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Resumo

As suturas sdo dispositivos médicos utilizados na aproximacdo dos bordos de feridas
cirtirgicas ou acidentais. O objectivo deste trabalho consistiu em produzir um fio de sutura com
base num material polimérico biodegradavel. Para a producdo do fio utilizou-se a técnica de
electrofiagdo que permite a obtengdo de fibras de didmetro sub-micrométrico a partir de
solu¢des poliméricas. Os polimeros usados foram a policaprolactona (PCL) e o acetato de
celulose (AcCel), polimero sintético e natural, respectivamente. Usaram-se como solventes o
cloroféormio e a dimetilacetamida. Foram realizados ensaios mecénicos para caracterizar as
propriedades mecanicas das fibras. As fibras compostas por PCL ¢ AcCel apresentaram tensao
maxima inferior ¢ modulo de Young superior as fibras de PCL. Concluiu-se que a adi¢do de
acetato de celulose tornou as fibras menos elasticas, como era esperado. Quando submetidos a
deformagdes ciclicas, ambos os tipos de fibras mostraram um comportamento idéntico ao
apresentado por uma amostra do mesmo material numa tUnica trac¢do. Para obter os fios,
utilizaram-se dois instrumentos de corte. Depois de alongados obtiveram-se fios com calibres
correspondentes a 5-0 e 4-0, segundo a classificagdo da Pharmacopeia dos Estados Unidos. De
seguida foram feitos testes in vivo em dois ratos de laboratdrio, da estirpe Wistar. Durante o
procedimento cirirgico os fios mostraram ser de facil manuseamento permitindo um bom
atravessamento dos tecidos. Observou-se uma boa regeneracdo dos tecidos apresentando uma
cicatrizagdo limpa e com bom aspecto. Os fios de sutura desenvolvidos neste trabalho retinem as
vantagens das suturas mono-filamento e multi-filamento sem nenhuma das respectivas

desvantagens.
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Resume

Sutures are medical devices used in bringing together the edges of accidental or surgical
wounds. The purpose of this work consisted in producing a suture based on a biodegradable
polymeric material. For the suture production the electrospinning technique was used, which
allows us to obtain sub-micrometer diameter fibers from polymeric solutions. The polymers
used were polycaprolactone (PCL) and cellulose acetate, synthetic and natural polymers,
respectively. As solvents, chloroform and dimethylacetamide were used. Mechanical tests were
performed to characterize the mechanical properties of the fibers. Fibers composed of PCL and
cellulose acetate showed lower maximum stress and higher Young’s modulus than the fibers of
PCL. With the addition of cellulose acetate the fibers became less elastic, as expected. When
submitted a cyclic deformation, both types of fibers showed a behavior identical to that
presented by a sample of the same material in a single traction. To obtain the sutures, we used
two cutting instruments. After elongation, sutures with sizes corresponding to 5-0 and 4-0, as
defined by the U.S. Pharmacopeia, were obtained. Then, in vivo tests were performed in two
laboratory rats of the strain Wistar. During the surgical procedure the sutures proved to be easy
to handle allowing a smooth crossing of the tissues. The surgical wounds presented a clean and
good look during wound healing. The sutures developed in this work combine the advantages of

monofilament and multifilament sutures without any of their disadvantages.
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Capitulo 1

Introducao

Este projecto teve como principal objectivo o desenvolvimento de um novo tipo de
sutura a base de nanofibras de polimeros biodegradaveis. Para tal foram utilizados os polimeros
poli (¢ — caprolactona) e acetato de celulose, polimero sintético e natural, respectivamente. A
técnica de produgdo de fibras utilizada foi o electrospinning e procurou-se determinar a melhor
configuragdo deste sistema de deposi¢do de nanofibras que melhor se adequasse a produgdo de

um fio de sutura.

O estudo da medicina comegou ha muitos séculos atras. Na Grécia antiga existiu um
estudioso que mudou o conceito da medicina tornando-a numa ciéncia. Foi Hipocrates, o pai da
medicina, responsavel por essas mudangas. Desde a antiguidade que a ciéncia tem vindo a
evoluir a um ritmo alucinante. Juntamente com esta evolu¢do deu-se o desenvolvimento da
engenharia ¢ da ciéncia abrangente. A engenharia ¢ comumente conhecida por combinar
principios basicos de todas as areas, como por exemplo os materiais, a fisica, a medicina ¢ a
electronica, entre muitos outros. Tem-se registado um grande progresso nas ciéncias médicas e
na tecnologia associada. Como exemplos temos todos os dispositivos médicos que auxiliam a

medicina no tratamento e no diagnostico das doengas.
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1.1 Suturas

As suturas sdo, actualmente, consideradas dispositivos médicos € o seu uso tem-se
registado desde os tempos primoérdios.

Os fios de suturas sdo definidos como sendo instrumentos que auxiliam na cicatrizagao
de um ferimento uma vez que unem os bordos dos tecidos vivos que foram danificados
voluntariamente, como no caso de operagdes, ou involuntariamente, resultado de um acidente,

por exemplo. Na Figura 1.1 pode-se observar um exemplo de uma sutura, utilizada actualmente.

Figura 1.1 : Exemplo de uma sutura

Antes de serem consideradas suturas viaveis, elas devem respeitar um conjunto de
critérios que definem o caracter da sutura. Nestes critérios estdo incluidos: o manuseamento
acessivel; devem evitar provocar reacgdes significativas nos tecidos; devem possuir uma
resisténcia a trac¢do adequada aos varios fins com que s@o utilizadas; ¢ os nds que sdo
efectuados durante o procedimento devem garantir o maximo de seguranga. Quando se produz
uma sutura deve-se ter em conta que estas devem ser esterilizadas, ndo alergénicas e devem

provocar o minimo de reac¢do a sua passagem durante o procedimento médico [4].

1.1.1 — Historia das Suturas

A técnica de suturar nem sempre foi através de fios, como é conhecida actualmente. Os
primeiros registos de suturas remontam a 20000 AC. Foram encontrados cranios da época
Neolitica que provaram que durante este periodo era utilizada a trepanagdo, ou seja, eram feitos
um ou mais buracos no cranio através de uma broca neurocirtrgica. O crescimento de osso pelo
lado de dentro em relagdo ao buraco mostra que o paciente ndo so6 estava vivo durante a
operagdo como sobreviveu por um periodo consideravel depois de ser sujeito a esta técnica [1].
Foram descobertas outras técnicas de suturar de épocas mais recentes de ha 4000 anos atras.

Registos arqueologicos do antigo Egipto mostram que o povo egipcio usava linho e tenddes de

Novas Suturas a Base de Nanofibras Poliméricas 2



animais para fechar os ferimentos. Na India antiga, os fisicos usavam as cabecas de
escaravelhos ou formigas para agrafar, literalmente, os bordos dos ferimentos. Estas criaturas
encontravam-se vivas quando se procedia a técnica. A cabeg¢a do animal era colocada de modo a
apanhar os bordos da ferida e quando esta cerrava as suas pingas juntando os bordos da ferida, o
corpo era separado da cabega mantendo as pingas a fechar o ferimento [2]. Naquela altura
também eram usados materiais como o linho, cabelo, algoddo, seda ¢ as visceras de animais
como instrumentos médicos. Estas técnicas de suturar eram muito rudimentares e os ferimentos
suturados ficavam frequentemente infectados. Mais recentemente, no século XIX os cirurgioes
preferiam cauterizar as feridas a sutura-las, uma vez que o risco de os pacientes morrerem de
infecgdes provenientes das suturas eram menores. Ainda neste século, um fisico Inglés chamado
Joseph Lister estudou técnicas de desinfecgdo, tornando as suturas muito mais seguras. Nos seus
estudos, Lister mergulhou suturas feitas de intestinos de animais (catgut) em fenol, tornando-as
estéreis [2]. Entretanto comegou a surgir um grande interesse nesta area € comecaram a aparecer
inimeros estudos sobre varios materiais de modo a determinar o melhor material, que
apresentasse uma flexibilidade adequada, que fosse forte e resistente o necessario para suportar
a reaccdo natural do corpo a recuperar e que fosse possivel de esterilizar para ndo criar reacgdes
adversas nos tecidos vivos. No inicio do século XX o material “catgut” era usado como material
de sutura absorvivel enquanto a seda e o algoddo eram usados como material de sutura nao
absorvivel [3]. A criacdo de suturas de nylon e de poliéster forneceu o arranque ao
desenvolvimento da tecnologia de suturas. Além dos materiais usados nos fios de suturas,
procurou-se também desenvolver agulhas que provocassem o menor traumatismo possivel. Para
tal comegou-se a pressionar as agulhas nos fios de suturas tornando o fio de sutura juntamente
com a agulha num s6 instrumento médico. Antigamente as suturas absorviveis eram todas feitas
a partir de materiais naturais, preferencialmente o “catgut” mas a partir da segunda metade do
século XX, os quimicos desenvolveram novos materiais sintéticos passiveis de serem
absorvidos pelo corpo. Os materiais usados nestas suturas eram de acido poliglicélico e acido

polilactico [3].

1.1.2 — Classifica¢do das Suturas

As suturas sao divididas em dois grandes grupos: absorviveis e ndo absorviveis. Dentro
de cada grupo, as suturas podem ainda ser classificadas como naturais ou sintéticas [4].
Relativamente a sua estrutura fisica podem ser classificadas como monofilamentos ou

multifilamentos [3].

Novas Suturas a Base de Nanofibras Poliméricas 3



Tabela 1.1 - Exemplos de materiais utilizados nos varios tipos de suturas [4]

Absorvivel Niao absorviveis
Natural Sintética Natural Sintética
“catgut” simples Polli (é.cido gli.célico) Seda Poli?,mida
“ - Poli (acido lactico — co . Poliéster
catgut” cromico .. . Linho . .
— acido glicolico) Polipropileno

As suturas absorviveis sdo aquelas que durante o processo de regeneragdo ndao sé vao
diminuindo gradualmente a sua resisténcia a trac¢do como vdo sendo degradadas por
degradacdo enzimatica ou hidrolise [4,5]. Este tipo de suturas deve ser utilizado em tecido
subcutdneo de modo a eliminar espago morto na derme para que durante o tempo de
regeneragdo a tensdo minimize. As suturas nao absorviveis sdo um tipo de suturas que ndo sio
absorviveis pelos tecidos. Quando utilizadas, as suturas ndo absorviveis devem permanecer
inalteradas durante o tempo em que estdo aplicadas nos tecidos, ou seja, desde que sdo
colocadas até ao momento em que os tecidos que foram unidos estejam suficientemente firmes
de modo a que ndo seja necessario o apoio continuado do fio de sutura [5]. Este tipo de suturas
sdo preferencialmente usadas em dermatologia e dermatocirurgia ¢ devem ser manuseadas de

modo a aproximar os tecidos sem os estrangular.

Figura 1.2: Exemplos de suturas

Existe uma grande variedade de suturas ndo s6 em relacdo aos varios materiais usados
no seu fabrico como também quanto ao seu calibre. O calibre de uma sutura ¢ definido através
do diametro do fio [6]. A escolha de uma sutura depende da sua composi¢do e do seu calibre.
Como se pode observar pela Tabela 1.2 o calibre depende ndo s6 do tipo de sutura, depende da

sutura ser absorvivel ndo sintética ou uma sutura nao absorvivel ¢ absorvivel sintética [6].
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Tabela 1.2 - Calibres das suturas absorviveis ndo sintéticas e suturas ndo absorviveis e absorviveis
sintéticas e os didmetros correspondentes, segundo a Pharmacopeia dos Estados unidos e da Europeia
[5,7]

Calibre USP Calibre Ph. Eur
Suturas Absorviveis Sutura§ n.ﬁ y Limites de didmetros
Nio Sintéticas Absorviveis ¢ (mm)
Absorviveis Sintéticas

10-0 0.2 0,020-0,029

9-0 0.3 0,030-0,039

8-0 0.4 0,040-0,049

8-0 7-0 0.5 0,050-0,069

7-0 6-0 0.7 0,070-0,099

6-0 5-0 1 0,100-0,149

5-0 4-0 1.5 0,150-0,199

4-0 3-0 2 0,200-0,249

3-0 2-0 2.5 0,250-0,299

2-0 0 3 0,300-0,399

0 1 3.5 0,400-0,499

1 2 4 0,500-0,599

2 3 5 0,600-0,699

3 4 6 0,700-0,799

Segundo a Pharmacopeia Europeia a classificagdo das suturas ¢ feita utilizando um

método métrico onde 1 métrico corresponde a um didmetro do fio de 0,1 mm.

Na tabela seguinte podemos constatar que quanto menor o calibre da sutura menor é a
resisténcia do no a trac¢do, ou seja, quanto menor o calibre mais facilmente a sutura parte uma

vez que a forca maxima a que resiste é menor.

Tabela 1.3 - Calibres de suturas e os respectivos valores de for¢ca nos nos das suturas para suturas
Absorviveis Sintéticas, segundo a Pharmacopeia dos Estados Unidos [7].

Calibre USP Resisténcia a traccio do no6 da
Suturas Absorviveis Sintéticas sutura (N)

12-0 -
11-0 -
10-0 0,24
9-0 0,49
8-0 0,69
7-0 1,37
6-0 2,45
5-0 6,67
4-0 9,32
3-0 17,4
2-0 26,3

0 38,2

1 49.8
2+ 62,3
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As suturas sdo também classificadas segundo a sua estrutura. Segundo esta
classificacdo, as suturas podem ser monofilamentos, multifilamentos, revestidas ou ndo

revestidas, tingidas ou ndo tingidas [3].

(a) (b)

(c) (d)
Figura 1.3 — Tipo de sutura segundo a sua estrutura. (a) monofilamento; (b) multifilamento; (c) Revestido

ou pseudo- monofilamento; (d) revestido multifilamento [5]

As suturas monofilamento provaram produzir menos reacgdes inflamatérias do que as
multifilamento [3]. O tipo de estrutura de cada uma explica o porqué de tal acontecer. As
suturas multifilamentos possuem espacos entre os varios filamentos. Nestes pequenos espacos
existe uma maior probabilidade das células em redor se infiltrarem e aderirem provocando uma
reaccdo inflamatoria superior aquela que uma sutura monofilamento provoca.

As suturas actuais sdo constituidas por duas partes essenciais: o fio de sutura e uma
agulha de metal, tipicamente feita de ago inoxidavel. Embora sejam ambas componentes
essenciais no conjunto da sutura, a por¢do do fio possui um papel predominante uma vez que
apos ser inserido na ferida € o material que sustenta todo o tempo de recobro ¢ sustenta todas as
forgas a que uma ferida é sujeita.

Quando ocorre um golpe ha uma separacdo de tecidos, que dependendo da sua
gravidade pode ou ndo precisar de auxilio para a cicatrizacdo. A reac¢do inicial dos tecidos € um
reflexo da quantidade de ferimentos infligidos pela passagem da agulha e da sutura [8]. O uso
de suturas é um dos métodos mais tradicionais e mais comuns na cicatriza¢do de feridas uma
vez que forcam a aproximacdo dos tecidos danificados. A cicatrizacdo ocorre em quatro fases
principais: hemostasia, inflamatoria, proliferativa ¢ maturagdo. Na segunda fase ndo ha ganho
de forga ¢ a ferida depende da sutura para manter os tecidos unidos enquanto ocorre a resposta

inflamatodria aguda. Na terceira fase ocorre a proliferacdo dos fibroblastos originando o processo
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de fibroplasia. A formacao de colagénio novo nos tecidos provoca um aumento de forga. A fase
da maturacdo € caracterizada pela reorganizacdo do tecido conjuntivo [3].

Nas fases iniciais ndo ha um ganho de for¢a muito elevado. Ao fim do primeiro més os
tecidos recuperam aproximadamente cinquenta por cento da for¢ca. Quando ha danificacdo de

um tecido, ele recupera sensivelmente oitenta por cento da forga inicial [3].

