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Resumo

No contexto médico, a sutura € um instrumento cirdrgico que aproxima as margens de um

tecido traumatizado, providenciando suporte durante o seu periodo de regeneracéo.

Esta tese teve como objectivo a producéo de fios de sutura através da técnica de electrofi-
acdo, por forma a conferir a este elemento cirdrgico um conjunto de caracteristicas inédito devi-
do & organizagdo multifilamentar Unica que a técnica confere. Deste modo, os fios produzidos
possuirdo todas as vantagens das estruturas monofilamento e multifilamento. Com este trabalho
inicia-se assim o estudo de um método de producdo passivel de ser implementado a escala in-

dustrial para este novo tipo de fios de sutura.

Através da técnica de dupla electrofiacéo, foram produzidos fios de sutura a partir dos po-
limeros policaprolactona (PCL) e poli (acido lactico-co-glicélico) (PLGA) 85:15. Posteriormen-
te, estes foram caracterizados morfologicamente e termicamente com recurso as técnicas de mi-
croscopia optica, microscopia electronica de varrimento e calorimetria diferencial de varrimen-

to.

Por forma a melhorar as suas propriedades mecénicas e a sua coesao, os fios produzidos
foram submetidos a tratamentos pos-producao. Assim, foram aplicados tratamentos térmicos a
ambos os tipos de fios poliméricos e adicionalmente um tratamento mecanico aos fios de PCL.
As propriedades mecénicas dos fios e a influéncia dos tratamentos pés-producdo foram avalia-

das através de ensaios de traccao.

A técnica de dupla electrofiacdo permitiu uma producdo controlada e bem sucedida dos
fios de sutura poliméricos. Relativamente ao conjunto de tratamentos pés-producéo, apenas o
tratamento térmico aplicado aos fios de PLGA resultou numa melhoria das propriedades mecé-
nicas dos mesmos. Todos os fios produzidos apresentaram uma boa resisténcia e seguranga a

nivel do né.

Palavras-chave: Sutura, Dupla Electrofiagdo, Fio Multifilamentar, Coeséo, Propriedades

Mecanicas.
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Abstract

In the medical field, a suture is a surgical instrument that holds and secures the borders of

a traumatized tissue, providing support during its healing period.

The purpose of this thesis is to produce suture threads by electrospinning, in order to im-
part this surgical element with a unique set of features due to the singular multifilament organi-
zation that this technique provides. The aim is that the yarns produced will possess all the ad-
vantages of both monofilament and multifilament sutures. Accordingly, it is intended to initiate
the study of a method able to be scaled for an industrial production of this new type of suture
thread.

The suture threads were produced by double electrospinning the polymers polycaprolac-
tone (PCL) and poly (lactic-co-glycolic acid) (PLGA) 85:15. Afterwards, these threads were
morphologically and thermally characterized using optical microscopy, scanning electronic mi-

croscopy and differential scanning calorimetry.

In order to improve their mechanical properties and cohesion, the threads were submitted
to some post-production treatments. A thermal treatment was applied to both types of polymeric
yarns; and additionally, PCL yarns were submitted to a mechanical treatment. The mechanical

properties and the influence of the post-production treatments were assessed by tensile tests.

The double electrospinning technique allowed a controlled and successful production of
polymeric suture threads. Concerning the post-production treatments, only the thermal treatment
applied to the PLGA yarns lead to an improvement of their mechanical properties. The pro-

duced suture threads exhibited a good knot strength and security.

Keywords: Suture, Double Electrospinning, Multifilament Thread, Cohesion, Mechani-

cal Properties.
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Apresentacao e Enquadramento do Trabalho

Esta dissertacdo foi desenvolvida no ambito do Mestrado Integrado em Engenharia Bio-

médica, em parceria com o laboratério de Engenharia de Células e Tecidos da FCT-UNL.

A Engenharia de Células e Tecidos é um ramo emergente da Engenharia Biomédica que
procura desenvolver alternativas aos substitutos de tecidos e 6rgdos utilizados hoje em dia. Uma
técnica largamente utilizada nesta area é a electrofiagdo, pois permite uma producdo simples e
eficaz de fibras poliméricas que posteriormente podem ser adaptadas aos mais diversos objecti-

vos a nivel de regeneracéo de tecidos.

No contexto da instrumentacdo médica, a sutura é um elemento crucial em ambiente ci-
rargico, reconhecida pela sua eficacia no fecho de tecido traumatizado. A sua funcdo passa por
aproximar as margens de um tecido, providenciando suporte durante o seu periodo de reparacao.
Apesar de existirem outras opcdes para o fecho de feridas (como agrafos, adesivos ou colas) e
dos avancos tecnoldgicos a nivel de técnicas cirdrgicas, este dispositivo continua a ser larga-

mente utilizado pela comunidade médica.

Desta forma, a presente tese tem como tema a utilizagdo da electrofiacdo como um novo
meio de produgdo de fios de sutura. Pretende-se obter fios multifilamentares coesos que, devido
a organizacgdo estrutural que a técnica confere as fibras, dispensem o habitual entrancar dos fi-
lamentos. Assim, ser& possivel produzir uma nova classe de suturas com um conjunto de carac-
teristicas inédito. O principal objectivo é estabelecer uma configuracdo da técnica que permita a
producdo de forma répida e continua dos fios de sutura, de modo a que o fabrico dos mesmos
possa ser futuramente realizado a uma escala industrial. Ao mesmo tempo, é crucial que o sis-
tema de producdo estabelecido permita um controlo minucioso de todos os passos do processo,

de modo a garantir uma boa definicéo das caracteristicas das fibras produzidas.
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Face a finalidade desta tese, surgem assim alguns objectivos parciais a serem definidos:

- 0 desenvolvimento de um sistema de electrofiacdo que permita a recolha controlada dos
fios produzidos;

- 0 controlo do calibre do fio através da configuracdo da técnica;

- 0 desenvolvimento de técnicas a fim de melhorar as propriedades mecénicas dos fios

produzidos;

- 0 estudo da resisténcia e segurancga dos nos dos fios de sutura.

No primeiro capitulo, a introducéo, é efectuada a fundamentacao teorica relativa a suturas

médicas, diferentes configuracfes da técnica de electrofiacdo e tratamentos pds-produgéo.

J& no segundo capitulo, é feita uma descri¢do acerca dos materiais e métodos utilizados
no desenvolvimento cientifico da tese. Assim, sdo descritos 0s materiais utlizados para a produ-
cao dos fios, a técnica de electrofiacdo utilizada, o método de producdo dos fios e a sua caracte-
rizacdo morfoldgica, térmica e mecénica. Também sdo descritos os tratamento pds-produgédo

aplicados aos fios, assim como 0 método de estudo da resisténcia e seguranca a nivel do no.

Em relacdo ao terceiro capitulo, sdo apresentados os resultados e respectivas discussdes.
A nivel da técnica de electrofiacdo, sdo discutidos quais os melhores parametros de producdo e
a reprodutibilidade da técnica. A morfologia dos fios produzidos também é comentada, assim
como a uniformidade dos seus didmetros. Também € discutido o perfil térmico dos fios produ-
zidos a partir de polimeros diferentes. Quanto a caracterizagdo mecanica, sdo apresentados 0s
pardmetros mecénicos obtidos para os fios produzidos, assim como para aqueles que sofreram
tratamento térmico ou mecanico. E feita uma analise sobre o efeito do tratamento térmico e me-
canico através dos resultados dos ensaios de trac¢do. Por fim, é comentada e avaliada a seguran-

ca e resisténcia dos nos efectuados nos fios de sutura produzidos.

Finalmente, o quarto capitulo apresenta as conclusdes gerais sobre a presente tese e as
perspectivas futuras em rela¢do ao trabalho de investigacéo, incluindo sugestées dos proximos

passos a fim de cumprir o objectivo final de producdo de uma nova classe de suturas.
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1  Introducao

1.1 Suturas

A sutura é uma componente critica e fundamental do instrumental cirdrgico, utilizada na
maioria das intervencGes. Este material médico define-se como um dispositivo composto por
um fio esterilizado de um determinado material, associado a uma agulha cirdrgica (Figura 1.1),
que permite a penetracdo do tecido pelo fio. A sua funcéo principal consiste em aproximar e
segurar as margens de um tecido, que sofreu anteriormente uma separacao fisica devido a uma
cirurgia ou trauma. Assim, este dispositivo médico desempenha um papel crucial no processo
de fecho de feridas, providenciando suporte aos tecidos e consequentemente facilitando o seu

processo de reparagéo [1] [2].

Figura 1.1 — Exemplo de sutura cirdrgica — Ethilon. (Adaptado de [2])



1.1.1 Agulhas e Nos Cirurgicos
Agulhas Cirurgicas

A agulha cirdrgica € a componente da sutura que permite a passagem do fio através do te-
cido. Este elemento é normalmente constituido por ligas de aco inoxidavel, o que lhe confere
uma resisténcia elevada face a corrosdo. Por forma a ter um bom desempenho na sua fungéo
cirdrgica uma agulha deve: possuir o0 menor diametro possivel que permita a penetracdo da
mesma no tecido sem dobrar; ser afiada o suficiente para atravessar o tecido com a minima re-
sisténcia; manter-se estavel enquanto € segurada pelo porta-agulhas; e finalmente ser estéril e

resistente a corroséo, de modo a minimizar as hip6teses de infeccéo [2] [3].

A anatomia de uma agulha cirurgica divide-se em trés partes distintas: a ponta, o corpo e
o local de ligacdo com o fio de sutura, sendo este Gltimo muitas vezes designado como fundo ou
olho (Figura 1.2).

Figura 1.2 — Anatomia de uma agulha cirtrgica. (Adaptado de [4])

No6s Cirargicos

O nd cirdrgico € a zona mais instavel e fragil de um fio de sutura. A sua fungédo passa por
manter de forma segura o trabalho cirdrgico efectuado com o fio, sem se desfazer ou cortar o
tecido. Se o n6 néo for atado com forca suficiente, ndo cumprird a sua funcéo. Por outro lado, se
o laco ficar excessivamente apertado, poderd causar uma aposicdo exagerada das margens do
tecido e originar necrose no local. Este elemento constitui a zona com maior de densidade de
material estranho para o corpo e consequentemente o seu volume vai influenciar directamente o

grau de resposta inflamatdria por parte do tecido circundante [2].



No ambito cirdrgico, existem trés tipos de nds mais comuns: o n6 quadrado, 0 né comum

ou deslizante e 0 n6 duplo ou de cirurgi&o.

O n6 quadrado ¢ efectuado em tecidos que ndo estdo sob uma grande tenséo e é composto
por duas simples lacadas. A diferenca entre ambas € que a direccdo da volta efectuada é oposta:
se na primeira lagada a porcdo de fio direita fica por cima da esquerda; na segunda lagada sera a
porg¢éo esquerda que se sobrepde sobre a direita [5].

O né comum ou deslizante — designado na lingua inglesa por granny’s knot — segue 0
mesmo principio do n6 quadrado, mas as duas lacadas sdo feitas na mesma direc¢do. Este pro-

cedimento resulta num né muito pouco seguro e por isso raramente utilizado [5].

O no6 de cirurgido (Figura 1.3) segue 0 mesmo procedimento que o né quadrado, mas na
primeira lagada sdo dadas duas voltas. Este tipo de né apresenta a maior seguranga, apesar do

volume do mesmo ser também maior [5].

Figura 1.3 — Estrutura de um no de cirurgido. (Adaptado de [5])

1.1.2 Parametros de Caracterizacao

A avaliagdo do desempenho de uma sutura é baseada nas suas propriedades fisicas e me-

canicas, nas caracteristicas do seu manuseamento e no seu comportamento biolégico.



Propriedades Fisicas e Mecéanicas

Diametro (Calibre): O calibre de uma sutura é normalmente determinado em milimetros
e expresso de acordo as normas da USP, através de multiplos zeros. Quanto maior o nimero de
zeros, menor o didmetro da sutura: por exemplo, uma sutura 6-0 é mais fina do que uma 4-0 do
mesmo material. No que toca a seleccdo do calibre da sutura a utilizar, é recomendada a escolha
do menor diametro, desde que esta op¢do ainda forneca uma tensdo de rotura adequada a repa-
racdo do tecido [6].

Tens&@o de Rotura: A tensdo de rotura é a tensdo maxima observada antes de o material
comegar a partir. Este pardmetro define-se como o quociente entre a forga aplicada e a area da
seccdo transversal necessaria para provocar a rotura do fio de sutura. Por sua vez, a tensdo de
rotura efectiva é uma medida adicional que determina a tenséo de rotura do fio no qual foi efec-

tuado um né [6].

Coeficiente de Friccdo: O coeficiente de friccdo descreve a facilidade com que o fio de
sutura passa através do tecido e esta relacionado com o trauma que a passagem do fio causa no
mesmo. Uma sutura com uma superficie mais suave possui um coeficiente de friccdo menor e
ird causar um menor trauma no tecido; em contrapartida quanto menor o coeficiente de fricgéo,

maior a facilidade em um nd se desfazer [6].
Ligacdo Agulha-Fio: Forca necessaria para separar a agulha do fio de sutura [7].

