir tecidos cutaneos e fechar feridas.
Atualmente, com a variedade de fibras e processos disponiveis para sua fabricagdo, ¢ possivel
escolher o tipo de fio mais adequado de acordo com as condi¢des do tecido a ser suturado, seja
ele de origem animal, vegetal ou sintética. Além de serem distinguidos pela sua composigao,

os fios de sutura também podem ser classificados quanto a sua estrutura, sejam eles
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monofilamentares (um Unico filamento) ou multifilamentares (unido de dois ou mais fios) e
quanto a sua degradacdo junto a derme, sendo eles, absorviveis ou ndo absorviveis (Medeiros;

Araujo-Filho; Ferreira De Carvalho, 2016).

No caso de suturas internas e mais invasivas ao corpo, ¢ preferivel utilizar fios
absorviveis, pois sdo estruturas que apresentam uma perda de resisténcia gradual e sdo
completamente absorvidos pelo organismo. No entanto, alguns fios naturais, como o catgut,
ainda provocam reagodes inflamatorias intensas e tém tempos de absor¢ao imprevisiveis. Ja os
sintéticos, além de apresentarem uma resisténcia maior, ainda causam algumas reagdes
teciduais. Essas limitagcdes incentivam a busca por materiais alternativos com resisténcia

mecanica adequada e alta biocompatibilidade, como os polimeros naturais.

Dentre os diversos polimeros naturais, o alginato destaca-se por possuir propriedades
interessantes para aplicagdes biomédicas, como biodegradabilidade, ndo toxicidade e
biocompatibilidade. Esse polissacarideo anidnico, composto por blocos de acido manurdnico e
acido guluroénico, pode ser produzido por algumas bactérias, no entanto é encontrado de forma
abundante nas paredes celulares de algas marinhas marrons como a Laminaria hyperborea,

Macrocystis pyrifera e a Ascophyllum nodosum (Lee; Mooney, 2012; Sahoo; Biswal, 2021).

J4

Uma das caracteristicas mais notaveis desse biopolimero ¢ sua capacidade de
gelifica¢do, que ocorre na presenca de fons divalentes, como o calcio (Ca®"), ou trivalentes,

como o aluminio (AI**

). Ao entrar em contato com esses ions, os blocos de &cido gulurénico
do alginato reagem formando liga¢des i0nicas, favorecendo sua reticulagdo (Rezende; Mendes,
2015). Embora essa reacdo resulte em estruturas estaveis em diversos meios e com aplicagdes
médicas promissoras, o alginato apresenta algumas limitagdes mecanicas. Em virtude disso,
pesquisas atuais buscam melhorar essa propriedade combinando-o com outros polimeros, como

a quitosana (Silva, 2022) e o colageno (Sharabi et al., 2014), e com nanoestruturas, como 0s

nanocristais de celulose (Kim et al., 2021; Kreutzfeld, 2023).

Dentre os materiais amplamente estudados para reforco mecanico, encontram-se as
nanoparticulas metdlicas e de 6xidos metalicos. Sdo substancias que, além de fortalecerem a
estrutura do polimero, podem conceder a ele certas funcionalidades, que variam de acordo com
o nanomaterial utilizado. O 6xido de Zinco (ZnO) nanoparticulado, por exemplo, apresenta
propriedades interessantes, como efeito fotocatalitico, prote¢do contra raios ultravioleta e
atividade antimicrobiana, sendo este Gltimo, uma caracteristica promissora quando se pensa no

desenvolvimento de fios de sutura (Verbi¢; Gorjanc; Simonci¢, 2019). Alguns estudos
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envolvendo filamentos de poliamida, polipropileno combinados com nanoparticulas de ZnO,
apresentaram, além da atividade antimicrobiana, uma aceleragdo no processo de cicatrizagdo

de feridas (Fiedot-Tobota et al., 2018).

Certos biopolimeros, como o colageno, a quitosana e o alginato, quando utilizados para
o desenvolvimento de fibras téxteis, acabam apresentando algumas limita¢des quanto ao
processo de fiagdo. A maioria das fibras sintéticas ¢ produzida através do processo de fiagao
por fusdo (melt spinning), no qual o polimero, inicialmente fundido, passa por uma fieira e em
seguida ¢ resfriado para obtencao dos filamentos. Entretanto, alguns polimeros, como os citados
anteriormente, acabam se degradando antes de atingir a temperatura de fusdo. Nesse caso, €
possivel utilizar técnicas alternativas, como a fiacdo a umido (wet spinning). Esse método
consiste em dissolver o polimero em um solvente e, em seguida, passar a solu¢do por uma fieira
para adquirir o formato filiforme. A extrusdo ocorre em meio a um banho de coagulagdo, no
qual o solvente, utilizado para solvatar o polimero ¢ removido (Ozipek; Karakas, 2014; Puppi;

Chiellini, 2017).

Diante deste contexto, o presente trabalho tem como objetivo a obtencdo de filamentos
nanocompdsitos de alginato de calcio e nanoparticulas de 6xido de zinco por meio da técnica
de fiagdo a imido. Sera avaliada a influéncia das concentrag¢des tanto do polimero quanto das
nanoparticulas nas propriedades mecanicas, morfologicas, de perda de massa e absor¢dao de
fluidos, além de investigar a funcionalizacao dos filamentos obtidos em termos de atividade
antimicrobiana e bloqueio de raios ultravioleta. Também serd estudada a possibilidade de
incorporacdo de um agente plastificante, analisando a influéncia de diferentes concentragdes

dessa substancia nas propriedades mecanicas dos filamentos desenvolvidos.

1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

O presente trabalho tem como objetivo geral a obtencdo e caracterizagdo de filamentos
de alginato de célcio com nanoparticulas de 6xido de zinco, por meio do processo de fiacdo a

umido, visando a aplicacdo como fios de sutura.
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d)

1.1.2. Objetivos Especificos

Avaliar o efeito da concentracdo de alginato nas propriedades mecanicas e morfologicas

dos filamentos obtidos por fiagdo a imido;

A partir da concentragdo de alginato selecionada, obter filamentos nanocompdsitos com

diferentes concentragdes de nanoparticulas de ZnO;

Avaliar as propriedades mecanicas, morfologicas, capacidade de absor¢ao de fluidos e

perda de massa dos filamentos nanocompdsitos;

Obter filamentos contendo glicerol como plastificante e determinar a resisténcia mecanica

na auséncia e presenga de no.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta se¢do serd apresentada uma revisao da literatura relativa a elementos essenciais
para o desenvolvimento deste estudo, tendo como principio a produgdo de fios de sutura
aplicados a area de téxteis médicos. Em virtude disso, serdo abordados temas como téxteis
técnicos, classificacao dos fios de sutura, técnicas de fiagdo a imido e estudos sobre os materiais

utilizados para a obten¢do dos fios, sendo eles o alginato e o 6xido de zinco (ZnO).

2.1. TEXTEIS TECNICOS

O desenvolvimento de substratos téxteis ocorre por meio de técnicas de produgdo como
fiacdo, tecelagem, malharia, entrangcados e ndotecidos. Por se tratar de uma area abrangente, ¢
possivel subdividir o setor em duas vertentes. A primeira abrange os téxteis convencionais, que
consistem em substratos obtidos por meio das tecnologias de producio ja mencionadas e cujo
conforto e a estética costumam ser fatores preponderantes, tendo em vista que apresentam uma
aplicacdo mais cotidiana. Apesar de possuirem certos requisitos de qualidade, sdo estruturas
que acabam por nao demandar propriedades técnicas ou de elevado desempenho (Rasheed,

2020).

Ja os téxteis técnicos, embora sejam confeccionados a partir das mesmas técnicas de
producdo, sdo desenvolvidos visando funcionalidades e aplicagdes mais especificas, o que
acaba exigindo desses substratos fibrosos elevado desempenho mecanico, fisico, térmico e/ou
quimico. Requisitos que muitas vezes s6 podem ser obtidos a partir da utilizacdo de fibras de
elevado desempenho ou da modificagdo de certos atributos, como o tipo de entrelagamento dos
fios, no caso de fios multifilamentares, o rapport utilizado para o desenvolvimento da estrutura,
a estrutura a ser desenvolvida, sendo ela bidimensional ou tridimensional, bem como, diferentes
métodos de acabamentos, sendo eles, quimicos, fisicos ou bioldgicos (Ferreira; Ferreira;

Oliveira, 2014; Maity; Singha; Pandit, 2023).

Os téxteis técnicos podem apresentar propriedades como resisténcia e retardancia a
chamas, isolamento acustico, térmico e elétrico, superhidrofobicidade, prote¢ao contra radiagao
ultravioleta (UV), efeito autolimpante, antimicrobiano, entre outras (Horrocks; Anand, 2015).
O Quadro 1 descreve as principais areas de aplicacao de téxteis técnicos, de acordo com a Messe

de Frankfurt, organizacdo que atua na realizacdo de importantes feiras do ramo téxtil.
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Quadro 1 — Areas de aplicagdo dos téxteis técnicos.

. . [e]e]
Agrlgultqra, horticultura, Artigos empregados na area
paisagismo, pesca e . .
= de higiene e medicina.
silvicultura. Wieattach
Agrotech
Componentes utilizados em
Arquitetura e construgao @ meios de transporte como,
civil. avides, carros, naves
: . espaciais, Oonibus e trens.
Buildtech Mobiltech P
m Materiais utilizados para
. a iental
Calcados e vestuario. . prote(;ao arnblentNa ’
reciclagem e reducao de
desperdicios.
Clothtech Oekotech P
Téxteis utilizados para
construcdo de barragens e O Artigos para coberturas,
estradas, para drenagem, .!__-.__!. embalagens e transporte de
reforco e estabilizacdo do produtos.
Geotech solo. Packtech
- Estofados, moveis e ~
. . Componentes de protegdo
revestimentos de pisos e
pessoal e de bens.
carpetes.
Hometech Protech
aﬁ Materiais aplicados nas “
a industrias elétrica, mecanica ¢ —— Artigos de esporte ¢ lazer.
quimica.
Indutech Sporttech

Fonte: Adaptado de Messe de Frankfurt, (2023).

2.2. TEXTEIS MEDICOS

Segundo o Textile Institute, institui¢ao internacional que promove a pesquisa € o
desenvolvimento no setor téxtil, os téxteis médicos, também conhecidos como Medtech, podem
ser definidos como estruturas projetadas para uma ampla gama de aplicacdes médicas,
incluindo materiais para primeiros socorros, artigos cirurgicos e até estruturas implantaveis.
Dependendo da aplicagdo desejada, podem apresentar propriedades como atividade
antimicrobiana, biocompatibilidade, flexibilidade, permeabilidade a vapores, ar e/ou liquidos,

superficie hidrofébica ou super-hidrofobica, assim como resisténcia satisfatoria a tragdo e a
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abrasdo (Bartels, 2011). Essas caracteristicas levam o setor a adquirir subdivisdes de acordo
com a finalidade, o método de producao e, obviamente, a aplicacdo do substrato. O Quadro 2

apresenta as subdivisdes atribuidas aos téxteis médicos, segundo Wang (2016).

Quadro 2 - Classificag@o dos té€xteis médicos.

Materiais Exemplos
Implantaveis Enxertos e fios para sutura cirirgica
Nao-implantaveis Meias de compressdo e curativos
Cuidados médicos e de higiene Produtos odontoldgicos e mascaras de protegdo
Extracorporeos Orgios artificiais, como figados e rins

Fonte: Wang (2016).

A relevancia desta area tornou-se mais evidente nos ultimos anos, especialmente em
virtude do advento da pandemia de Covid-19 em marco de 2020. Uma busca na ferramenta
Google Schoolar indica que, entre os anos de 2015 a 2019, 2.900 documentos foram
publicados com o termo "medical textile". No periodo de 2020 a junho/2024, esse numero ¢

de 4.610, demonstrando tratar-se de um setor em constante desenvolvimento.

O avango da nanotecnologia contribuiu para o crescimento desse nicho de mercado. A
utiliza¢do de nanomateriais em processos de acabamento téxtil, bem como a incorporagao direta
de nanoparticulas em polimeros e biopolimeros para processos de eletrofiacao, fiacao a timido,
entre outros, visando o desenvolvimento de fibras e nanofibras funcionalizadas, tornou-se um
grande estimulo para o desenvolvimento de pesquisas e para a criagdo de novas tecnologias
voltadas a aplicagdes médicas, promovendo, desta forma, o uso de novas matérias-primas e o

aprimoramento de processos produtivos (Morris; Murray, 2020; Paul, 2019).