As agulhas utilizadas actualmente nas suturas sdo constituidas por trés secgdes: a ponta,
0 corpo e uma outra ponta onde o fio esta preso. A ponta é o local mais agu¢ado da agulha uma
vez que € a zona que corta os tecidos de modo a passar a sutura, o corpo ¢ a sec¢do, que pode
variar na forma, onde o cirurgido agarra para manusear a sutura ¢ a ultima sec¢do é a seccao
mais fina de todas. As agulhas variam no tamanho, forma e sec¢do de corte. Quanto ao tamanho,
as agulhas devem ser o mais fino possivel de modo a diminuir a0 maximo o traumatismo
causado durante o procedimento de suturar. O comprimento das agulhas pode diferir de sutura
para sutura, dependendo do calibre desta ¢ deste modo dependendo do tipo de ferida que se
pretende suturar. Relativamente a forma, elas podem ser curvas ou rectas, sendo as curvas mais
utilizadas na derme. A secg@o de corte divide-se em dois tipos: corte ¢ ndo corte [4]. As agulhas
de corte podem ter um bordo afiado na curva interna da agulha que ¢ dirigido ao bordo da ferida
ou um bordo afiado na parte externa da agulha que ¢ direccionado para longe do bordo da
ferida, que se denomina de corte reverso. Ambos os tipos de agulhas tém um corpo triangular.

Existem diversas técnicas de suturar ¢ a sua escolha depende ndo sé do cirurgidao que
realizara o procedimento como depende também do tipo e local onde é necessario suturar. Uma
técnica de sutura para ser eficiente deve eliminar espaco morto entre os tecidos subcutaneos,
deve minimizar a tensdo provocada pela separacdo de tecidos quando estdo danificados e deve
juntar os tecidos de modo a que estes se mantenham unidos sem serem estrangulados.

Entre as varias técnicas de suturar encontramos a sutura simples, sutura simples
interrompida, sutura continua, sutura intradérmica, sutura subcutanea entre outras.

Uma sutura ideal deve permitir realizar nds seguros, isto é, os noés devem manter-se
fixos evitando que os mesmos se desfacam ou quebrem. Actualmente existem varios tipos de
no6s dependendo da técnica que se utiliza para suturar, que por sua vez depende da zona que ¢

necessario suturar. Existem trés tipos de nos principais: quadrado, “granny” e o n6 de cirurgiao

[9].
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(a) (®) (©

Figura 1.4 — Trés nos principais de sutura (a) Quadrado; (b) “granny”; (¢) N6 de cirurgido [9]

Os nos sdo constituidos por trés componentes essenciais. O primeiro componente € o
lago que aproxima os tecidos danificados e fornece a tensdao necessaria para manter os tecidos
unidos. De seguida existe o n6 propriamente dito que é feito de lacadas, cujo nimero depende
do tipo de sutura que se pretende realizar e do tipo de tecido que se tenciona suturar. O ltimo
componente sdo as pontas do fio de sutura que permanecem soltas apos o procedimento ter
terminado. Estas pontas devem garantir que permanecem estdveis de modo a que ndo haja

desenlace do no tornando a sutura instavel [10].

1.2 Electrofiacao

O electrospinning ou electrofiacdo é uma técnica de produgdo de fibras ultrafinas muito
usada actualmente. O termo electrospinning deriva das suas caracteristicas enquanto técnica:

“electrostatic spinning” que significa fiacdo electrostatica [11].

1.2.1 Historia da Electrofiagao

Esta técnica de produgdo de fibras ultrafinas existe ha muitos anos. O seu inicio ocorreu
em 1897 por Rayleigh mas foi patenteada apenas em 1934 por Anton Formahals. Embora tenha
surgido ha bastante tempo, foi apenas a partir dos anos oitenta do seculo XX que esta técnica
ganhou uma maior aten¢do. O seu grande desenvolvimento deveu-se essencialmente ao facto de
ser uma técnica simples e econdmica e com uma grande versatilidade relativamente as fibras
produzidas [11].

A electrofiacdo utiliza forgas eléctricas para produzir fibras cujos didmetros podem ir
desde algumas dezenas de nandmetros a alguns micrometros [11].

Esta técnica tem sido utilizada nos ltimos anos em diversas areas tais como a industria
téxtil, aplicacdes biomédicas e farmacéuticas, biotecnologia, Engenharia Ambiental, Engenharia
dos Tecidos entre muitas outras [11].

A Engenharia dos Tecidos é um campo multidisciplinar que combina métodos da

engenharia com principios da ciéncia ¢ da vida. Esta area da engenharia procura produzir
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substitutos que sejam capazes de restaurar, manter ¢ melhorar a fungdo de tecidos e orgaos.
Entre as inimeras aplicagdes que a Engenharia dos Tecidos nos oferece através da aplicagdo da
técnica de electrofiagdo deparamo-nos com matrizes para aplicagdes de filtragdo, libertagdo de
medicamentos e regeneragdo de tecidos. Embora esteja numa fase inicial tém sido
desenvolvidas membranas de nanofibras poliméricas para revestir as feridas. As membranas de
nanofibras apresentam a maior parte das propriedades necessarias para a terapéutica de
ferimentos. Para esta terap€utica ser o mais proximo do ideal, deve apesentar caracteristicas tais
como capacidade de absor¢do de fluidos, eficiéncia como barreira bacterial, capacidade de
trocas gasosas adequada, deve aderir ao tecido saudavel e evitar ferir o tecido danificado, deve

ser indolor para o paciente, facil de remover e de baixo custo [11].

1.2.2 Processo de Electrofiacdo

Sdo trés os componentes principais necessarios para produzir fibras ultrafinas através da
técnica de electrofiagdo: uma fonte de alta tensdo, um colector ligado a terra e uma seringa
contendo a solugdo que se pretende fiar [12]. Na figura 1.5 pode-se observar um esquema de

uma montagem do processo de electrofiacao.

OkV  Applied KV Taylor Cone| ™

\_/ Y Alta Tenséo

A ; \

7t ++

T ——- Agulha
__——— Cone de Taylor
A

(3] F
\# Carga

Colector

Figura 1.5 — Montagem esquematica do electrospinning[17]

O tipo de montagem da técnica de electrofiagdo pode ser horizontal ou vertical.
A bomba de ejeccdo ndo s6 ajuda a impulsionar a solugdo que contém o polimero na

direc¢do do colector como também ¢é a responsavel por controlar o caudal da solugdo, isto é,
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controla e mantém estavel durante todo o processo a quantidade de solucdo que é ejectada por
unidade de tempo.

E aplicada uma tensdo na agulha, que serve como um eléctrodo. Entretanto, 4 medida
que a bomba de ejeccdo forca a saida da solugdo, forma-se uma gota na ponta da agulha.
Quando a tensdo ¢ aplicada, esta gota fica altamente carregada ¢ como resultado vai
experimentar dois tipos de forgas electrostaticas: a repulsdo electrostatica entre as cargas da
superficie e a forca de Coulomb exercida pelo campo eléctrico externo. O aparecimento destas
forgas obriga a gota a deformar-se de modo a atingir uma forma cénica conhecida por cone de
Taylor. Quando as forcas electrostaticas associadas as cargas de superficie vencem a tensdo
superficial da solug¢do ocorre a ejeccdo desta sob a forma de um jacto. Este jacto resulta num fio
ultrafino e longo apés sofrer um processo de alongamento e de “chicotada”. E durante esta fase
que corre a evaporagdo do solvente. A medida que o fio atravessa a distancia que separa a
seringa do colector, o solvente utilizado para dissolver a mistura evapora dando lugar a um fio
polimérico solidificado. O fio resultante é atraido pelo colector uma vez que este esta ligado a
terra. A medida que vai sendo expelido da seringa, a solu¢do é depositada aleatoriamente no

colector sob a forma de fibras ultrafinas [12].

Figura 1.6 — Deposicgdo de fibras de PCL e Acetato de Celulose observadas no (a) Microscopio Optico
(Objectiva 10x); (b) SEM

O colector pode variar em termos de composicdo e geometria, escolhendo-se o que
melhor se adequa ao objectivo da produgdo de fibras. Existem inumeros tipos de colectores
entre eles o prato de aluminio, barras paralelas, cilindro rotatorio, agua, etc [11]. Determinados
colectores permitem obter fibras alinhadas. Quando nao sdo alinhadas, as fibras sdo depositadas
aleatoriamente devido a instabilidade do jacto que se encontra carregado [11].

Esta técnica de produzir fibras ultrafinas depende de varios pardmetros que podem ser
controlados. Os pardmetros dividem-se em trés categorias: parametros da solucdo, parametros

do processo e pardmetros ambientais.
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A viscosidade, condutividade, tensdo superficial, momento dipolar ¢ a constante
dieléctrica sdo propriedades intrinsecas da solug@o. Sdo propriedades que se devem ter em
consideragdo quando se escolhem os componentes da solu¢do uma vez que quando néo estdo em
conformidade ndo € possivel produzir fibras ultrafinas regulares e de boa qualidade. A
viscosidade, a condutividade e tensdo superficial sdo propriedades muito importantes a ter em
conta uma vez que determinam o tamanho e a morfologia das fibras produzidas por
electrofiagdo [13].

Estudos sobre a importidncia dos varios pardmetros no processo de electrofiagdo
mostraram que, com baixas concentragdes de polimero, a gota na ponta da agulha alterava a sua
forma de modo que, ao invés de haver uma boa fiagdo da solugdo, ocorria simplesmente
pulverizagao, isto €, libertagdo simultanea de pequenas gotas [13]. Por vezes o aumento da
concentracdo de polimero torna as fibras mais uniformes ¢ com uma forma cilindrica [14].

Nas situagdes em que a concentragdo ¢ muito elevada, a gota formada na ponta da
agulha seca antes de se formar o jacto impedindo a produgdo de fibras e, como consequéncia,
todo o processo de electrofiagdo é anulado.

Na sequéncia de varios estudos concluiu-se que o didametro médio das fibras produzidas
pelo processo de electrofiagdo aumenta com o aumento da concentracdo de polimero da solucao
[13].

Foi observado que um aumento no didmetro das fibras estd directamente relacionado
com a diminuicdo da area da superficie de deposigdo das fibras [13].

Quanto a condutividade de uma solucédo, verificou-se que o aumento da condutividade
da solu¢do ou da densidade de carga pode ser utilizada para produzir fibras com o menor
numero de contas possivel [13].

Existe uma relacdo de proporcionalidade inversa entre a condutividade e o diametro das
fibras produzidas pelo processo de electrofiacdo, isto é, um aumento na condutividade provoca
uma diminui¢do no diametro das fibras, enquanto uma baixa condutividade da solugdo resulta
num menor alongamento do jacto e fibras de maior didmetro [11].

Os parametros de processo englobam a tensdo aplicada, o caudal, o tipo de colector ¢ a
distancia entre o colector ¢ a agulha.

Como foi dito anteriormente, o processo de electrofiacdo apenas se inicia quando ¢
aplicada uma tensdo adequada. Em muitos casos, quando a tensdo aplicada se torna muito
elevada ha uma grande probabilidade de se formarem gotas e contas na deposi¢do [11]. Uma
tensdo muito alta pode provocar um enorme alongamento da solu¢do devido as forcas de
Coulomb presentes no jacto bem como um campo eléctrico mais forte. Todos estes factores

podem provocar uma diminui¢do no didmetro das fibras e uma evaporagdo precoce do solvente

[11].
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Em relacdo ao caudal, deve haver um intervalo de valores ideais para produzir as fibras
desejaveis. Um caudal muito elevado inibe uma secagem adequada do jacto resultando no
aparecimento de contas ¢ gotas juntamente com as fibras produzidas [11]. Quando o caudal ¢
baixo podem ocorrer interrupgdes no jacto, devido a indisponibilidade da solugéo [15].

Os parametros ambientais incluem a temperatura e a humidade do ambiente em que sio
produzidas as fibras. Existe uma relagdo inversa entre a viscosidade e a temperatura: o aumento
de temperatura diminui a viscosidade [11]. Os solventes tém propriedades intrinsecas que
contribuem para as caracteristicas essenciais numa solucdo e por vezes, sdo as misturas que se
criam que determinam as caracteristicas determinantes da solucdo. Os solventes usados nas
solugdes que sdo sujeitas a electrofiagdo devem possuir algumas propriedades tais como
volatilidade, pressdo de vapor e ponto de ebulicdo adequados. A escolha dos solventes para as
solu¢des na electrofiagdo é muito importante pois estes t€m um papel crucial em todo o
processo. Inicialmente, os solventes devem permitir uma dissolugdo completa dos polimeros e
de seguida devem transportar as moléculas dos polimeros através do jacto até atingirem o

colector [11].

1.2.3 Solucgoes utilizadas na electrofiacdo

As solucdes utilizadas na electrofiacdo sdo constituidas essencialmente por polimeros
dissolvidos em solventes escolhidos devido as suas caracteristicas e as suas relacdes com os
polimeros optados. Sdo iniumeros os polimeros utilizados na electrofiagdo. Os polimeros sdo
macromoléculas compostas por unidades estruturais que se repetem, designadas de mondmeros.
Uma macromolécula pode conter até milhares destas unidades estruturais repetidas [16].

Os polimeros podem ser de natureza natural ou sintética. As solugdes utilizadas na
técnica de electrofiacio podem ser constituidas por polimeros naturais, sintéticos ou uma
mistura dos dois tipos, incluindo proteinas, acidos nucleicos e polissacarideos. Os polimeros
naturais provém de fontes renovaveis como as plantas, animais ¢ microorganismos. Este tipo de
polimero foi o primeiro a ser utilizado na Engenharia dos Tecidos, nomeadamente em matrizes
destinadas ao estudo de regeneragdo de tecidos. Os polimeros naturais sdo utilizados nesta area
da engenharia pois apresentam propriedades tais como comportamento pseudo-plastico,
hidrofilicidade, biodegradabilidade entre muitas outras. Um dos factores muito importantes que
leva a sua grande procura e pesquisa ¢ o facto de estes polimeros apresentarem propriedades
semelhantes a matriz extracelular encontrada nos organismos vivos [17].

O colagénio, o quitosano, a gelatina, o acetato de celulose, a proteina da seda e o acido

desoxirribonucleico (ADN) sdo exemplos de polimeros naturais [11].
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Os polimeros naturais, quando aplicados na area da biomedicina, s8o preferidos aos
polimeros sintéticos pois ndo sO6 exibem uma melhor biocompatibilidade e baixa
imunogenicidade como possuem uma capacidade propria para ligar células desde que possuam
sequéncias de aminoacidos especificas. No entanto, os polimeros sintéticos também apresentam
algumas vantagens em relagdo aos polimeros naturais. Os polimeros sintéticos podem ser
adaptados de maneira a proporcionar determinadas propriedades mecanicas tais como a
viscoelasticidade, a resisténcia a trac¢@o ¢ uma taxa de degradacdo pretendida [11].

Os polimeros sintéticos mais usados em aplicagdes biomédicas sdo os poliésteres
biodegradaveis hidrofobicos tais como o acido poliglicolico (PGA), acido polilactico (PLA) e a
poly (¢ — caprolactona) (PCL) [11]. O PCL é um composto muito utilizado em aplicagdes
biomédicas uma vez que ¢ degradado via hidrolise das ligagdes éster em condicdes fisiologicas.
Em comparacdo com outros polimeros sintéticos biodegradaveis, este apresenta uma taxa de
degradacdo inferior, o que mostra ser um factor importante quando usado em implantes como
libertagdo controlada de medicamento no organismo, ou mesmo como sutura [18]. E sintetizado

através da polimerizagdo da abertura do anel da € — caprolactona [17].

Figura 1.7 — Estrutura da € — caprolactona [18]

Durante este trabalho experimental foram utilizadas solugdes constituidas por acetato de
celulose e PCL. A celulose ¢ um dos biopolimeros mais comuns no nosso planeta. O acetato de
celulose foi preparado inicialmente por Paul Schutzenberger em 1865. Este componente, em
termos quimicos, ¢ um éster acetato da celulose, que por sua vez € o componente principal das
paredes das células das plantas, constituindo actualmente a fonte de polimero renovavel mais
abundante. Existe maioritariamente nas florestas sob a forma de material lignocelulosico, sendo
a madeira a principal fonte [17].

A escolha do acetato de celulose apresenta varias vantagens em comparagao com outros
polimeros: ¢ soluvel em varios solventes comuns tais como a acetona ¢ a N, N —
dimetilacetamida, as fibras produzidas mostram ser suaves ao toque, a sua producdo é amiga do
ambiente e provou ser hipoalergénico [15].

No trabalho experimental utilizaram-se como solventes o cloroférmio, N, N —

dimetilacetamida e acetona.
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O cloroféormio é 0 nome comum para triclorometano. E um hidrocarboneto halogenado
com a formula CHCI;, ndo solivel em dgua mas no entanto facilmente dissolvido em alcool,
éter, acetona e outros solventes organicos. Foi descoberto por Eugene Soubeiran, em Franga e
por Justus von Liebig, na Alemanha, ambos por volta de 1831. Mais tarde foi proposto como
anestésico por Sir J. Simpson, professor inglés da Universidade de Edimburgo. Provou-se que
este componente provoca danos em varios orgdos humanos particularmente no figado. Por esta
razao, anos mais tarde foi substituido por outros compostos mais seguros [20].