Resisténcia e Seguranca do N6: A resisténcia do né define-se como a forga maxima ne-
cessaria para provocar a rotura de um né num fio de sutura. A seguranca do né descreve a maior
ou menor facilidade em o n6 se desfazer parcial ou completamente. Esta Ultima depende direc-
tamente do coeficiente de friccdo do material. Uma sutura com um elevado coeficiente de fric-
¢ao possui uma boa seguranca a nivel do né pois é a friccdo entre as lagadas que ndo permite o

desfazer do mesmo [2] [3].

Elasticidade: Esta propriedade é uma medida da capacidade que o material da sutura tem
de retomar a sua forma e comprimento originais apés ser aplicada uma deformacéo [8]. A elas-
ticidade é uma caracteristica desejavel para um fio de sutura, pois permite que a sutura se alon-
gue & medida que a ferida incha, e que depois retorne a sua forma a medida que o inchago desa-

parece. Esta caracteristica permite uma boa aposicao dos tecidos durante a sua reparacao. [9].



Plasticidade: A plasticidade de um material descreve a sua capacidade de se deformar e
de manter permanentemente essa nova forma, mesmo apds a aplicacdo da forca de deformacéo
cessar [8]. Ao contrario da elasticidade, esta propriedade ndo é de todo desejavel: uma sutura
com elevada plasticidade pode tornar-se demasiado folgada quando o inchago do tecido trauma-
tizado desaparecer, prejudicando a reparacdo do tecido e podendo levar a abertura da ferida [9].

Memodria: A memdria de um material de sutura define-se como a sua capacidade inerente
de retomar ou manter a sua forma original. Esta propriedade esta relacionada com o elasticida-
de, plasticidade e didmetro do fio de sutura. A seguranca de um né sera menor quanto maior for

a memoria do material da sutura, pois tera tendéncia a regressar a sua forma original [9].

Capilaridade e Absorcéo de Fluidos: A capilaridade define o grau de transporte de um
fluido ao longo do comprimento da sutura, da extremidade do fio que esta imersa até a extremi-
dade seca. Esta caracteristica é especialmente relevante quando ha presenca de bactérias, pois
estas conseguem atravessar e alojar-se nos intersticios das fibras. Assim, uma maior capilarida-
de pode levar a persisténcia de uma infeccdo. Por sua vez, a absor¢do de fluidos representa a
capacidade do material de absorver um fluido quando este esta totalmente imerso. Embora esta
caracteristica seja diferente da capilaridade, também contribui para um maior risco de contami-

nacdo bacteriana e a sua propagacéo [3] [9].

Caracteristicas do Manuseamento

A sutura deve ser manuseada de forma confortavel e natural por parte do cirurgido. Para-
metros fisicos como a plasticidade, elasticidade, memoria e coeficiente de fricgdo influenciam a
qualidade do manuseamento de um fio de sutura [3]. A pliabilidade ¢ um termo subjectivo de
manuseamento que avalia a facilidade de dobrar o fio (ou seja, a sua flexibilidade) para efectuar,
por exemplo, um né [8]. Suturas com uma memoria significativa ndo séo pliaveis, pelo que

normalmente ter esta primeira propriedade resulta em mas caracteristicas de manuseamento.

Outras caracteristicas relevantes no manuseamento de uma sutura passam pela elaboragao
do no e o seu deslize, e ainda a passagem do fio pelo tecido. Todas estas estéo relacionadas di-
rectamente com o coeficiente de friccdo. Uma sutura com um coeficiente de friccdo elevado vai
ter tendéncia para arrastar o tecido durante a sua passagem e a dificuldade de efectuar o no sera

maior; no entanto resultara numa maior seguranga do mesmo [9].



Propriedades Biol6gicas

Qualquer material de sutura é reconhecido pelo nosso organismo como um corpo estra-
nho e, por isso, ird desencadear uma resposta por parte do tecido, normalmente do tipo inflama-
torio. O grau desta resposta inflamatéria define-se como a reaccéo do tecido. Esta ultima depen-
de fortemente da quantidade e da origem do material da sutura utilizada. A biocompatibilidade é
entdo uma caracteristica desejavel para o material, pois ira desencadear uma resposta inflamato-
ria menor por parte do tecido. A absorcdo é outro parametro crucial, que reflecte a capacidade
do organismo de degradar a sutura ao longo do tempo e resulta precisamente da reac¢do do

mesmo a sutura [6].

Face aos parametros de caracterizagdo descritos, uma sutura com um desempenho de ex-
celéncia deve entdo possuir um diametro uniforme, uma elevada tenséo de rotura, resisténcia e
seguranca a nivel do no; deve também possuir um comportamento de elevada elasticidade e re-
duzida plasticidade e efeito de memoéria. E também crucial que tenha boas caracteristicas de
manuseamento e que elicite uma reacgdo minima por parte do tecido, ndo permitindo, a0 mesmo
tempo, um meio propicio ao desenvolvimento de bactérias. Além disso, ndo deve ser electroliti-
ca, ferromagnética, alergénica e carcinogénica; e ainda deve ser economicamente acessivel, fa-
cil de esterilizar e também facil de visualizar aquando a sua utilizagdo [8] [10]. Além de todos
estes requisitos, o desempenho de uma sutura também deve ser pautado por uma certa previsibi-
lidade.

No entanto, nas multiplas situagdes médicas em que uma sutura é aplicada e face as op-
¢cOes de mercado existentes, ndo existe nenhuma com um desempenho de exceléncia em todos
o0s parametros de avaliacdo. De facto, hoje em dia ainda ndo existe um Unico tipo de sutura que
possa ser utilizado para todo e qualquer fim. Assim, é sempre necessario um compromisso na
sua seleccdo de acordo com varios factores associados ao paciente e também relacionados com

0 médico-cirurgido [2] [4].

1.1.3 Classificagdo de Suturas

As suturas sdo habitualmente classificadas de acordo com trés caracteristicas distintas: a
origem (natural ou sintética), o perfil de absorcéo (absorvivel ou ndo absorvivel) e a construcdo

da fibra (monofilamento ou multifilamento).



Quanto a origem, as suturas naturais sao constituidas por fibras de origem animal (obtidas
da submucosa intestinal ou da seda) ou fibras de origem vegetal (como, por exemplo, algodao
ou linho). Na categoria das suturas sintéticas, estas sdo normalmente fabricadas a partir de uma
grande variedade de polimeros, tais como: os poliésteres PET e PBT, a poliamida (nylon-6,6 e
nylon-6), e o polipropileno — para suturas ndo-absorviveis; o PGA, PLLA, PDO, PTMC e o
PCL — para suturas absorviveis. Ndo obstante, as suturas sintéticas também podem ser consti-
tuidas por metais, nomeadamente ago inoxidavel [7]. A grande vantagem das suturas sintéticas é

gue desencadeiam uma reaccdo inflamat6ria muito menor do que as suturas naturais.

No que toca a absorcéo, define-se uma sutura como absorvivel se esta perde a maior parte
da sua tenséo de rotura num periodo de 2 meses; caso se verifique uma manutencéo significativa
desta propriedade entdo designa-se a sutura como ndo-absorvivel. O processo principal pelo
qual uma sutura de origem natural sofre degradagdo é por via enzimética, enquanto para as de

origem sintética é por hidrolise [2] [7].

Atentando & construcdo da fibra da sutura, pode-se classificar a mesma como multifila-
mento ou monofilamento. Uma sutura monofilamento é constituida apenas por uma Unica fibra,
enquanto uma sutura multifilamento é constituida por varias fibras entrelagadas entre si. As ta-
belas 1.1 e 1.2 descrevem algumas das principais suturas monofilamento e multifilamento (res-

pectivamente) existentes no mercado.

Tabela 1.1 - Exemplos de suturas do tipo monofilamento existentes no mercado [6] [7] [10].

Designacio Origem Material Absorvivel Caracteristicas Relevantes
Caprosyn Sintética PGA/PCL/ Sim Absorcdo extremamente rapida
PTMC/PLLA
Biosyn Sintética PGA/PTMC Sim Reduzido trauma no tecido;
/PDO seguran¢a do nd baixa
Ethilon Sintética Nylon Nao Reduzida capilaridade; mau

manuseamento; elevada memoria

Maxon Sintética PGA/PTMC Sim Reduzido trauma no tecido;

manuseamento melhorado

Monocryl Sintética PGA/PCL Sim Uma das suturas absorviveis mais

forte; reduzida reac¢do do tecido

PDS Sintética PDO Sim Fraca seguranca do no; rigida; fraco
manuseamento
Prolene Sintética Polipropileno Nao Superficie suave; fraca seguranca do

no; elevada memoria




Tabela 1.2 - Exemplos de suturas do tipo multifilamento existentes no mercado [6] [7] [10].

Designacio Origem Material Absorvivel Caracteristicas Relevantes

Catgut Natural Colagénio Sim Frequentemente revestida por sais de
cromio devido a despoletar uma

reaccdo inflamatoria adversa

Dexon Sintética PGA Sim Sem revestimento possui um elevado

coeficiente de friccao

Mersilene Sintética PET Nao Elevado coeficiente de fricgdo; bom

manuseamento; elevada tensao de

rotura
Mersilk Natural Seda Niao Excelente manuseamento; risco de
infec¢do
Vicryl Sintética PGA/PLLA Sim Propriedades semelhantes a Dexon

Versdes com revestimento ou perfil de

alta absorcao

Atentando na dicotomia entre as suturas do tipo monofilamento e multifilamento, este
primeiro tipo apresenta como vantagens uma reduzida capilaridade e uma superficie mais suave,
0 que proporciona um menor risco de infec¢do e um menor trauma para o tecido. Como desvan-

tagens, as suturas do tipo monofilamento possuem um fraco manuseamento e seguranca do no.

Por seu lado, as suturas multifilamento gozam de melhores propriedades mecénicas e
também de manuseamento, assim como uma maior seguranca a nivel do n6. N&o obstante,
apresentam um maior efeito de capilaridade e uma superficie mais rugosa, o que leva a um mai-

or risco de infecgdo e um maior trauma no tecido.

Assim, as vantagens de um tipo de configuracdo séo as desvantagens do outro e vice-
versa. No encal¢o de um desempenho éptimo por parte da sutura, ha entdo uma procura cons-
tante de tentar aliar todos os beneficios, tentando a0 mesmo tempo minimizar as desvantagens

destes dois tipos.



1.2 Electrofiacéo

No que toca ao processo de fabrico de suturas sintéticas polimeéricas (que representam a
grande maioria das suturas no mercado), a tecnologia de fiacdo por fusdo — designada por extru-
sdo - é a mais frequentemente utilizada [11].

Por sua vez, a electrofiagdo € uma técnica mais recente que permite a producdo de uma
forma simples e eficaz de fibras a uma micro ou nano-escala. Hoje em dia existem diversos ti-
pos de montagens experimentais da electrofiacdo, que se dividem em duas grandes categorias:
electrofiacdo com a utilizagdo de agulha e sem agulha [12].

Dado que na presente tese se pretende aliar a electrofiagdo como um novo método para a
producéo de fios de sutura, apresenta-se de seguida o estado de arte desta técnica. Este ira focar-
se na descricdo de diferentes montagens experimentais da electrofiacdo, nas caracteristicas das

fibras produzidas e na produtividade do método.

1.2.1 Electrofiacdo com Agulha

O sistema convencional de electrofiacdo recorre a uma seringa associada a uma agulha
metalica como fonte de solucdo polimérica. A seringa é normalmente colocada numa bomba
infusora e a agulha é ligada a uma fonte de alta tensdo. Sdo varios os estudos que adoptam dife-

rentes montagens, de acordo com as caracteristicas pretendidas para as fibras electrofiadas.

Wang et al [13] estabeleceram um sistema de electrofiacdo para produzir fios de nanofi-
bras poliméricas de modo continuo, sendo que também foi induzido e avaliado o processo de
agrupamento das fibras. A montagem experimental incluia um colector cilindrico rotativo e uma
agulha secundéria, que permitiu atrair e induzir a agregacéo das nanofibras poliméricas num fio.
A configuragdo permitiu a obtencdo de um fio coeso com fibras parcialmente alinhadas, embora
apresente uma produtividade baixa. Ainda com base nesta mesma configuragdo e também com
0 objectivo de um maior agrupamento das fibras, foi reportada a utilizacdo de duas bobinas:

uma como colector e outra com 0 mesmo objectivo de agregacéo das fibras [14].

Alguns autores ja reportaram a utilizacéo da técnica de electrofiacdo com o objectivo de

produzir fios para utilizagdo em suturas.



Weldon et al [15] desenvolveram nanofibras poliméricas de PLGA incorporadas com
uma droga anestésica a fim de elaborar uma sutura ndo s6 com fungdes de suporte a ferida, mas
também que providenciasse anestesia ao local da incisdo. O sistema de electrofiacdo consistia

numa agulha de metal ligada a uma fonte de tenséo e um colector em forma de disco.

Hu et al [16] também desenvolveram suturas incorporadas com farmacos recorrendo a
duas variantes da técnica de electrofiagdo. Na primeira, a solu¢do polimérica é misturada com a
solucéo contendo o farmaco e a mistura resultante é electrofiada. Na segunda configuracao, séo
colocadas duas solucGes diferentes em duas seringas independentes e posteriormente sao juntas
num injector co-axial. Desta Ultima resultam fibras poliméricas com o farmaco encapsulado nas
mesmas. O colector em ambas as configuragdes consiste num disco rotativo de metal, onde as
nanofibras sdo depositadas na sua periferia. Estas ultimas foram posteriormente recolhidas e

entrangadas numa maquina propria, resultando finalmente em suturas do tipo multifilamento.