2.3. FIOS DE SUTURA

Suturas sdo comumente utilizadas para fechar feridas e manter os tecidos unidos até sua
cicatrizagdo. Um bom fio de sutura deve ser facil de manusear, ter esterilidade, resisténcia a
tracdo, ndo causar irritagdo ao tecido cutaneo, além de possuir comprimento e espessura
uniformes, ja que o didmetro do fio influencia de forma diretamente proporcional na reagao
com a pele (Kumar; Srinivasulu, 2014). E importante escolher o tipo certo de sutura de acordo

com o paciente, tipo de ferida e localizacao para evitar problemas pos-operatorios. A Figura 1
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apresenta a classificagdo dos fios de sutura de acordo com Medeiros; Aratjo-Filho; Carvalho,

(2016).

Figura 1 - Classificag@o dos fios de sutura.
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Fonte: Adaptado de Medeiros; Aratjo-Filho; Carvalho, (2016).

Os fios de sutura podem ser classificados como naturais, oriundos de matéria-prima
animal ou vegetal; ou como sintéticos, produzidos a partir de polimeros sintetizados e
desenvolvidos pela necessidade de fios que causassem menor efeito inflamatdério, comum nas
suturas naturais (Byrne; Aly, 2019). Além disso, as suturas também sdo subdivididas entre
absorviveis e ndo absorviveis. As absorviveis sao degradadas pelo corpo ao longo do processo
de cicatrizacao e costumam auxiliar na recuperacao do ferimento, enquanto as nao absorviveis

precisam ser removidas ap0s a cicatrizagdo da ferida (Kumar; Srinivasulu, 2014).
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Outra classificagdo possivel ¢ quanto a sua estrutura, sendo monofilamentares (um
filamento) ou multifilamentares (unido de dois ou mais fios). Os fios multifilamentares, apesar
de serem mais resistentes mecanicamente, acabam ocasionando maior atrito com o tecido
cutaneo, favorecendo, dessa forma, a ocorréncia de infec¢des e processos inflamatorios. Ja os
monofilamentares, apesar de apresentarem uma estrutura mais simples, sdo mais faceis de

manusear e apresentam menor risco de infec¢do (Kumar; Srinivasulu, 2014).

Dentre os fios de sutura ndo-absorviveis mais utilizados esta a poliamida, devido ao seu
baixo custo e propriedades como boa resisténcia mecanica e elasticidade. Ja entre os
absorviveis, destaca-se o catgut, um fio absorvivel, monofilamentar, feito a partir de matéria-
prima animal proveniente da mucosa intestinal de bois e ovelhas. Esse tipo de fio pode ser
simples ou cromado, sendo que o acabamento utilizando sais de cromo acaba interferindo
diretamente em propriedades como tempo de absorcao e reacdes teciduais adversas (Medeiros;

Araujo-Filho; Carvalho, 2016).

Além dos exemplos ja citados, evidenciam-se algumas estruturas sintéticas absorviveis,
como a poliglactina 910, formada a partir de um copolimero a base de glicolida e L-lactina, que
da origem a fios cuja resisténcia mecanica se mantém ao longo dos primeiros 30 dias, e s
absorvido posteriormente, dentro de um periodo de 60 a 90 dias. Ja o acido poliglicdlico da
origem a um fio de elevada resisténcia a tracdo, cuja estrutura ¢ absorvida entre duas a trés
semanas, no entanto, sua composi¢ao pode ocasionar algumas reagdes inflamatérias em contato

com a pele (Goel, 2016).

Também ¢ valido destacar o desenvolvimento de fios de sutura absorviveis a base de
biopolimeros como o alginato (Kreutzfeld, 2023; Silva, 2022) e a quitosana (Missfeld, 2022),
tendo em vista tratar-se de materiais com caracteristicas interessantes para aplicacdes
biomédicas, como biocompatibilidade, biodegradabilidade e atoxicidade. Apesar de serem
recentes, as pesquisas nesta drea acabam apresentando resultados promissores que podem

contribuir em muito para o mercado de téxteis médicos.

2.4. ALGINATO

O sal de 4cido alginico, mais conhecido como alginato, ¢ um abundante polissacarideo
de carater anionico, encontrado na parede celular de uma classe de microalgas marrons,

denominada Phaeophyceae, representando cerca de 40 % da matéria seca destes
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microrganismos. Além disso, esse biopolimero também pode ser produzido por organismos

bacterianos, como Azotobacter e Pseudomonas (Lee; Mooney, 2012; Sahoo; Biswal, 2021).

O alginato pode ser caracterizado como um copolimero bindrio ndo ramificado,
constituido por moléculas originadas de blocos homopoliméricos compostos por acido
manurdnico (blocos M) e dcido gulurdnico (blocos G), ou também por blocos heteropoliméricos

(blocos MG). Na Figura 2 observa-se as diferentes configuragdes estruturais possiveis para o

alginato.
Figura 2 — Estrutura de blocos G, M e alternado.
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Fonte: Adaptado de Trevisol et al., (2019).

A unido entre esses mondmeros ocorre na posi¢ao energética mais propicia, além disso,
seu padrdo sequencial e proporcao de blocos na estrutura biopolimérica depende em grande
parte da fonte de extragdo do alginato, o que acaba influenciando em suas propriedades fisicas
e quimicas, bem como, em seu peso molecular (Aderibigbe; Buyana, 2018; Trevisol et al.,

2019).

Gragas a propriedades como biocompatibilidade, ndo toxicidade, ndo antigenicidade e
biodegradabilidade, o alginato vem sendo amplamente utilizado para fins biomédicos,
farmacéuticos, cosméticos ¢ no desenvolvimento de estruturas téxteis funcionalizadas
(Puscaselu et al., 2020). Por ser um biopolimero versatil, pode ser aplicado de formas variadas,
como microcapsulas, microesferas, hidrogéis, fibras, esponjas e espumas. Devido a isso,

costuma ser empregado no desenvolvimento de curativos para feridas, auxiliando no processo
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de cura e cicatrizagdo, além de aprimorar as propriedades naturais de outros polimeros. A Figura

3 ilustra a ampla gama de aplicacdes do alginato (Deng et al., 2021).

Figura 3 — Morfologia das estruturas e aplicagdes biomédicas do alginato.
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Fonte: Adaptado de Ahmad Raus; Wan Nawawi; Nasaruddin, (2021).

O alginato ¢ um polimero soliavel em d4gua. Consequentemente, estruturas
desenvolvidas, como filmes e filamentos, tendem a se desintegrar na presenca de meios
liquidos, o que pode representar uma limitagdo para diversas aplicagcdes. Ainda assim, € possivel
contornar essa deficiéncia mediante a capacidade deste polissacarideo de formar hidrogéis
insoluveis a partir de um processo de gelificagdo na presencga de cations divalentes, como célcio
(Ca*") e o bario (Ba*"), ou trivalentes, como o aluminio (AI**). Atualmente, os ions de calcio
sao os mais empregados neste processo, em virtude de sua melhor compatibilidade com o
organismo humano e por formar fortes interagdes com os blocos estruturais de guluronato
(blocos G), presentes no alginato, visto que estes apresentam uma quantidade maior de grupos
funcionais hidroxila em sua molécula. Em meio ao processo de gelificacdo, estabelecem-se
interacdes entre os grupos hidroxila e os cations de calcio, resultando na formagado de ligagdes

cruzadas entre as cadeias poliméricas, dando origem a uma estrutura conhecida como “caixa de
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ovos” (egg box)(Aglero et al., 2017; Silva; Bierhalz; Kieckbusch, 2009). A Figura 4 apresenta

as interagdes decorrentes do processo de gelificacao do alginato na presenca do ion Ca?*.

Figura 4 — Gelificagdo do alginato na presenca de Ca*".
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Fonte: Adaptado de Zhang et al., (2022).

Uma area de pesquisa que tem ganhado notoriedade no ramo de téxteis médicos ¢ a de
desenvolvimento de filamentos de alginato. Diferentes métodos sdo empregados para a sua
produgdo, dentre eles estdo as técnicas de fiagdo microfluidica (microfluidic spinning),
eletrofiacdo (electrospinning) e a fiagdo a imido (wet spinning), sendo esta a mais utilizada (He
et al., 2020; Zhang et al., 2022). Neste processo, o filamento ¢ estirado em meio a um banho
de coagulacdo contendo entre 1 % a 10 % de cloreto de célcio (CaCl,), através do qual sofre o

processo de gelificacdo (Dharmarathne et al., 2020).

O alginato apresenta-se como um material promissor, sendo extensivamente aplicado
em meio a area médica para o desenvolvimento de ndotecidos. Entretanto, esse material
costuma apresentar certas limitagdes quanto as suas propriedades mecanicas, decorrentes de
caracteristicas do proprio fio de alginato (Chen ef al., 2021; Zhang et al., 2022). Em virtude
disso, estudos vém sendo realizados com o objetivo de aperfei¢oar estas propriedades, alguns
deles incluem a combinag¢do com outros polimeros como, quitosana (Silva, 2022), coldgeno
(Sharabi et al., 2014) e nanocristais de celulose (Kim et al., 2021). Inovagdes que apresentam

um quadro favoravel para o desenvolvimento de novos substratos téxteis a base de alginato.

2.5. NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINCO

O ZnO ¢ um composto inorganico da classe dos 0xidos metélicos, frequentemente

encontrado na forma de um poé fino de cor branca. Geralmente, ¢ obtido de maneira sintética
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por processos de sintetizagdo quimica, embora possa ser encontrado na natureza como um

mineral cristalino chamado zincita (Mayrinck et al., 2014), apresentado na Figura 5.

Figura 5 — Mineral zincita.

Fonte: ROCK IDENTIFIER, [s. d.]).

Sua estrutura quimica ¢ constituida por um atomo de zinco ligado a um atomo de
oxigénio por meio de uma ligagdo dupla. O arranjo molecular mais estavel desse composto
exibe uma estrutura cristalina em formato hexagonal denominada wurtzita, onde os dtomos de
Zn (Zn*") e oxigénio (O?") organizam-se em camadas alternadas em um arranjo tetraédrico

(Marana; Sambrano; De Souza, 2010), como pode ser observado na Figura 6.

Figura 6 — Estrutura cristalina do 6xido de zinco, denominada wurtzita.

Fonte: Adaptado de Batista, (2015).

Esse 6xido metalico tem uma ampla gama de aplica¢des e vem sendo utilizado ha mais
de 150 anos. Inicialmente, era empregado como pigmento para tintas brancas. No entanto, a
partir dos anos 1900, o ZnO passou a ser amplamente utilizado para o desenvolvimento de
tecnologias aplicadas as areas médica, farmacologica e cosmética. Nos anos 1950, estudos mais
aprofundados revelaram que o ZnO também poderia ser utilizado em aplicacdes

semicondutoras, luminescentes, cataliticas, fotocondutoras e fotoquimicas (Feng, 2012).
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No século XXI, observou-se um aumento significativo na pesquisa sobre nanoestruturas
de ZnO (Mayrinck et al., 2014), dentre elas, as nanoparticulas se destacam como as mais
utilizadas (Santos, 2020). Contudo, as propriedades inerentes desse material dependem, em
grande parte, de fatores como método de sintese (Kumar et al., 2013), morfologia e superficie,

pureza do material utilizado, solubilidade e tendéncia a

2022).

agregacao (Czyzowska; Barbasz,

As nanoparticulas de ZnO exibem uma variada gama de propriedades, incluindo
condutividade elétrica (Zhang; Chen; Guo, 2019), capacidade retardante de chama (EI-Hady;
Farouk; Sharaf, 2013) e isolamento térmico (Wang et al., 2019). Vale ressaltar que, no caso dos
trés atributos citados anteriormente, o ZnO atua apenas como um agente de complemento, ou
seja, ele ndo apresenta um efeito significativo para que possa ser utilizado de maneira
independente, mas sim como um agente que, combinado a outros materiais em escala

nanométrica, pode amplificar as caracteristicas desejadas.

No setor téxtil, propriedades como acao fotocatalitica, prote¢ao contra raios ultravioleta
(UV) e efeito antimicrobiano ganham destaque na funcionalizacdo de substratos. A atividade
fotocatalitica do ZnO contribui para a obtencao de um efeito autolimpante, resultante da quebra
de compostos organicos por processos de oxidagdo. A prote¢do contra raios UV advém
principalmente de sua estrutura cristalina, que confere ao nanomaterial uma excelente
estabilidade quimica, permitindo a absorgao, reflexao e dispersdo da radiacao ultravioleta. J& a
acdo antimicrobiana ¢ decorrente principalmente do processo de adsor¢do das nanoparticulas
pela parede celular do microrganismo. Ao romper essa barreira, o 6xido de zinco desencadeia
uma reagao fotocatalitica, inibindo a respiracao celular e atacando estruturas como DNA, RNA

e lipideos (Verbi¢; Gorjanc; Simonci¢, 2019), como pode ser observado na Figura 7.