A N, N — dimetilacetamida ¢ um composto organico da classe das amidas, com a
formula C4HoNO e apresenta-se sob a forma de um liquido incolor. E um solvente muito
utilizado em quimica organica, na producdo de produtos fotograficos, cosméticos, farmacéuticos
entre muitos outros. E usado também na Engenharia dos Tecidos quando aplicado na produgdo
de nanofibras por electrofiagdo para regular a taxa de evaporacao do solvente, como no presente
trabalho. Este composto pode ser obtido através da reacc¢do de acido acético com a dimetilamina
[21].

A acetona, também conhecida como dimetilcetona ou propanona, ¢ um composto
organico com a formula quimica CH;COCHj; e apresenta-se sob a forma de um liquido incolor
mas com um odor e sabor muito caracteristico e facil de distinguir. E um composto utilizado na
extrac¢do de 6leos, na industria farmacéutica, na Engenharia de Tecidos, comos solvente de
polimeros, entre muitas outras aplicagdes. Uma das aplicagdes muito conhecida da acetona

pertence a categoria dos cosméticos, uma vez que € utilizado na remocgdo de verniz das unhas.

Tabela 1.4 - Propriedades dos solventes Acetona, N,N — dimetilacetamida e cloroféormio [22].

Solvente Acetona N,N - Dimetilacetamida Cloroformio
Férmula Molecular CH3COCH3 CH3CON(CH3)2 CHCL3
Densidade 0,791 g/cm3 (25°C) 0,937 g/cm3 (25°C) 1,492 g/cm3 (25°C)
Ponto de Fusdo -94°C -20°C -63°C
Ponto de Ebulicio 56°C 164,5 - 166°C 60,5- 61,5°C

Na Tabela 1.4 encontramos algumas propriedades importantes dos solventes que foram
utilizados durante o trabalho.

De seguida podemos presenciar todos os passos que foram realizados durante a
producdo de um novo tipo de sutura através da técnica de electrofiagdo. Apos serem produzidos,
os fios foram submetidos a uma série de testes de modo a caracterizar o novo fio de sutura.
Entre eles foram efectuados testes de traccdo, de modo a determinar a for¢a maxima, isto ¢ a
for¢a necessaria para quebrar o fio e testes in vivo, de modo a avaliar a resposta imunoldgica dos

tecidos quando o fio de sutura ¢ aplicado.
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Capitulo 2

Materiais e Métodos

2.1 Materiais

Para a preparagdo das solugdes foram utilizados os seguintes produtos:

* Poli (¢ — caprolactona) [PCL], adquirido a Sigma — Aldrich, com massa
molecular média entre 70,000 e 90,000.

¢ Acetato de Celulose, adquirido a Sigma — Aldrich com massa molecular média
aproximadamente 61 000.

¢ Triacetato de Celulose, adquirido a Sigma — Aldrich com massa molecular
média aproximadamente 30,000.

¢ Cloroférmio, adquirido a Group Carlo ERBA Reagents.

* Acetona, adquirido a Group Carlo ERBA Reagents.

* N,N — Dimetilacetamida, adquirido a Sigma — Aldrich.

Depois de preparadas, as solugdes foram sujeitas ao processo de electrofiagdo. Durante
este procedimento foram utilizados os seguintes materiais:
* Bomba de infusdo, Chemyx — Syring Infusion Pump.
* Fonte de alta tensdo, construida no laboratério.
e Seringas B. Braun (5 ml), e Terumo (10 ml).
* Agulhas de calibre 22.
* Colector metalico.

* Papel de aluminio.
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Para caracterizar e medir os parametros das fibras produzidas, utilizaram-se os seguintes
dispositivos:
*  Microscopio optico, Nikon Eclipse LV100
*  Microscopio Electronico de Varrimento (“Scanning Electron Microscopy” —
SEM), Zeiss, modelo DSM 962.
* Difracgdo por raios —x (DRX), modelo X’Pert PRO PANalytical.
* Craveira digital, modelo Absolute Digimatic da Mitutoyo.

e Régua comum

Nos testes in vivo foram utilizados:

* Ratos de laboratorio, da estirpe Wistar.

* Anestesia, constituida por uma mistura de Ketalar e Diazepam na propor¢ao
2:1.

* Sutura Dexon “S” Beige Braided Polyglycolic Acid caliber 5-0.

e Sutura Vicryl Polyglactin 910 [4-0].
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2.2 Métodos

2.21 Processo de electrofiaciao

Para iniciar o trabalho experimental comegou-se por produzir solu¢des com diferentes
misturas e diferentes concentragdes, de modo a procurar a solugdo que produzisse melhores
fibras através do processo de electrofiacgdo.

Das solugdes cujos solventes foram uma mistura de dois, o cloroférmio foi o elemento
comum a todas elas.

A acetona foi um dos solventes escolhidos por dissolver o acetato de celulose [23]. Para
além do PCL decidiu-se adicionar acetato de celulose com o intuito de diminuir a elasticidade
das fibras produzidas.

Nas tabelas seguintes estdo sumariadas as diferentes constitui¢des das solugdes
utilizadas no trabalho. Os valores das percentagens dos constituintes das solu¢des correspondem

a massa/massa.

Tabela 2.1 - Composigao das solu¢des em que o solvente era uma mistura de cloroformio e
acetona.

Denominacio Cloroférmio Acetona PCL Aé:z:zsie
(%o p/p) (o p/p) (o p/p) (% p/p)
S1 10 0,4
S2 50 50 10 -
S3 15 0,6
S4 75 25 10 0,4

As solugdes cujo solvente era uma mistura de cloroférmio e acetona nao produziram
fibras regulares e de boa qualidade, apresentando dificuldades durante o processo de
electrofiagdo como a formagao de uma gota na ponta da agulha. Procurou-se outro solvente que

dissolvesse o acetato de celulose. Escolheu-se a N,N — dimetilacetamida.
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Tabela 2.2 - Composi¢do das solu¢des em que o solvente era uma mistura de cloroférmio e N,N —
dimetilacetamida.

Denominacio | Cloroformio | N, N Dimetilacetamida | PCL AéZfﬁfﬂ;:e
(% p/p) (% p/p) (% p/p) (% p/p)
S5 50 50 10 0,4
S6 15 0,6
S7 20 0.8
S8 15 -
60 40

S9 15 0.3
S10 15 0,9
S11 15 12
S12 70 30 15 0,6

Durante os testes de trac¢do das amostras da solugdo S8 ocorreu um fenomeno estranho:
as amostras quebraram parcialmente separando-se em duas camadas. Para compreender se este
fenomeno estava directamente relacionado com a solugdo S8, devido a algum factor durante
todo o procedimento até obter as amostras ou se, estava relacionado com a mistura de
cloroférmio e dimetilacetamida, repetiu-se a solugdo utilizando o mesmo procedimento. Foram
feitas duas solugdes utilizando os mesmos componentes, que se denomiram S8-2 e S8-3. A
solu¢do S8-3 apenas diferiu no tempo de deposicdo que foi reduzido para metade, sendo
portanto de 10 horas.

Posteriormente outras solu¢des constituidas somente

experimentaram-se por

cloroférmio como solvente.

Tabela 2.3 - Composi¢ao das solu¢des em que o solvente usado foi o cloroféormio.

. N Cloroformio PCL Triacetato de
Denominacao (% p/p) (% pip) Celulose
(% p/p)
S13 10 0,4
S14 100 10 -
S15 15 -

Na solugdo S13 adicionou-se triacetato de celulose em substituicdo do acetato de
celulose. Na bibliografia pesquisada encontrou-se que o cloroféormio era um bom solvente do
triacetato de celulose uma vez que o dissolvia.

Experimentou-se também dissolver PCL em N, N — dimetilacetamida e estudar os seus

parametros.

Tabela 2.4 - Composi¢ao das solu¢des em que o solvente usado foi a N,N — dimetilacetamida.

. - N, N Dimetilacetamida PCL
Denominacao
(%o p/p) (%o p/p)
S16 15
100
S17 18

Novas Suturas a Base de Nanofibras Poliméricas



Depois de prontas, as solugdes foram submetidas ao processo de electrofiacdo onde se
procurou determinar os melhores pardmetros de producdo de fibras de cada uma das solugdes.
Durante o estudo foram alterados a distdncia entre a solug@o e o colector, a tensdo aplicada e o
caudal, formando varios conjuntos de parametros.

Depois de produzidas, as deposigdes foram observadas no microscopio oOptico. Ao
utilizar o microscopio Optico procurou-se visualizar toda a deposi¢do para verificar as
caracteristicas principais e a qualidade das fibras produzidas. Utilizaram-se as objectivas de 10x,
50x e nalguns casos a objectiva de 100x. Em muitas das deposi¢oes foram encontradas contas e
gotas tornando as fibras irregulares. Além de muitas deposigdes apresentarem problemas fisicos
relativamente as fibras verificou-se também que durante o processo de electrofiagdo, as solugdes
em que o solvente foi uma mistura de cloroférmio e acetona formavam gotas na ponta da agulha
resultando em fibras irregulares.

Depois de determinadas as solu¢des vidveis para prosseguir o estudo, foram feitas
deposigdes de vinte horas de cada uma das solugdes, excepto a solugdo S8-3 da qual se fez uma
deposi¢ao de dez horas.

As solugdes S6, S8, S9 e S10 foram depositadas utilizando os seguintes parametros: 25
cm de distancia; 0,5 ml por hora de taxa de fluxo; e aplicada uma tensdo de 15 kV. Na solu¢do
S11, uma vez que a concentragdo de acetato de celulose era superior as restantes solugdes,
tornando esta solu¢do mais viscosa, a tensao aplicada para proceder a deposi¢do aumentou para

os 18 kV, mantendo fixos os restantes parametros (25 cm e 0,5 ml por hora).

2.2.2 Microscopia Electronica de Varrimento (SEM)

Recorreu-se, de seguida, ao microscopio electronico de varrimento para observar as
fibras obtidas em detalhe.

As amostras das varias deposig¢des foram dispostas num disco proprio para ser utilizado
no SEM. Neste disco foram colocados dois pedagos de fita de carbono de modo a colar as
amostras a serem observadas. Depois de preparadas e antes de serem analisadas, as amostras
foram revestidas por particulas de ouro. Posteriormente o disco foi colocado no SEM e foram

observadas as varias amostras em estudo.
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2.2.3 Ensaios Mecanicos

Depois de efectuadas as deposi¢des, cortaram-se amostras com as dimensdes 3 cm de
comprimento por 1 cm de largura. Mediram-se também as espessuras das amostras em trés

pontos diferentes.

Figura 2.1 — Esquema representativo dos pontos onde foram medidos as espessuras das amostras.

Foram escolhidas varias amostras de cada uma das deposi¢des. Cada uma das amostras
foi submetida a um teste de tracgdo até a ruptura.

Durante os testes de tracgdo programou-se o aparelho com uma extensdo maxima de
99,99 mm (valor maximo permitido pelo aparelho) e, como velocidade de trac¢do, 5 mm por
minuto.

Inicialmente foram submetidas as cinco solugdes (S6, S8, S9, S10 ¢ S11) a testes de
tracgdo, até a ruptura. Com estes testes de tracgdo pretendeu-se determinar a extensdo maxima
de ruptura, a tensdo maxima que os varios materiais suportam até atingirem os pontos de ruptura
e os modulos de Young para as varias misturas de solu¢cdes. O mddulo de Young caracteriza a
rigidez elastica de um material. Quanto maior for o mdédulo de Young de um material maior ¢ a
resisténcia do material a deformagao plastica.

Um material quando sujeito a um teste de traccdo sofre uma deformagdo continua a
medida que a tensdo aumenta. Contudo, as amostras sofrem dois tipos de deformacao: elastica e
plastica. A deformagao elastica é caracterizada por ser uma deformacdo em que, quando a carga
¢ removida, a amostra volta a sua forma inicial. Na deformagao plastica, as amostras deformam
permanentemente, ou seja, quando ¢ retirada a carga as amostras ndo recuperam a sua forma
original. Através dos graficos tensdo-deformagdo ¢é possivel determinar as zonas
correspondentes a deformagao elastica e plastica. Ao separar estas duas deformacgdes existe um
patamar, no qual a tensdo se mantém aproximadamente constante, conhecido como a tensdo de
cedéncia. A partir da tensdo de cedéncia as amostras passam a sofrer deformagao plastica.

Apobs os testes de tracgdo a ruptura, analisaram-se os graficos correspondentes a cada
amostra. Posteriormente utilizaram-se outras amostras da deposi¢do de S6 ¢ submeteram-se a
testes de recuperagdo, com o objectivo de avaliar a histerese mecanica. Estes testes de
recuperagdo sdo caracterizados por serem testes onde, apds se submeterem as amostras a
traccdo, se retirava a tensdo de traccdo. O aparelho era programado para operar em modo

compressdo. Primeiramente as amostras foram traccionadas até atingir um alongamento (Al) de
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50 mm. Este valor foi seleccionado de forma a evitar a ruptura da amostra. De seguida, e sem
retirar as amostras das garras da maquina, programou-se o aparelho para realizar a compressao
as mesmas amostras. Definiu-se a velocidade de deslocac¢do das garras do aparelho idéntica a
definida nos testes de trac¢do, 5 mm por minuto.

Nao foi realizado o estudo acerca dos parametros ideais de produgdo de fibras através da
técnica de electrofiacdo para a solugdo S15 que ¢é constituida por PCL (15%) em cloroférmio
(100%) pois esta solugdo ja tinha sido estudada no laboratorio e os pardmetros com que se
produziram as nanofibras de PCL foram: 25 ¢m; 0,5 ml por hora ¢ 13 kV. Deste modo, foi feita
uma deposi¢do de 20h da solucdo S14, para ser utilizada posteriormente em testes de tracgdo e
re-traccao.

Posteriormente, trés amostras da deposi¢do da solugdo S6 e trés amostras da solugdo
S15, isto €, foram sujeitas a ciclos de histerese. Isto €, foram sujeitas a tracg¢do, compressao,
novamente tracgdo, seguida de outra compressdo, terminando com uma tracgao até a ruptura.

Para estes testes foram utilizados os valores médios determinados com os testes de
tracgdo e compressao realizados inicialmente a solugdo S6.

O processo utilizado nestes testes foi o seguinte:

1. Primeiramente traccionaram-se as amostras até atingir um alongamento de 37,9 mm

(80% do valor médio do alongamento a ruptura)

2. Com a amostra totalmente distendida, procedeu-se a compressdo, impondo as
amostras um retorno de 12 mm (Al = -12mm).

3. As amostras foram novamente traccionadas de forma a atingirem uma deformagao
equivalente a definida em 1. Assim o aparelho foi programado para traccionar a
amostra até um alongamento de 12mm.

4. Apos a segunda tracgdo executou-se novamente uma compressao (Al =-12mm).

5. Traccionou-se novamente a amostra, definindo o valor de extensio maxima

autorizado pelo aparelho, de modo a que as amostras atingissem a ruptura.

Para a solugdo S15 foi utilizado o mesmo processo alterando os valores de extensdo e
compressdao. As amostras desta solu¢do sdo muito deformaveis devido a serem compostas
unicamente por PCL. Por este motivo ndo houve limite durante as tracgdes, efectuando-se a
traccdo maxima possivel pelo aparelho de traccdo. No fim das tracgdes, as amostras foram
sujeitas a compressdo com Al = -25 mm. Este valor garantiu que todas as amostras passavam
pela forca nula. As amostras da solugdo S15 foram igualmente sujeitas a trés traccdes

intercaladas com duas compressdes.
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2.24 Microscopia Electronica de Varrimento (SEM) - 2

Depois de concluidos os testes de tracgdo procurou-se a causa da separagdo em camadas
observando uma amostras de S8-2 que foi previamente traccionada e separada em quatro
fragmentos identificados por A1, A2, B1 ¢ B2.

O modo de preparagdo destas amostras foi idéntico ao realizado nas amostras das

restantes solugdes que foram anteriormente observadas.

Al B1

A2 B2

Figura 2.2 — Esquema representativo dos fragmentos da amostra de S8, que quebrou em duas

camadas

A legenda dos fragmentos € a seguinte:
* Al — camada um, néo traccionada (presa entre as garras do aparelho);
* A2 - camada dois, ndo traccionada (presa entre as garras do aparelho);
* Bl - camada um, traccionada;
* B2 - camada dois, traccionada.
A camada um corresponde a camada de cima, ou seja, a ultima camada depositada e a
camada dois corresponde a camada junto do papel de aluminio que foi a primeira a ser

depositada.