Mais recentemente também foram desenvolvidos fios de sutura incorporados com farma-
cos, mas recorrendo a uma montagem diferente de electrofiacdo, desenvolvida pelos préprios
autores [17]. Neste estudo foram produzidos fios com um nucleo de fibras de PLLA, revestidas
na periferia por fibras de PLGA incorporadas com o farmaco pretendido. Para a producéo das
fibras do nucleo utilizaram um sistema de electrofiacdo convencional, mas com uma inovacgao
no colector, que consistia num conjunto de electrédos de ponta em rotacdo. Apds a coleccdo das
fibras de PLLA, estas sdo puxadas e torcidas em direccdo a uma bobina também em rotagao.
Este fio depois de processado é transferido de uma bobina circular em rotagéo para outra igual,
enguanto fibras de PLGA sdo electrofiadas na periferia do mesmo, utilizando duas seringas e o
mesmo tipo de colector. Com este tipo de processo obteve-se fios de sutura com boas proprie-

dades mecanicas.

No ambito de teses desenvolvidas na FCT-UNL, também ja foram efeituados dois estu-
dos com o objectivo de produzir fios de sutura pela técnica convencional de electrofiacdo. No
entanto, os métodos utilizados para esse fim ndo sdo escalaveis para uma dimenséao industrial,
pois apresentavam uma taxa de producdo reduzida e uma descontinuidade no processo [18]
[19].

Em oposicdo a recolha de nanofibras em colectores sélidos, também pode ser utilizado

um banho de 4gua como meio para recolher de forma continua as fibras electrofiadas [20] [21].
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Por forma a aumentar a taxa de producao da técnica de electrofiacdo, pode ser utilizada
uma configuracdo com duas agulhas. A técnica de dupla electrofiagdo utiliza duas agulhas com
cargas opostas, ndo necessitando assim de um colector ligado a terra.

Pan et al [22] reportaram a utilizagdo da técnica de dupla electrofiacdo para a producéao
de nanofibras. Quando os jactos de ambas as agulhas se encontram, as cargas anulam-se. For-
ma-se uma zona de acumulacéo de fibras e de seguida, estas sdo recolhidas num cilindro rotati-
Vo que permite o seu alinhamento e a formacéao e elongacéo do fio. Este processo permite uma

producdo de fibras de modo continuo. A Figura 1.4 ilustra a configuracéo descrita.

Figura 1.4 - Esquematico da montagem experimental do sistema de dupla electrofiacéo.
(Adaptado de [22])

Utilizando a mesma configuracdo, esta técnica pode ter diferentes variantes no que toca a

forma e disposi¢do da componente que recolhe as fibras.

Memarian et al [23] recolheram as fibras produzidas através de um cilindro rotativo colo-
cado verticalmente no meio das duas agulhas. De seguida, estas eram recolhidas por outra uni-
dade cilindrica rotativa horizontal, incutida de recolher e torcer os fios produzidos. Estes Ulti-
mos apresentaram uma morfologia de fibras parcialmente alinhadas. A desvantagem do método

reside na sua produtividade insuficiente, devido a utilizacdo de um caudal de apenas 0,2ml/h.

Também ja foi reportada a utilizagdo desta mesma técnica, mas com um colector em for-
ma de disco rotativo. As fibras sdo produzidas da mesma forma e posteriormente colectadas na

base do disco, sendo simultaneamente torcidas por este [24].
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Ali et al [25] também adaptaram o sistema de coleccdo deste tipo de configuragdo, utili-
zando um colector metélico em forma de funil. As fibras produzidas pelas agulhas sdo colecta-
das no funil em forma de teia conica. A extremidade desta teia de nanofibras é puxada em di-
reccdo a um cilindro rotativo, que vai envolvendo o fio na sua estrutura, funcionando como uni-

dade de torcdo.

1.2.2 Electrofiacdo sem Agulha

A principal desvantagem associada aos sistemas de electrofiagdo que recorrem a agulha
como fonte de solucdo consiste na sua baixa taxa de producdo. Uma agulha emite uma pequena
quantidade de solucdo, o que torna claro a existéncia de algumas dificuldades em produzir fibras
para fins industriais. E mesmo utilizando um sistema com multiplas agulhas, seria necessario
um grande espago para instalar a montagem total. Face a esta dificuldade, surgiu um novo modo
de electrofiacdo que ndo recorre a agulha como fonte de solucédo e que se revela promissor devi-
do a possibilidade de produzir nanofibras a uma grande escala. Em substituicdo da agulha sao

utilizados outros injectores, que se podem classificar como rotativos ou estacionarios [26].

A técnica de electrofiagdo sem agulha comegou a alcangar algum reconhecimento quando
surgiu o sistema Nanospider (Figura 1.5). Este ultimo utiliza como fonte de solug¢do polimérica
um rolo metalico rotativo que esta parcialmente submerso na mesma. Devido ao campo eléctri-
co aplicado, sdo formados pequenos picos de solucdo na superficie. Estes picos de solucéo in-
tensificam-se, sdo estirados e resultam em fibras. O colector consiste num tapete rolante, permi-
tindo a recolha continua das fibras resultantes e garantindo que existe uma nova area de deposi-
cao para as seguintes fibras produzidas. O sistema demonstra assim a seu potencial em produzir

nanofibras de uma forma continua e a uma taxa de producéo elevada [27].

Baseados na técnica acima descrita, surgiram varios estudos que introduziram variantes

no método a nivel do injector e do colector.

Foi reportada a utilizacdo de cilindros de ago inoxidavel para a geracéo e coleccao das fi-
bras electrofiadas; embora neste estudo se tenham produzido membranas e néo fios [28]. Utili-
zando o mesmo tipo de colector, Wang et al [29] produziram nanofibras através de uma bobina

de cobre em espiral, obtendo uma estrutura fibrosa interconectada.
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Figura 1.5 — Sistema de electrofiagdo Nanospider. (Adaptado de [27])

Outros autores utilizaram um rolamento em rotacdo como fonte de solugdo polimérica
[30]. Uma variante desta montagem é que a solucdo se situa num reservatorio a parte, sendo
transportada e depositada para o rolamento através de um sistema distribuidor. Também ja foi

reportada a utilizacdo de uma geometria conica para a producéo de fibras [31].

A fim de produzir fios compdsitos, outros autores adaptaram o colector do sistema de
electrofiacdo, que permitiu incoporar as fibras noutra estrutura previamente produzida [32]. Esta
Gltima era composta por um fio polimérico anexado a um arame de ago inoxidavel rotativo que,

iniciado o processo de electrofiagdo, recolhia as fibras.

Adicionalmente, existem estudos que comparam diferentes geometrias a nivel do injector,

sendo que ja foram estudadas as formas esférica, cilindrica, disco e bobina [33] [34].

Finalmente, o método Corona-electrospinning [35] surgiu como um novo sistema de
electrofiacdo tendo por base o Nanospider. Neste novo processo patenteado, a novidade reside

no facto de o sistema ser continuamente abastatecido de solucéo através de uma goteira.
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1.3 Tratamentos Pos-Producéo

Apesar das vantagens associadas a materiais produzidos por electrofiagdo, muitas vezes
estes apresentam uma falta de estabilidade estrutural, o que se traduz em fracas propriedades
fisicas e mecénicas. Esta caracteristica desvantajosa é normalmente justificada pela escassa
existéncia de interconex&o entre fibras (fraca coesdo) e pela falta de ordem molecular na fibra
[36]. A fim de melhorar as propriedades mecénicas e permitir que os materiais electrofiados
possam ser utilizados para um maior numero de aplicagfes, podem-se definir duas estratégias:
alteraces a nivel da montagem e metodologia da técnica de electrofiacdo; ou a aplicacdo de um

tratamento ao material ap6s o seu processo de producéo.

Na industria téxtil, este tipo de tratamentos pds-producédo é aplicado frequentemente aos
filamentos fibrosos por forma a estabilizar as suas dimensdes (sobretudo o didmetro) e melhorar
0 seu desempenho mecanico. Quanto ao tipo de tratamentos pds-producédo, estes podem ser de

natureza térmica, mecanica ou uma jungéo das duas.

Tratamentos Térmicos

Num tratamento térmico, o material é submetido a uma temperatura proxima da fuséo
do(s) polimero(s) que o compdem durante um determinado periodo de tempo. Com este método
visa-se 0 aumento das ligacOes entre as fibras poliméricas através da sua fuséo parcial, melho-

rando assim a coesdo do material e as suas propriedades mecanicas.

You et al [37] produziram matrizes de PLA e submeteram-nas a uma temperatura de 180°C por
diferentes periodos de tempo. Para 0 menor tempo aplicado (15 minutos) verificaram-se as me-
Ihores propriedades mecénicas, nomeadamente a nivel da tensdo e deformagdo a rotura. Para
tempos superiores, verificou-se um aumento das liga¢fes entre fibras, acompanhado de um li-

geiro aumento do diametro das mesmas devido a uma fusdo parcial nas suas superficies.

Noutro estudo, também se investigou a possibilidade de melhorar as propriedades biome-
canicas de uma matriz de PCL através do aumento da conexao entre as fibras [38]. Os autores
estudaram a influéncia de temperaturas entre os 54°C a 60°C, durante 30 minutos. Verificou-se
que é no intervalo de 54°C a 55°C que se regista uma maior ligacdo entre fibras sem se verificar
uma fusdo total. Quanto as propriedades mecénicas, 0s autores registaram um aumento signifi-

cativo na tensdo e deformagdo no momento de rotura ap6s o tratamento térmico.
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O tratamento térmico pode ser aplicado a materiais constituidos por diferentes polimeros.
J& foi reportado um tratamento térmico a 60°C a matrizes poliméricas de PCL e PLA. Mais uma
vez, as modificacdes morfoldgicas a nivel das fibras foram responsaveis pela melhoria das pro-
priedades mecanicas [39].

Assim, num tratamento térmico é importante determinar qual a temperatura ideal para
atingir o objectivo de melhoria das propriedades mecanicas; mas também é necessario discernir

qual o tempo adequado para 0 aquecimento e por vezes o préprio método do tratamento.

Zhang et al [40] estudaram o efeito do tempo, temperatura e método de aquecimento nas
propriedades mecénicas de membranas de PSU. Os autores concluiram que o método de aque-
cimento com maior sucesso consiste em esticar ligeiramente o material durante o tratamento,
pois permite a obtengdo de uma membrana mais compacta, suave e sem uma reducgdo apreciavel

do seu tamanho.

De uma perspectiva industrial, esta abordagem pode ser integrada no sistema de produ-
cdo, garantindo assim uma maior continuidade no processo. Dabirian et al [24] estabeleceram
uma montagem experimental com uma unidade de aquecimento incluida. Apds a produgéo do
fio por electrofiagdo este era transportado até a uma estrutura anelar, que sujeitava o material a

uma temperatura elevada.

Tratamentos Mecanicos

As propriedades mecéanicas de um material electrofiado também podem ser melhoradas
através da aplicacdo de tratamentos de natureza mecanica, que podem basear-se no estiramen-

to/traccdo, torgéo e/ou enrolamento das fibras.

Zhou et al [41] aplicaram um tratamento de carga ciclica a téxteis compositos. Este tra-
tamento mecénico consiste na aplicacéo repetitiva de uma determinada tensdo ao material (pro-
vocando assim um estiramento do mesmo), onde o valor da tensdo aplicada e o nimero de ci-
clos s&o parametros cruciais. Os autores registaram um aumento do modulo de Young e da ten-

sdo de rotura.

A utilizacdo da técnica de tor¢do também ja demonstrou influenciar as propriedades me-
canicas para fios electrofiados. Num estudo, procedeu-se a tor¢do de nanofibras electrofiadas
através de um colector rotativo que vai enrolando as fibras num fio [25]. Concluiu-se que o ni-
vel de tor¢éo do fio influencia as suas propriedades mecéanicas, nomeadamente a nivel da tensdo

e deformac&o a rotura.
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Outros autores desenvolveram a sua propria maquina de tor¢do e enrolamento, incorpora-
da no sistema de electrofiagdo utilizado [42]. Apds a producédo das nanofibras, estas foram enro-
ladas primeiramente por um aparelho rotativo. A fim de processar os filamentos de nanofibras,
estes foram desenrolados por um sistema de tear, encarregado de transportar multiplos filamen-
tos que posteriormente sdo entrancados num fio. Este Ultimo ainda sofre a accdo de um sistema
de torcdo. Verificou-se que as propriedades mecanicas melhoraram a nivel da tensdo de rotura,

deformac&o a rotura e médulo de Young.

Tratamentos Térmicos e Mecanicos

Uma estratégia frequentemente adoptada consiste na incorporagdo destes dois tipos de
tratamento, por forma a beneficiar das melhorias a nivel das propriedades mecanicas que ambos

conferem.

Hu et al [16] aplicaram um tratamento de pos-producédo através de um aparelho por eles
criado que aliava o estiramento e torcdo dos filamentos a um aquecimento de 50°C. Este trata-
mento visava eliminar tensdes internas e uniformizar as propriedades mecanicas. Posteriormen-
te, os filamentos nanofibrosos foram entrangados numa maquina propria, produzindo assim fios

multifilamentares coesos.