Figura 7 — A¢2o antimicrobiana do ZnO.
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Fonte: adaptado de Verbic; Gorjanc Simoncic, (2019).
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2.6. FIACAO A UMIDO

Fibras téxteis sdo estruturas que apresentam uma elevada relagao entre seu comprimento
e didmetro, sendo constituidas, em sua maioria, por polimeros. Podem ser subdivididas em
fibras naturais, obtidas de matérias-primas vegetais, animais, ou proveniente de processos
geologicos; fibras artificiais, derivadas de processos quimico, que utilizam matéria-prima de
origem natural para o seu desenvolvimento; e fibras sintéticas, produzidas a partir de quimicos
sintéticos. Por ser um material muito versatil, capaz de adquirir uma vasta gama de
propriedades, dependendo de sua composi¢do e produgdo, as fibras téxteis acabam
representando uma elevada parcela no consumo mundial de polimeros (Costa; Rosa; de Lima,

2013; Zhang, 2014).

As fibras também podem ser subdivididas em continuas e descontinuas. As fibras
naturais, com exce¢do da seda e similares, costumam ser descontinuas, pois possuem uma
extensao limitada. J4 as fibras artificiais e sintéticas podem ser seccionadas para dar origem a
fibras descontinuas ou podem gerar filamentos, que sdo estruturas continuas que possuem um

comprimento extremamente longo (Lord, 2003).

Certas propriedades inerentes a algumas fibras téxteis, como biocompatibilidade,
estabilidade dimensional, permeabilidade e atoxicidade, além da elevada relagdo entre volume
e area superficial, tornam esses materiais, estruturas apropriadas para aplicacdes biomédicas.
Neste contexto, fibras sintéticas monofilamentares desenvolvidas a partir de polimeros
biocompativeis ganham destaque, pois acabam ocasionando menor reagdo tecidual em contato

com a pele (Byrne; Aly, 2019).

A maioria das fibras sintéticas comerciais sao produzidas através do método de fiacao
por fusdo (melt spinning), no qual a matéria-prima ¢ inicialmente liquefeita, por intermédio de
elevada temperatura. Posteriormente, a solu¢do ¢ passada por uma fieira sob elevada pressao,
para adquirir o formato filiforme, solidificando-se logo depois por meio de processos de

resfriamento, dando origem a filamentos finos e continuos (Zhang, 2014; Clemons, 2016).

No entanto, alguns polimeros ndo podem ser fundidos, pois se degradam antes de atingir
a temperatura de fusdo. Nesse caso ¢ possivel dissolver o polimero com o auxilio de um
solvente. Se o solvente em questdo for volatil a altas pressdes de vapor, ¢ possivel realizar a
solidificacdo dos filamentos por meio de um processo de evaporagdo do solvente, técnica

conhecida como fiagdo a seco (dry spinning).
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Contudo, em alguns casos o solvente em questdo nido pode ser evaporado, sendo
necessario utilizar a técnica de fiagdo a umido (wet spinning) - uma metodologia industrial
originaria da década de 1930, empregada no desenvolvimento de fibras sintéticas, como as
acrilicas. Nesse caso, o solvente utilizado para dissolver o polimero ¢ removido em meio a um
banho de coagulagdo, proporcionando a solidificagdo do filamento (Ozipek; Karakas, 2014;
Puppi; Chiellini, 2017; Zhang, 2014). Filamentos de alginato, por exemplo, sdo produzidos por
esse método, no qual a solucao de alginato ¢ extrudada em um banho de coagulacao contendo,
geralmente, ions Ca*', que favorecem a sua gelificacdo e auxiliam na formacao da estrutura
reticulada. (Ci et al., 2020; Wang et al., 2020). Na Figura 8 é apresentado o processo de fiacao

a umido.

Figura 8 — Esquema representativo do processo de fiagdo a imido (a) industrial, (b) laboratorial com longa
permanéncia no banho de coagulacio e (c) laboratorial.
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Fonte: Silva, (2022).

Filamentos de alginato obtidos pelo método de fiagdo a Umido sdo amplamente
estudados como base para o desenvolvimento de estruturas biomédicas (Chen ef al., 2021; Hou
etal.,2022; Wang et al., 2020). A combinagao desse biopolimero com nanoparticulas de 6xido
de zinco também vem ganhando destaque no desenvolvimento de filmes e membranas, visando

a obteng¢do de estruturas que possuam propriedades como atividade antimicrobiana e prote¢ao
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contra radiagdo ultravioleta (Cleetus et al., 2020; Motelica ef al., 2021). Em alguns casos, um
agente plastificante pode ser utilizado, com o objetivo de conceder maior maleabilidade a essas
estruturas. O glicerol ja foi estudado como agente plastificante para diversas estruturas
poliméricas para aplicacdes biomédicas, pois contribui para reducdo das forgas
intermoleculares, aumentando a movimentagdo das cadeias poliméricas (Hou et al., 2022;
Shinomura, Kawany M. B. Munhoz ef al., 2017). No entanto, h4 poucos estudos que abordam
o desenvolvimento de fios de alginato nanocompdésitos com nanoparticulas de 6xido de zinco e
contendo plastificante, destacando a necessidade de pesquisas adicionais para explorar o

potencial desses nanocompdsitos obtidos pelo método de fiagao a umido.
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3. MATERIAIS E METODOS

No presente capitulo sdo apresentados os materiais utilizados para o desenvolvimento

dos filamentos de alginato de calcio contendo nanoparticulas de 6xido de zinco em solugao e

os métodos empregados para a sua caracterizagdo em termos mecanicos, morfologicos e fisico-

quimicos.
Figura 9 — Fluxograma das etapas 1, 2 ¢ 3 da metodologia de pesquisa.
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3.1. MATERIAIS

Para o desenvolvimento dos filamentos, foi utilizado como matéria-prima o biopolimero
alginato de so6dio de média viscosidade da Sigma-Aldrich (EUA). Para o banho de coagulagao,
foi empregado cloreto de calcio dihidratado como agente reticulante. Com o intuito de
funcionalizar os filamentos, visando uma atividade antimicrobiana, foram incorporadas a
solucdo de alginato, nanoparticulas de ZnO com distribui¢do de tamanho médio inferior a 40
nm, também provenientes da marca Sigma-Aldrich (EUA). Para averiguar o comportamento
dos filamentos obtidos mediante a adi¢ao de um agente plastificante, foi utilizado glicerol P.A.
da marca Neon. J4 o fluido corpdreo simulado (FCS), utilizado nos testes de perda de massa foi
preparado com reagentes de grau analitico de acordo com a composicao descrita por Marques;

Loebenberg; Almukainzi, (2011), apresentada na Tabela 1.

Tabela 1 - Reagentes para preparo do FCS convencional.

Reagente Nome Quantidade
NaCl Cloreto de sodio 8,035¢g
NaHCOs3 Bicarbonato de sodio 0,355 ¢
KCl Cloreto de potassio 0,225 ¢
K2HPOs4 - 3H20 Fosfato de potéssio dibasico tri-hidratado 0,231 ¢g
MgClL: 6H>O Cloreto de magnésio hexahidratado 0311 ¢g
HCI Acido cloridrico 1 M 39 mL
CaCl, Cloreto de calcio 0,292 g
NaSOq4 Sulfato de sodio 0,072 g
Tris Tris(hidroximetil)aminometano 6,118 g

Fonte: Marques; Loebenberg; Almukainzi, (2011).

3.2. EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

Ao longo do desenvolvimento da pesquisa foram utilizadas vidrarias, como béqueres,
placas de petri, provetas, frascos erlenmeyer, bastdes de vidro, pingas, barras magnéticas

cilindricas e funis de vidro. Os equipamentos utilizados estao listados no Quadro 3.
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Quadro 3 - Equipamentos utilizados.

Equipamento Marca e Modelo
Balanga analitica Shimadzu ATX
Estufa de renovacéo e circulagdo de ar Newlab NL 82-81
Agitador magnético com aquecimento Tecnal TC-0853/1
Bomba de infusdo Fresenius Kabi - Injectomat Agilia
Micrémetro Digital Digimess
Banho de Ultrassom Best — BST 200
Maquina universal para ensaios de tracao Instron® EMIC 23-100
Espectofotometro de reflectancia Datacolor 500

Fonte: Autora, (2024).

3.3. OBTENCAO DOS FILAMENTOS DE ALGINATO

Para o desenvolvimento dos filamentos foi preparada, inicialmente, 20 mL de uma
solugdo de alginato de sddio de média viscosidade em agua deionizada utilizando trés diferentes
concentragdes do biopolimero, sendo elas 2 %, 3 % e 5 % (m/v). A solugdo foi mantida sob
agitacdo em um béquer durante um periodo de 24 horas com o auxilio de um agitador

magnético.

Posteriormente, foi realizada a preparacdo do banho de coagulagdo, para o qual foi
utilizado uma solucdo de cloreto de calcio dihidratado na concentracdo de 10 % (m/v),
conforme o descrito por Silva, 2022. Com o auxilio de uma bomba infusora, operando a uma
vazao de 40 mL/h, foi realizada a extrusao dos filamentos. Para conferir o formato filiforme ao
substrato, foi utilizada uma seringa de 10 mL conectada a uma sonda traqueal de calibre 12,
com 2,8 mm de didmetro, ligada a uma ponteira de 1,6 mm de diametro e 4,2 cm de
comprimento. A ponta da ponteira permaneceu submersa no banho de coagulagio ao longo de
todo o processo de extrusdo. Na Figura 10 ¢ apresentada a estrutura utilizada para o processo
laboratorial de fiacdo a umido verticalizado, similar ao sistema apresentado anteriormente na

Figura 8.(b).
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Figura 10 — Estrutura utilizada para o processo de fiagdo a imido verticalizado.

S g
Fonte: Autora, 2024.

Apo6s o processo de extrusdo, os filamentos permaneceram durante um periodo de 15
minutos no banho de coagulacdo. Em seguida eram lavados abundantemente com agua
deionizada para remocdo do residual de cloreto de calcio. Apds a etapa de lavagem, os
filamentos foram estendidos com o auxilio de um suporte, demonstrado na Figura 11, por um

periodo de 24 horas até sua completa secagem.

Figura 11 — Estrutura utilizada para etapa de secagem dos filamentos.

Fonte: Autora, 2024.
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3.4. INCORPORACAO DAS NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINCO

Os filamentos contendo ZnO foram obtidos mediante a adicdo das nanoparticulas a
solucao de alginato de sodio antes do processo de fiacdo a imido. Para essa etapa, foram
utilizadas trés diferentes concentracdes do 6xido em solucdo: 1 %, 2,5 % e 5 % (m/m) em
relacdo a massa de alginato presente em solug¢do. Apds a adicao das nanoparticulas, a solugao
de alginato foi mantida sob agitagdo por 2 horas e 30 minutos. Em seguida, a solucio foi
submetida a um banho de ultrassom por um periodo de 10 minutos para melhor dispersao das
nanoparticulas, e posteriormente foi mantida por mais 30 minutos sob agitagdo, para garantir a
homogeneidade da solucdo. Ao final dessa etapa foi realizado o processo de fiacdo a umido e

secagem de forma idéntica ao descrito no topico anterior.

3.5. INCORPORACAO DO PLASTIFICANTE

Com a finalidade de verificar a agdo de um agente plastificante na composi¢ao dos
filamentos, foi adicionado glicerol a suspensdo de alginato de sddio e nanoparticulas de 6xido
de zinco. Foram utilizadas duas concentracdes de plastificante: 5 % e 10 % (m/m) em relacdo
a massa de alginato presente na solu¢do, conforme o descrito por Silva; Bierhalz; Kieckbusch,
(2009). O processo de homogeneizacdo da mistura alginato-ZnO-glicerol foi realizado
conforme as etapas descritas no item anterior. Ao final da homogeneizacao, foi realizado o
processo de fiagdo a imido em banho de CaCl; 10 %. Logo depois, o filamento obtido foi
imerso, durante 15 minutos, em dgua destilada contendo 5 % de glicerol (m/v), para a remoc¢ao
do residual de cloreto de calcio que possa ter ficado na superficie do filamento. Ao final, os

filamentos foram estendidos com o auxilio de um suporte, para secagem.

3.6. CARACTERIZACAO

Com a finalidade de averiguar as caracteristicas morfologicas e estruturais, bem como
a resisténcia dos filamentos desenvolvidos, foram realizadas as técnicas de caracterizagao

descritas nos topicos subsequentes.

3.6.1. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para avaliar as caracteristicas morfoldgicas, levando em consideragao segoes

longitudinais e transversais, foram efetuadas analises de microscopia eletronica de varredura
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(MEV). Para realizacdo do procedimento, as amostras foram previamente fixadas em suportes
metalicos (stubs) com fita de carbono e em seguida recobertas por uma fina camada de ouro
com o equipamento metalizador LEICA (modelo EM SCD 500) visando, dessa forma, conceder
a condutividade necessaria ao material. A anélise das amostras foi realizada no Laboratorio
Central de Microscopia Eletronica (LCME) da UFSC em um microscépio JEOL (modelo JSM-
6390 LV) com tensdo de aceleragdao de 10 kV a 15 kV.