2.2.5 Difraccao de Raios - X

Como ja foi referido, durante os testes de traccdo a ruptura ocorreu um fendomeno
invulgar as amostras sujeitas a testes de tracc¢do, caracterizado pela separagdo das mesmas em
duas camadas.

Para ajudar a perceber o porqué deste fendomeno submeteram-se diversas amostras a
difracgdo por raios — x para analisar o seu grau de cristalinidade. Uma das amostras sujeita a
difracgdo por raios — x foi aquela que foi traccionada e separada em quatro fragmentos. Estes

fragmentos foram analisados individualmente.
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Para além desta amostra foram também sujeitas amostras cedidas por dois colegas,
Susana Gomes e Jodo Martins, produzidas a partir de solugdes constituidas por PCL dissolvido
em acido acético e PCL dissolvido em cloroférmio, respectivamente.

Depois de cortados, colocaram-se os pedacos das diversas solugdes, um de cada vez,

num disco que foi de seguida colocado no aparelho de difrac¢do por raios — X.

2.2.6 Producao de fios

Nesta fase foram utilizados dois instrumentos de corte, inicialmente modificados de
modo a produzir fios com diferentes larguras.

Num dos instrumentos, colocaram-se duas laminas, encostadas uma a outra, num x-ato
comum de modo a que a distincia entre as duas laminas fosse a menor possivel.

No outro instrumento de corte, colocaram-se igualmente duas laminas juntas. A
diferenca residiu no tipo de lamina utilizado. No primeiro instrumento foram utilizadas laminas
de x-ato comuns enquanto no segundo instrumento de corte utilizaram-se laminas circulares.
Para além das laminas circulares, colocaram-se conjuntamente discos de cartolina de modo a
aumentar o espaco entre as duas laminas. Utilizaram-se uma, duas e trés cartolinas no

instrumento de corte.

Figura 2.3 — Instrumentos de corte utilizados

Cortaram-se varios fios de diferentes larguras das deposigoes de S6 e S15. Para medir
os comprimentos das varias amostras utilizou-se uma régua comum e para determinar as
espessuras utilizou-se a craveira digital. Para calcular a largura dos fios recorreu-se ao
microscopio optico. No microscopio Optico, analisaram-se os fios e retiraram-se imagens dos
fios, com a respectiva escala. Para determinar as larguras iniciais retiraram-se imagens em trés
pontos diferentes dos fios. De seguida e recorrendo ao programa Image] determinaram-se as
larguras dos fios. De cada imagem foram determinados trés valores de largura. Registaram-se os

seus valores de comprimento e espessura finais utilizando um procedimento idéntico ao inicial.
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As larguras finais foram igualmente determinadas através do microscopio optico com o auxilio
do programa ImageJ. No entanto depois de serem alongados, foram retiradas quatro imagens de
diferentes pontos ao invés das trés iniciais. No programa Imagel determinaram-se trés valores

de largura para cada imagem.

Para determinar qual o calibre dos fios produzidos, calcularam-se as areas de seccio.
Contudo, uma vez que os fios ndo possuem uma secg¢ao circular mas uma seccdo eliptica, foram
calculadas as areas de secg¢@o utilizando a formula da area de uma elipse:

A=Tlab

Na formula, a corresponde a metade do eixo maior da elipse e b corresponde a metade
do eixo menor.

Para comparar os valores de area, calcularam-se as areas limite dos varios calibres de
suturas, representadas na Tabela 1.2. De seguida compararam-se as duas areas, de modo a

determinar os calibres dos fios obtidos.

2.2.7 Testes in vivo

Para os testes in vivo foram utilizados dois ratos de laboratorio da estirpe Wistar, ambos
do sexo feminino, com cerca de 400g de massa cada um. Comegou-se por anestesiar ambos 0s
ratos, depilando-se de seguida uma zona do dorso de modo a que apenas a pele ficasse exposta.
Os ratos foram colocados em cima de uma tdbua de modo a proceder-se as intervencoes.

Denominaram-se os ratos como ST1 e ST2. No rato ST1, foram utilizadas suturas de
calibre 5-0 e no rato ST2 foram utilizadas suturas de calibre 4-0.

No rato ST1 foram feitas trés incisdes na pele, no sentido transversal que corresponde as
linhas de menor tensdo da pele do dorso. Na primeira incisdo foi feita uma sutura com o fio
obtido da solugdo S6, ou seja, o fio constituido por PCL e acetato de celulose. Na segunda
incisdo foi feita uma sutura utilizando um fio Dexon de calibre 5-0, sendo este usado como
sutura de controlo. Na terceira incisdo fez-se uma sutura com um fio de calibre idéntico aos dois
anteriores mas obtido a partir da solu¢do S15, ou seja, constituido apenas por PCL. A técnica de

suturar utilizada foi a sutura continua, efectuando-se trés nds para terminar o procedimento.
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Figura 2.4 — Incisdes realizadas no rato ST1

No rato ST2 foram feitas igualmente trés incisdes, mas desta vez no sentido vertical que
corresponde as linhas de maior tensdo. No rato ST2, foram utilizadas suturas de calibre 4-0, ou
seja, um calibre superior ao calibre utilizado no rato Sutural. A ordem do procedimento foi
idéntica a ordem utilizada no rato Sutural, isto €, na primeira incisdo utilizou-se um fio de
sutura da solu¢do S6, na segunda incisdo foi utilizada uma sutura Vicryl para controlo, ¢ na
terceira incisdo utilizou-se novamente um fio obtido com a solucdo S15. Todos os fios
utilizados no rato ST2 possuiam um calibre 4-0. A técnica de sutura utilizada foi a sutura

continua terminando com trés nos, tal como realizado no rato Sutural.

Depois de ter sido realizado o procedimento os ratos ST1 e ST2 foram observados ao
fim de dois dias ¢ ao fim de uma semana. Nestas duas ocasides, observaram-se apenas o aspecto
exterior das suturas e dos ferimentos.

Ao fim de duas semanas de terem sido suturados, foi feita uma biopsia de tecidos da

zona suturada para posterior analise histologica.
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Capitulo 3

Apresentacao e Discussao de Resultados

3.1 Processo de electrofiacao

Comecou-se por estudar solugdes preparadas com mistura de cloroformio e acetona.
Variaram-se as concentracdes de PCL e acetato de celulose e as propor¢des de cloroformio e

acetona.

Tabela 3.1 - Composigao das solu¢des em que o solvente era uma mistura de cloroformio e
acetona.

| Cloroférmio Acetona PCL Acetato de
Denominacio (% p/p) (% p/p) (% plp) Celulose Resultado
(“o p/p)
ol 10 0,4 X
S2 50 50 10 - .
> 15 0,6 x
> 75 25 10 0,4 x

Quando se comegou a estudar os pardmetros ideais de produgdo de fibras com a solucéo
S1 observou-se formagdo e acumulagdo de gota na ponta da agulha. Para corrigir este problema
variou-se a distancia entre a solugdo e o colector, o caudal da solugdo e a tensdo aplicada. Em
todos os conjuntos de parametros verificou-se sempre o mesmo fendomeno: formacdo e
acumulagdo de gota.

Experimentou-se, inicialmente, variar as concentracdes de PCL e de acetato de celulose.
Durante todo o processo de experimentagao dos varios pardmetros de electrofiagdo observou-se
sempre formacdo e acumulagdo de gota na ponta da agulha.

Quando se alterou a propor¢do de solventes na solucdo S4 observou-se igualmente a

formacdo de gota durante a electrofiagdo. A gota que se formou de todas as vezes que se
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efectuou a electrofiacdo de uma solucdo, impossibilitou a produgdo de fibras uniformes e de boa
qualidade uma vez que secou o que impedia a formagao correcta do jacto.

Todas as deposi¢des feitas com as solugdes contendo acetona apresentaram contas e
gotas. A acetona possui um ponto de ebuligdo de 56,3° C. Comparando com o ponto de ebuli¢do
do cloroférmio (61,2° C), a acetona apresenta um valor ainda mais baixo, o que sugere que
durante o processo de electrofiacdo a formagao de gota foi devida a uma evaporagao precoce do
solvente.

Depois de concluir que a acetona nao correspondia as expectativas como co-solvente

destas solugdes, decidiu-se substituir a acetona por N,N — dimetilacetamida (DMAc).

Tabela 3.2 - Composi¢ao das solu¢des em que o solvente era uma mistura de cloroférmio e N,N —

dimetilacetamida.
o Cloroférmio o NN pcL, | Acctatode
Denominacao (% plp) Dimetilacetammida (% plp) Celulose Resultado
(%o p/p) (o p/p)
S5 50 50 10 0,4 X
Sé6 15 0,6 v
S7 20 0,8 X
S8 15 - 4
S9 60 40 15 0,3 v
S10 15 0,9 v
S11 15 1,2 v
S12 70 30 15 0,6 x

Durante o processo de electrofiacdo da solugdo S5 ndo se observou, em nenhum caso a
formacdo de gota na ponta da agulha. No entanto, quando analisadas ao microscopio Optico
observaram-se fibras irregulares, ndo uniformes e com a presenca de contas e¢ gotas. Para
eliminar as contas experimentou-se aumentar a concentragdo de PCL e acetato de celulose, de
modo a aumentar a viscosidade, ¢ variaram-se as proporgdes de cloroformio e DMAc.

A solug¢do S6, quando electrofiada com caudais muito baixos (0,1ml/h) apresentou
dificuldades na produgdo de fibras uma vez que com tensdes de 12 kV houve formagdo da gota
e com 15 kV néo se formou um tinico jacto mas sim varios jactos que sairam langados da agulha
para o colector. A utilizacdo de um caudal tdo baixo resultou em fibras altamente irregulares ¢
ndo uniformes. Experimentou-se aumentar o caudal para 0,3ml/h e 0,5ml/h. Juntamente com
esta alteragdo variou-se também a tensdo aplicada. Observaram-se todas as deposigdes feitas
com os varios conjuntos de pardmetros e¢ decidiu-se que as melhores fibras, quer a nivel de
uniformidade quer a nivel de regularidade, foram obtidas com os pardmetros: 25 cm; 0,5 ml/h e
15kV.

Para estudar a influéncia da concentragdo de PCL e do acetato de celulose na producao

de fibras testaram-se outras solugdes variando a sua concentragdo. Numa primeira fase,
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aumentou-se a concentracdo de PCL e acetato de celulose simultaneamente (S7). Para que a
solucdo ficasse totalmente dissolvida, teve de se recorrer aos ultra-sons. Depois de estar pronta,
verificou-se que a solugo se apresentava muito viscosa. Foi feito o estudo das condigdes ideais
de producdo de fibras, no entanto, ndo se obteve nenhum conjunto de fibras regulares
observando-se contas nalgumas deposigdes juntamente com as fibras. Por esta razdo decidiu-se
abandonar esta solugéo.

De seguida testaram-se solugdes onde se mantiveram as concentragdes € as proporgoes
de PCL, cloroformio e DMAc e variaram-se as concentra¢des de acetato de celulose.

As solugdes S9 e S10 foram estudadas do mesmo modo que se estudou a solugdo S6,
obtendo-se parametros de produgdo idénticos: 25 cm; 0,5 ml/h e 15 kV. A solugdo S11 teve uma
concentracdo de acetato de celulose maior que as restantes solugdes, e, por este facto, a
viscosidade desta solugdo também foi superior, o que permitiu que, durante os testes de
electrofiagdo, se aumentasse a tensdo aplicada. Com tensdes inferiores a 18 kV observou-se
formacdo e acumulacdo de gotas com alguns conjuntos de parametros. Tal deve-se ao facto da
solucdo se ter tornado mais viscosa. Quando se aumentou a tens@o para os 18 kV comegou-se a
obter melhores condi¢des de producdo. No entanto, apenas se obtiveram fibras uniformes ¢ de
boa qualidade quando os parametros foram: 25 cm; 0,5 ml/h e 18kV. Das solu¢des S9 ¢ S10
para a solugcdo S11, os pardmetros ideais apenas diferiram na tensdo aplicada durante a
electrofiagdo.

Para analisar a influéncia do acetato de celulose neste tipo de solugdes, produziu-se uma
solu¢do onde o acetato de celulose foi eliminado, mantendo apenas o PCL (S8). Analogamente
ao que se fez com a solugdo S6, procedeu-se ao estudo das condi¢des de produgdo de fibras da
solu¢do S8 variando os trés pardmetros principais: distancia, taxa de fluxo e tensdo aplicada.
Conseguiu-se produzir fibras uniformes utilizando pardmetros idénticos aos utilizados nas
solugdes S6, S9 e S10: 25 cm; 0,5 ml/h e 15k V.

Para analisar a influéncia das proporgdes de concentragdo dos solventes, experimentou-
se uma solugdo onde se aumentou o cloroférmio e diminuiu a DMAc (S12). Depois de fazer o
estudo das condigdes analisaram-se as deposi¢des e verificou-se que estas apresentaram uma
textura rugosa. Isto sugere que a mistura de solventes usada nesta solugdo ndo dissolve
correctamente o acetato. Verificou-se também que as fibras obtidas com a solugdo S12 ndo
foram uniformes nem regulares pelo que se decidiu abandonar esta solucao.

Experimentou-se substituir o acetato de celulose por triacetato de celulose, composto

igualmente derivado da celulose.
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Tabela 3.3 - Composi¢ao das solu¢des em que o solvente usado foi o cloroféormio.

. . Cloroformio PCL Triacetato de
Denominacao (% p/p) (% p/p) Celulose Resultado
(“o p/p)
S13 10 0.4 X
S14 100 10 - 4
S15 15 - v

Depois de preparada, verificou-se que a solucdo S13 ndo dissolveu o triacetato de
celulose uma vez que se observou no fundo do frasco uma parte da solucdo solida. O triacetato
dissolve-se em solventes organicos, no entanto ndo se dissolveu no cloroférmio. Esta solugdo
foi dispensada.

As solugdes S14 e S15 ndo foram estudadas intensivamente uma vez que os parametros
necessarios para produzir fibras uniformes e regulares com estas solugdes foram previamente
investigados em varios estudos

Os parametros utilizados para producdo de fibras com estas solu¢des foram de 25 cm;
0,5ml/he 13 kV.

Decidiu-se continuar o estudo com a solug@o S14 e descartar a solu¢do S13 uma vez que
as restantes solug¢des escolhidas possuiam a mesma concentragdo de PCL, podendo assim fazer-

se uma comparacgao correcta dos resultados das deposicdes.

Tabela 3.4 - Composi¢do das solu¢des em que o solvente usado foi a N,N — dimetilacetamida.

. - N, N Dimetilacetamida PCL
Denominaciao Resultado
(%o p/p) (%o p/p)
S16 15 X
100
S17 18 X

Experimentou-se ainda solu¢des onde se substituiu o cloroférmio por DMAc. Com a
solu¢do S16 variou-se a distancia entre a agulha e o colector, a tens@o aplicada ¢ o caudal, no
entanto todas as deposi¢des obtidas apresentaram gotas. Para corrigir este problema decidiu-se
aumentar a concentragdo de PCL para 18%. Quando observadas ao microscopio optico, todas as
deposigdes resultantes da electrofiagdo da solugdo S17 apresentaram fibras irregulares. Uma vez
que com nenhuma destas solu¢des se conseguiu obter fibras uniformes e regulares, decidiu-se

abandonar as solugoes S16 e S17.

No final de estudar as varias solucdes produzidas eliminaram-se oito solug¢des. As

principais conclusdes foram:

v’ As solugdes constituidas por uma mistura de cloroformio e acetona,

independentemente das concentragdes de PCL e acetato de celulose, ndo permitem a

producdo de fibras uniformes e regulares.
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v" A mistura de cloroférmio e DMAc na propor¢do correcta resulta numa produgdo de
fibras com boa qualidade.
v' O triacetato de celulose nio se dissolve em cloroférmio ao contrario do que consta

da bibliografia consultada, e por isso foi eliminado do estudo.

3.2 Microscopia Electronica de Varrimento (SEM)

Para confirmar a qualidade das fibras quer ao nivel de uniformidade quer ao nivel de
regularidade foram submetidas pequenas amostras das solugdes que apresentaram um resultado

positivo, ao SEM.