Noutro estudo, fios poliméricos de PAN foram submetidos a um estiramento uniaxial
combinado com um tratamento térmico [43]. Os resultados indicaram que os fios submetidos ao
processo apresentavam um maior alinhamento das fibras, um maior grau de cristalinidade e uma
maior orientacdo molecular, o que resultou num aumento consideravel das propriedades mecéa-

nicas, nomeadamente a nivel da tensdo de rotura e médulo de Young.

Ja foi também reportado a utilizacdo de um sistema de estiramento e enrolamento onde o
fio é passado por diferentes rolamentos rotativos, a uma determinada velocidade e tensdo. A
este sistema mecanico foi anexada uma zona de aquecimento, constituida por um cilindro com

uma resisténcia. Este processo permitiu um aumento da forca e rigidez dos fios produzidos [44].

Ainda neste contexto, Zong et al [45] submeteram membranas poliméricas electrofiadas a
accdo de uma maquina de traccdo com uma cadmara de aquecimento personalizada. O estiramen-
to foi efectuado a uma velocidade constante e definiram-se diferentes extensdes, a fim de averi-
guar a sua influéncia no desempenho mecénico das membranas. A combinagdo destes dois pro-

cessos revelou uma maior orientagdo molecular e uma maior tensdo de rotura
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2 Materiais e Métodos

2.1 Materiais

De seguida sdo apresentados os diferentes materiais poliméricos que foram utilizados ao
longo do trabalho cientifico, nomeadamente na producéo de fios de sutura pela técnica de elec-

trofiagdo.
2.1.1 Policaprolactona

A policaprolactona (PCL) é um polimero sintético e de cadeia linear que pertence a classe
dos poliésteres alifaticos. A sua sintese pode ser efectuada de duas formas: através da policon-
densacdo de um &cido carboxilico ou através da polimerizacdo pela abertura do anel do moné-

mero g-caprolactona [46].

Do ponto de vista estrutural, a PCL é um polimero semicristalino e apresenta uma tempe-
ratura de fusdo relativamente baixa, entre os 56°C e 65°C; adicionalmente, a sua temperatura de
transicdo vitrea situa-se entre os -65°C a -60°C [46]. Estes valores de temperatura dependem do
grau de cristalinidade do polimero, o qual, por sua vez, depende da massa molecular do mesmo.
O processamento do material — através, por exemplo, da técnica de electrofiacdo — também pode

ter influéncia (embora muito menor) na cristalinidade [47].

Quanto a solubilidade, a PCL é solivel numa ampla gama de solventes organicos e apre-

senta ainda como vantagem o facto de ser miscivel com outros polimeros em solugéo [48].

A degradacdo da PCL em meio bioldgico ocorre por hidrolise das suas ligacOes éster.
Devido a sua natureza semicristalina e hidrofébica, este polimero exibe uma taxa de degradagéo

bastante lenta, podendo ir de muitos meses a alguns anos [47] [48].
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Quanto as suas propriedades mecanicas, a policaprolactona apresenta uma baixa tensao
de rotura, mas uma deformac&o a rotura bastante elevada [49].

Devido as suas propriedades mecénicas, elevada solubilidade e miscibilidade com outros
polimeros, baixa temperatura de fusdo, biocompatibilidade, biodegradabilidade e baixo custo de
producdo, este polimero suscita um elevado interesse em diferentes areas de investigacéo, sendo
uma delas a Engenharia de Tecidos. Além disso, € um material aprovado pelo FDA. Em termos
clinicos, a PCL ja foi utilizada em sistemas de libertacdo prolongada de farmacos e também

como material para suturas médicas [46] [47].

2.1.2 Poli (acido lactico-co-glicélico) 85:15

O poli (&cido lactico-co-glicdlico) — PLGA — é um copolimero sintético e linear que pode
conter diferentes proporc¢des dos seus monomeros constituintes: o poli (acido lactico) (PLA) e o
poli (acido glicélico) (PGA). As formas do PLGA sdo normalmente identificadas de acordo
com esta proporcdo. No caso do PLGA 85:15, esta nomenclatura identifica um copolimero com
uma constituicao de 85% de PLA e 15% de PGA [50].

A sintese deste polimero pode ser efectuada através de diferentes mecanismos: policon-
densacdo dos mondmeros PLA e PGA, polimerizacdo com abertura de anel do PLA com PGA

(com a utilizacdo de um catalisador metalico) ou polimerizacdo enzimatica [50].

A cristalinidade deste polimero depende da composicdo estereoquimica e da proporcao
entre os mondmeros. Para a forma (D, L) o polimero é considerado amorfo com uma constitui-
¢do de 0 a 75% de PGA,; para a forma L o polimero é amorfo com uma composicao de 25% a
75% de PGA [51].

A degradacdo do PLGA ocorre via hidrélise das suas ligacGes éster. Um copolimero
PLGA com um contetdo elevado em PLA é menos hidrofilico, pelo que absorve menos agua e
por isso degrada-se mais lentamente. No caso do PLGA 85:15, este possui um tempo de degra-
dacdo de 5 a 6 meses. Apds a degradacao, surgem dois produtos resultantes: 0s monémeros aci-

do l4ctico e &cido glicélico [51].
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A temperatura de transigdo vitrea de todas as formas de PLGA encontra-se acima da tem-
peratura fisiologica de 37°C. Assim, possuem uma estrutura de cadeia rigida, o que lhes confere
uma resisténcia mecanica significativa. As propriedades fisicas do PLGA demonstram ser de-
pendentes da massa molecular inicial, da razdo entre PLA e PGA, exposi¢ao a dgua e tempera-

tura de armazenamento [52].

Sendo um polimero biodegradavel e biocompativel com propriedades ajustaveis e apro-
vado pelo FDA para utilizagdo em humanos, o PLGA é utilizado em diversas areas biomédicas,
como fabrico de suturas e aparelhos ortopédicos e ainda sistemas de libertacdo de farmacos.
Nesta ultima &rea, é considerado um dos melhores biomateriais. Especificamente para o PLGA
85:15, este copolimero é utilizado em ancoras de sutura, e em parafusos e agrafos em aparelhos

de fixagdo ortopédica [51].

2.2 Electrofiacéo

A electrofiagdo € um processo que recorre a um campo eléctrico para a producédo de fi-
bras de um determinado material a uma micro ou nano-escala. Esta técnica possui algumas van-
tagens Unicas como uma elevada razdo area superficial/volume e uma porosidade elevada e
ajustavel das estruturas electrofiadas; e ainda a versatilidade para produzir estruturas numa vari-
edade enorme de tamanhos e formas. O facto de produzir fibras de uma forma continua com um
diametro bastante reduzido; ser aplicavel a uma vasta gama de materiais (incluindo inimeros
polimeros de origem sintética e natural); e ainda de ser um processo de baixo custo e alto ren-
dimento, tornam a electrofiacdo uma técnica apelativa ndo s6 na area de investigacéo cientifica,

mas também em aplicagBes industriais [53] [54].

Numa montagem tipica da técnica de electrofiacdo existem trés componentes principais
necessarios para o processo: uma fonte de alta tensdo, uma bomba infusora onde é colocada
uma seringa acoplada a uma agulha metalica (contendo a solucdo polimérica) e um colector (ro-
tativo ou estatico) separado a uma determinada distancia e ligado a terra. Um dos eléctrodos
proveniente da fonte de alta tenséo € fixado na agulha metélica, a fim de Ihe aplicar uma tenséo
eléctrica [54].
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A Figura 2.1 apresenta um esquema deste sistema convencional de electrofiagdo acima
descrito, onde é apresentado um colector do tipo plano.

Colector

Seringa
Agulha Metalica

00010

Bomba Infusora —

— 7
Alta Tensao Fibras

4

Figura 2.1 - Esquema de uma montagem tipica da técnica de electrofiacéo.
(Adaptado de [55])

Quando é aplicada uma alta tensdo a agulha, a superficie da gota de solucdo (que se en-
contra na ponta da agulha) é carregada electricamente. Como resultado, esta fica sujeita a dois
tipos de forgas: uma repulsdo electroestatica entre as cargas da sua superficie e a forca de Cou-
lomb aplicada pelo campo eléctrico externo. Devido a estas interacgdes electroestaticas, a gota
de solucdo toma uma forma particular designada por cone de Taylor. Quando o campo eléctrico
atinge uma determinada intensidade, as forcas electroestaticas sobrepdem-se a tensdo superficial
da gota e é formado um jacto de solugdo que vai ao encontro do colector. Antes de chegar ao
colector, o jacto carregado electricamente sofre um estiramento. Simultaneamente o solvente

vai-se evaporando, levando finalmente a formag&o de fibras no colector [53] [54].

Embora relativamente simples, este processo é regulado e influenciado por muitos para-
metros, nomeadamente a nivel da solugéo, do processo e ainda das condi¢cdes ambientais. Todos
estes pardmetros influenciam fortemente a morfologia das fibras electrofiadas e é através da sua

manipulacdo que se consegue obter o tipo de estrutura fibrosa pretendida.
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A nivel de propriedades da solugdo destacam-se a viscosidade, a tensdo superficial e a
conductividade. Para que o processo de electrofiacdo ocorra, é necessario que a solugdo seja
suficientemente viscosa. Adicionalmente, uma tensdo superficial elevada a nivel da solugéo leva
a formagdo de contas nas fibras. Finalmente, uma solu¢gdo com uma maior condutividade leva a

formacdo de fibras com um menor didmetro [55].

Quanto aos parametros inerentes ao processo, destacam-se a tensdo eléctrica aplicada, o
caudal, e a distancia do colector até a ponta da agulha. De um modo geral, uma maior tensao
causa um maior estiramento do jacto de solucdo e consequentemente as fibras produzidas apre-
sentam um menor didmetro. Por sua vez, um menor caudal levara a producdo de fibras com um
menor diametro. Por Gltimo, menores distancias da agulha ao colector levam a um menor tempo
de voo e uma maior intensidade do campo, o que pode resultar numa evaporacdo incompleta do

solvente e consequentemente serem produzidas fibras com pontos de juncéo entre elas [55].

Para os parametros ambientais, destacam-se a temperatura e humidade relativa. A tempe-
ratura afecta directamente propriedades da solugdo (como a viscosidade) e a taxa de evaporagao
do solvente. Um aumento de temperatura leva a uma diminuicéo da viscosidade. Por outro lado,
um aumento na humidade relativa provoca uma diminuigdo na taxa de evaporacao dos solventes

de base aquosa.

A montagem utilizada para o desenvolvimento deste trabalho cientifico — dupla electrofi-
acdo - é baseada nos principios fisicos descritos anteriormente, embora 0 processo em si conte-
nha algumas variantes. Na dupla electrofiacdo, sdo utilizadas duas seringas associadas a agulhas
metalicas, que por sua vez sao ligadas a alta tensdo. Uma delas é carregada positivamente e ou-
tra negativamente. Quando a tensdo eléctrica é aplicada, o processo que leva a formagdo dos
dois jactos é igual ao descrito anteriormente. No entanto, os dois jactos séo estirados em senti-
dos opostos, acabando por se encontrar a meio caminho. Quando se da este encontro, as cargas
anulam-se e da-se a formagdo de um filamento que pode ser encaminhado para uma unidade de
recolha. E ainda de salientar que neste tipo de montagem néo é necessaria a existéncia de um
colector ligado a terra. Além disso, o parametro do processo relacionado com a distancia passa a

ser relativo & distancia entre as duas agulhas.

21



2.2.1 Solucdes para Electrofiacdo

Com o objectivo de produzir fios constituidos por fibras poliméricas, prepararam-se dois
tipos principais de solucdes:
— solucdo de PCL a 20% em acido acético glacial;
— solucdo de PLGA (85:15) a 10% numa mistura THF: DMF numa proporcdo de
1:1.

As concentracdes indicadas sd0 em massa, ou seja, referem-se a percentagem de massa

do polimero em relagdo & massa total da solug&o.

Numa fase posterior do trabalho, utilizaram-se mais duas solu¢des poliméricas a fim de
testar a montagem de electrofiacdo estabelecida e provar que podem ser utilizadas diferentes
solugdes para a producdo dos fios. Assim, estas duas solugdes adicionais foram apenas utiliza-
das uma so vez para este conceito de prova especifico. Preparou-se uma solucao de Nylon 6,6 a
20% em é&cido formico e outra de 1,8% de quitosano com 0,4% de PEO dissolvidos em &cido
acético e dgua numa proporcao massica de 9:1.

A Tabela 2.1 apresenta todos os polimeros e solventes utilizados para a preparagdo das

solugdes referidas, indicando a respectiva massa molecular e fornecedor do material.

Tabela 2.1 — Polimeros e respectivos solventes utilizados para a elaboracdo das solugdes.

Material Massa Molecular [g/mol] Fornecedor
PCL 70 000 — 90 000 Sigma Aldrich
Acido Acético Glacial 60,05 Scharlau
PLGA (85:15) desconhecido Purac Biomaterials
THF 72,11 Carlo Erba Reagents
DMF 73,09 Sigma Aldrich
Nylon 6,6 262,35 Sigma Aldrich
Acido Férmico 46,03 Fluka
Quitosano 500 000 Cognis S
PEO 2 000 000 Sigma Aldrich
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No caso da solugdo de PCL, verificou-se que o método de agitagdo magnética ndo era su-
ficiente para conseguir dissolver o polimero: a solugdo apresentava ainda umas porcées de PCL
ndo dissolvidas. Assim, esta foi colocada em banho na méquina de ultrassons (da marca Eu-
max®, modelo UD100SH-3L) durante 30 minutos.