3.6.2. Espessura

Com o objetivo de obter a espessura média, em milimetros (mm), foram separadas 10
amostras com 25 cm de comprimento de cada filamento. Em seguida, com o auxilio de um
micrometro Digital da marca Digimess, foram aferidas 5 medi¢des em locais distintos de cada

uma das amostras.

3.6.3. Densidade linear

A densidade linear de fibras ¢ uma grandeza denominada comercialmente de Titulo e
comumente expressa em “ Tex 7, um sistema de titulacdo direto, no qual, quanto maior o Tex,
maior serd a espessura do fio. Para aferir esse parametro, foi realizada a pesagem de 10 amostras
com 25 cm de comprimento de cada filamento desenvolvido. Em posse das medidas de massa
e comprimento, foi possivel determinar a densidade linear média dos filamentos utilizando a

Equacao (1).
K-M=C-T (1)
Onde:

K: Constante resultante da razao entre o comprimento de 1000 m de fio pela massa do fio em

gramas;
M: Massa do fio, em gramas;
C: Comprimento do fio em metros;

T: Titulo do Fio, em “ Tex ”.
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3.6.4. Ensaios de resisténcia mecanica

A resisténcia mecanica dos filamentos foi analisada em termos de resisténcia a tragao,
modulo de elasticidade, tenacidade e alongamento. Foi utilizada como base para o
desenvolvimento deste ensaio, a norma ASTM D2256/D2256M 2021b — Método de Teste
Padrdo para propriedades de tracdo de fios pelo método de fio Uinico, com algumas alteracdes.
O ensaio foi realizado no Laboratorio de Ensaios Mecanicos (LEM) da UFSC - Blumenau,
utilizando uma maquina de ensaio universal. Foram utilizados 10 corpos de prova de 25 cm de
comprimento de cada uma das amostras desenvolvidas. O teste foi realizado com o auxilio de
garras pneumaticas a uma taxa de deslocamento de 20 mm/min e um espagamento inicial de 10

cm entre as garras.

Por se tratar de um filamento cuja aplicagdo desejada ¢ para fio de sutura cirdrgica, os
ensaios de tragdo foram realizados utilizando amostras sem ¢ com a presenga de nds, uma vez
que as suturas sao comumente fechadas utilizando o denominado no cirrgico e devem possuir
a resisténcia mecanica apropriada para suportar a realizacdo desse ndé em sua estrutura. O nd
cirargico, apresentado na Figura 12, foi utilizado para o desenvolvimento dos testes de tracao
com a presenga de nos, conforme descrito na NBR 13904 - FIOS PARA SUTURA
CIRURGICA, (2003). A Figura 13 apresenta um esquema representativo do filamento com nd

posicionado na maquina universal para ensaios de tra¢do, no inicio do ensaio.

Fonte:

40



Figura 13 — Esquema representativo do fio com no posicionado na maquina universal para ensaios de tragdo, no
inicio do ensaio.
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O teste realizado em uma maquina universal para ensaios de tragdo forneceu o tempo
de ensaio, o deslocamento das garras e a forca de tracdo ao longo do periodo de ensaio. Em

posse desses valores foi possivel calcular a tensdo de ruptura, utilizando a Equacao (2) e a

deformacao por meio da Equacao (3).
F
o=~ 2
Onde o ¢ a tensdo de ruptura do filamento (MPa); F ¢ a forca de tragdo (N) e A ¢ area da se¢ao

transversal (mm?).

= &=t 400 3)
Lo

Onde € ¢ a deformacao do fio (%); Li € o deslocamento inicial (mm); Lf € o deslocamento no

momento da ruptura (mm) e Lo ¢ a distancia inicial entre as garras no inicio do teste, neste caso

100 mm.
O modulo de elasticidade dos filamentos foi obtido mediante analise dos graficos de

tensao versus deformacao. Observa-se, na Figura 14, que ao longo do regime eléstico, o grafico
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apresenta-se como uma regido linear. Dessa forma, o modulo de elasticidade corresponde ao

coeficiente angular da reta.

Figura 14 - Grafico representativo de Tensao versus Deformagao.
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3.6.5. Capacidade de absorcao de fluidos

As andlises de absorcdo foram realizadas em &4gua deionizada e fluido corporeo
simulado (FCS) através método descrito por (Zorzi Bueno; Maria Moraes, 2011), com algumas
alteragdes. Foram separadas amostras de 5 cm de comprimento de cada filamento, as quais
foram previamente pesadas e inseridas em tubos falcon contendo 10 mL de 4gua deionizada ou
FCS. Apo6s um periodo de 24 horas, as amostras foram retiradas dos tubos e pressionadas
levemente entre duas folhas de papel filtro para remog¢ao do excedente de 4gua, para posterior

afericdo de massa. A absorcao das amostras foi determinada utilizando a Equagao (4).

Mmm—Mmg

Ab (%) = - 100 (4)

mg

Onde Ab ¢ a capacidade de absor¢do da amostra, expressa em percentual; m. ¢ a massa da

amostra molhada e m;s é a massa da amostra seca.
3.6.6. Perda de massa

Para determinagdo da perda massa de filamento em meio liquido, inicialmente foram

separadas 10 amostras de 5 cm de comprimento de cada filamento. As amostras foram
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previamente secas em estufa a 60° C e pesadas. Em seguida os filamentos foram inseridos em
tubos falcon contendo 10 mL de agua deionizada ou FCS. Apds periodos de 7 e 14 dias em
contato com os fluidos, as amostras foram retiradas dos tubos e secas em estufa a uma
temperatura de 60°C até atingirem a massa constante. A perda de massa dos filamentos foi

determinada pela Equacao (5).

mg—m;

PM (%) = -100 )

v

Onde PM ¢ a perda de massa, expressa em percentual; m; ¢ a massa inicial da amostra, antes da

imersao nos fluidos e mg ¢ a massa da amostra seca apds o periodo de imersao nos fluidos.

3.6.7. Atividade antimicrobiana

A atividade antimicrobiana dos filamentos de alginato com nanoparticulas de ZnO foi
analisada utilizando a bactéria Escherichia coli (gram-negativa) e a Staphylococcus aureus
(gram-positiva), de acordo o método qualitativo de teste padrdo ISO 20645:2004 — Teste de
placa de difusdo de agar.

Para a realizagdo do teste, foi realizado cultivo das bactérias a uma temperatura de 37°C
em caldo BHI por um periodo de 24 horas. As culturas foram entao inseridas sobre placas petri
contendo a solugdo de agar. Em seguida, as amostras de filamento funcionalizadas, bem como
a amostra controle, previamente esterelizadas, também foram adicionadas. As zonas de inibi¢do
apresentadas pelas amostras foram aferidas apds um periodo de 24 horas de incubacdo a uma

temperatura de 37°C.

3.6.8. Analise de Reflectancia

O oxido de Zinco pode conceder aos substratos téxteis a capacidade de absorver
radiacdo ultravioleta, propriedade que pode auxiliar na cicatrizagdo de feridas e no tratamento
de queimaduras (Pino et al., 2023). Esse atributo pode ser interessante, tendo em vista que, os
filamentos desenvolvidos podem ser empregados, futuramente, no desenvolvimento de

curativos para o tratamento de queimaduras.
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Para verificar se os filamentos possuem essa capacidade, foi realizada uma andalise em
um espectofotdometro de reflectincia DATACOLOR 500, entre os comprimentos de onda 360
até 400 nm, utilizando o iluminante D65. Para aferir o percentual de reflectancia, o equipamento
foi inicialmente calibrado com os padrdes preto, branco e verde. Foram avaliados um total de
5 pontos em cada amostra, utilizando a abertura de 9 mm. Devido as limitagdes para medigdes
de reflectancia dos filamentos, foi utilizada uma impressora 3D do LABTEC — Laboratério de
Tecidos e Malhas da UFSC Blumenau, para o desenvolvimento de um aparato cilindrico de cor
preta, cujo didmetro interno ¢ de 1 centimetro e a altura interna de 1,5 centimetros, conforme o
ilustrado na Figura 15. O aparato permitiu a realizagdo de leituras mais precisas, evitando a

interferéncia de transmissao de luz em meio as analises.

Figura 15 — Aparato utilizado para medir a reflectidncia dos fios de alginato com 6xido de zinco.

Fonte: Autora, 2024.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

No presente capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir do
desenvolvimento de filamentos nanocompositos de alginato com ZnO. Inicialmente, serdao
exibidos os dados dos filamentos com diferentes concentragdes de alginato, obtidos pelo
processo de fiagdo a imido. Posteriormente, serdo apresentados os resultados dos filamentos
nanocompdsitos. E por ultimo, o efeito da incorporacao de glicerol nas estruturas filamentares

adquiridas.

4.1. FILAMENTOS DE ALGINATO

4.1.1. PRODUCAO DOS FILAMENTOS

Para produgao dos filamentos, optou-se por avaliar a fiabilidade de solu¢des aquosas de
alginato nas concentragdes de 2 %, 3 % e 5 % (m/v). As duas primeiras concentragdes foram
definidas com base nos estudos de Mirabedini et al., (2015) e Silva, (2022) que relatam em suas
analises que a utilizagdo de concentragdes de alginato menores que 2 % originam filamentos
com baixa estabilidade mecanica e aspecto visual ndo homogéneo. De forma analoga, os autores
descrevem, que a utilizacao de concentragdes de alginato superiores a 4 % geram solucdes com
elevada viscosidade, o que impossibilita o processo de fiagdao. Entretanto, Chen et al. (2021),
ao utilizar uma estrutura de extrusao rotativa em meio ao processo de fiagdo a umido, conseguiu
desenvolver filamentos de alginato empregando uma concentracdo de 5 % do polimero em

solucdo, em virtude disso, essa concentracao também foi selecionada.

O processo de fiagdo a umido foi realizado em um banho de coagulagao contendo 10 %
de cloreto de célcio dihidratado em solugdo, conforme o descrito por Silva (2022). Como o
alginato ¢ um polimero soltivel em 4gua, a concentragdo de cloreto de célcio no banho de
coagulagdo deve ser suficientemente elevada para que o processo de reticulagdo e gelificacao

dos filamentos supere a dissolu¢ao do alginato no banho.

A extrusao dos filamentos foi realizada com a bomba de infusdo na posicao vertical a
uma vazao de 40 mL/h. Apesar das solugdes apresentarem viscosidades diferentes, sendo a
solugdo com 5 % de alginato a mais viscosa, todas apresentaram boa fluidez em meio ao
processo, sem causar a obstrucao do tubo ou da ponteira, utilizados para transportar a solugao

até o banho de coagulacdo e conferir o formato filiforme aos filamentos. De maneira geral, o
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processo de fiagdo a imido verticalizado possibilitou a realizagdo de processos continuos, sem

o rompimento dos fios.

Apos o processo de extrusdo, os filamentos permaneceram no banho de coagulagdo por
um periodo de 15 minutos para garantir uma boa reticulacdo e, posteriormente, foram imersos
em agua deionizada para remoc¢ao do excesso de cloreto de calcio. Ao final do processo, os
filamentos apresentavam um aspecto gelatinoso e translicido, além de um didmetro mais
elevado, resultante da capacidade de absorcao de agua pelo alginato (Puscaselu et al., 2020),
como pode ser observado na Figura 16. Vale ressaltar que, embora apresentassem um aspecto
aparentemente fragil, os filamentos demonstravam firmeza e alta estabilidade, o que ¢é reforcado

pelo fato de terem permanecido integros durante seu manuseio.

Figura 16 — Aspecto dos filamentos ap6s sua formagao.
o

Fonte: Autora, 2024.

Além disso, era perceptivel uma leve diferenga de didmetro entre os filamentos, em
virtude das diferentes concentracdes de alginato utilizadas. Os filamentos com maiores
concentragdes do biopolimero apresentaram um didmetro maior, como pode ser observado na

Figura 17.
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Fonte: Autora, 2024.

Apbs o banho com agua deionizada os filamentos eram dispostos para secagem a
temperatura ambiente (25°C) por um periodo de 24 h, como pode ser observado na Figura 18.
Ao final do processo de secagem, observa-se uma diminui¢ao em seu didmetro, bem como um
achatamento dos fios nas partes que ficaram em contato com os tubos de ensaio do suporte. As
partes achatadas foram posteriormente descartadas, pois ndo seriam utilizadas nos ensaios de

caracterizacao.

Figura 18 — Aparato utilizado para etapa de secagem dos filamentos.

Fonte: Autora, 2024.!
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4.1.2. ASPECTO VISUAL

Os filamentos obtidos apresentaram uma consisténcia rigida, além de aspecto
homogéneo e regular, sem a presenga de pontos frageis em sua estrutura, como pode ser
observado na Figura 19. Percebe-se que a medida que a concentragdo de alginato aumenta os
filamentos exibem uma coloragdo levemente mais amarelada, principalmente o fio com 5 % de

alginato, coloragdo que ¢ bem caracteristica do biopolimero.