As imagens obtidas foram as seguintes:
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()
Figura 3.1 - Imagens das deposi¢des observadas no SEM (a) S6; (b) S8 (c¢) S8-3; (d) S9; (e) S10 e (f) S11

De um modo geral as solugdes que apresentaram melhores fibras foram S6 e S8. Nestas
duas solugdes as fibras ndo s6 apresentaram uma maior uniformidade como também mostraram
ser as mais regulares. As fibras encontradas em (a) apresentam didmetros de (955 + 0,093) nm,
e as fibras da deposicdo da solugdo S8, como se pode ver pela imagem (b), apresentam
diametros de (780 £ 0,064) nm.

A Figura 3.1- (c) pertence a solugdo S8-3. Esta solugdo foi idéntica a solugdo S8 com a
diferenca do tempo de deposig¢do que foi de dez horas, metade do tempo de S8. Nos testes de
tracgdo verificou-se que estas amostras ndo partiram em camadas, ao contrario das amostras de
S8, no entanto as fibras vistas através do SEM mostraram ser irregulares. Na imagem observam-
se fibras com diferentes didmetros, desde aproximadamente 963 nm até 2871 nm. Observa-se
também que existem fibras que estdo unidas entre si.

Cada uma das imagens (d), (e) e (f) corresponde a fibras com diferentes concentragdes
de acetato de celulose e a mesma concentragdo de PCL. As imagens (d) e (f) mostraram fibras
irregulares e ndo uniformes, encontrando-se varios didmetros diferentes. Nestas duas imagens
encontra-se fibras com didmetros desde aproximadamente 800 nm até fibras com quase o dobro
do didmetro. Estas imagens correspondem ao minimo e maximo de percentagem de
concentracdo de acetato de celulose utilizado no trabalho, respectivamente. Na imagem (e)
observaram-se fibras uniformes mas ndo regulares. Em algumas zonas observaram-se
igualmente fibras unidas entre si.

Da analise das fibras através do Microscopio Electronico de Varrimento, concluiu-se
que:

v As fibras obtidas das solu¢des S6 ¢ S8 mostraram ser as mais regulares e uniformes,
com didmetros entre os 700 nm e os 1000 nm.

v As fibras originadas pelas solugdes S8-3, S9, S10 e S11 mostraram nio sO serem
muito irregulares como se observaram zonas onde ocorreu a unido de duas ou mais

fibras.
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3.3 Ensaios Mecanicos

» Testes de trac¢ao

O passo seguinte foi caracterizar as fibras de acordo com as suas propriedades

mecanicas. Para tal procedeu-se a testes de traccdo a ruptura de varias amostras das solugdes S6,
S8, S8-2, S8-3, S9,S10 e S11.

Solucdo S6

A Figura 3.2 mostra as curvas de traccdo efectuadas as amostras da solugdo S6

composta por PCL e acetato de celulose em cloroférmio e DMAc
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Figura 3.2 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solucdo S6 traccionadas até a ruptura.

Através das curvas de traccdo das amostras de S6 verificou-se que todas as amostras

tém um comportamento idéntico quando sujeitas a tracgao.

Na tabela seguinte encontram-se os valores médios e os respectivos desvios padrao das

caracteristicas das amostras de S6 sujeitas aos testes de tracgao.

Tabela 3.5 - Média e Desvio padrdo dos valores determinados das amostras de S6.

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)
Média 4,3 4,6 11,0
Desvio Padrao 0,6 0,4 1,7
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Solucio S8

De seguida foram feitos testes de trac¢do as amostras da solugdo S8 composta por PCL
15% em cloroféormio:DMAc (60:40). Estas amostras foram igualmente traccionadas até a

ruptura. Os resultados obtidos encontram-se na figura e tabela seguintes.
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Figura 3.3 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solugdo S8 traccionadas até a ruptura.

Tabela 3.6 - Média e Desvio padrao dos valores determinados das amostras de S8

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)

Média 3.4 3.4 6,30

Desvio Padrao 0,4 0,4 1,4

Durante o decorrer dos testes de trac¢do das amostras da solu¢do S8 observou-se um
fenomeno invulgar. Enquanto as amostras estavam a ser esticadas, as mesmas atingiram um
ponto onde ocorreu uma ruptura parcial da amostra que se separou em duas camadas. Este
fenomeno esta patente na Figura 3.3 onde se observa a ruptura da primeira e por fim, da
segunda camada.

A solugdo S8 ¢ constituida por PCL numa mistura de cloroformio e dimetilacetamida. O
que se verificou neste estudo foi que o modulo de Young determinado para estas fibras é menor
que o obtido para a solu¢do S6. Analisando este facto podemos concluir que estas fibras
constituem um material mais elastico que as fibras compostas por PCL ¢ acetato de celulose. O
PCL ¢ um material bastante deformavel e a adi¢do de acetato de celulose provocou uma
diminuigdo ductilidade das fibras, como era pretendido. No entanto, verificamos que a extensao
maxima (correspondente a ruptura da 1* camada) destas amostras ¢ inferior as amostras
anteriores. A tensdo a ruptura destas amostras também foi menor que aquela suportada pelas
amostras de S6. Ao observar as Figuras 3.2 e 3.3 concluimos que, no final, as amostras de S8

sofreram uma deformagao total superior as de S6.
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O facto de, durante os testes de traccdo, as amostras de PCL partirem em duas camadas,
sugeriu que a deposi¢do ocorreu em duas fases distintas. A hipotese sugerida foi que durante a
realizacdo da solu¢do ndo ocorreu a mistura do cloroformio com a dimetilacetamida. A olho nu
ndo foi visivel qualquer diferenca visto que ambos os solventes sdo incolores. Contudo, pode ter
havido uma separagdo de fases na solugdo. Durante o processo de electrofiacdo, a seringa foi
colocada horizontalmente fazendo com que o solvente com a densidade maior, neste caso o
cloroférmio, ficasse em baixo sendo esta mistura depositada primeiro. A solu¢do com o solvente
menos denso seria depositada no fim ficando esta camada por cima. Deste modo a deposi¢do

final seria constituida por duas camadas distintas, com tensdes de ruptura diferentes. Esta

hipdtese nunca foi provada.

Solucdo S8-2

De seguida repetiu-se a solugdo S8, designando a nova por S8-2. Esta nova solu¢ao foi
depositada durante 20h seguidas com as mesmas condigoes de electrofiagdo utilizadas na
solug¢do S8. Depois de terminada a deposigao, cortaram-se igualmente dez amostras de 3 cm por
1 cm e mediram-se as suas espessuras.

Submeteram-se estas amostras a testes de trac¢do até a ruptura para comparar oS

resultados com os resultados obtidos nos testes de trac¢do das amostras da solugdo S8.

Os resultados das amostras da solugdo S8-2 foram os seguintes:
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Figura 3.4 - Tensdo versus Extensdao das amostras da Solugdo S8-2 traccionadas até a ruptura
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Tabela 3.7 - Média e Desvio Padrido dos valores determinados das amostras de S8-2

Extensiao a Ruptura | Tensido a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)

Média 6,5 33 8,6

Desvio Padrao 1,0 0,9 1

Durante os testes de trac¢do observou-se o mesmo fenémeno observado com S8, ou
seja, as amostras quebraram novamente em duas camadas.

Ao comparar as Figuras 3.3 e 3.4 de S8 ¢ S8-2, respectivamente, podemos ver, no caso
de S8, que depois da ruptura da primeira camada, a camada que continuou a unir a amostra,
nunca chegou a atingir os mesmos valores de tensdo que a amostra completa suportou. As
amostras de S8-2 depois de quebrarem a primeira camada suportaram tensdes superiores aquelas
que suportaram quando ocorreu a primeira ruptura. A tensdo a ruptura média referida na tabela
3.7 corresponde a média das tensdes suportadas pela segunda camada de fibras. Analisando os
graficos das curvas de tensdo — deformacdo de ambas as amostras constatou-se que a primeira
camada de fibras de S8 quebrou quando a amostra atingiu tensdes entre 3 MPa ¢ 4 MPa,
enquanto a primeira camada de fibras de S8-2 quebrou com tensdes entre 2 MPa e 3 MPa. As
amostras de S8-2 apenas atingiram as mesmas tensdes que S8 quando ocorreu a ruptura da
segunda camada.

O moédulo de Young de S8 ¢ menor que o de S8-2 o que sugere que as primeiras
amostras eram constituidas por um material mais ductil que o material de S8-2, embora estes
sejam originarios de solugdes idénticas.

A conclusdo que se tirou deste estudo foi que estas amostras foram obtidas de uma

deposi¢do que ocorreu igualmente em duas fases.

Solucdo S8-3

Para continuar a procura da origem deste fenémeno, repetiu-se a solu¢cdo novamente
mas desta vez diminuiu-se o tempo de deposi¢do para metade, ou seja, realizou-se uma
deposi¢dao de 10h com uma solugdo de PCL na mistura de cloroformio e DMAc, denominada
S8-3. Procedeu-se a ensaios mecanicos de modo idéntico as restantes solugdes, variando apenas
o numero de amostras que foram traccionadas até a ruptura (quatro), uma vez que se pretendia

verificar se ocorria 0 mesmo fendmeno.
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Os resultados constam da Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solugdo S8-3 traccionadas até a ruptura

Ao observar a Figura 3.5 observam-se diferencas em comparacdo com os graficos de S8
e S8-2. Das quatro amostras de S8-3 apenas uma, a amostra 3, partiu durante o teste. A amostra
3 ndo se separou em duas camadas como aconteceu com as amostras das solugdes anteriores. As
outras trés amostras ndo chegaram a atingir o seu ponto de ruptura, alcancando o limite de

extensdo da maquina de tracgao.

Tabela 3.8 - Média e Desvio Padrido dos valores determinados das amostras de S8-3

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)

Média 7.8 6,3 5,5

Desvio Padrao 0,7 0,2 0,3

O modulo de Young das fibras de S8-3 ¢ inferior ao modulo de Young das fibras
obtidas através de ambas as solugdes anteriores, sugerindo que estas fibras sdo mais ducteis que
as fibras produzidas por S8 e S8-2. A tensdo maxima suportada por estas fibras ¢
aproximadamente o dobro da tensdo maxima suportada pelas amostras das solu¢des S8 e S8-2.
Estes resultados sugerem que as amostras da solugdo S8-3 foram originadas a partir de uma
solu¢do unica ¢ homogénea, onde ndo ocorreu separagdo de fases. No entanto, no procedimento
para producdo das fibras, a tinica diferenca entre as amostras obtidas com esta solugdo ¢ as
amostras obtidas com as solugdes S8 e S8-2, foi o tempo de deposicdo durante o processo de
electrofiagdo. Este facto refuta a hipotese de haver duas camadas distintas de fibras originadas a

partir da mesma solug@o com fases diferentes, consoante o solvente.
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Solucdo S9

De seguida estdo apresentados os resultados da solugdo S9 composta por PCL 15%,
acetato de celulose 0,3% na mistura de cloroférmio: DMAc na proporgao 60:40 (%).
Foram feitos testes de traccdo a ruptura a catorze amostras da solucdo S9, das quais

quatro (as amostras 2,5,9 e 12) apresentaram separagdo em duas camadas.
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Figura 3.6 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solugdo S9 traccionadas até a ruptura.

Tabela 3.9 - Média e Desvio padréo dos valores determinados das amostras de S9

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)

Média 7,0 3,8 5,5

Desvio Padrao 0,9 0,3 0,7

As amostras 2, 5, 9 ¢ 12 foram as amostras que apresentaram uma espessura inicial mais
elevada, juntamente com a amostra 13 (ver tabela A.5 do anexo I). A amostra 13, por sua vez,
ndo partiu em camadas. Além da espessura, estas amostras exibiram valores do modulo de
Young mais elevados. Porém, a amostra 13 também apresentou valores mais elevados que as
restantes amostras mas durante o teste de traccdo ndo partiu em camadas. Uma vez que o
modulo de Young é uma medida da rigidez elastica do material (resisténcia a deformacéao
plastica), pode-se afirmar que estas amostras (2, 5, 9, 12 e 13) mostraram ser mais rigidas que as
outras. No entanto, os valores de tensdo maxima suportada por estas amostras, como se pode
observar no grafico 3.10, ndo diferem das restantes amostras.

Ao comparar os modulos de Young da solugdo S6 e S9, vemos que uma diminui¢do na
concentracdo de acetato de celulose para metade diminuiu o moédulo de Young para
aproximadamente metade. A tens@o maxima suportada por S9, comparada com a tensdo de S6,

duplicou aproximadamente o seu valor médio.
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As fibras de S9 mostraram ndo s6 serem mais duacteis como suportarem tensdes

superiores as fibras obtidas através da solugdo S6.

Solucdo S10

De seguida foram feitos testes de tracgdo a ruptura a dez amostras da solugdo S10. Esta
solucdo é composta por PCL 15%, acetato de celulose 0,9% na mistura cloroférmio: DMAc

60:40 (%).
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Figura 3.7 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solucdo S10 traccionadas até a ruptura

Durante os testes de traccdo das amostras da solugdo S10, observou-se novamente a
quebra das amostras em duas camadas. Os graficos obtidos através dos testes de traccdo destas
amostras sdo semelhantes aos obtidos com a solugdo S8. Ao analisar o grafico 3.7 vemos que,
tal como aconteceu com S8, depois de partir a primeira camada, o resto da amostra que se
manteve unida ndo conseguiu suportar tensdes iguais ou superiores as que foram suportadas até

a ruptura da primeira camada.

Tabela 3.10 - Média e Desvio padrdo dos valores determinados das amostras de S10

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)
Média 5,6 5,1 12,0

Desvio Padrao 0,4 0,7 1,6
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Solucdo S11

Posteriormente foi feita uma solugdo semelhante a anterior, mas aumentando a
concentracdo de acetato de celulose para 1,2%, e mantendo iguais os restantes componentes da
solucdo.

Na Figura 3.8 esta representado o grafico tensdo-deformagao das amostras de S11.
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Figura 3.8 - Tensdo versus Extensdo das amostras da solu¢do S11 traccionadas até a ruptura.

Ao observar o grafico tensdo-deformagdo das amostras da solugdo S11 constata-se que
algumas amostras se separam em camadas. Embora todas as amostras apresentem um
comportamento idéntico, verifica-se que este comportamento ndo ¢ semelhante ao apresentado

pelas amostras das solug¢des anteriores.

Tabela 3.11 - Média e Desvio padrao dos valores determinados das amostras de S11

Extensao a Ruptura | Tensdo a Ruptura (MPa) | Médulo de Young (MPa)
Média 2,1 3,0 9.3
Desvio Padrao 0,4 0,4 1,8

Nas figuras seguintes podemos observar a relacdo entre a deformacdo a ruptura, a tensdo

a ruptura e o modulo de Young em fun¢do da concentracdo de acetato de celulose.
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Figura 3.9 - Extensdo a ruptura em funcéo da concentracéo de acetato de celulose.
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Figura 3.10 - Tensdo a ruptura em fung@o da concentracdo de acetato de celulose.
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Figura 3.11 — Moédulo de Young em func¢do da concentragio de acetato de celulose.
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Na Figura 3.9 observa-se a deformagao a ruptura em funcdo da concentragdo de acetato
de celulose. Nao ¢ visivel nenhuma proporcionalidade directa entre a concentragdo e a
deformagdo das amostras. Quando se adicionou acetato de celulose 0,3%, a deformacdo
aumentou consideravelmente. A medida que se aumentou a concentragio a deformagio
diminuiu, a excepcao de S10 onde a concentragdo é de 0,9%. Quando a concentragdo de acetato
de celulose foi de 1,2% a deformag@o diminuiu bastante.

Ao analisar os graficos apresentados nas Figuras 3.10 e 3.11 verifica-se que o aumento
da concentragdo de acetato de celulose provocou o mesmo efeito na tensdo a ruptura ¢ no
modulo de Young, isto é, & medida que a concentracdo aumentou, ambos 0s parametros
aumentaram a excepcdo de S11, onde a concentragdo é de 1,2%. O aumento da concentracdo de
acetato de celulose fazia prever um aumento no mdodulo de Young uma vez que o material se
tornaria mais rigido. No entanto, o que se observou foi que o0 médulo de Young de S11 diminuiu
em relacdo a S10, onde a concentragdo do acetato de celulose é de 0,9%. Contudo, a excepgao

desta solucdo o aumento do acetato de celulose tornou as fibras menos elasticas.

> Testes de Compressao

Solucdo S6

Depois de terem sido realizados os testes de trac¢do a ruptura as amostras das solugdes
S6, S8, S8-2, S8-3, S9, S10 e S11 procedeu-se a realizagdo de testes de compressdo apenas a
amostras da solucdo S6, uma vez que foi a unica solugdo que ndo se separou em duas camadas.
Nestes testes submeteram-se amostras a traccdo e¢ apos terem atingido um valor limite de

extensao retirou-se a tensdo das mesmas até atingirem o ponto de tensdo nula.