2.2.2 Montagem Experimental

Numa fase inicial do trabalho, foi testada uma montagem experimental de electrofiagdo
baseada no sistema convencional descrito no inicio desta sec¢do (Figura 2.1). Esta tinha como
objectivo testar o processo de electrofiacdo com a aplicacdo de uma tensdo negativa.

Mais tarde, foi estabelecida a montagem experimental principal - baseada no sistema de
dupla electrofiacéo - a partir da qual foram produzidos os fios de sutura.

Como prova de conceito foi ainda testado um sistema de electrofiacdo que duplicou a
montagem acima referida, visando estudar a capacidade de multiplicagdo do sistema a fim de
aumentar a sua taxa de producao.

De seguida € apresentada uma descri¢cdo detalhada destes sistemas de electrofiagéo.

Sistema de Electrofiacdo com Tensdo Negativa

Com o objectivo futuro de estabelecer uma montagem de dupla electrofiacdo, foi necessa-
rio em primeiro lugar testar uma montagem com a aplicacdo de uma tensdo negativa, a fim de
verificar se o processo de electrofiagdo demonstra 0 mesmo comportamento e se a morfologia
das fibras é afectada de uma forma similar. Para esta montagem experimental preliminar utili-
zou-se uma bomba injectora (da Chemyx®, modelo Fusion 100), onde foi colocada uma seringa
de pléstico de 10 mL (com um diametro interno de 15,89 mm) contendo uma solugdo poliméri-
ca de PCL. A seringa foi anexada uma agulha metélica de calibre 23G, que por sua vez foi liga-
da a fonte de alta tensdo negativa (da marca Wallis®) através de um crocodilo. Utilizou-se um
colector plano estatico (que consiste numa chapa metalica de 20 por 20 cm) que se encontra a
uma distancia varidvel da agulha e esta ligado a terra. Este colector foi revestido com uma folha
de aluminio e ainda foi anexada uma Iamina de vidro ao mesmo, por forma a recolher as fibras

electrofiadas em dois tipos de suporte diferentes. A Figura 2.2 ilustra a montagem descrita.
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Figura 2.2 — Montagem experimental do sistema tipico de electrofia¢do para o estudo
da aplicagdo de uma tensdo negativa.

Nesta montagem, foram variados os pardmetros de producgdo do processo (tensdo aplica-
da, caudal e distancia da agulha ao colector) a fim de observar a sua influéncia na morfologia
das fibras. As fibras recolhidas para cada condi¢do foram observadas ao microscopio Optico da
marca VWR® equipado com uma camara VisiCam® 3.0 e simultaneamente, no inicio deste
estudo, também no microscopio éptico Nikon Eclipse LV100®.

Sistema de Dupla Electrofiacao

Com o propésito de produzir fios de sutura, configurou-se um sistema de electrofiacdo
baseado na montagem de dupla electrofiacdo. Este é constituido por duas bombas infusoras
(uma da New Era Pump Systems®, modelo NE-300 e outra da Chemyx®, modelo Fusion 100).
Em cada bomba foi posicionada uma seringa de 10 mL contendo uma solucdo polimérica de
PCL ou de PLGA, onde foi acoplada uma agulha de calibre 23G (no caso de utilizagéo da solu-
cao polimérica de PCL) ou de calibre de 22G (para a solugdo de PLGA). Em cada agulha foi
colocado um pedaco rectangular dobrado de folha de aluminio por forma a orientar as linhas do

campo eléctrico em direccéo oposta.
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As bombas foram posicionadas uma a frente da outra (de modo a garantir o encontro dos
jactos de solugdo polimérica) a uma distancia variavel e com as pontas das agulhas metalicas
alinhadas. Cada agulha foi ligada a alta tenséo através de um crocodilo acoplado ao pedago de
aluminio que est4 na agulha. A fonte de tensdo negativa é da Wallis®, enquanto a fonte de ten-
sdo positiva é da iseg®. Finalmente, foi utilizada uma unidade de recolha das fibras, que consis-
te numa vara metélica com um cilindro de teflon com 5 cm de didmetro ligada a um pequeno
motor DC. Esta unidade foi colocada a cerca de 30 cm de distancia da linha onde estéo posicio-

nadas as duas agulhas. A Figura 2.3 ilustra a montagem experimental descrita.

Seringa Folha Aluminio

Agulha

Figura 2.3 — Montagem experimental do sistema de dupla electrofiacdo.

Por sua vez, a Figura 2.4 ilustra a area destacada a vermelho da Figura 2.3, que representa
0 conjunto da seringa com a agulha e a folha de aluminio.
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Folha Aluminio

Seringa 10mL

Agulha Metélica

Crocodilo

Cabo Alta Tensado

Figura 2.4 - Parte da montagem experimental de dupla electrofiagdo correspon-

dente ao conjunto da seringa com a agulha metalica e a folha de aluminio.

Estabelecida a montagem, foram testados os diferentes parametros de producéo do siste-
ma. Assim, variou-se o caudal, a tensdo e a distancia entre agulhas, a fim de estudar a sua influ-

éncia na estabilidade do processo em geral e na formacao do filamento fibroso.

Sistema Multiplo da Dupla Electrofiacéo

A fim de averiguar a extensibilidade do sistema de electrofiacdo anterior, duplicou-se a
sua montagem experimental. Assim, foram utilizadas quatro bombas infusoras posicionadas aos
pares, como ilustra a Figura 2.5. Para polarizar as agulhas adicionais foi colocado um cabo adi-
cional em cada lado da montagem, a ligar os dois pedacos de aluminio. A unidade de recolha

das fibras utilizada foi a mesma descrita na montagem anterior.
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Conjunto Seringa +
Agulha + Folha Aluminio

Bomba Infusora

Figura 2.5 — Montagem experimental do sistema multiplo de dupla electrofiag&o.

2.2.3 Producdo dos Fios

Apos a aplicacdo simultanea de ambas as tensdes negativa e positiva, sdo formados dois
jactos de solucdo polimérica que vao ao encontro um do outro. Quando esta juncéo se da, é for-
mado um filamento que é direccionado até a unidade de recolha, que ja se encontra em rotacao.
O filamento comega assim a ser continuamente enrolado na zona do cilindro durante um deter-
minado periodo de tempo. Na parte final do processo de formacao do fio, o procedimento resu-
me-se a arrastar e unir manualmente os filamentos depositados no cilindro numa direc¢éo, resul-
tando num dnico fio mais espesso de forma circular (ver Figura 2.6). O passo final consiste em

cortar esse fio.
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Figura 2.6 - Fio de sutura produzido apds o processo de electrofiacdo e procedimento manual.

2.3 Caracterizacdo Morfolédgica e Térmica dos Fios de Sutura

Apos a producéo dos fios pela técnica de dupla electrofiacéo, estes foram caracterizados
morfologicamente através da técnica de Microscopia Electronica de Varrimento (SEM) e as su-
as propriedades térmicas foram analisadas através da Calorimetria Diferencial de Varrimento
(DSC). Alem disso, procedeu-se a medi¢do dos seus didmetros com recurso a ferramentas de

imagem.

2.3.1 Medicao dos Diametros

A fim de determinar o didmetro de cada fio produzido, colocou-se 0 mesmo numa lamina
de vidro e observou-se ao microscopio optico (marca VWR®, equipado com uma camara Visi-
Cam® 3.0). Apobs uma observagdo ao longo de todo o comprimento do fio numa ampliacédo
total de 40x, selecionou-se uma porcdo do mesmo que fosse representativa da sua morfologia,
tirando de seguida uma fotografia dessa area escolhida. A visualizagdo da imagem capturada é
feita através do programa IS Visicam Image Analyser. O procedimento para a determinacdo do
didmetro do fio consiste em tracar duas linhas paralelas que se sobreponham aos limites do

mesmo, apds o0 que o programa indica o valor dessa distancia em micrometros.
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2.3.2 Microscopia Electronica de Varrimento

Com o proposito de observar a organizacdo das fibras poliméricas que constituem o fio
produzido, recorreu-se a técnica de Microscopia Electronica de Varrimento (SEM). A SEM
produz imagens de uma determinada amostra fazendo um varrimento da mesma com um feixe
de electrdes de elevada energia. Por sua vez, os electrdes interagem com os atomos da amostra e
geram uma variedade de sinais que contém informacdo acerca da topografia da superficie da

amostra e a sua composigao.

Para esta analise morfoldgica foram analisados os fios de PCL e PLGA originais produ-
zidos, assim como amostras dos mesmos submetidas as diferentes condi¢des do tratamento tér-

mico, e ainda uma amostra de um fio de PCL que sofreu tratamento mecanico.

2.3.3 Calorimentria Diferencial de VVarrimento

A Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC) é uma técnica termoanalitica que mede
a diferenca entre a quantidade de calor necessaria para a amostra atingir uma determinada tem-
peratura e a quantidade de calor necessaria para a amostra de referéncia atingir essa mesma
temperatura. Esta diferenca é medida em fungdo da temperatura. Através desta técnica é possi-
vel obter informacdo acerca das propriedades térmicas da amostra, sendo que para 0s polimeros
as que se destacam, sdo: a capacidade calorifica, a temperatura de transicéo vitrea, temperatura
de cristalizacéo e grau de cristalinidade, e ainda a temperatura de fusdo. Esta técnica pode ser
combinada com uma anélise termogravimétrica (TG-DSC), que mede as diferencas de massa na

amostra em funcéo do perfil térmico.

Para esta analise térmica foram preparadas amostras de PCL e PLGA de diferentes ori-
gens. No caso do PCL, foram preparadas quatro amostras: uma do material polimérico original;
outra em forma de filme (obtido espalhando a solugdo de PCL numa caixa de Petri aberta, per-
mitindo a evaporacao do solvente); e duas amostras provenientes de fios produzidos por electro-
fiagdo, em que num foi aplicado o tratamento térmico e noutro ndo. No caso do PLGA, foram
apenas preparadas duas amostras: uma também proveniente do material polimérico original e

outra em forma de fio produzido por dupla electrofiacéo.

As amostras foram entregues no CENIMAT, cada uma num frasco de vidro devidamente
identificado. Para todas as amostras estabeleceu-se uma taxa de aquecimento de 5°C/min, um

intervalo de temperaturas de 20°C a 200°C e a realizagdo da técnica numa atmosfera normal.
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2.4 Tratamento Térmico

Com o objectivo de melhorar as propriedades mecénicas dos fios produzidos, estes foram
submetidos a diferentes tratamentos térmicos, tendo em conta a temperatura de fusdo do seu

polimero constituinte.
Fios de PCL

Sabendo que a temperatura média de fusdo da PCL é de cerca de 60°C [49] e que 0 objec-
tivo do tratamento é provocar apenas uma fusdo parcial das fibras (criando assim mais pontos de
contacto), realizou-se um estudo preliminar em que se testaram diferentes temperaturas abaixo
dos 60°C e diferentes tempos de aquecimento. Sempre que necessario, este tipo de estudo foi

repetido a fim de determinar com mais precisdo a temperatura ideal para o tratamento.

Face a esses estudos, realizou-se um primeiro tratamento térmico em que se submeteu os
fios a uma temperatura de 55°C durante 1, 2 ou 3 minutos. Mais tarde no trabalho e apo6s a reali-
zagdo de outro estudo preliminar, aplicou-se outro tratamento térmico a 56,5°C com 0s mesmos
tempos. Os dois tratamentos térmicos distintos foram realizados numa estufa incubadora IN-
CUDIGIT- TFT da J.P. Selecta® e os tempos de aquecimento foram medidos com um croné-

metro.

Apobs a medicdo do respectivo diametro, cada fio de PCL foi dividido em quatro partes
devidamente separadas e identificadas. A uma das partes ndo foi efectuado qualquer tipo de tra-
tamento. Cada uma das outras trés partes foi submetida ao tratamento durante um dos tempos
definidos anteriormente — 1, 2 ou 3 minutos. Para cada condi¢do temporal, uma porgéo selecci-
onada de cada fio foi posicionada numa zona distinta de um suporte de folha de aluminio. Este
altimo, contendo varias por¢des de diferentes fios, foi colocado na estufa. Este procedimento foi

igual quer para o primeiro tratamento térmico a 55°C, quer para o segundo a 56,5°C.

Fios de PLGA

Segundo a ficha técnica fornecida pelo fabricante, este polimero apresenta uma tempera-
tura de fuséo entre os 127,9°C e os 145,3°C. Assim, realizou-se um estudo preliminar que testou
diferentes temperaturas que se situavam ndo sé dentro do intervalo referido, mas também, poste-

riormente, abaixo desse mesmo intervalo.
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O objectivo, a semelhanca dos fios de PCL, foi de apenas provocar uma fuséo parcial nas
fibras poliméricas. Face a este conjunto de testes e aos resultados da técnica de DSC, aplicou-se
um tratamento térmico aos fios de PLGA com as temperaturas de 60°C, 70°C, 80°C, 130°C e
140°C durante 2 minutos. Aqui, o foco do tratamento incidiu na determinagédo da temperatura e
néo do tempo ideal de agquecimento.