Figura 19 — Aspecto visual dos filamentos de alginato.

2% Alginato 3% Alginato

5% Alginato

Fonte: Autora, 2024

4.1.3. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A analise morfologica dos filamentos foi realizada por meio de microscopia eletronica

de varredura (MEV) e os resultados obtidos estdo apresentados na Figura 20. E possivel
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observar que as amostras apresentaram uma microestrutura densa e bem homogénea, sem a

presenga de poros, tanto em sua se¢ao transversal, quanto em sua sec¢ao longitudinal.

As secdes longitudinais, no entanto, apresentam algumas ranhuras, detalhe que ja foi
mencionado por outros autores que também utilizaram a tecnologia de fiagdo a imido para a
produgdo de fibras de alginato (Chen et al., 2021; Dumont et al., 2018; Mirabedini et al., 2015).
Segundo Rohani Shirvan; Nouri; Sutti, (2022), a morfologia e a textura das fibras sdo
diretamente influenciadas pelos parametros utilizados no processo de fiacao a umido, tais como
concentra¢do do polimero utilizado, composi¢do do banho de coagulagdo e a taxa de extrusdao
dos fios. Os parametros apresentados, sdo fatores que podem ter contribuido diretamente para

a formagao de ranhuras nos filamentos de alginato desenvolvidos.

Ao observar a secdo transversal das amostras, verifica-se que elas apresentam um
formato circular bem definido e sem achatamentos. Outro detalhe a ser observado ¢ a presencga
de algumas deformidades nas sec¢des transversais, que podem ter sido ocasionados no momento

da fratura das amostras para realizagao do teste.

Figura 20 — Microscopia eletronica de varredura dos filamentos de alginato.

2 % Alginato 3 % Alginato S % Alginato
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Longitudinal

X300 50pm 8kv X300 50pm X200 50pm

Fonte: Autora, 2024
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4.1.4. ESPESSURA E DENSIDADE LINEAR

Os valores de espessura e densidade linear dos filamentos de alginato obtidos pela

técnica de fiagao a imido sdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Espessura e densidade linear dos filamentos de alginato.

Amostra Espessura Média (mm) Densidade Linear Média (Tex)
2 % Alginato 0,120 + 0,002 22,97 +2,10
3 % Alginato 0,170 + 0,003 45,15+2,90
5 % Alginato 0,215+ 0,017 64,84 + 3,37

Fonte: Autora, 2024.

Os dados obtidos seguem um padrao ja esperado, conforme mencionado no topico 4.1.1,
demonstrando um aumento diretamente proporcional entre a concentracao de alginato utilizada,
sua espessura ¢ a densidade linear dos filamentos obtidos. A partir da obteng¢do dos dados de
espessura média foi possivel classifica-los enquanto fios de sutura, de acordo com a NBR 13904
- FIOS PARA SUTURA CIRURGICA, (2003), como pode ser observado na Tabela 3. Como
nao ha uma normatizacao para fios de alginato, utilizou-se a classificacdo dos fios catgut,
visando uma possivel correlacdo dos resultados mecanicos. O niimero cirrgico determina a

tensdo de ruptura que os fios de determinada faixa de diametro devem suportar.

Verifica-se que cada um dos filamentos se enquadra em uma classificacao diferente de
numero cirurgico. O fio com concentracao de 2 % de alginato se enquadra no nimero cirirgico
6 — 0, que engloba fios com didmetro entre 0,100 a 0,149 mm. J4 o filamento com 3 % de
alginato adquire o niimero cirrgico 5 — 0, que abrange os fios com espessura entre 0,150 a
0,199 mm. Enquanto o filamento contendo 5 % de alginato € classificado com o nimero

cirtrgico 4 — 0, que inclui fios com diametro entre 0,200 a 0,249 mm.

Tabela 3 - Numero cirurgico dos fios de alginato obtidos, de acordo com a NBR 13904.

Amostra Numero Cirurgico Faixa de diametro (mm)
2 % Alginato 6-0 0,100 - 0,149
3 % Alginato 5-0 0,150 - 0,199
5 % Alginato 4-0 0,200 — 0,249

Fonte: Autora, 2024.
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4.1.5. ENSAIOS DE RESISTENCIA MECANICA

O comportamento mecanico dos filamentos de alginato foi analisado por meio de
ensaios de tracdo. Para cada amostra de filamento desenvolvida, foram realizados 10 ensaios.
Como os filamentos apresentavam certa rigidez, impossibilitando a realiza¢ao de nos, esse teste
foi realizado sem a presenca de nos. Na Tabela 4 sdo apresentados os dados de tensdo de ruptura,

alongamento, modulo de elasticidade e forga de ruptura.

Tabela 4 - Propriedades mecanicas dos filamentos com diferentes concentragdes de alginato

Alongamento ¢ Tensao de Médulo de
Amostra Forca (N) g(o/ ) Ruptura o Elasticidade
’ (Mpa) (MPa)
2 % Alginato 2,36 £ 0,21 11,13 +1,21 215,23 +£19,74  4201,19 + 76,86
3 % Alginato 3,36 £ 0,37 20,70 2,42 151,74 £20,15  2988,59 + 38,17
5 % Alginato 4,64 +0,30 17,76 + 3,35 131,92 + 8,67 3021,80 + 34,95

Fonte: Autora, 2024.

Verifica-se que os filamentos contendo 3 % e 5 % de alginato apresentaram maior
percentual de alongamento se comparado a amostra contendo 2 % de alginato, demonstrando
que esses filamentos sdo mais dudcteis, ou seja, tém maior capacidade de deformacao. Na Figura
21, € possivel observar as curvas representativas de tensdo versus deformagao dos filamentos,
verifica-se que os fios com maior concentragdo de alginato apresentam um comportamento
plastico, com uma regido de escoamento maior, ou seja, possuem maior capacidade de
deformacao plastica. J& o filamento com 2 % de alginato, apresenta uma estrutura mais rigida,

e com menor capacidade de deformagao (Callister; Rethwisch, 2012).
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Figura 21 — Gréafico das curvas representativas de Tensdo versus Deformagdo para os filamentos com diferentes
concentragdes de alginato.
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Fonte: Autora, 2024.

Os dados obtidos também indicam que, a medida que a concentracdo de alginato
aumenta, a tensdo de ruptura diminui. Entretanto, vale ressaltar que, como este pardmetro ¢
obtido pelo do quociente entre a For¢ga no momento de ruptura e a area da sec¢ao transversal dos
filamentos, esse resultado ja era esperado. Como demonstrado no topico anterior, o0 aumento na
concentragdo de alginato acarreta em um aumento no didmetro dos filamentos e,
consequentemente, em sua secdo transversal. Dessa forma, uma secdo transversal reduzida
contribuiria para obten¢do de dados de tensdo de ruptura mais elevados. Sendo assim, os
resultados de Forga seriam mais expressivos para a analise de resisténcia mecanica desse
material. Observa-se que, 8 medida que a concentracdo de alginato aumenta, a forca de ruptura
apresentada ¢ maior, o que era previsivel, considerando que o aumento da concentracdo de
alginato resulta na formacao de uma estrutura polimérica mais densa e reforgada (Chen et al.,

2021).

A anélise do médulo de elasticidade confirma as observagdes dos paragrafos anteriores.
Nota-se que o filamento com 2 % de alginato exibe o resultado mais elevado, indicando que
essa amostra apresenta uma maior rigidez se comparada as demais. Ja as amostras contendo 3
% e 5 % de alginato apresentam resultados semelhantes e demonstram maior flexibilidade,

caracteristica importante para os fios de sutura.
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Jing et al., (2020) relata que estruturas de alginato com cadeias mais reticuladas
apresentam caracteristicas como maior rigidez e menor alongamento, além de uma reducao de
sua resisténcia a tragao. Enquanto estruturas com cadeias menos reticuladas apresentam maior
flexibilidade, alongamento e maior resisténcia. Considerando que a concentracao de CaCl, nos
banhos de coagulacdo foi a mesma para todos os filamentos, acredita-se que os filamentos com
2 % de alginato acabaram sofrendo uma reticulagdo mais vigorosa, tendo em vista que uma
menor concentragdo de polimero, contribuiria para uma maior disponibilidade de ions Ca* em

meio ao banho.

Através dos resultados mecanicos € possivel fazer a correlagdo entre o nimero cirargico
dos filamentos ¢ a tensdo média que os fios devem suportar, de acordo com a NBR13904. Essa
correlagdo ¢ apresentada na Tabela 5, onde se verifica que de acordo com os parametros
exigidos pela norma, os filamentos contendo 2 % e 3 % possuem a for¢a requerida
(considerando o desvio padrdao). No entanto, o alongamento também ¢ uma propriedade
importante para o manuseio durante a aplicagdo como fio de sutura, de forma que a
concentragdo de 3 % apresenta resultados mais condizentes. Diante do exposto a concentracao

de 3 % foi selecionada para dar continuidade as etapas subsequentes.

Tabela 5 — Correlagdo entre os testes mecanicos e o nimero cirurgico dos filamentos, segundo a NBR13904.

Tensao média (N) Tensdo de ruptura dos

Amostra Nuimero Cirurgico NBR13904 filamentos (N)
2 % Alginato 6-0 1,77 2,36 £ 0,21
3 % Alginato 5-0 3,73 3,36 + 0,37
5 % Alginato 4-0 7,55 4,64 £ 0,30

Fonte: Autora, 2024.

4.2. FILAMENTOS DE ALGINATO COM OXIDO DE ZINCO

Com o objetivo de funcionalizar os fios de alginato e melhorar suas propriedades
mecanicas, foram incorporadas aos filamentos, nanoparticulas de oxido de zinco. A

caracterizagdo dos filamentos obtidos sera descrita neste topico.
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4.2.1. PRODUCAO DOS FILAMENTOS

O processo de produgdo dos filamentos de alginato com 6xido de zinco seguiu 0 mesmo
padrao utilizado para producao dos filamentos contendo apenas alginato. Tendo em vista que
que os filamentos com concentragdo de 3 % de alginato apresentaram caracteristicas mais
condizentes com a NBR 13904, bem como, resultados mecanicos ligeiramente melhores, essa
concentragdo foi selecionada para as etapas subsequentes e para a incorporagdo do 6xido de

zinco.

Foram realizados alguns testes preliminares na tentativa de incorporar baixas
concentragdes de o6xido de zinco nos filamentos com concentragdo de 5 % de alginato,
entretanto, ao final da preparagdo, verificou-se que ao adicionar o ZnQO, a suspensdo adquiriu
uma consisténcia extremamente viscosa, o que impossibilitou o processo de fiagdo. Situacio
similar ocorreu ao tentar incorporar concentragcdes superiores a 6 % de ZnO (m/m) nos
filamentos contendo 3 % de alginato em concentragdo. A suspensdo apresentava uma
viscosidade moderada, mas que possibilitaria o processo de fiacdo. Entretanto, em meio ao
processo de extrusdo, a suspensdo comecgava a aglutinar na ponteira, formando grumos, como
pode ser observado na Figura 22, tornando inviadvel a obten¢do de filamentos com aspecto
homogéneo. Dessa forma, optou-se por utilizar concentragdes de 1 %, 2,5 % ¢ 5 % de ZnO

(m/m) em relagdo a massa de alginato presente em solugao.

Figura 22 —Aspecto dos filamentos contendo 3 % de alginato e 10 % de ZnO.

Fonte: Autora, 2024.
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Em meio ao processo de extrusdo dos filamentos, as suspensdes desenvolvidas a partir
das concentragdes 1 % e 2,5 % de ZnO apresentaram uma boa fluidez. Ja a suspensdo contendo
5 % de ZnO apresentou uma viscosidade levemente mais elevada, o que acabava dificultando
um pouco seu processo de fiacao, entretanto, de forma geral todas as suspensdes possibilitaram

a realizagdo de um processo continuo, sem o rompimento dos fios.

Apbs o periodo de reticulagdo e da lavagem para remog¢do do excesso de cloreto de
calcio, os filamentos demonstraram firmeza e estabilidade em relacao ao manuseio. Além disso,
apresentavam um aspecto gelatinoso, opaco e esbranquicado, devido a presenca de ZnO em sua
composicao. Nessa etapa, em que os filamentos apresentavam uma espessura mais elevada,
observou-se que os fios contendo 1 % de ZnO apresentavam leves deformidades em sua
superficie, o que poderia ocasionar pontos de fragilidade em sua estrutura, como pode ser
observado na Figura 23. Entretanto, os testes com essa concentracao foram mantidos para fins

de comparagao.

Figura 23 — Filamentos contendo 3 % de alginato e 1 % de ZnO, ainda tmidos.
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Fonte: Autora, 2024.