Os dados obtidos estdo representados no grafico da Figura 3.12.
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Figura 3.12 — Resultados obtidos para 1 ciclo de histerese mecéanica das amostras de S6.

As amostras foram esticadas até atingirem um alongamento de 49 mm. De seguida
foram submetidas a um teste de compressao.

Ao analisar o grafico da Figura 3.12 verifica-se que os testes de compressao iniciam-se
sempre com uma tensdo inferior a tensdo maxima obtida aquando da suspensdo do teste de
traccdo. Ndo existe nenhuma causa aparente para tal acontecer pelo que a origem deste

fendmeno foi inconclusivo.

Tabela 3.12 — Média e desvio padrdo dos valores das amostras de S6 sujeitas ao teste de compressao.

Tensao Final (MPa) Tensao Inicial (MPa) Alongamento
Tracc¢ao Compressao (mm)
Média 4,6 4 -9,7
Desvio
Padrao 0.3 0.6 0.2

Na Tabela 3.12 o alongamento apresentado diz respeito a diminui¢do de tamanho

sofrido pelas amostras até atingirem a tensao nula, apds lhes ser retirada a tensao.

» Ciclos de Histerese

Os ciclos de histerese sdo caracterizados por submeter amostras a trés traccoes seguidas,

intercaladas com duas compressdes.
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Solucdo S6

O objectivo principal destes testes foi averiguar a resposta das amostras constituidas por
PCL e acetato de celulose quando sdo sujeitas a testes de traccdo e compressao sucessivos.

Nas duas primeiras trac¢des utilizou-se 80% do valor registado como extensdo maxima
a ruptura, determinado pelos testes de tracgdo feitos inicialmente, para garantir que as amostras
ndo quebravam durante o teste. As amostras foram sujeitas a um alongamento de 37,9 mm na
primeira trac¢do. Sem nunca retirar as amostras da maquina de trac¢do realizaram-se mais duas
tracgdes alternadas com duas compressdes. A deformagdo (alongamento) a que as amostras
foram sujeitas durante a fase de compressdo foi determinado recorrendo aos resultados dos
testes de compressdo previamente realizados. Através dos graficos obtidos pela compressao
constata-se que as amostras atingem a for¢ca nula quando sdo comprimidas até atingirem
Al = (-9,64+0,2) mm. Para garantir que as novas amostras passassem pela for¢a nula utilizou-se
um valor superior ao limite superior do intervalo de compressdo, isto €, utilizou-se o valor
Al =12 mm. De modo a forgar as amostras a atingirem o mesmo valor de extensdo maxima que
atingiram na primeira trac¢ao, foi utilizado o valor de Al = 12 mm nos restantes testes de trac¢ao
e compressao, exceptuando o ultimo teste de tracgdo. No ltimo teste de tracgdo programou-se a
maquina para traccionar a amostra até a mesma quebrar, utilizando o valor maximo permitido

pela mesma (99,99 mm).
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Figura 3.13 — Forga versus Alongamento da amostra 24 de S6

Novas Suturas a Base de Nanofibras Poliméricas 44



5,0
4,5 i
Y ad

4,0 4
‘= 35 f
E 3,0 - Tracgao 1
= // x
e 2,5 / - Compressao 1
lg 20 o ~
5 , / - Tracgdo 2
= 1,5 x

/ - Compress3o 2

1,0 H N

05 - Tracgao 3

0,0

0 1 2 3 4 5
Extensao

Figura 3.14 — Tensao versus Extensdo da amostra 24 de S6

As trés amostras estudadas apresentaram um comportamento semelhante, pelo que
apenas estao representados os graficos Forga versus Alongamento e Tensdo versus Extensao da
primeira amostras sujeita a este tipo de testes mecanicos.

Na primeira traccdo observamos um grafico semelhante ao obtido quando se
submeteram amostras ao teste de traccdo unico, como era de esperar. Quando se realizou a
primeira compressdo, ocorreu 0 mesmo que nos testes de compressao efectuados anteriormente.
A tensdo que as amostras mostraram suportar quando se iniciou o teste de compressdo, foi
inferior aos respectivos valores registados no fim da primeira trac¢do. A segunda tracgdo atingiu
valores superiores ao da compressdo anterior mas inferiores aos obtidos na primeira tracgdo. A
terceira traccdo foi programada para terminar quando ocorresse a ruptura da amostra. Pelos
graficos de Tensdo - Extensdo da terceira e ultima traccdo das amostras, verificou-se a ruptura.
A tensdo maxima alcancada na terceira e ultima tracgdo (tensdo de ruptura) foi superior a tenséo
alcancada pela mesma amostra na primeira trac¢do. Este conjunto de fendmenos é usualmente

conhecido por efeito de Mullins [24].

Tabela 3.13 — Tensao inicial e final dos testes de trac¢do e compressao, respectivamente, de S6

~ ~ ~ ~ Tensao

Tensao Tensao Tensao Tensao Méxima

Amostra | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) (MPa)
Traccao 1 Compressao 1 Traccao 2 Compressao 2 ~

Tracc¢ao 3

24 3.9 3,1 3,6 3,1 4,6
25 4,1 3,3 3,7 34 4,7
26 4,2 3,2 3.8 3.4 4,8

A tensdo maxima suportada por estas amostras na terceira e ultima tracgdo é semelhante

a suportada pelas amostras quando sujeitas a tracgdo até a ruptura. Isto provou que apos sofrer
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deformagdes a traccdo e compressdo sucessivas (ciclos de histerese), as amostras suportam
valores de tensdo maximos idénticos as amostras quando ndo sdo sujeitas a este tipo de
deformagdes.

As amostras deformaram-se no total 12 mm no sentido oposto ao da trac¢do, em cada
um dos testes de compressdao. No primeiro teste de compressdo, as amostras atingiram a forga
nula quando se deslocaram (7,5 + 0,3) mm. Na segunda compressao as amostras deslocaram-se
(6,95+0,06) mm. Estes valores de extensdo correspondem a deformacéo elastica que as amostras
sustentaram. A diferenca entre estes valores ¢ o alongamento inicial (37,9 mm) corresponde a
deformagdo plastica sofrida pelas amostras.

As amostras constituidas por PCL e acetato de celulose mostraram possuir propriedades
mecanicas adequadas para produzir um fio de sutura viavel. Ao comparar a forca maxima
suportada por este material, determinada através dos testes de traccdo a ruptura realizados
inicialmente, com a Tabela 1.3 verifica-se que com este material é possivel obter fios com uma

resisténcia a traccdo semelhante aos fios de sutura absorviveis sintéticos de calibre 4-0.

Solucdo S15

De seguida, procedeu-se a ciclos de histerese as amostras da solugdo S15 composta por
PCL 15% em cloroformio 100%. Estas amostras ndo foram submetidas a testes de tracgdo a
ruptura uma vez que esse estudo ja tinha sido realizado, concluindo-se que as amostras com as
dimensdes 3 cm de comprimento por 1 cm de largura ndo quebravam dentro dos limites
permitido pelo aparelho de tracgdo utilizado.

Tal como sucedeu com as amostras de S6, o objectivo principal destes testes foi
averiguar a resposta das amostras de PCL quando sdo sujeitas a testes de trac¢do e compressao
sucessivos. As trés amostras testadas apresentaram um comportamento semelhante pelo que

apenas estdo representados os graficos obtidos de uma amostra.
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Figura 3.15 - Forga versus Alongamento da amostra 1 de S15.
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Figura 3.16 — Tensao versus Extensdo da amostra 1 de S15.

Com as amostras de PCL o limite de extensdo utilizado nos testes de trac¢do foi o limite
permitido pela maquina, ou seja, utilizou-se um alongamento maximo de 99,99 mm. Nenhuma
amostra atingiu o ponto de ruptura. A terceira trac¢do, tal como nos testes efectuados as
amostras de S6, tinha o objectivo de traccionar as amostras até estas quebrarem, o que nao
aconteceu. Durante a primeira compressdo, as amostras deslocaram-se (-16,0 + 0,3) mm até
atingirem a forc¢a nula enquanto na segunda compressao deslocaram-se (-15,4 + 0,2) mm. Estas
deformagdes correspondem a uma deformacdo elastica. As amostras sofreram uma deformacgédo
plastica significativa que fez com que passassem de um comprimento inicial de 10 mm para um
comprimento de cerca de 80 mm. Entre as compressdes, ocorreu uma trac¢do, que embora tenha
sido com a mesma extensdo utilizada na compressdo anterior, provocou nas amostras uma
pequena perda de ductilidade. Esta perda de ductilidade deve-se a quebra das ligacdes de fibras

que constituem as amostras.
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Tabela 3.14 — Tensao inicial e final dos testes de trac¢ao e compressao, respectivamente, de S15

- - - - Tensao
Tensao Tensao Tensao Tensao Méxima
Amostra | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) | Maxima (MPa) (MPa)
Traccao 1 Compressao 1 Traccao 2 Compressao 2 ~
Tracc¢ao 3
1 4,2 3,0 3,7 3,3 3,6
2 4,6 3,4 4,1 3,8 4,1
3 5,0 3,8 4,6 4,1 4,5

Relativamente as tensoes, houve sempre uma diminuig¢do de tensdo entre uma tracgao e
a compressdo seguinte. Apds cada compressao, a tensdo maxima suportada na trac¢do seguinte
foi superior a tensdo inicial dessa compressdo mas inferior a tensdo maxima suportada na
traccdo anterior. Esta diferenca de tensdes entre traccdes ¢ compressdes sucessivas € referido
como sendo um dos fendémenos que caracteriza o efeito de Mullins [24], isto é, uma amostra que
seja submetida a ciclos de histerese com um maximo fixo, evidencia uma diminuig¢do da tensdo
maxima suportada com o nimero de ciclos.
Como ja foi referido, as fibras constituidas por PCL originam um material muito dactil
e o que se verificou foi que mesmo depois das amostras terem sido submetidas a tracgdes
intercaladas com compressdes, as mesmas ndo quebraram no limite de tracgdo permitido pela
maquina. Isto significa que era necessario um aparelho que permitisse um maior alongamento,
para conseguir que as amostras alcangassem o seu limite de resisténcia e, como consequéncia, o
seu ponto de ruptura.
Comparando as amostras de S6 e S15, conclui-se que o material originario de S15 ¢
mais ductil que o material de S6. Inicialmente, o objectivo de adicionar acetato de celulose a
solu¢do era para diminuir a ductilidade do material. Através dos testes mecanicos realizados a
ambas as solu¢des conclui-se que, efectivamente, a adi¢do deste biopolimero reduz a ductilidade
das fibras. As fibras de PCL mostraram originar um material com boas propriedades mecéanicas.
No entanto, o facto de ele ser mais elastico que as fibras de PCL e acetato de celulose pode
tornar-se num obstaculo a producdo e utilizacdo de fios deste material. Para analisar esta
caracteristica, foram posteriormente produzidos fios de ambas as solugdes para serem utilizados
em testes in vivo.
As principais conclusdes retiradas dos testes de trac¢do foram:
v" A solugdo S6 originou fibras com um Mddulo de Young aproximadamente 11 MPa e
uma tensdo maxima 4,6 MPa.
v' As solugdes S8, S8-2, S9, S10 e S11 originaram fibras que, durante os testes de
tracgdo, partiram por duas camadas.
v" Quando sujeitas a ciclos de histerese, as amostras de S6 atingiram, na ultima trac¢do,
tensdes maximas semelhantes as obtidas com as amostras sujeitas apenas a uma

tracgao.
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v' As amostras de S15, apds deformagdes ciclicas ndo atingiram os pontos de ruptura

dentro dos limites permitidos pela maquina de tracgdo, apos os ciclos de histerese.

3.4 Microscopia Electronica de Varrimento - 2

Foi utilizada uma amostra da solugdo S8-2 que foi previamente traccionada e separada
em quatro fragmentos identificados e observados individualmente de modo a comparar as fibras
nas diferentes zonas.

A observagdo das fibras no SEM permitiu analisar a qualidade das mesmas mas no
entanto ndo foi possivel determinar a origem do fenémeno invulgar observado nos testes de
tracgao.

Na Figura 3.17 encontram-se as imagens obtidas destes fragmentos.
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Figura 3.17 - Imagens dos fragmentos da amostra de S8-2 observadas no SEM (a) Al; (b) Bl (c) A2;
(d) B2; (e) B2-2

Durante o teste de tracgdo realizado a esta amostra verificou-se que a camada que partiu
primeiro foi a camada 2, ou seja, a camada que estava junto ao aluminio quando houve a
deposi¢ao da solugdao. Comparando as imagens da camada 1, observam-se as diferencas entre as
fibras que foram traccionadas daquelas que ficaram presas nas garras da maquina de tracgdo. A
imagem (b) mostra que as fibras foram esticadas durante o teste de tracgao.

A imagem (d) corresponde ao fragmento B2, ou seja, o fragmento obtido da porgdo de
amostra que foi traccionada e que partiu primeiro. Uma das hipoteses para justificar o facto das
amostras desta solugdo partirem em duas camadas ¢ o modo como as fibras estdo dispostas. Ao
observar esta imagem ndo vemos fibras distintas mas sim um aglomerado delas. Propds-se a
hipdtese destas zonas de aglomerados serem as principais responsaveis pela ruptura parcial das
amostras. No mesmo fragmento encontrou-se outra zona com fibras mais definidas e
ligeiramente esticadas, imagem (e). As fibras observadas nesta imagem demonstram ser
irregulares.

A analise destes fragmentos foi inconclusiva relativamente a origem da separacdo em

camadas das amostras.

3.5 Difraccao de raios - X

Os graficos obtidos na difraccdo de raios — x foram, posteriormente normalizados e

encontram-se na Figura 3.18.
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Figura 3.18 — Graficos normalizados das amostras sujeitas a difrac¢@o de raios-x.

Ao observar o grafico representado na Figura 3.18 verifica-se que o pico mais elevado
corresponde a cerca de 21°. O segundo pico mais elevado encontra-se aproximadamente nos
239, Estes dois picos sdo caracteristicos dos planos cristalograficos do PCL.

A difrac¢do dos raios-x teve como objectivo estudar o grau de cristalinidade das

amostras. Na tabela seguinte estdo resumidos os principais valores de cada amostra.

Tabela 3.15 - Valores caracteristicos de cada amostra apds os ajustes dos respectivos picos.
FWHM

Amostra | Area 0 | Area Total | % Pico 1 Pico 3
Al 43224 | 11049,46 | 61 | 0,34809 | 0,4965
A2 10241 21608,27 | 53 | 0,37089 | 0,5116
B1 2994,1 8826,77 66 | 0,408852 | 0,57274
B2 2047,2 8985,13 77 | 0,55467 | 0,89278
JM 9574,2 | 19397,53 | 51 | 0,27668 | 0,42393
SG 9589,3 | 45484,66 | 79 | 0,41293 | 0,53898

Os fragmentos B1 e B2 correspondem ao pedago da amostra que foi traccionada. Nesta
amostra designou-se como camada dois aquela que quebrou primeiro. Ao analisar os quatro
fragmentos, constata-se que o fragmento B2 apresenta um grau de cristalinidade superior aos
restantes fragmentos. Este dado indica-nos que este pedago era mais rigido que os restantes e
por esse motivo partiu primeiro durante o teste de tracgao.

Esta analise esclarece o porqué da camada depositada primeiro partir primeiro, no

entanto a explicagdo da origem das duas camadas continua inconclusiva.
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Utilizando a formula de Scherrer, calculou-se o tamanho do cristalito de cada uma das
amostras:

9894

te=—""—
P xcosd

Onde 0 corresponde ao angulo do pico maximo e J representa a largura a meia altura do
pico medido (FWHM).
Na formula de Scherrer quanto maior for a largura a meia altura menor € o tamanho do

cristalito. Verificou-se que o fragmento B2 foi o que apresentou o tamanho de cristalito menor.

3.6 Producao de fios

Com o objectivo de transformar as deposi¢des de nanofibras efectuadas em fios de
sutura, experimentaram-se diversas formas de cortar as deposi¢des em fios com a menor largura
possivel. Forma usados dois instrumentos de corte para obter fios com diferentes larguras: um
x-ato comum e um x-ato de laminas circulares. Para variar as larguras colocaram-se uma, duas
ou trés cartolinas entre as laminas de modo a afasta-las. Foram cortados varios fios de cada
deposi¢do com cada um dos instrumentos. No total obtiveram-se fios com quatro larguras
diferentes.