Os tratamentos térmicos a 60°C, 70°C e 80°C foram realizados na mesma estufa do que os
tratamentos da PCL — estufa incubadora INCUDIGIT- TFT da J.P. Selecta®. Como esta Ultima
SO atinge temperaturas até aos 80°C, os tratamentos a 130°C e 140°C foram efectuados noutra
estufa também do fabricante J.P. Selecta®, modelo DIGITHEAT.

Apos a medicao do respectivo didmetro, cada fio de PLGA foi cortado com uma tesoura
em seis partes devidamente separadas e identificadas. A uma das partes ndo foi efectuado qual-
quer tipo de tratamento. Cada uma das outras cinco partes foi submetida a uma temperatura das
cinco temperaturas previamente definidas. Para cada condicdo térmica, uma porcéo selecciona-
da de cada fio foi posicionada numa zona distinta de um suporte de folha de aluminio. Este Ul-

timo, contendo varias porg¢des de diferentes fios, foi colocado na estufa.

2.5 Ensaios Mecanicos

Um fio de sutura esta sujeito a varias tensdes, desde 0 momento da sua manipulagdo por
parte do cirurgido, passando pela elaboracdo de nés e até por parte dos tecidos circundantes.
Deste modo, é crucial estudar as suas propriedades mecanicas a fim de poder prever o seu com-

portamento durante uma cirurgia.

Neste trabalho, as propriedades mecéanicas dos fios produzidos foram avaliadas através da
realizacdo de ensaios de traccdo num equipamento da Rheometric Scientific, com o software
Minimat instalado computador da IBM®. Num ensaio de trac¢do, a amostra € sujeita a uma for-
c¢a ao longo de um eixo, sofrendo um alongamento que se prolonga até ao momento de rotura do

material.

Num primeiro estudo, foram testadas amostras dos fios de PCL e PLGA originais e trata-
das termicamente. Para todas as amostras foi definido um comprimento inicial — Lo — de 1 cm.
Para os fios de PLGA seleccionou-se uma velocidade de traccdo de 1 mm/min e para os fios de
PCL foram uma velocidade de 2 mm/min. A Figura 2.7 ilustra um pedaco de fio entre as garras,

no inicio do ensaio de tracgao.
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Figura 2.7 — Por¢&o de um fio polimérico no inicio de um ensaio de trac¢&o.

Num estudo posterior, efectuou-se um tratamento mecéanico aos fios de PCL. Deste mo-
do, realizou-se um primeiro ensaio de trac¢do a uma porgao do fio, com um comprimento inicial
de 1 cm, a uma velocidade de 2 mm/min e até a uma extensdo de 10 mm, por forma a atingir
uma deformacdo de 100%. Este primeiro ensaio pretende aplicar um estiramento ao fio por for-
ma a melhorar as suas propriedades mecanicas. De seguida, é programada uma compressao de
10 mm & mesma velocidade. Posteriormente, é efectuada uma segunda trac¢do, com 0s mesmos

pardmetros, mas com uma extenséo de 20 mm.

Apo6s cada ensaio, sdo registados e guardados os dados relativos a forca aplicada, F, em
funcdo da elongacdo, AL. Estes dados obtidos foram tratados de modo a obter uma curva de
tensdo-deformacdo. A tensdo é obtida dividindo a forca pela area de seccdo transversal do fio
(que é calculada com recurso ao diametro do mesmo), e a deformacdo é obtida pela divisdo da

elongacdo pelo comprimento inicial da amostra.
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2.6 Estudo da Resisténcia e Seguranca dos NGs

O no é a zona mais fragil do fio de sutura. Dado este facto, o desempenho geral de um fio
de sutura vai depender do comportamento deste elemento e torna-se assim crucial estudar a sua

resisténcia face a aplicacdo de uma tenséo e a facilidade com que se desfaz ou néo.

Para ambos os tipos de testes (resisténcia e seguranca), comecou-se por seleccionar al-
guns fios de PCL e de PLGA e efectuar um né do tipo cirurgido a cada um. Uma vara metélica
foi utilizada como suporte para a elaboragéo do n6 (ver Figura 2.8).

Figura 2.8 — Elaboragdo de um nd de cirurgido num fio de sutura utilizando

como suporte uma vara metalica.

Estudo da Resisténcia do N6

A premissa que rege este tipo de teste reside no facto de que um fio de sutura nunca deve
partir na zona do no, pois se tal acontecer todo o trabalho cirdrgico que acabou de ser efectuado
fica comprometido. A altura em que este elemento esta sujeito a maiores tensdes € no momento
em que o cirurgido finaliza o0 no, puxando as extremidades do mesmo com alguma forca, de

modo a garantir que fica suficientemente apertado.

Assim, o procedimento efectuado para estudar esta caracteristica do n6 foi estabelecido

de modo a mimetizar a situacao descrita que ocorre com o cirurgido.
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Apesar de puxar manualmente as extremidades do fio ser o método mais fiel a situacéo
real, este ndo nos permite quantificar a tenséo aplicada se ocorrer uma rotura na zona do no.
Deste modo, utilizou-se novamente a maquina de traccdo Rheometric Scientific a fim de tracci-
onar cada fio de PCL e PLGA com o n¢ feito. Para este teste, sdo as extremidades resultantes da
elaboracdo do né (que podem ser observadas na Figura 2.8, onde se encontram ligeiramente es-
ticadas) que sdo puxadas.

Assim, cada uma delas é colocada numa garra da maquina de traccdo, garantindo que o
no fica no meio e que o comprimento inicial da amostra - Lo— é de 1 cm. A Figura 2.9 exibe um

fio com um no a ser traccionado para avaliagdo da sua resisténcia.

A condicdo necessaria para cada ensaio é que exista uma rotura da amostra, pois caso
contrario ndo se pode proceder & avaliagdo. Assim, todos os parametros de traccdo foram esta-
belecidos de modo a fazer cumprir esta condic¢do. Para os fios de PCL, definiu-se uma velocida-
de de 10 mm/min e a extensdo méxima da maquina — 90 mm. N&o obstante, ocorreram situacao
em que o fio ndo partiu, pelo que foi necessario repetir 0 ensaio com 0s MesmMos parametros.
Para os fios de PLGA, utilizou-se uma velocidade de 10 mm/min e uma extensdo maxima da

amostra de 35 cm.

Para cada ensaio de tracgdo registou-se fotograficamente o aspecto do fio antes e depois
de ser tracionado, a fim de depois avaliar qualitativamente a resisténcia do n6 de acordo com a

zona do fio onde ocorreu a rotura.

Figura 2.9 - Ensaio de traccdo a um fio de sutura com um né de

cirurgido com o objectivo de estudar a resisténcia deste tltimo.
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Estudo da Seguranca do N6

Um no seguro ndo se deve desfazer em nenhuma situacdo, principalmente depois da ci-
rurgia, quando ocorre a reaccdo inflamatdria na zona dos tecidos afectados e estes sofrem um
inchacgo. Para verificar a integridade do né aplicou-se 0 mesmo tipo de procedimento descrito
anteriormente. A avaliacdo da seguranca do n6 implica a trac¢do da zona da lagada e ndo das
extremidades do fio; isto porque € a lagcada que permanece no tecido apds a cirurgia, sendo que

as extremidades sdo cortadas.

Comecou-se por cortar a lagada resultante da elaboragdo do n6 ao meio, criando assim
duas novas extremidades. Sdo estas mesmas que irdo ser colocadas nas garras da maquina de
traccdo a fim de sofrerem a accdo de uma tensdo. A Figura 2.10, imagem (a), ilustra o local de
corte no fio. Ja na imagem (b) da mesma figura visualiza-se um fio com um no a ser tracciona-
do. As extremidades soltas observadas na imagem (b) correspondem as extremidades originais
do nd. Os parametros utilizados para os ensaios foram os mesmos definidos no estudo da resis-
téncia do no. Para cada ensaio, registou-se fotograficamente o aspecto do né antes e depois de

ser aplicada a tensdo, a fim de verificar a sua integridade.

(a) (b)

Figura 2.10- Estudo da seguranca do né. (a) Local de corte na lagada a fim de criar duas
novas extremidades para o estudo da seguranca do nd. (b) Porcéo de fio com um né de ci-

rurgido a ser traccionado a fim de avaliar a sua seguranca.
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3  Apresentacio e Discussao de Resultados

3.1 Processo de Electrofiacao

3.1.1 Electrofiagdo com Aplicacdo de uma Tensdo Negativa

Atendendo ao facto de que a fonte de tensdo negativa escolhida nunca tinha sido utilizada
para a técnica de electrofiacdo, foi necessario estudar o processo de produgdo das fibras com a
mesma. Assim, este trabalho iniciou-se com o estudo da influéncia dos diferentes parametros do
processo de electrofiagcdo na morfologia das fibras produzidas.

No primeiro teste de producdo de fibras de PCL, utilizou-se um caudal de 0,3 mL/h, uma
tensdo eléctrica de -8kV e uma distancia da agulha ao colector de 20 cm. Tendo estes valores
como referéncia, foi-se variando cada um deles individualmente, definindo valores abaixo ou

acima do que foi estabelecido como base.

Assim, em primeiro lugar, variou-se o caudal programado pela bomba infusora, percor-
rendo valores entre 0,1 mL/h a 0,8 mL/h. A Figura 3.1 ilustra a influéncia deste parametro, veri-

ficando-se que para um maior caudal, obtiveram-se fibras com um maior didmetro.

(@) 0,1 mL/h (b) 0,8 mL/h

Figura 3.1 - Imagens de microscopia Optica de fibras de PCL electrofiadas com uma tensdo de -8kV,
a uma distancia de 20 cm e com um caudal de (a) 0,1 mL/h ou (b) 0,8 mL/h. Ampliagdo: 400x.
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De seguida, testou-se a tensdo eléctrica aplicada a solucao polimérica. Observou-se que é
necessaria uma tensdo igual ou superior a -6kV para provocar a formacéao do jacto. Deste modo,
foram testadas tensdes a partir de -6kV até -10kV, que é o valor maximo de tensdo eléctrica for-
necida pela fonte. Verificou-se que, para a aplicacdo de uma tensdo superior, as fibras apresen-

tavam qualitativamente um didmetro menor. A Figura 3.2 ilustra esta influéncia da tensdo eléc-

trica na morfologia das fibras.
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(a) -6kV (b) -10kV

Figura 3.2 - Imagens de microscopia Optica de fibras de PCL electrofiadas com um caudal de 0,3 mL/h,

a uma distancia de 20 cm e com uma tensdo de (a) -6kV ou (b) -10kV. Ampliagao: 400x.

Finalmente, definiram-se diferentes distancias da ponta da agulha ao colector. Foram uti-
lizados valores de 10 a 30 cm. Concluiu-se que, de um modo geral, este parametro nao afecta de
um modo tdo acentuado a morfologia das fibras, em comparacdo com os parametros anteriores.
N&o obstante, para menores distancias, verifica-se uma evaporacdo incompleta do solvente, re-
sultando no aparecimento de contas nas fibras. Para maiores distancias, observaram-se fibras
mais finas. A Figura 3.3 demonstra esta influéncia descrita na morfologia das fibras.
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(@) 10cm (b) 30 cm

Figura 3.3 - Imagens de microscopia 6ptica de fibras de PCL electrofiadas com um caudal de 0,3 mL/h,

uma tensdo de -8kV e a uma distancia de (a) 10 cm ou (b) 30 cm. Ampliagéo: 400x.

Efectuado este estudo, concluiu-se que os pardmetros do processo de electrofiagdo com a
aplicacdo de uma tensdo negativa afectam a morfologia das fibras de uma forma similar ao que
ja foi previamente descrito na literatura [55]. Deste modo, pode-se afirmar que este processo se

rege pelos mesmos principios da técnica de electrofiacdo convencional.

3.1.2 Dupla Electrofiacéo e Producéo de Fios de Sutura

Estabelecida a montagem experimental para a producdo de fios de sutura, variaram-se 0s
parametros do processo de dupla electrofiacdo, no que diz respeito ao caudal, as tensdes eléctri-
cas aplicadas (positiva e negativa), e ainda a distancia entre agulhas. Este estudo teve como ob-
jectivo encontrar os melhores parametros de modo a garantir a maior estabilidade possivel no
processo de formacao do filamento fibroso.
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No que toca a tensdo aplicada (em cada agulha), é crucial que, no encontro entre 0s dois
jactos de solugéo, exista uma anulacdo das cargas transportadas. Assim, foram testados diferen-
tes valores de tensdo simétricos, desde £6kV a £10 kV. Em todas as situacdes testadas, deu-se a
formacdo do filamento. Verificou-se que para tensdes de +9kV e +10kV o processo de formacao
é mais estavel (tanto para a solucédo de PCL como para a de PLGA), na medida em que ocorre
com poucas interrupcOes; além disso, a recolha e manipulagdo do filamento é executada com

maior facilidade.

Quanto ao caudal aplicado, este apresentou a menor influéncia no processo. Verificou-se
que, nesta técnica de electrofiacdo, podem ser utilizados diferentes valores para este parametro.
N&o obstante, para caudais maiores verifica-se uma menor estabilidade a longo prazo, dado que
a quantidade de solucdo envolvida no processo de jungdo dos jactos é maior, 0 que diminui o

controlo no processo.