Ao final do processo de secagem, assim como nos filamentos de alginato puro, foi
observada uma diminui¢ao no diametro dos filamentos com ZnO, bem como um achatamento
nas partes que ficaram em contato com os tubos de ensaio do suporte, as quais foram

desprezadas nos ensaios de caracterizagao.
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4.2.2. ASPECTO VISUAL

Os filamentos obtidos a partir da incorpora¢do das nanoparticulas apresentaram uma
consisténcia rigida. Como mencionado no topico anterior, foram observadas leves
deformidades na superficie do filamento com 1 % de ZnO. No entanto apos a secagem, em
temperatura ambiente, ndo ¢ possivel identificar essas imperfei¢des a nivel macroscopico, como
pode ser observado no Figura 24. Ja os filamentos contendo 2,5 % e 5 % de 6xido de zinco

apresentaram um aspecto bem homogéneo e regular, sem a presenga de pontos frageis ao longo

de sua estrutura.

Figura 24 — Aspecto visual dos filamentos de alginato com ZnO.

3% Alginato + 1% ZnO 3% Alginato + 2,5% ZnO 3% Alginato + 5% ZnO

Fonte: Autora, 2024

4.2.3. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A analise morfologica dos filamentos contendo ZnO também foi realizada por meio de
microscopia eletronica de varredura (MEV) e os resultados estdo apresentados na Figura 25.
Observa-se que as amostras obtidas apresentam uma microestrutura densa e bem homogénea,
sem a presenca aparente de aglomeragdes de nanoparticualas de ZnO, demonstrando que a

solvatagdo e dispersdo das nanoparticulas foi realizada de forma adequada e eficiente.

Ao longo da se¢do transversal das amostras observa-se mais uma vez a formacgao de
algumas ranhuras que, como mencionado anteriormente, sdo oriundas do processo de fiacdo a
umido, bem como dos pardmetros utilizados. Ao observar a se¢do transversal das amostras

obtidas, verifica-se que elas apresentam um formato circular bem definido e sem achatamentos.
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Figura 25 — Microscopia eletronica de varredura dos filamentos de alginato sem e com ZnO.
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Fonte: Autora, 2024

4.2.4. ESPESSURA E DENSIDADE LINEAR

Os valores de espessura e densidade linear dos filamentos de alginato com o6xido de

zinco obtidos pela técnica de fiagdo a imido sdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Espessura e densidade linear dos filamentos de alginato sem e com ZnO.

Amostra Espessura Média (mm) Densidade Linear Média (Tex)
3 % Alginato 0,170+ 0,003 45,15+2.90
3 % Alginato + 1 % ZnO 0,185+ 0,007 48,80 + 1,20
3 % Alginato + 2,5 % ZnO 0,173 £ 0,004 42,08 + 1,40
3 % Alginato + 5 % ZnO 0,186 = 0,006 54,28 £2,03

Fonte: Autora, 2024.

Ao observar os dados obtidos, verifica-se que a concentragdo de 2,5 % de ZnO
apresentou uma espessura similar ao filamento constituido apenas por alginato. J& os filamentos
contendo 1 % e 5 % de ZnO demonstraram um ligeiro aumento em sua espessura e densidade
linear. A auséncia de uma tendéncia definida da espessura com o aumento da concentra¢ao de

ZnO pode estar relacionada a diferengas de dispersao e regides de aglomeragao nos filamentos.
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De forma andloga ao realizado anteriormente, os filamentos contendo ZnO também foram
classificados quanto ao seu nimero cirurgico para uma posterior correlacdo dos resultados
mecanicos. Como pode ser observado na Tabela 7, assim como o filamento contendo 3 %
alginato, todos os fios contendo ZnO se encaixaram no nimero cirargico 5 — 0, indicando que

as variagdes de espessura observadas ndo influenciaram essa classificacao.

Tabela 7 - Numero cirurgico dos filamentos de alginato sem e com ZnO, de acordo com a NBR 13904.

Amostra Nuamero Cirurgico Faixa de didmetro (mm)
3 % Alginato 5-0 0,150 -0,199
3 % Alginato + 1 % ZnO 5-0 0,150 - 0,199
3 % Alginato + 2,5 % ZnO 5-0 0,150 - 0,199

3 % Alginato + 5 % ZnO 5-0 0,150 -0,199
Fonte: Autora, 2024.

4.2.5. ENSAIOS DE RESISTENCIA MECANICA

O comportamento mecanico dos filamentos de alginato contendo diferentes
concentragdes de ZnO estdo descritos na Tabela 8 e no grafico apresentado na Figura 26. Como
a estrutura dos filamentos apresentava maior rigidez, esse teste também foi realizado sem a

presenca de nds na estrutura dos filamentos.

Tabela 8 — Propriedades mecénicas dos filamentos de alginato sem e com ZnO.

Alongsamento & Tensao de Moédulo de
Amostra For¢a (N) g((y ) Ruptura o Elasticidade
: (MPa) (MPa)

3 % Alginato 3,36 +0,37  20,70+2,42 151,74 +£20,15 2988,59 + 38,17

o
3% Alginato +1 ) 36, 044 8104418 16320+ 1947 3564.87 + 37,53

% Zn0O
3 % Alginato +
2.5 % 720 431+027 17,48+275 183.56+12,92 3288,59 +3593
0 1 +
3% ’O*/jgzlﬁgo > 4394057 15474177 165.65+2341 3075,02 + 31,42

Fonte: Autora, 2024.
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Figura 26 — Grafico das curvas representativas de Tensao versus Deformagdo para os filamentos de alginato e
suas varia¢des com diferentes concentragdes de ZnO.
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Fonte: Autora, 2024.

Verifica-se que a adi¢ao de ZnO influencia diretamente no alongamento dos filamentos
de alginato. Nota-se que houve uma diminui¢do no alongamento dos fios com ZnO, sendo que
a diminui¢do mais expressiva foi apresentada pelo fio com concentragdo de 1 % de ZnO, uma
redugdo de aproximadamente 60 %. Os filamentos com 3 % e 5 % também apresentaram certa
diminuigdo, entretanto os resultados foram similares entre si e a redu¢do ndo foi tdo expressiva,

demonstrando que esses fios ainda apresentam certa ductilidade.

Nota-se que houve um aumento na tensao de ruptura dos filamentos, sendo que o melhor
resultado foi apresentado pelo filamento contendo 2,5 % de ZnO, que apresentou um aumento
de aproximadamente 21 %. Os filamentos com 1 % e 5 % apresentaram resultados ligeiramente
menores e similares entre si. Outro fator que deve ser observado ¢ a forca de ruptura, constata-
se que mesmo com diferentes concentragdes de ZnO, os filamentos apresentaram resultados

semelhantes entre si, além disso, todos apresentaram um aumento superior a 20 %.

Observa-se também que todos os filamentos contendo ZnO apresentaram valores
superiores para o modulo de elasticidade, indicando que todas as estruturas adquiriam maior
rigidez com a incorporagdo das nanoparticulas, sendo que os filamentos com 1 % apresentaram
os maiores valores para essa propriedade. Vale ressaltar que os filamentos com 1 % de ZnO
apresentaram uma superficie mais irregular, como foi descrito nos topicos anteriores, o que
pode ter contribuido para ocorréncia de pontos frageis em meio a estrutura, acarretando em

maior rigidez e menores resultados de alongamento.
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O aumento da tensdo de ruptura e do modulo de elasticidade com a incorporagdo de
nanoparticulas pode ser atribuido ao efeito nanocompdsito obtido a partir de uma dispersao
homogénea e boa interacao interfacial entre as particulas e a matriz de alginato. No entanto, o
efeito de reforco também depende fortemente da quantidade de nanoparticulas utilizadas. Em
teores muito baixos, as particulas se distribuem esporadicamente na matriz, reduzindo o nimero
de interacdes e levando a um efeito de refor¢o pequeno ou insignificante. Por outro lado, o
aumento de nanoparticulas atinge um limite onde a distancia entre os nanocristais se torna muito
proxima e eles comegam a se sobrepor, enfraquecendo as interagdes e reduzindo a resisténcia a
tracdo do nanocompositos (Demir et al., 2023). A tendéncia de reducdo das propriedades na
concentragdo de 5 % pode estar relacionada ao distanciamento do limite em que o efeito ¢

positivo.

A correlag@o entre o nimero cirurgico dos filamentos e a tensdo média que os fios
devem suportar, de acordo com a NBR13904 ¢ apresentada na Tabela 9, onde se verifica que
de acordo com os parametros exigidos pela norma, todos os filamentos com ZnO apresentam

valores superiores a forga requerida.

Tabela 9 — Correlagdo entre os testes mecanicos e o nimero cirurgico dos filamentos, segundo a NBR13904.

Tensao de média (N) Tensao de ruptura dos

Amostra Numero Cirurgico NBR13904 filamentos (N)
3 % Alginato 5-0 3,73 3,36 £ 0,37
3 % l;“/igziﬁa(;o +1 5.0 3,73 439 + 0,44
3 ?ﬁ/flgﬁg + 5.0 3,73 431+0,27
3% f;igzi?go +5 5.0 3,73 4,39 +0,57

Fonte: Autora, 2024.

4.2.6. PERDA DE MASSA

Os valores de perda de massa dos filamentos em contato com a agua e o FCS, tanto para
7 dias quanto para 14 dias, sdo apresentados na Tabela 9. Os resultados obtidos por meio desse
teste sdo de suma importdncia para a compreensdo da variabilidade das caracteristicas

mecanicas e da estabilidade dos filamentos quando em contato com meios fluidos.
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Foi realizado um teste inicial com os filamentos em FCS, no qual estes permaneceram
ao longo de 7 dias imersos na solugdo. Apds esse periodo, os filamentos foram secos para que
a perda de massa fosse aferida, entretanto, observou-se que os filamentos apresentavam uma
massa superior a inicial registrada. Verificou-se, também, uma certa rugosidade em sua
superficie. Diante do exposto, foi realizada uma breve andlise dos filamentos em um
microscopio Optico, cujas imagens estdo ilustradas na Figura 27. A andlise microscopica
revelou a presencga de particulas solidas aderidas aos filamentos, as quais podem ser atribuidas
aos sais do FCS que cristalizaram em meio ao processo de secagem dos filamentos apds a
imersdo. Como resultado, houve o aumento da massa dos filamentos, fragilizando sua estrutura

e tornando-os extremamente quebradicos.

Figura 27 — Imagens em microscopio optico com um aumento de (100 x) dos filamentos de alginato ap6s o
primeiro teste de perda de massa.

2,5 % ZnO

Fonte: Autora, 2024.

Como nao foi possivel utilizar os dados do primeiro teste de perda de massa em FCS,
o teste foi refeito inserindo uma etapa de lavagem apos o tempo de imersdo. Portanto, antes do
periodo de secagem, os filamentos foram lavados abundantemente com agua destilada para
remo¢ao dos sais oriundos da solucdo de FCS que ainda poderiam estar presentes na superficie
do filamento. Apds a secagem, os filamentos permaneceram integros e foi possivel aferir a
perda de massa. Os dados dos ensaios de perda de massa em FCS e dgua deionizada sao

apresentados na Tabela 10.
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Tabela 10 — Perda de massa dos filamentos de alginato sem e com ZnO.

Perda de massa em agua
o
Amostra Perda de massa em FCS (%) deionizada (%)

7 dias 14 dias 7 dias 14 dias
3 % Alginato 45,37 +£2,09 45,47 + 3,71 4,70 £ 0,33 17,11 +£ 3,73
3 % Alginato +

23,84+ 1,13 48,88 £ 1,66 0,00 = 0,00 2,71 +£2,39

1 % ZnO
3 % Alginato +
2,5 % ZnO 41,60 +2,93 48,23 +1,79 0,00 = 0,00 13,92 + 2,50
3 % Alginato +
59, 7n0 36,12+ 0,21 50,98 + 1,69 9,03 + 435 11,70 + 8,02

Fonte: Autora, 2024.

Em meio aos testes realizados em FCS, observa-se que, com exce¢ao da amostra com 1
% de ZnO, os demais filamentos apresentaram uma perda de massa mais elevada e proeminente,
principalmente nos primeiros 7 dias, tendo pouco acréscimo em 14 dias. Ja os testes realizados
em meio aquoso, apresentaram pouca variabilidade nos 7 dias iniciais, sendo que os filamentos

com 1 % e 2,5 %, ndo apresentaram alteracdo massica ao longo desse periodo.