Foram medidas as dimensdes (comprimento, espessura ¢ largura) de cada um dos fios e
procedeu-se ao seu alongamento. Os fios foram alongados manualmente porque a maquina de
traccdo tem um limite de 10 cm, e esta extensdo é pequena para o procedimento de sutura nos
testes in vivo. Seguidamente, os fios foram medidos de modo a caracterizar o fio e permitir a
comparacao com as dimensdes originais.

As medidas dos fios produzidos encontram-se em anexo. Os valores de largura foram
medidos através do programa ImagelJ. Para tal, foram obtidas imagens dos fios através do
microscopio optico.

Ao comparar os valores iniciais e finais dos fios obtidos de S6 verificou-se que o
comprimento aumentou para aproximadamente o dobro. Relativamente a espessura ¢ largura
finais constatou-se que, em média, os fios diminuiram aproximadamente metade.

Em relacdo aos fios obtidos de S15, verificou-se que em média o comprimento
duplicou, no entanto, ao observar a Tabela 3.16 verifica-se que as amostras de S15, que foram
utilizadas nos testes in vivo, ndo duplicaram o seu comprimento. A amostra 4 aumentou num
factor de 1,5 enquanto a amostra 25 aumentou por um factor aproximadamente trés. A espessura

diminuiu para mais de metade do valor inicial enquanto a largura final ndo diminuiu tanto.
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Embora o modo de alongamento dos fios tenha sido semelhante para todas as amostras,
existem sempre diferencas durante o procedimento tal como a forga aplicada.

De seguida, calcularam-se as respectivas areas de seccdo recta utilizando a area de uma
elipse, uma vez que quando observado ao microscopio optico, a sec¢do do fio assemelhou-se a
uma elipse.

Foram calculadas as areas para os varios calibres de suturas padrdo de modo a comparar

as areas dos fios obtidos e determinar os calibres correspondentes.

Tabela 3.16 - Calibres das suturas ndo absorviveis ¢ absorviveis sintéticas e respectivos didmetros e areas.

Tamanho USP

Suturas nido Absorviveis .. A c 2

e Absorviveis Sintéticas Limites de diAmetros (mm) Areas (mm”)
7-0 0,050-0,069 0,00196 - 0,00374
6-0 0,070-0,099 0,00385 - 0,00770
5-0 0,100-0,149 0,00785 - 0,01744
4-0 0,150-0,199 0,01767 - 0,03110
3-0 0,200-0,249 0,03142 - 0,04869
2-0 0,250-0,299 0,04909 - 0,07021

A maioria das amostras apresentaram calibres correspondentes a 5-0 e 4-0, exceptuando
alguns casos cujas areas correspondiam a calibres 3-0 ¢ 6-0.

Para os testes in vivo, foram escolhidos no total quatro fios. Dois fios da solugdo S6 e
dois fios de S15. Cada grupo de duas amostras era constituido por um fio de calibre 5-0 e outro
fio de calibre 4-0. Para escolher os fios a serem utilizados nos testes in vivo, determinou-se
quais as amostras que apresentaram valores de areas de sec¢do mais proximos do limite superior

das areas da Tabela 3.16.

As amostras escolhidas estdo na Tabela 3.17.

Tabela 3.17 — Valores iniciais e finais dos fios escolhidos para os testes in vivo

Comprimento Espessura Largura
(cm) (um) (um)
Solucdao | Amostra Inicial Final Inicial Final Inicial Final
S6 | 19,5 40,5 110 85 508 217
S15 4 19,5 32 83 40 580 454
S6 22 19,7 44 207 62 763 467
S15 25 14,4 39,5 423 73 1020 532
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As respectivas areas de sec¢do encontram-se na Tabela 3.18, juntamente com o calibre

definido.

Tabela 3.18 — Areas das sec¢des dos fios obtidos

Solucdao | Amostra Area Calibre
S6 1 0,01447 5-0
S15 4 0,01426 5-0
S6 22 0,02294 4-0
S15 25 0,03032 4-0

O passo seguinte na caracterizacdo das amostras foi os testes in vivo.

3.7 Testes in vivo

Para os testes in vivo foram utilizados dois ratos da estirpe Wistar. Num rato foram
aplicadas as suturas de calibre 4-0 ¢ no outro as suturas calibre 5-0. Em cada um dos ratos foi
feita uma terceira sutura de controlo utilizando um fio de sutura comercial, com calibre igual.
Os fios utilizados nos testes ndo foram previamente esterilizados; no entanto tomaram-se as
precaugdes anti-sépticas necessarias durante o procedimento cirtirgico. As amostras usadas nos
testes in vivo ndo possuiam uma agulha propria pelo que foram experimentadas dois tipos de
agulha: uma agulha com configuragdo semelhante as utilizadas actualmente e uma agulha de

costura.

\ 'A "‘*».':x»
Ag gy g g g " g

' | eme- it aaa e
Figura 3.19 - Rato ST1, primeiro Figura 3.20 - Rato ST1, primeiro dia

dia (a) Amostra 1; (b) Controlo; (zoom). (a) Amostra 1; (b) Controlo;

(c) Amostra 4 (c) Amostra 4
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No rato ST1 foram feitas trés incisdes transversais e aplicadas as suturas 1 e 4. A sutura
de controlo utilizada neste rato foi Dexon “S” de calibre 5-0. No rato ST2 foram feitas trés
incisdes longitudinalmente. A sutura de controlo utilizada neste rato foi Vicryl de calibre 4-0.

De modo a avaliar a reac¢do inflamatoéria e o nivel de cicatrizacdo foram realizadas

observacdes ao fim de dois, sete, catorze e vinte dias.

y R - ‘_ N
AL NN AN A\

Figura 3.21 - Rato ST2, primeiro dia (a) Figura 3.22 - Rato ST2, primeiro dia (zoom) (a)
Amostra 22; (b) Controlo; (¢) Amostra 25 Amostra 22; (b) Controlo; (¢) Amostra 25

Os resultados obtidos ao fim de dois dias de implementagao foram os seguintes:

Figura 3.23 - Rato ST1, dois dias (a) Figura 3.24 - Rato ST2, dois dias (a)
Amostra 1; (b) Controlo; (c) Amostra 4 Amostra 22; (b) Controlo; (c) Amostra 25
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Figura 3.25 - Rato ST1, sete dias (a) Amostra 1; (b) Controlo; (¢) Amostra 4

Figura 3.26 - Rato ST2, sete dias, Figura 3.27 - Rato ST2, sete dias,

Amostra 22 Amostra Controlo

Figura 3.28 - Rato ST2, sete dias, Amostra 25
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Figura 3.29 - Rato ST1, catorze dias (a) Amostra 1; (b) Controlo; (c) Amostra 4

Figura 3.30 e 3.31- Rato ST2, catorze dias (a) Amostra 22; (b) Controlo; (c) Amostra 25

Figura 3.32 - Rato ST1, vinte dias (a) Amostra 1; (b) Controlo; (¢) Amostra 4
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Figura 3.33 - Rato ST2, vinte dias (a) Amostra 22; (b) Controlo; (c) Amostra 25

Durante o procedimento cirargico, embora as condigdes de sutura ndo tenham sido as
ideais, uma vez que os fios em estudo ndo possuiam agulhas proprias, os fios mostraram ser de
facil manuseamento, permitindo uma boa passagem nos tecidos.

Comparando as suturas dos ratos conclui-se que houve uma regenera¢do ¢ uma
cicatrizagdo mais rapida dos tecidos do rato ST1. Isto deve-se ao facto de neste rato terem sido
feitos cortes no sentido das linhas de menor tensdo. Enquanto no rato ST1 foram feitas incisdes
no sentido das linhas de menor tensdo, no rato ST2 foram feitas incisdes no sentido das linhas
de maior tensdo. Este facto ndo s6 condicionou a escolha do calibre dos fios a serem utilizados
como influenciou o tempo de regeneracdo dos tecidos.

Ao observar as incisdes dos ratos, verifica-se que em ambos os ratos houve uma area
bastante traumatizada. Esta area corresponde a zona onde foi realizado o procedimento, isto &,
onde a agulha passou. Qualquer uma das agulhas utilizadas com os fios em estudo provocou um
traumatismo notavel. A medida que o tempo passou, o traumatismo foi diminuindo até ao seu
desaparecimento, como era esperado.

A formacédo da crosta visivel em ambos os ratos deveu-se essencialmente ao facto dos
tecidos terem sido traumatizados durante o procedimento cirurgico. Contudo, os tecidos
pareceram reagir satisfatoriamente a introducao destes materiais.

Ao fim de dois dias, as suturas encontravam-se intactas, ou seja, ndo houve degradacdo
visivel das mesmas. No final de uma semana apds o procedimento cirurgico verificou-se que a
regeneracdo dos tecidos do rato ST1 encontrava-se num estudo mais avangado que o rato ST2.
No entanto, ambos os ratos apresentaram uma boa evolugdo. Ao observar as suturas
implementadas no rato ST1 verificou-se que parte do fio ndo se encontrava na pele. Perto da
zona onde foi feita a incisdo, observou-se um pedaco de pele um pouco avermelhada, o que

sugeriu que o rato pode ter arrancado parte do fio.
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Ao fim de catorze dias, os tecidos do rato ST1 mostraram estar completamente sarados
a olho nu. O rato ST2 embora ndo apresentasse uma regeneragdao total das feridas, a sua
evolugdo mostrou ser muito satisfatoria. Ao fim de vinte dias ndo se observou vestigios quase
nenhuns dos fios no exterior da pele. Nesta altura foram retirados amostras de tecido de cada

uma das incisdes para se proceder a analise histologica dos mesmos.

3.8 Analise Histologica

Para as analises histologicas foram feitas duas bidpsias: ao fim de vinte dias e ao fim de

48 dias.
Os resultados obtidos foram os seguintes:
¢ Rato ST1
» 20 Dias, Amostra Controlo Dexon 5-0
W STE,
7 = /

/

Figura 3.34 — Amostra Controlé, (Objectiva 4x) Figura 3.35 — Amostra Controlo, (Objéctiva 10x)

Nas imagens acima representadas encontram-se os resultados da sutura de controlo
utilizada no rato ST1. Nestes cortes histolégicos ndo ¢ visivel o material da sutura, apenas se
observa um pequeno processo inflamatério ao nivel da hipoderme, o que ¢é tipico de uma

reacgdo de corpo estranho. Este facto indicia que o fio de sutura atravessou aquele local.
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» 48 Dias, Amostra Controlo Dexon 5-0

( ol

Amostra Controlo, (Objectiva 10x)

Figura 3.36 — Amostra Controlo, (Objectiva 10x) Figl-lra 337-

Através das imagens das Figuras 3.36 e 3.37 observa-se que o tecido que foi
atravessado pela sutura continua em remodelagdo uma vez que € visivel um tecido fibroso, com
maior densidade de células e feixes de colagénio menos organizados, na zona onde foi efectuada

a incisao.

» 20 Dias, PCL ¢ Acetato de Celulose 5-0

Figura 3.40 — Amostra 1, (Objectiva 40x)
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Nestes cortes observa-se uma reaccdo inflamatoria ligeira e o material de sutura envolto

por tecido fibroso.

» 48 Dias, PCL ¢ Acetato de Celulose 5-0

Ao fim de 48 dias verificou-se que a zona que foi atravessada pelo fio encontra-se em

remodelacdo sendo ainda possivel observar alguns vestigios do material de sutura.
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» 20 Dias, PCL 5-0

Nestas imagens observa-se distintamente a zona correspondente ao fio de sutura
constituido por PCL, que estd invadido por fibroblastos e macrofagos. Observam-se também

algumas células multinucleadas gigantes e vasos sanguineos capilares.

» 48 Dias, PCL 5-0

Figura 3.48 — Amostra 4, (Objectiva 4x) Figura 3.49 — Amostra 4, (Objectiva 10x)
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Figura 3.50 — Amostra 4, (Objectiva 40x) Figura 3.51 — Amostra 4, (Objectiva 40x)

Os resultados da segunda biopsia mostram a presenca de uma intensa actividade de
remodelacdo e reabsor¢do do material de sutura que ja foi praticamente todo reabsorvido.

Observa-se também na zona da incisdo um tecido fibroso em remodelacéao.

* Rato ST2
» 20 Dias, Amostra Controlo Vicryl 4-0

gt

ontrolo, (Obj ectiva 10x)

9. o
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Figura 3.54 — Amostra Contrlo, (Objectiva 40%()
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No rato ST2, as imagens resultantes da primeira biopsia apresentam o fio de sutura,
multifilamentar, a atravessar o tecido muscular estriado e envolto por uma manga fibrotica,

tipica da reac¢@o de corpo estranho.

» 48 Dias, Amostra Controlo Vicryl 4-0

Figura 3.55 — Amostra Controlo, (Objectiva 4x) bjectiva 10x)

Ao fim de 48 dias, o fio de sutura ja ndo e visivel, observando-se apenas tecido fibroso

na zona da incisao.

» 20 Dias, PCL ¢ Acetato de Celulose 4-0

Figura 3.57 — Amostra 22, (Objectiva 4x) Figura 3.58 — Amostra 22, (Objectiva 10x)
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Os resultados da primeira biopsia ao tecido que continha o fio de PCL e acetato de
celulose mostram apenas uma reac¢ao inflamatoria ligeira e a formacdo de um granuloma de

corpo estranho.

» 48 Dias, PCL ¢ Acetato de Celulose 4-0

f ] vy
£°% o~ \ iy

Figura 3.62 — Amostra 22, (Objectiva 40x) '
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Ao fim de 48 dias verifica-se que a remodelacdo do tecido prossegue através da accdo
fagocitaria dos macrofagos e da sintese de nova matriz pelos fibroblastos. Sdo também visiveis

alguns capilares e eritrocitos no volume da sutura.

» 20 Dias, PCL 4-0

Figura 3.65 — Amostra 25, (Objectiva 40x)

O corte histologico da amostra de PCL no rato ST2 revela um granuloma de corpo
estranho em torno da sutura e tecido fibrotico na zona da incisdo. Nestas imagens, sdo bem
visiveis as fibras da sutura, vasos capilares ¢ uma abundante populacdo de fibroblastos e

macrofagos.
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» 48 Dias, PCL 4-0

SN BN | %17/ Ay L TR S
Figura 3.66 — Amostra 25, (Objectiva 4x) Figura 3.67 — Amostra 25, (Objectiva 10x)

Ao fim de 48 dias observa-se o processo inflamatorio ainda em curso, com o objectivo
de reabsorver o material da sutura, j& menos visivel que aos 20 dias, e de producdo de matriz.

Sdo também visiveis algumas células multinucleadas gigantes.
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Capitulo 4

Conclusao

O objectivo do trabalho foi desenvolver uma nova sutura a base de polimeros
biodegradaveis, utilizando como técnica de producio a electrofiagao.

A electrofiagdo ¢ um método de produzir nanofibras facil e econdomico. Pretendeu-se
determinar a configuragdo do sistema de deposi¢dao de nanofibras ideal para o objectivo do
trabalho. Para a deposi¢do destas fibras foi usado um colector metalico quadrado comum
revestido por papel de aluminio.

Inicialmente foram estudadas quatro solugdes constituidas por uma mistura de
cloroférmio e acetona. Os polimeros utilizados foram PCL ¢ acetato de celulose. Esta mistura
de solventes ndo permitiu fiar as respectivas solu¢des uma vez que se observou sempre a
formacdo de gota na ponta da agulha. o aparecimento da gota ocorreu devido a uma evaporagao
muito rapida do solvente. Experimentou-se substituir a acetona por N, N — dimetilacetamida
(DMACc).

As solugdes constituidas pela mistura cloroféormio e DMAc apresentaram ndo sé
melhores condigdes de fiacdo como as fibras obtidas foram uniformes. Variaram-se as
concentracdes de acetato de celulose bem como as concentracdes de cloroformio e DMAc. As
solu¢des que apresentaram melhores resultados foram as solugdes S6, S8, S9, S10 e S11. Todas
estas solucdes tinham em comum as concentra¢des de cloroformio, DMAc e PCL. O acetato de
celulose foi adicionado as solu¢des de modo a diminuir a elasticidade das fibras.

De modo a caracterizar as fibras obtidas, foram observadas no Microscopio Electronico
de Varrimento amostras das solugdes S6, S8, S9, S10 ¢ S11. As solugdes que apresentaram
fibras mais uniformes e regulares foram S6 ¢ S8, apresentando diametros entre 700 ¢ 1000 pm.