Finalmente, a distancia entre agulhas possuiu um papel crucial na estabilidade do proces-
so de dupla electrofiacdo. Nesta parte do estudo, testaram-se distancias entre 15 a 50 cm. Con-
cluiu-se que, para menores distancias, existe uma maior instabilidade no processo. Esta Gltima
pode ser justificada devido ao facto de o campo eléctrico criado ser mais intenso. Na prética do
processo, tal acontecimento traduz-se huma atrac¢éo elevada de cada um dos jactos pelo lado da
montagem com carga oposta a sua. Mesmo apos a formac&o inicial do filamento, se ndo houver
uma neutralizacdo completa das cargas, este € atraido para uma das agulhas. Deste modo, ndo é
possivel garantir uma continuidade de formagdo do filamento. Esta instabilidade registou-se
para distancias inferiores a 30 cm. Para distancias superiores, verifica-se uma maior estabilidade
no processo, na medida em que o encontro dos dois jactos se da, de forma continua, aproxima-
damente a meio da distancia entre as duas agulhas. No entanto, para valores superiores a 40 cm,
ja se observa um encontro mais dificil entre os jactos de solucéo, dado que, devido a natureza do

processo de electrofiacdo, a dispersdo das fibras é maior quando chegam ao plano de encontro.

Finalizada a analise da influéncia dos pardmetros no processo de dupla electrofiacéo, es-
tabeleceu-se que seria utilizado um caudal de 0,5 mL/h, uma distancia de 35 cm e uma tensdo
eléctrica de £9kV (para a producéo de fios de PLGA) ou de +10kV (para a producéo de fios de
PCL). Com estes parametros, é possivel um encontro entre os jactos de solugdo de forma conti-
nua e natural (ou seja, sem requerer manipulacdo exterior), levando a formagéo de um filamento
de fibras entre as duas agulhas que é facilmente transportado e direccionado para a unidade de
recolha. A Figura 3.4 ilustra um caso de formacdo estavel do filamento fibroso, onde a seta

vermelha indica o local de encontro dos jactos e inicio de agrupamento das fibras.
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Figura 3.4 - Formacdo de um filamento fibroso através de um processo de dupla electrofiagéo estavel.

Ainda relativo ao processo de dupla electrofiacdo, foi necessario definir o tempo de depo-
sicdo dos filamentos no cilindro rotativo, assim como a velocidade de recolha do mesmo. Defi-
niu-se um tempo de recolha de 2 minutos e meio, de modo a que houvesse uma deposigdo de
fibras suficiente para a producéo final do fio. Quanto a velocidade de recolha, esta foi escolhida
por forma a que o filamento estivesse num estado ligeiramente esticado a medida que ia sendo
formado. Assim, foi sempre aplicada uma tensdo DC de 6,65V ao motor de rotagdo da unidade

de recolha, o que corresponde a aproximadamente 100 rotagdes por minuto.

Ao utilizar sempre 0s mesmos valores para cada parametro definido, espera-se uma pro-
ducéo uniforme de fios poliméricos, que por sua vez leve a uma uniformidade a nivel dos seus

didmetros e propriedades mecéanicas.

E na parte manual do método de producéo dos fios poliméricos que estes podem adquirir
mais irregularidades na sua morfologia. Assim, o procedimento foi sempre efectuado de forma
cuidadosa, de modo a nao provocar nenhum defeito ao longo do comprimento do fio. Ap6s o

corte, cada fio apresentava um comprimento total de aproximadamente 16 cm.

A Figura 3.5 ilustra um fio de sutura produzido pela técnica de dupla electrofiacdo esta-

belecida no presente trabalho.
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Figura 3.5 — Fio de sutura produzido através da técnica de dupla electrofiacéo.

A fim de averiguar a potencialidade de producdo de fios de sutura constituidos por outros
materiais poliméricos, ainda se utilizaram solucfes de quitosano e nylon 6,6. Quanto a utiliza-
cao da solugdo polimérica de nylon 6,6, esta revelou-se extremamente dificil de electrofiar com
a configuragdo utilizada, pois ndo se verificou uma juncéo total dos dois jactos de solugdo. As-
sim, mesmo variando os pardmetros do processo, nao foi possivel formar um filamento de fibras
de nylon que pudesse ser recolhido e transformado num fio. Por sua vez, conseguiu-se obter fios
a partir da solugdo de quitosano. Apesar do sucesso da técnica para este polimero, os fios apre-
sentavam uma rigidez demasiado elevada. Deste modo, escolheu-se apenas produzir fios de su-
tura a partir dos polimeros PCL e PLGA, sendo que somente estes foram posteriormente carac-

terizados e submetidos aos tratamentos pos-producao.

3.1.3 Sistema Multiplo de Dupla Electrofiacéo

Por forma a duplicar a taxa de producédo do processo de dupla electrofiagdo, estabeleceu-
se uma montagem experimental em que se utilizaram mais duas bombas infusoras com as res-
pectivas seringas, contendo uma solugdo polimérica de PCL. Esta configuracdo pretendia de-
monstrar o potencial de extensibilidade e de multiplicidade da técnica de dupla electrofiacdo

para fins industriais.

Em termos de parametros do processo, foram utilizados os mesmos definidos para a pro-
ducdo de fios de PCL, descritos na sec¢do anterior. Ao iniciar o processo com a aplicacdo de
tensdes simétricas, verificou-se a formagdo de dois filamentos distintos, proveniente do encon-

tro dos jactos de solucdo polimérica para cada par de agulhas.
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O desafio desta nova configuracdo residiu na juncdo destes dois filamentos de modo a
que possam ser recolhidos de forma constante pela unidade de recolha. Para ultrapassar esta
dificuldade, foi necessario ajustar a altura relativa de cada suporte da bomba, de modo a que 0s
filamentos se formassem numa posicao relativa que facilitasse a sua juncdo. Assim, foi possivel
controlar a posicdo do primeiro filamento (que se situa mais longe da unidade de recolha) de
modo a que esta coincidisse com o local de formacéo do segundo. Este ajuste de configuragéo
da altura relativa levou assim a formacao de um Unico fio e também influenciou fortemente a

estabilidade do processo.

Apos uma producdo bem-sucedida de fios poliméricos a partir deste sistema de electrofi-
acdo, provou-se assim que a técnica de dupla electrofiacdo pode ser multiplicada por forma a

aumentar a taxa de producao do processo a uma escala futuramente industrial.

3.2 Analise dos Diametros dos Fios

Apos a medicdo do didmetro para cada fio de PCL e PLGA, foi calculada a respectiva
média para cada um dos tipos de fio polimérico, assim como o correspondente desvio padrao.
De seguida, classificou-se os diametros médios dos fios de acordo com a nomenclatura USP. A

Tabela 3.1 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 3.1 — Diametros médios dos fios de PCL e PLGA produzidos.

Fio Diametro Médio /mm Tamanho USP [5]
PCL 0,46 + 0,05 1
PLGA 0,33 +0,05 2-0

Quantos aos diametros dos fios de PCL produzidos, estes encontram-se maioritariamente
entre 410 e 510 um. Por sua vez, os fios de PLGA apresentam didmetros predominantemente
entre os 280 e 380 um. Atentando a estes resultados, é possivel verificar que, através da utiliza-
cao dos mesmos parametros de produgdo, se consegue obter uma distribuicao relativamente uni-
forme dos diametros dos fios. Este facto é crucial, pois permite ao fabricante controlar, através

da técnica, o calibre dos fios de sutura produzidos.

43



N&o obstante, é de salientar que, através da observacao dos fios pelo microscopio optico,
foi ndo s possivel medir os seus didametros, mas também observar pontualmente alguma irregu-
laridade morfoldgica nas suas margens. Esta pode dever-se ao facto de o fio sofrer alguma ma-
nipulacdo durante o processo, que por sua vez pode influenciar negativamente a regularidade da
sua superficie. Por sua vez, esta irregularidade observada pode comprometer uma medicao rigo-

rosa do didmetro de cada fio, levando a uma maior dispersdo de valores.

3.3 Analise Morfologica dos Fios

A caracterizagdo morfoldgica efectuada via SEM aos fios produzidos teve ndo s6 como
objectivo a observacdo da organizacdo morfologica das fibras, mas também verificar se existem
diferencas notaveis na mesma ao aplicar o tratamento térmico e o tratamento mecénico (no caso
dos fios de PCL).

Fios de PCL

Analisando primeiramente as imagens obtidas por SEM para os fios de PCL submetidos a
diferentes condigdes (Figura 3.6), é de salientar que o fio original (linha A) apresenta preferen-
cialmente fibras alinhadas, embora se verifique a existéncia de algumas fibras a superficie com
uma orientagdo circunferencial e espiral. Esta Gltima caracteristica pode dever-se ao procedi-
mento manual efectuado para a producdo do fio final. Para ampliaces superiores, é notavel os
pontos de contacto entre as fibras de PCL, que se encontram bastante ligadas, 0 que pode estar
relacionado com uma evaporacao incompleta do solvente aquando o processo de dupla electro-

fiac&o.

Para os fios submetidos aos tratamentos térmicos (linhas B e C), as fibras apresentam
uma morfologia bastante idéntica. Este resultado aponta para o insucesso dos tratamentos térmi-

cos a nivel da criagdo de um maior nimero de pontos de contacto entre as fibras poliméricas.

Quanto a amostra a qual foi aplicada um tratamento mecanico, as fibras apresentam-se

mais esticadas e alinhadas, morfologia resultante do estiramento ao qual foram sujeitas.
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Figura 3.6 — Imagens de SEM com diferentes ampliagdes para fios de PCL original e submetidos a diferentes

tratamentos pés-producdo. A — Fio original; B — Fio tratado a 55°C; C — Fio tratado a 56,5°C; D — Fio tratado
mecanicamente.
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Posteriormente, foram calculados os didmetros médios das fibras de PCL (e o respectivo
desvio padrédo) para cada condigdo estudada. A Tabela 3.2 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 3.2 — Didmetros médios das fibras dos fios de PCL submetidos a diferentes condigdes.

Condicéo Diametro médio das fibras /um
Original 23+04

55°C 25+0,6

56,5°C 23104
Estirado 19+07

Face aos resultados obtidos em termos de didmetro médio das fibras, pode-se afirmar
gue os tratamentos térmicos ndo influenciaram este Gltimo parametro. Apenas para o fio tratado
mecanicamente se observa uma ligeira reducéo do didmetro, que esta associada ao estiramento

que as fibras sofreram.

Fios de PLGA

Analisando de seguida as imagens de SEM para os fios de PLGA (Figura 3.7), verificou-
se que a amostra original (linha A) contém um conjunto de fibras parcialmente alinhadas, en-
quanto outras se apresentam dobradas ou torcidas de forma aleatéria. Mais uma vez, esta Ultima

peculiaridade da morfologia pode dever-se ao procedimento manual da producéo do fio.

Para as amostras submetidas a diferentes temperaturas, nota-se a partir dos 70°C (linha C)
uma maior compactacéao do fio (visivel na menor ampliagdo), sendo que a partir dos 80°C (linha
D) ja se verifica um maior nimero de pontos de contacto entre as fibras. Para temperaturas su-
cessivamente superiores o efeito da temperatura na morfologia das fibras é cada vez mais evi-
dente, sendo que a 130°C e 140°C (linhas E e F) observa-se uma juncdo quase total das fibras

vizinhas. Deste modo, verifica-se a influéncia do tratamento térmico na morfologia das fibras.

De seguida, foram novamente medidos os diametros das fibras para cada condicao estu-

dada. Estes valores médios com o respectivo desvio padrdo sdo apresentados na Tabela 3.3.
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Figura 3.7 - Imagens de SEM com diferentes ampliacdes para fios de PLGA original e submetidos a diferen-
tes temperaturas. A — Fio original; B — 60°C; C — Fio 70°C; D — 80°C; E — 130°C; F — 140°C.
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Tabela 3.3 - Diametros médios das fibras dos fios de PLGA submetidos a diferentes condigdes.

Condicao Diametro médio das fibras /um
Original 1,1+£0,3

60°C 1,2+0,2

70°C 1,2+0,2

80°C 1,4+0,2

130°C 1,4+0,2

140°C 1,2+0,3

Atentando aos resultados apontados na tabela anterior, ndo se regista uma alteragéo signi-
ficativa dos didmetros das fibras nas diferentes condigdes térmicas testadas. No entanto, a medi-
da que a temperatura do tratamento é maior, verifica-se uma dificuldade acrescida na medicéo

dos diametros, dado que as fibras se encontram mais conectadas.

3.4 Analise Térmica

A utilizagdo da técnica de DSC teve como proposito a caracterizacdo térmica dos materi-
ais poliméricos - PCL e PLGA - em diferentes etapas do seu processamento. O objectivo princi-
pal desta caracterizagdo foi a obtencéo de informacéao acerca das temperaturas de fusdo, de mo-

do a direccionar de uma melhor forma o posterior tratamento térmico aos fios.

3.4.1 PCL

Através dos graficos apresentados no Anexo A, é possivel registar a evolugdo da tempera-

tura de fusdo do material polimérico em diferentes etapas do seu processamento.