Vale ressaltar que a perda de massa em meio aquoso demonstrou-se menos expressiva
em comparagdo ao teste realizado com FCS, indicando que a presenca de sais em solugdo
corrobora para uma maior perda de massa dos filamentos (Motelica et al., 2021). Isso ocorre
porque o processo de reticulagdo da matriz, em que o sddio do alginato € substituido pelo célcio,
pode ser parcialmente revertido ao entrar novamente em contato com os ions sodio, que nesse
caso, estdo presentes no FCS como cloreto de sodio, bicarbonato de sddio e sulfato de sodio. A
diminui¢do do grau de reticulacdo, deixa as cadeias mais disponiveis para a entrada dos

solventes e, consequentemente, para a dissolugdo do alginato.

Observa-se que a presenca de ZnO em baixas concentragdes na estrutura filamentar
acaba contribuindo para uma redu¢do da perda de massa, tanto em FCS quanto em agua
deionizada. Esse comportamento também foi observado por Cleetus et al., (2020) em meio ao
desenvolvimento de hidrogéis de alginato de célcio contendo 0,5 % e 1 % de ZnO, onde relata
que durante os ensaios de perda de massa, o ZnO auxiliou a manter as caracteristicas estruturais
dos hidrogéis por um periodo mais prolongado. O autor atribui esse fato a um aumento da

reticulagcdo dos géis em virtude da presenca de nanoparticulas de ZnO.
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4.2.7. ABSORCAO DE FLUIDOS

A Tabela 11 apresenta os resultados de absor¢do para os filamentos de alginato com

diferentes concentragdes de ZnO.

Tabela 11 — Absor¢do de fluidos dos filamentos de alginato sem ¢ com ZnO.

Absorc¢ao em FCS Absorc¢ao em Agua
Amostra
(%) deionizada (%)
3 % Alginato 56,73 £ 2,24 32,05+ 5,87
3 % Alginato + 1 % ZnO 71,78 £ 4,06 48,09 £2,18
3 % Alginato + 2,5 % ZnO 50,61 £ 3,56 29,57 +2,52
3 % Alginato + 5 % ZnO 49,50 +5,42 25,00 + 3,95

Fonte: Autora, 2020.

Observa-se que, a concentragdo de 1 % de ZnO apresentou um aumento significativo na
absorcao tanto do FCS quanto de 4gua, sugerindo que essa seria uma concentracdo adequada
para melhorar a capacidade de absorc¢ao dos filamentos. Além disso, nota-se que, em ambos o0s
casos, a medida que a concentracdo de ZnO aumenta, a absor¢do de fluidos vai diminuindo.
Motelica et al., (2021) também observaram esse comportamento ao desenvolver filmes de
alginato de calcio com ZnO, e sugere que, ao adentrarem na estrutura polimérica, as
nanoparticulas vao se interligando em meio a espagos vazios das moléculas de alginato de
calcio, o que acaba reduzindo o espaco disponivel para penetracao de agua e de outros fluidos,

e como consequéncia, acaba diminuindo a capacidade de absor¢ao dessas estruturas.

Verifica-se, também, que os filamentos apresentaram maiores resultados de absorcao
em contato com o FCS, comportamento que também ¢ descrito por Motelica ef al., (2021), que
afirma que essa maior absor¢do decorre do fato do alginato apresentar afinidade com os ions

presentes na solugdo de FCS.

Considerando a aplicacdo como fios de sutura, uma elevada absorcao de dgua nado ¢
desejada, pois o intumescimento da estrutura quando em contato com os fluidos biolégicos pode
comprometer a seguran¢a dos nos. De forma geral, tanto os resultados de absor¢cdo em FCS
como em agua podem ser considerados baixos, uma vez que fios de sutura comerciais de
categute e de fios sintéticos de acido poligldlico (PGA) apresentam graus de intumescimento

de 120 % e 45 %, respectivamente (Vega-Cazarez et al., 2018).
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4.2.8. ATIVIDADE ANTIMICROBIANA

A atividade antimicrobiana dos filamentos contendo 6xido de zinco, foram avaliadas
por meio do teste de difusdo em placas de 4gar com coldnias de bactérias Staphylococcus aureus
e Escherichia coli. No entanto, nenhum dos filamentos apresentou halo de inibi¢do como pode
ser observado na Figura 28, onde ¢ possivel observar os fios controle, contendo apenas alginato,
na parte superior da placa de Petri, e os filamentos contendo a maior concentracao de ZnO (5
%), na parte inferior, demonstrando que os fios desenvolvidos ndo possuem atividade

antimicrobiana.

Figura 28 — Resultado do teste difusdo de dgar das amostras com 5 % ZnO, contra E. coli € S.aureus.

Fonte: Autora, 2024.

Satriaji et al., (2020) e Bakil ef al., (2020) reportaram um efeito antimicrobiano
significativo ao desenvolver filmes nanocompositos de alginato com ZnO, tanto contra
bactérias gram-positivas quanto gram-negativas, todavia o substrato em questdo apresentava
massa € uma area de contato superiores se comparado aos filamentos, o que favorece a inibi¢ao

de atividade microbiana.

Além disso, vale ressaltar que as propriedades das nanoparticulas de ZnO dependem
principalmente do método de sintese utilizado para sua produgao e de fatores como morfologia,
pureza do material utilizado e tendéncia a agregacao (Czyzowska; Barbasz, 2022; Kumar et al.,

2013), fatores que pode ter contribuido para a obtencao de um resultado negativo.

Outro fator que deve ser observado ¢ a composi¢do do alginato utilizado. Qin, (2008) e
Abka-khajouei et al., (2022) reportam que alginatos com maior teor de blocos G apresentam
interacdes mais fortes com ions divalentes como o zinco, responsavel pela acdo antimicrobiana,
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0 que acaba dificultando sua liberagdo, diferentemente do que acontece com alginatos com

maior teor de blocos M, que ndo apresentam interacgdes tao forte e facilitam a liberag¢ao do zinco.

4.2.9. ANALISE DE REFLECTANCIA

Segundo Ghamsari et al., (2017), a estrutura cristalina das nanoparticulas de ZnO
favorece a absorcao da radiacao ultravioleta (UV), que ao ser absorvida, ¢ transformada em
radiacdo infravermelha e pode ser dissipada na forma de calor sem oferecer riscos a satde.
Diante do que foi dito, pode-se dizer que um indicativo de efeito de protecdo contra raios UV
seria a redu¢do do percentual de reflectancia dos filamentos contendo ZnO. Dessa forma foram
analisadas as curvas de reflectancia, entre os comprimentos de onda 360 nm até 400 nm, dos
fios funcionalizados com as nanoparticulas de ZnO, em um espectofotdometro de reflectancia

DATACOLOR 500. As curvas obtidas sdo apresentadas na Figura 29.

Observa-se que o fio controle apresenta uma reflectancia de 4,80 % no comprimento de
onda de 360 nm. Ja o filamento contendo 1 % de ZnO demonstrou uma reflectancia de 3,24 %.
Enquanto o filamento contendo 2,5 % de ZnO apresentou uma reflectancia de 2,42 % e o fio

com 5 % de ZnO exibiu uma reflectancia de 2,77 %.

Figura 29 — Curvas de reflectancia dos filamentos de alginato sem e com zinco.
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Fonte: Autora, 2024.
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Verifica-se que as amostras contendo nanoparticulas de ZnO apresentaram uma reducao
na reflectancia, sendo que a amostra com concentracdo de 2,5 % apresentou a maior redugdo,
sendo considerada, neste caso o ponto 6timo de concentragdo, ja que, o fio com 5 % de ZnO
apresentou uma reflectancia levemente superior. Dessa forma € possivel associar a redugdo da
reflectancia, com um indicativo de que a incorporagdo das nanoparticulas aumentou a absorc¢ao

da radiagao UV.

4.3. FILAMENTOS DE ALGINATO COM OXIDO DE ZINCO E GLICEROL

Nos capitulos anteriores, observou-se que os filamentos nanocompositos de alginato
apresentavam certa rigidez, caracteristica que impossibilitava a realizagdo de n6s em meio a
sua estrutura, o que inviabiliza sua aplicacao como fio de sutura. Diante do exposto, optou-se

por utilizar glicerol como agente plastificante.

4.3.1. PRODUCAO DOS FILAMENTOS

O processo de producdo dos filamentos de alginato e 6xido de zinco com glicerol,
seguiram o mesmo padrdo e parametros utilizados para producdo dos filamentos anteriores.
Como os fios com concentragdo 3 % de alginato e 2,5 % de ZnO apresentaram melhores
caracteristicas de processamento e propriedades interessantes, essas concentracdes foram
selecionadas para incorporagdo de glicerol. A incorporagdo do plastificante visa conceder maior
ductilidade aos fios, tendo em vista que, devido a certa rigidez dos filamentos obtidos, até entdo,
nao foi possivel a realizacdo de nos em sua estrutura, detalhe indispensavel para um bom fio de

sutura cirurgico.

Ao estudar o comportamento de diferentes concentragdes de glicerol em filmes de
alginato e pectina, Silva; Bierhalz; Kieckbusch, (2009) reportaram que os melhores resultados
foram obtidos utilizando concentragdes entre 5 % e 10 % de glicerol, sendo que concentragdes
inferiores a 3 % deram origem a estruturas quebradigas e concentragdes superiores a 12 %
acabavam afetando a integridade da estrutura. Hou et al., (2022) também, observaram que a
utilizagdo de glicerol nas concentragdes 0,75 % e 6 % contribuiu para a melhora da flexibilidade
de filamentos nanocompositos de alginato com nanocristais de quitina. Dessa forma optou-se
por avaliar o efeito da incorporagdao do agente plastificante utilizando concentragdes de 5 % e

10 % de glicerol em relacao a massa de alginato presente em solugao.
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De modo geral, ambas as suspensdes obtiveram uma boa fluidez em meio ao processo
de extrusdo dos filamentos, permitindo a realizagdo de um processo continuo, sem o
rompimento dos filamentos. Verificou-se que, apds as etapas de reticulacdo e lavagem, o
filamento apresentava um aspecto mais fragil e emborrachado, sendo que seu manuseio tinha
que ser mais cuidadoso, pois a estrutura era facilmente achatada mediante a aplicagdo de uma
leve pressdo. Apesar disso, os filamentos apresentaram uma superficie homogénea e sem

deformidades ao longo de sua estrutura.

Ao final do processo de secagem em temperatura ambiente, periodo equivalente a 24h,
verificou-se que os fios contendo glicerol ndo apresentaram uma reducdo tao significativa em
seu didmetro, como havia sido observado nos filamentos anteriores. Além disso, sua estrutura

continuava sensivel, fato que ndo impossibilitava o seu manuseio.

4.3.2. ASPECTO VISUAL

Os filamentos obtidos a partir da incorporacdo de glicerol apresentaram maior
ductilidade, diferentemente da estrutura rigida e fragil apresentada pelos filamentos sem a
presenca de plastificante, como pode ser observado na Figura 30. Além disso, observa-se, por
meio da Figura 31 que, os fios obtidos apresentaram um aspecto homogéneo e regular, como

uma coloragao mais esbranquicada.

Figura 30 — Diferenca de rigidez entre fios sem (a) e com (b) a adi¢do de plastificante.

(a) (b)

Fonte: Autora, 2024.
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Figura 31 — Aspecto visual dos filamentos de alginato com ZnO e glicerol.

3 % de Alginato + 2,5 %
Zn0O + 5 % Glicerol
Fonte: Autora, 2024

3 % de Alginato + 2,5 %
ZnO + 10 % Glicerol

4.3.3. ESPESSURA E DENSIDADE LINEAR

Na Tabela 12 sdo apresentados os valores de espessura e densidade linear dos filamentos

de alginato e suas variagdes com o ZnO e o plastificante glicerol.

Tabela 12 - Espessura e densidade linear dos filamentos de alginato sem e com glicerol/ZnO.

Espessura Média Densidade Linear

Amostra (mm) Média (Tex)

3 % Alginato 0,170 + 0,003 45,15+2,90

3 % Alginato + 5 % glicerol 0,285 +0,014 88,86 + 4,67

3 % Alginato + 10 % glicerol 0,271 £0,010 81,58 +7,88

3 % Alginato + 2,5 % ZnO 0,173 +0,013 42,08 1,40

3 % Alginato + 2,5 % ZnO + 5 % glicerol 0,294 £ 0,013 88,36 + 16,89
3 % Alginato + 2,5 % ZnO + 10 % 0,306 + 0,014 100,26 + 7.71

glicerol

Fonte: Autora, 2024.

Devido a presenga do glicerol, ndo foi possivel obter uma medida precisa da espessura,
pois a adicdo do plastificante deixou a estrutura do fio sensivel. Sendo assim, o filamento nao
poderia ser excessivamente pressionado pelo micrometro em meio a analise para que a

espessura fosse obtida, ja que poderia ser esmagado. Os fios foram entdo, cuidadosamente
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alocados no micrometro e a espessura foi aferida, de modo que a integridade da estrutura fosse

mantida.