Posteriormente foram realizados testes de traccdo as amostras destas cinco solugdes.
Durante estes testes observou-se um fenémeno estranho: as amostras das solucdes S8, S9, S10 e
S11 separaram-se em duas camadas. Da solugdo S8 foram feitas duas outras solucdes
semelhantes, denominadas S8-2 ¢ S8-3. Com a solugdo S8-2 repetiu-se exactamente o mesmo
processo de S8 ¢ nos testes de traccdo observou-se o mesmo fendmeno de separagdo em duas
camadas. Para estudar a influéncia do tempo de deposicdo experimentou-se depositar a solugdo

S8-3 durante dez horas, metade do tempo de deposigdo usado nas restantes solucdes. Nos testes
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de trac¢do as amostras ndo se separaram em duas camadas. Das quatro amostras sujeitas a
traccdo apenas uma se partiu totalmente, sem se separar por camadas. Embora se tenha
concluido que o tempo de deposicdo afecta a qualidade do material, a razdo da separagdo por
camadas ndo foi explicada. Para tentar compreender a origem deste fenomeno foram observados
quatro fragmentos de uma amostra previamente traccionada. Ndo se chegou a nenhuma
conclusdo quanto a sua origem.

Sujeitaram-se a difrac¢@o por raios-x os mesmos quatro fragmentos e concluiu-se que a
camada que partiu primeiro durante o teste de trac¢do apresentou um grau de cristalinidade
maior, o que significa que ¢é constituido por um material mais rigido que os restantes
fragmentos. A origem da separacdo em duas camadas das amostras ndo ficou esclarecida.

Para além da solugdo S6, composta por PCL 15%, acetato de celulose 0,6% em
cloroformio:DMAc 60:40, foi produzida uma solugdo composta por PCL 15% em cloroférmio
100% (S15). De seguida, sujeitou-se amostras de S6 e S15 a testes de traccdo e re-tracgdo. O
objectivo destes testes foi compreender o comportamento das fibras apos deformagdes ciclicas.
As amostras compostas somente por PCL mantiveram-se inteiras apos trés deformagdes
sucessivas, isto €, ndo chegaram a partir dentro dos limites do aparelho de tracgao.
Relativamente as amostras constituidas por PCL e acetato de celulose, depois de submetidas a
deformagdes ciclicas romperam a uma tensdo semelhante aquela alcangada pelas amostras
sujeitas a uma unica tracgao.

Depois de determinadas as propriedades mecanicas das fibras, passou-se a producdo de
fios. Nesta fase utilizaram-se dois instrumentos de corte de modo a obter fios com diferentes
larguras. Estes fios foram, posterior mente alongados manualmente. Depois de medidas as
dimensdes finais dos fios, determinou-se que se obteve fios com calibres correspondentes a 5-0
e 4-0, segundo a Pharmacopeia dos Estados Unidos.

Nos testes in vivo utilizaram-se dois ratos da estirpe Wistar. As suturas de calibre 5-0
foram utilizadas no rato ST1, onde foram realizados cortes segundo as linhas de menor tenséo e
as suturas de calibre 4-0 foram utilizadas no rato ST2, onde foram realizados cortes segundo as
linhas de maior tens@o. Foi feita ainda uma outra sutura para controlo utilizando um fio
comercial, em cada um dos ratos com calibre igual. Durante o procedimento cirirgico concluiu-
se que os fios produzidos eram faceis de manusear permitindo uma boa passagem através dos
tecidos. Os ratos foram observados ao fim de dois, sete, catorze e vinte dias para acompanhar a
evolugdo da regeneragdo e cicatrizagdo dos tecidos. A evolugdo dos tecidos foi bastante

satisfatoria uma vez que no fim dos vinte dias os tecidos apresentaram uma boa aparéncia.
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Anexos

Anexo I — Testes de Traccao e Compressao

12 « Amostra 1

+ Amostra 2

+ Amostra 3

+ Amostra 4

+« Amostra 5

+ Amostra 6

+ Amostra 7

Forca (N)

« Amostra 8

« Amostra 9

+ Amostra 10

+ Amostra 11

1

60 70 + Amostra 12

Alongamento (mm)

Amostra 13

Figura A.1 - For¢a versus Alongamento das amostras de S6 traccionadas até a ruptura

Tabela A.1 - Valores das amostras de S6 traccionadas até a ruptura.

Amostra | Tnictal - | Miimo | Mixima | FX€nSi0a | puilhl | Mdulo de

(mm) (mm) (N) Ruptura (MPa) Young (MPa)
1 0,233 44 9,6 4,2 4,1 8,9
2 0,203 44 9,7 4,2 4,8 11,0
3 0,190 47 9.3 4,4 4,9 12,0
4 0,213 50 10,2 5,0 4,8 9,7
5 0,153 43 6,2 4,2 4,1 8,7
6 0,217 50 10,7 4,8 4,9 11,0
7 0,123 33 5,5 3,1 4,4 13,0
8 0,210 49 10,6 4,3 5,0 12,0
9 0,217 49 10,1 4,5 4,6 7,9
10 0,130 38 53 3,5 4,1 9,8
11 0,207 51 10,2 4,7 4,9 12,0
12 0,183 53 8.8 5,1 4,8 10,0
13 0,177 37 8,5 3,6 4,8 14,0
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« Amostra 4
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Amostra 9

- Amostra 10

Figura A.2 - Forga versus Alongamento das amostras de S8 traccionadas até a ruptura.

Tabela A.2 - Valores das amostras de S8 traccionadas até a ruptura.

Espessura | Alongamento || Forsa | oy | Temsiod | g0 g,
Amostra inicial maximo maxima Ruptura Ruptura Young (MPa)
(mm) (mm) ) p (MPa) &
1 0,187 33 5,0 2,7 2,7 4,8
2 0,297 37 9,2 3,5 3,1 5,1
3 0,217 31 7,9 2,8 3,6 7,6
4 0,297 39 11,0 3,6 3,7 6,7
5 0,327 40 11,0 3,9 3,4 5,6
6 0,320 38 11,0 3,6 3,5 6,6
7 0,273 31 7,7 3,0 2,8 5,6
8 0,280 33 8.4 3,3 3,0 5,7
9 0,243 34 10,0 3,1 4,2 9,7
10 0,330 40 11,0 4,0 3,4 5,9
18
16 A.‘-.
14 : : * Amostra 1
12 E.: = Amostra 2
—_ E.: - Amostra 3
% 1o .:. * Amostra 4
& s
5 8- 2 = Amostra 5
= . -« Amostra 6
e '; « Amostra 7
4 : < Amostra 8
5 | \ . i Amostra 9
? ° - « Amostra 10
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Figura A.3 - Forga versus Alongamento das amostras de S8-2 traccionadas até a ruptura.
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Tabela A.3 - Valores das amostras de S8-2 traccionadas até a ruptura.

N e e I e I e
(mm) (mm) (N) Ruptura (MPa) Young (MPa)
1 0,243 52 5,3 4,8 2,2 8,5
2 0,377 74 14 7,2 3,7 8,6
3 0,320 72 14 7,0 4,4 9,8
4 0,367 75 17 7,4 4,5 9,1
5 0,260 52 5,5 4,8 2,1 7,6
6 0,260 64 7,5 6,3 2,9 8,7
7 0,290 70 8,3 6,9 2,9 7,2
8 0,267 66 8,5 6,5 3,2 8,6
9 0,267 61 7,5 6,3 2,8 8,5
10 0,387 77 16 7,9 4,2 9,0
25
20 //
% 15 « Amostra 1
E " « Amostra 2
« Amostra 3
« Amostra 4
5 - s
o # . ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80 100
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Figura A.4 - Forga versus Alongamento das amostras de S8-3 traccionadas até a ruptura.

Tabela A.4 - Valores das amostras de S8-3 traccionadas até a ruptura.

Espessura | Alongamento | - Forsa | oo | Tensiod [ gy g,
Amostra inicial Maximo maxima Mixima ruptura Young (MPa)
(mm) (mm) (N) (MPa) &
1 0,373 83 23 8,4 6,0 5,8
2 0,320 78 20 7.4 6,3 52
3 0,290 71 19 7,0 6,4 5,4
4 0,300 84 19 8,4 6,3 5,5
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Figura A.5 - Forga versus Alongamento das amostras de S9 traccionadas até a ruptura.

Tabela A.5 - Valores das amostras de S9 traccionadas até a ruptura.

s | ™| et [ o, [estensioa [ e T vl

(mm) (mm) (N) Ruptura (MPa) Young (MPa)
1 0,447 57 15 5,6 3,4 4,6
2 0,693 84 27 8,0 3,9 55
3 0,423 60 14 5,7 3,2 4,5
4 0,510 63 19 6,4 3,7 53
5 0,587 80 23 7,9 4,0 6,2
6 0,583 76 22 7,4 3.8 6,4
7 0,450 63 17 6,3 3,8 5,0
8 0,380 59 13 5,9 3,5 4,9
9 0,643 70 25 7,0 3,8 5,8
10 0,520 71 22 6,9 4,2 6,1
11 0,543 81 22 8,2 4,0 5,9
12 0,693 73 28 7,0 4,1 6,0
13 0,610 84 26 8,5 4,3 5,9
14 0,527 61 19 6,5 3,7 4,3
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Figura A.6 - Forga versus Alongamento das amostras de S10 traccionadas até a ruptura.

Tabela A.6 - Valores das amostras de S10 traccionadas até a ruptura.

Espt?s§ura Alonga.mento Ff)r.g:a Extensio i Tensao a Médulo de
Amostra Inicial Maximo Maxima Ruptura Ruptura Young (MPa)
(mm) (mm) ) P (MPa) &
1 0,400 52 19 4.9 4.8 13,0
2 0,403 58 22 6,1 5.4 11,0
3 0,337 60 23 5.9 6,7 15,0
4 0,430 52 21 5,1 4,9 12,0
5 0,393 58 21 5.9 5.4 12,0
6 0,440 58 21 5,8 4,7 11,0
7 0,440 60 22 5.9 5,0 11,0
8 0,383 57 21 5,6 5.4 10,0
9 0,437 53 19 5.4 43 9,8
10 0,427 55 19 5,5 4.4 11,0
12
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« Amostra 3
g 6 - - Amostra 4
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Figura A.7 - Forga versus Alongamento das amostras de S11 traccionadas até a ruptura.
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Tabela A.7 - Valores das amostras de S11 traccionadas até a ruptura.

s | ™| Mgt [ foc [ istensioa [ e T vl
(mm) (mm) (N) Ruptura (MPa) Young (MPa)
1 0,217 18 5,4 1,9 2,5 6,9
2 0,183 23 6,8 2,2 3,7 12,0
3 0,200 22 6,9 23 3.4 9,5
4 0,237 19 7,0 2,0 2,9 8,3
5 0,360 25 9,6 2,4 2,7 8,2
6 0,180 27 5,6 2,8 3,1 8,3
7 0,213 23 5,9 2,2 2,8 10,0
8 0,217 11 6,5 1,1 3,0 12,0
9 0,307 21 8,3 1,9 2,7 8,9
10 0,160 25 5,7 2,4 3,6 8,4
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Figura A.8 - Forga versus Alongamento das amostras de S6 sujeitas a testes de compressao.

Tabela A.8 - Valores das amostras de S6 sujeitas a testes de compressao.

Amostra Ten(;z:}(;)f)i nal Tensao Inicial ~(MPa) Alongamento EsI[I)lei::::lra E.spessura
Tracciio Compressao (mm) (mm) Final (mm)
14 4,5 3.8 -9.5 0,233 0,057
15 5,2 4.4 -9.7 0,223 0,057
16 4,8 4 -9.7 0,233 -
17 4,4 3,7 -9.7 0,233 -
18 4,6 4,2 -10,0 0,247 0,060
19 4,8 4,1 -9.7 0,223 0,053
20 4,5 2,3 -9.8 0,230 0,067
21 4,2 34 -9.3 0,240 0,063
22 4,8 4,1 -10,0 0,233 0,060
23 4,4 3.9 -9,6 0,237 0,063

e
Novas Suturas a Base de Nanofibras Poliméricas

78




Anexo II — Ciclos de Histerese
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Figura A.9 — Forga versus Alongamento da amostra 25 de S6
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Figura A.10 — Tensao versus Extensdo da amostra 25 de S6
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Figura A.11 — Forga versus Alongamento da amostra 26 de S6
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Figura A.12 — Tensao versus Extensdo da amostra 26 de S6
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Figura A.13 — Forc¢a versus Alongamento da amostra 2 de S15
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Figura A.14 — Tensao versus Extensdo da amostra 2 de S15.
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Figura A.15 — Forca versus Alongamento da amostra 3 de S15.
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Figura A.16 — Tensdo versus Extensdo da amostra 3 de S15.
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Anexo III — Tabela de Fios Produzidos

Solucdo S6

Tabela A.9 — Dimensodes dos fios obtidos com o x-ato comum.

Comprimento (cm) | Espessura (um) | Largura (um) .
Amostra | Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final Calibre

1 16,8 46 63 30 595 316 6-0
2 17,8 - 50 - 690 - -
3 16,3 26,2 60 33 538 277 -
4 18,8 24 63 33 706 457 5-0
5 18,1 50 50 33 576 | 395 5-0
6 20,1 41,3 67 58 390 245 5-0
7 20 43 67 55 395 256 5-0
8 20,6 67 43 428 | 214 6-0
9 18,7 41,5 70 45 407 249 5-0
10 17,1 41,5 70 43 437 251 5-0

Tabela A.10 — Dimensdes dos fios obtidos com o x-ato de laminas circulares e uma cartolina.

Comprimento (cm) | Espessura (um) | Largura (um)

Calibre
Amostra Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final
1 19,5 40,5 110 85 508 | 217 5-0
2 20,7 54 107 53 484 210 5-0
3 21,6 54,5 120 58 491 171 5-0
4 20,3 47,5 113 63 514 | 219 5-0
5 20,4 44 110 58 514 232 5-0
6 20,6 120 28 514 | 232 5-0
7 20,4 54,5 107 43 510 169 6-0
8 18,3 39,1 107 53 518 251 5-0
9 20,6 41,2 143 45 511 287 5-0
10 20,4 49 93 48 499 | 270 5-0
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Tabela A.11 — Dimensdes dos fios obtidos com o x-ato de laminas circulares e duas cartolinas.

Comprimento (cm)

Espessura (um)

Largura (um)

Calibre
Amostra Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final
11 20,1 47,2 117 60 763 289 5-0
12 19,4 47 123 60 763 240 5-0
13 20,2 45,1 137 55 763 278 5-0
14 20,4 48,4 140 60 763 294 5-0
15 20,4 46 127 53 763 317 5-0
16 19,9 50,5 127 53 763 295 5-0
17 20 42,5 113 50 763 338 5-0
18 18,6 41,3 140 55 763 318 5-0
19 19,5 44 120 55 763 303 5-0
20 20,2 443 170 55 763 325 5-0

Tabela A.12 — Dimensdes dos fios obtidos com o x-ato de laminas circulares e trés carto

linas.

Comprimento (cm)

Espessura (um)

Largura (um)

Calibre
Amostra Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final
21 20,5 50,2 177 68 1020 374 4-0
22 19,7 44 207 63 1020 467 4-0
23 20 44 153 60 1020 458 4-0
24 19,7 45 160 63 1020 401 4-0
25 19,3 50 177 60 1020 289 5-0

Solucdo S15

Tabela A.13 — Dimensdes dos fios obtidos com o x-ato comum.

Comprimento (cm)

Espessura (um)

Largura (um)

Tabel

Calibre
Amostra Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final
1 19,6 40,7 67 30 539 373 5-0
3 17,4 47,6 83 40 637 471 5-0
4 19,5 32 83 40 580 454 5-0
5 19,9 56,2 80 28 595 336 6-0
a A.14 — Dimensoes dos fios obtidos com o x-ato de laminas circulares e duas cartolinas.
Comprimento (cm) | Espessura (um) | Largura (um)
Calibre
Amostra Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final
25 14,4 39,5 423 73 763 533 4-0
26 14,7 25 363 53 763 380 5-0
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Tabela A.15 — Dimensdes dos fios obtidos com o x-ato de laminas circulares e trés cartolinas.

Comprimento (cm) | Espessura (um) | Largura (um) .
Amostra | Inicial Final Inicial | Final | Inicial | Final Calibre
18 17,1 29,5 237 145 1020 399 3-0
19 18,4 44 297 70 1020 | 497 4-0
20 17,2 30 250 60 1020 418 4-0
21 19,5 43 213 70 1020 452 4-0
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