Observa-se que a incorporagdo do glicerol ocasionou um aumento expressivo na
espessura e na densidade linear dos filamentos. Nota-se que os filamentos contendo ZnO e
glicerol apresentaram uma espessura ligeiramente superior aos demais, o que ja era esperado,

tendo em vista que a incorporacdo de ZnO acaba elevando o percentual de s6lidos em solugao.

Os filamentos contendo glicerol também foram classificados quanto ao seu numero
cirtirgico. Entretanto, a Tabela 1 da NBR 13904 (Anexo A) utilizada para classificagao do
numero cirurgico dos filamentos, ndo apresenta uma delimitagdo para fios com espessura entre
0,250 a 0,299 mm. Sendo assim, para fins de correlacdo dos resultados mecanicos desta
pesquisa, os filamentos que se enquadram nessa faixa de espessura, foram classificados com
nimero cirargico 3 — 0, que engloba filamentos com espessura entre 0,300 a 0,339 mm. Os
resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 13, onde observa-se que todos os filamentos

contendo glicerol se enquadram no nimero cirurgico 3 — 0, em virtude de seu elevado didmetro.

Tabela 13 - Numero cirrgico dos filamentos de alginato sem ¢ com glicerol/Zn0O, de acordo com a NBR 13904.

Amostra Numero Cirurgico

3 % Alginato
3 % Alginato + 5 % glicerol
3 % Alginato + 10 % glicerol
3 % Alginato + 2,5 % ZnO
3 % Alginato + 2,5 % ZnO + 5 % glicerol

3 % Alginato + 2,5 % ZnO + 10 % glicerol
Fonte: Autora, 2024.

S O O o o O
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3 -

4.3.4. ENSAIOS DE RESISTENCIA MECANICA

O comportamento mecéanico dos filamentos de alginato contendo diferentes
concentragdes de ZnO, estdo descritos nas Figuras 32, 33, 34 e 35 e no grafico apresentado na
Figura 36. A maior flexibilidade dos filamentos desenvolvidos com glicerol possibilitou a

realizacdo dos testes de tracdo sem e com a presenca de nds em meio a essas estruturas.
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Figura 32 - Alongamento dos filamentos de alginato sem e com glicerol/ZnO.

Alongamento ¢ (%)

0 10 20 30 40 50 60 70
20,70

3% Alginato (Controle)

3% Alginato + 5% Glicerol

3% Alginato + 5% Glicerol (CN)

3% Alginato + 10% Glicerol

3% Alginato + 10% Glicerol (CN)

3% Alginato + 2,5% ZnO

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol (CN)
3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol (CN)

Fonte: Autora, 2024.

Figura 33 - Tensdo de ruptura dos filamentos de alginato sem ¢ com glicerol/ZnO.

Tensdo de Ruptura ¢ (MPa)
0 50 100 150 200

3% Alginato (Controle)

3% Alginato + 5% Glicerol

3% Alginato + 5% Glicerol (CN)

3% Alginato + 10% Glicerol

3% Alginato + 10% Glicerol (CN)

3% Alginato + 2,5% ZnO

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol (CN)
3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol (CN)

Fonte: Autora, 2024.
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Figura 34 - Forga de ruptura dos filamentos de alginato sem e com glicerol/ZnO.

Forca de Ruptura (N)

0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0

3% Alginato (Controle)

3% Alginato + 5% Glicerol

3% Alginato + 5% Glicerol (CN)

3% Alginato + 10% Glicerol

3% Alginato + 10% Glicerol (CN)

3% Alginato + 2,5% ZnO

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol (CN)
3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol

3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol (CN)

Fonte: Autora, 2024.

Figura 35 - Moédulo de elasticidade dos filamentos de alginato sem e com glicerol/ZnO.

Modulo de Elasticidade (MPa)

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

3% Alginato (Controle)

3% Alginato + 5% Glicerol

3% Alginato + 5% Glicerol (CN)
3% Alginato + 10% Glicerol

3% Alginato + 10% Glicerol (CN)
3% Alginato + 2,5% ZnO

2988,59 + 38,17

39,01+ 3,74
43,54 +£2,62
78,10 £ 5,55
70,20+ 5,11
3288,59 + 35,93

3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol 125,95 + 4,84
3% Alginato + 2,5% ZnO + 5% Glicerol (CN) 77,55+ 4,67
3% Alginato + 2,5% ZnO + 10% Glicerol 69,95+ 3,93
3% Alginato +2,5% ZnO + 10% Glicerol (CN) 80,40+ 5,22

Fonte: Autora, 2024.

De maneira geral, verifica-se que a incorporacdo do plastificante impactou
consideravelmente nas propriedades mecénicas dos filamentos. Observa-se que o alongamento
dos fios na presenca de glicerol apresentou um aumento de mais de 120 %, se comparados aos

fios controle. O aumento do alongamento foi observado tanto para os filamentos sem ZnO como
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para os filamentos nanocompdsitos. No entanto, o aumento foi inferior para os filamentos

contendo as nanoparticulas.

Além disso, observa-se também uma redugdo nos valores de tensdo de ruptura dos
filamentos com plastificante. Vale ressaltar que, o fato desses filamentos apresentarem uma
secdo transversal maior, contribui para a obten¢ao de valores ainda menores. De forma geral, é
esperado que o efeito plastificante reduza a tensdo de ruptura das matrizes pelo fato de
reduzirem as forcas intermoleculares das cadeias do polimero (Silva; Bierhalz; Kieckbusch,
2009). Com relagao a forca de ruptura, verifica-se que a adigdo de glicerol resultou a em
estruturas menos resistentes, impedindo que os filamentos suportassem tensoes mais elevadas,

como as que haviam sido suportadas pelos fios controle.

O moddulo de elasticidade dos filamentos apresentou uma redugdo drastica,
demonstrando que a adigao de glicerol tornou as estruturas mais ducteis. O grafico apresentado

na Figura 36 demonstra que a adi¢do de plastificante mudou o comportamento mecanico dos

fios.

Figura 36 — Grafico das curvas representativas Tensao versus Deformagdo para o filamento de alginato e suas
varia¢des com diferentes concentragdes de glicerol/ZnO.
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Fonte: Autora, 2024.
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De forma geral, percebe-se que o glicerol reduz a resisténcia dos filamentos ao aumentar
a flexibilidade. Nota-se que concentragdes de 10 % de glicerol, nos filamentos sem a presenca
de ZnO apresentaram resultados ligeiramente melhores do que os fios com 5 % de plastificante.
Entretanto, esse mesmo comportamento nao ¢ observado na presencga de ZnO, onde o aumento
da concentragdo acarreta em resultados ligeiramente piores. Apesar disso, verifica-se que a
presenca de ZnO, contribuiu para a obten¢do de melhores resultados mecanicos. Nota-se,
também, que a presenc¢a de nos nas estruturas filamentares, ndo impactou expressivamente os
resultados, sendo que os testes realizados sem e com a presenga de nds apresentaram resultados
semelhantes. Este resultado € positivo, pois a seguran¢a do n6 é um fator critico visando uma

aplicagdo como sutura.

A correlag@o entre o nimero cirurgico dos filamentos e a tensdo média que os fios
devem suportar, de acordo com a NBR13904 ¢ apresentada na Tabela 14, onde se verifica que
de acordo com os parametros exigidos pela norma, nenhum dos filamentos desenvolvidos com
glicerol apresentam as caracteristicas necessarias para aplicagdes como fio de sutura, se
considerados os pardmetros do catgut. Cabe ressaltar que as normas sdo especificas para cada
tipo de fio comercial e, como ndo h4, fios de alginato, a comparacao foi realizada com o fio de
origem animal, que possui uma composi¢ao distinta. Os resultados apontam potencial para a
utilizacao de glicerol como plastificante, porém, outras concentracdes devem ser avaliadas de

forma a ndo comprometer as propriedades de resisténcia de forma tdo expressiva.

Tabela 14 — Correlagdo entre os testes mecanicos e o niimero cirirgico dos filamentos, segundo a NBR13904.

Amostra Numero Tensao média (N) Tensao de ruptura dos
Cirdrgico NBR13904 filamentos (N)
3 % Alginato (Controle) 5-0 3,73 3,36 £ 0,37
3 % Alginato + 5 % glicerol 3-0 12,26 1,87 +0,41
3 % Alginato +10 % 3-0 12,26 2,19+0,35
glicerol ’ ’ ’
3 % Alginato + 2,5 % ZnO
o AT T S0 o AN 5-0 3,73 4314027
(Controle)
3 % Alginato + 2,5 % ZnO
+ 3-0 12,26 2,53 +0,41
5 % glicerol
0 3 0
3 % Alginato + 2,5 % ZnO 3.0 12,26 2,06+ 0,32

+ 10 % glicerol

Fonte: Autora, 2024.
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5. CONCLUSAO

Neste trabalho, verificou-se que o processo de fiagdo a umido verticalizado, contribuiu
para a obten¢ao de filamentos homogéneos com uma secao transversal circular bem definida.
As trés concentragdes de alginato possibilitaram o desenvolvimento de filamentos densos e
homogéneos, sem a presenca de poros. Os resultados mecanicos demonstram que maiores
concentragdes do polimero contribuem para a melhora de propriedades mecanicas como,

alongamento e forga de ruptura.

A incorporagdo de ZnO nos filamentos de alginato ndo possibilitou a obtengdo de
filamentos com atividade antimicrobiana. Entretanto, os ensaios de reflectdncia dos fios

apresentaram um indicativo de absor¢ao de radiagcdo UV.

Os ensaios de perda de massa demonstraram que a incorporacao do ZnO em baixas
concentracOoes auxiliou na manutencdo das caracteristicas estruturais dos filamentos,
principalmente ao longo dos primeiros 7 dias. Apos 14 dias, os testes realizados em FCS
apresentaram uma perda de massa na faixa de 50 %. Enquanto que em meio aquoso, 0s
filamentos mantiveram-se integros e estaveis e a perda de massa observada ficou na faixa de
13 %. Os ensaios de absor¢ao de fluidos demonstraram que os filamentos com concentragdes
maiores, apresentaram uma redugdo no percentual de absor¢cdo de ambos os fluidos,

caracteristica interessante para o desenvolvimento de um bom fio de sutura.

Destaca-se a concentracdao de 2,5 % de ZnO, que apresentou boas condigdes de
processabilidade e exibiu resultados ligeiramente melhores que a concentragao de 5%. Apesar
dos bons resultados, o processo de desenvolvimento dos filamentos com ZnO deve ser revisto,

j& que, todos os fios apresentaram certa rigidez.

A incorporagdo de glicerol aumentou o alongamento dos filamentos sem ZnO e com
ZnO em aproximadamente 145 % e 120 %, respectivamente, permitindo a realiza¢do de nds
nas estruturas filamentares, detalhe que ¢ de suma importancia para o um bom fio de sutura. No
entanto, as demais propriedades foram reduzidas e os valores de for¢a de ruptura ficaram abaixo

dos requisitos da NBR13904.

De modo geral, este estudo demonstrou resultados promissores para aplicagdes
biomédicas, sendo que a adi¢do de nanoparticulas de ZnO pode ser benéfica para a obtengdo de
filamentos de alginato com melhores propriedades mecanicas. Entretanto a presenga de glicerol
deve ser cuidadosamente otimizada, de tal forma que conceda aos filamentos maior

flexibilidade, sem comprometer suas propriedades mecanicas.
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6. RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Avaliar a influéncia da concentracao de glicerol nas caracteristicas dos filamentos,

descobrir a concentracao ideal.

Realizar testes de fator de protecdo contra radiacdo ultravioleta, para confirmar se os

filamentos realmente possuem essa propriedade.
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ANEXO A - TABELA 1 - CATEGUTE CIRURGICO ESTERIL —- DIAMETRO E
RESISTENCIA A TRACAO SOBRE NO.

Numero Diametro Resisténcia a Tragao
Cirurgico | Métrico | Minimo | Maximo Média Valor individual
mm mm kef N kef N
9-0 0,4 0,040 0,049 - - - -
8-0 0,5 0,050 0,069 0,045 0,44 0,025 0,25
7-0 0,7 0,070 0,099 0,07 0,69 0,055 0,54
6-0 1 0,100 0,149 0,18 1,77 0,10 0,98
5-0 1,5 0,150 0,199 0,38 3,73 0,20 1,96
4-0 2 0,200 0,249 0,77 7,55 0,40 3,92
3-0 3 0,300 0,339 1,25 12,26 0,68 6,67
2-0 3,5 0,350 0,399 2,00 19,62 1,04 10,20
0 4 0,400 0,499 2,77 27,17 1,45 14,22
1 5 0,500 0,599 3,80 37,28 1,95 19,13
2 6 0,600 0,699 4,51 4424 2,40 23,54
3 7 0,700 0,799 5,90 57,88 2,99 29,33
4 8 0,800 0,899 7,00 68,67 3,49 34,24

Fonte: NBR 13904 FIOS PARA SUTURA CIRURGICA, (2003)
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