Observando o perfil térmico da PCL na sua forma original, esta apresenta um ponto de
fusdo aos 70°C, o que € relativamente elevado para este polimero semicristalino, considerando
que a temperatura de fusdo média ronda os 60°C. No entanto, este pico apresenta uma largura de

base bastante elevada, o que pode tornar o resultado apresentado menos fidedigno.
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Para o filme de PCL regista-se uma temperatura de fusdo mais baixa — 65,7°C — embora
continue a ser relativamente elevada face aos valores encontrados na literatura [46] [47] [48]. A
Figura 3.8 apresenta a curva de DSC para um fio de PCL, sendo que se regista uma temperatura
de fusdo menor do que a anterior — 62,5°C. Este dltimo grafico de DSC contribuiu fortemente
para a determinacgdo das temperaturas a utilizar no tratamento térmico dos fios de PCL.: a partir
dos 55°C j& se observa o inicio a formacédo do pico, pelo que aplicar temperaturas a partir destes
valores resultard, a partida, numa fusdo parcial das fibras.

TG /% DSC /(mW/mg)
1 exo
__62,5°C 108
110.00 A
0.7
Mass Change: 0.76 %
- T Mg
100.00 A — - =
r0.5
90.00 1 0.4
nz [ 0.3
80.00 1
0.2
F0.1
70.00 A
ro
60.00 F-0.1
400 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0 160.0 180.0

Temperature /°C

Figura 3.8 — Grafico de DSC para um fio de PCL.

Ao comparar as temperaturas de fusdo registadas nos trés primeiros graficos de DSC, ve-
rifica-se que ha uma diminuicdo da mesma a medida que o polimero é processado a fim de pro-
duzir um fio de sutura. Atendendo ao facto de que a temperatura de fusdo depende da cristalini-
dade do polimero, pode-se afirmar que o processamento que este material polimérico sofreu

resultou numa diminuig&o da sua cristalinidade.

Finalmente, analisando o perfil térmico de um fio de PCL aquecido a 56,5°C (Anexo A),
constatou-se que a sua temperatura de fusdo ndo sofreu uma alteracéo significativa, em compa-
racdo com a registada para o fio de PCL original. Deste modo, pode-se afirmar que o tratamento

térmico ndo afectou de forma considerével a cristalinidade do polimero.
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3.4.2 PLGA

Ao analisar o grafico de DSC obtido para o PLGA na sua forma original (Figura 3.9), ob-
servam-se dois picos distintos aos 66,8°C e 148,1°C. No entanto, este polimero deveria apresen-
tar um unico pico para o seu ponto de fusdo entre os 127,9°C e os 145,3°C, de acordo com a in-
formacéo fornecida pelo fabricante. Embora o pico observado aos 148,1°C va ao encontro do
intervalo de temperaturas indicado (apesar de ligeiramente superior), a temperatura de 66,8°C
observada aparece de forma inesperada no grafico de DSC. Este pico indica que claramente as
fibras de PLGA sofrem um fenémeno de fusio parcial aquela temperatura. E ainda de salientar
que o grafico de DSC para os fios de PLGA produzidos (que se encontra no Anexo A) também
é pautado pela existéncia destes mesmos dois picos (embora com um valor ligeiramente diferen-

te para cada).

TG 1% DSC /(mW/mg)
L exo
___14s1°C

102.00 -
Mass Chang_e: -0.08 % 015

100.00 .
98.00 ng | 0.1
96.00

0.05
94.00
0

92.00 -

400 60.0 800 100.0 120.0 1400 160.0 180.0
Temperature /°C

Figura 3.9 — Gréfico de DSC para o polimero PLGA na sua forma original.

Quanto ao aparecimento de um pico adicional na curva DSC, o facto de o polimero origi-
nal j& apresentar esta caracteristica, elimina a possibilidade de ter sido o processamento do ma-
terial a originar o comportamento térmico observado. Face ao facto de que o PLGA néo foi ar-
mazenado nas condi¢des recomendadas pelo fabricante e que o seu prazo de validade ja expirou,

podera ter ocorrido uma degradacéo parcial do polimero.
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3.5 Aplicacéo do Tratamento Térmico

Nesta seccdo sdo feitas algumas consideracGes explicativas acerca do rumo tomado em
relacdo aos tratamentos térmicos aplicados aos fios.

3.5.1 Fios de PCL

De acordo com a informacao obtida na literatura e pela técnica de DSC, realizou-se um
teste preliminar a fim de determinar com mais precisdo o valor de temperatura adequado ao tra-
tamento térmico. E de salientar que se pretende provocar apenas uma fusdo parcial das fibras
poliméricas, a fim de melhorar a coesdo geral do fio. Verificou-se que para 56°C ja se observava
uma fusdo quase total a nivel das fibras (Figura 3.10), sendo que o fio se apresentava translci-
do e mais rigido. Desta forma, escolheu-se uma temperatura abaixo deste ponto critico e assim

se efectuou o primeiro tratamento térmico a 55°C.

Figura 3.10 — Fio de PCL aquecido a 56°C observado ao microscépio 6ptico.

Face a inconsisténcia dos resultados do primeiro tratamento térmico — que se deveu a uma
distribuicdo ndo uniforme da temperatura na estufa - houve a necessidade de realizar outro estu-
do preliminar. Consequentemente, verificou-se que a temperatura maxima em que nao se regis-
tava uma fusdo exagerada das fibras nem alteracGes prejudiciais na morfologia dos fios (a nivel
do manuseamento e textura) era de 56,5°C. Foi entdo realizado o segundo tratamento térmico a

essa temperatura.
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3.5.2 Fios de PLGA

Ao efectuar um estudo preliminar a fim de determinar, tal como no caso anterior, a tem-
peratura ideal para o tratamento, verificou-se que, para o intervalo de temperaturas de fusdo in-
dicadas pelo fabricante, o fio diminuia apreciavelmente de comprimento, apresentava uma es-
trutura muito mais rigida e uma textura rugosa. A Figura 3.11 ilustra as diferencas visiveis a
nivel morfol6gico de um fio antes e depois deste tratamento térmico preliminar, onde € notavel
a diferenca de comprimento e também o encurvamento do mesmo. Tal facto sugeria que o fio ja
se encontrava fundido. Neste caso, nédo foi possivel verificar através do microscopio dptico pois
o fio continua opaco ap6s a fusdo. Ao testar para temperaturas consecutivamente menores, ainda
se registaram as mesmas caracteristicas desvantajosas acima descritas, embora num menor grau.
Somente perto dos 70°C é que ndo se observaram as mesmas. Face aos resultados inesperados,

recorreu-se a técnica de DSC, a fim de averiguar o verdadeiro perfil térmico do material.
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Figura 3.11 — Diferencas morfol6gicas observadas nos fios de PLGA
(a) antes e (b) depois do tratamento térmico aplicado a 140°C.

Os resultados descritos na sec¢do anterior pela técnica de DSC confirmaram os testes pre-
liminares realizados, na medida em que foram detectados dois picos. Face a informacgéo propor-
cionada pela técnica de DSC, foi entdo decidido que o tratamento térmico para os fios deste ma-
terial polimérico iria focar-se no estudo de diferentes temperaturas que se encontram perto dos
dois pontos de fusdo. Deste modo, estudaram-se as temperaturas de 60°C, 70°C e 80°C, que co-
brem a gama de valores definida pela largura do pico de 66,8°C; e adicionalmente, também se
escolheram as temperaturas de 130°C e 140°C, que se encontram no inicio do segundo pico.

Pretende-se assim provocar uma fusdo parcial (e ndo total) das fibras poliméricas.
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3.6 Caracterizacdo Mecanica

Esta seccdo de resultados divide-se em trés partes principais. Em primeiro lugar, séo
apresentadas as propriedades mecanicas dos fios de PCL e PLGA produzidos pela técnica de
dupla electrofiagdo. Aqui, séo caracterizados apenas os fios que ndo sofreram qualquer tipo de

tratamento.

Numa segunda parte é estudada a influéncia dos tratamentos térmicos utilizados nas pro-
priedades mecanicas dos fios. E nesta seccdo que sio comparadas as propriedades mecanicas
dos fios originais e tratados, averiguando se existem alteracdes substanciais em determinados

parametros de interesse das curvas de tensdo-deformacao.

Finalmente, é apresentado o estudo da influéncia do tratamento mecéanico aplicado aos fi-
os de PCL, como alternativa ao tratamento térmico. Mais uma vez, sdo comparadas as proprie-
dades mecénicas dos fios tratados e ndo tratados, a fim de averiguar se existe um aumento das

mesmas.

3.6.1 Anaélise das Propriedades Mecanicas dos Fios Originais

Para cada porcdo de fio original traccionada, construiu-se a sua respectiva curva de
tensdo-deformacdo. Desta curva foram extraidos os valores do médulo de Young e tensdo de
cedéncia, que pertencem a parte inicial do grafico correspondente ao regime elastico do materi-
al. Embora a tensdo de rotura também seja um parametro relevante, o foco deste estudo reside
no regime elastico dos fios, pois é neste mesmo que o cirurgido trabalha e manuseia a sutura.
Além disso, para os fios de PCL, a maquina de trac¢do ndo apresenta um comprimento suficien-

te para conseguir provocar a rotura do fio nas condicdes de traccao escolhidas.

O célculo do médulo de Young para cada porc¢do de fio foi feito através de um programa
em MS Excel, que aproxima a regido do grafico correspondente ao regime elastico a um poli-
noémio de sexto grau — isto porque a parte elastica dos graficos obtidos ndo constitui uma recta
perfeita — e calcula a sua primeira derivada. Desta derivada o programa calcula 0 maximo da
mesma, que corresponde ao modulo de Young do fio. Quanto a tensdo de cedéncia, esta foi de-

terminada através de uma visualizacéo gréfica, tendo em conta a sua definicao.

De seguida, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos neste ambito para os fios
de PCL e PLGA.
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Fios de PCL

A Figura 3.12 apresenta as curvas de tensdo-deformacéo para as amostras de fios de PCL
originais que foram traccionadas. Por observacdo gréfica imediata, é possivel verificar a exis-
téncia, em cada curva, de uma zona inicial eléstica, seguida da zona pléstica, onde o material

sofre uma deformagéo permanente.

Fios PCL Originais
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Figura 3.12 — Curvas de tensdo-deformacéo para as amostras de fios de PCL originais.

Apobs o célculo do modulo de Young e da tensdo de cedéncia para todas as porcdes de
fios de PCL originais, efectuou-se a média e o respectivo desvio padrdo para ambos os parame-
tros mecénicos. Obteve-se uma média de (42 + 15) MPa para 0 modulo de Young e uma tensdo
de cedéncia média de (2,7 = 0,9) MPa. A dispersdo de valores encontrada pode ser devida a
existéncia de diferentes defeitos nos fios produzidos, o que leva a uma altera¢do das suas pro-
priedades mecénicas. Face aos resultados é notavel que, mesmo utilizando os mesmos parame-
tros na fase de producéo, ainda ndo existe uma elevada uniformidade a nivel das propriedades

mecanicas dos fios.

54



Fios de PLGA

A Figura 3.13 apresenta as curvas de tensdo-deformacdo obtidas para todas as porcoes de
fios de PLGA originais que foram traccionadas. Mais uma vez, distingue-se em cada curva uma

zona inicial elastica, seguida do regime plastico do material.

Fios PLGA Originais
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Figura 3.13 - Curvas de tensdo-deformacao para as amostras de fios de PLGA originais.

Pela observacgdo grafica, é notavel a existéncia de um nimero inferior de amostras (em
comparagdo com os fios de PCL). Esta é justificada, em parte, pelo facto de ser possivel que o
material se encontre degradado (de acordo com o perfil térmico invulgar apresentado nos resul-
tados de DSC), o que levou a deciséo de ndo efectuar um estudo mecénico tdo pormenorizado.
Ao mesmo tempo, o facto de terem sido testadas mais condic¢Ges a nivel do tratamento térmico
levou a um maior tempo de traccdo para um mesmo fio, o que limitou o nimero de amostras

totais.

Outro facto observado é a existéncia de duas curvas (Fio 4 e Fio 5) com pardmetros me-
canicos inferiores as restantes. Esta discrepancia pode ter como justificacdo a existéncia de de-
feitos a nivel da morfologia do fio, o que podera afectar negativamente as propriedades

mecanicas.
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Considerando os parametros de todas as curvas, obtém-se um médulo de Young médio de
(506 + 158) MPa e uma tensdo de cedéncia média de (10 + 3) MPa. No entanto, este tipo de tra-
tamento de resultados ndo é representativo do conjunto amostral. Se se partir do principio que as
duas curvas discrepantes sdo consideradas anomalias e que se pode desprezar o seu contributo,
entdo o mddulo de Young médio seria de (600 + 62) MPa e a tensdo de cedéncia média de
(12 £ 1) MPa, o que levaria a uma maior uniformidade e consisténcia nos resultados. No entan-
to, ndo se pode efectuar com certeza esta exclusdo de valores, visto que néo existem dados esta-
tisticos suficientes. Tendo em conta somente os resultados obtidos, ndo se pode afirmar que

existe uma uniformidade nas propriedades mecanicas dos fios de PLGA.

3.6.2 Influéncia do Tratamento Térmico

O objectivo da aplicacdo do tratamento térmico aos fios de sutura foi aumentar a sua coe-
s80 e as suas propriedades mecénicas, atraveés da criagdo de um maior nimero de pontos de con-
tacto entre as suas fibras constituintes. Pelas mesmas razdes acima descritas, o estudo focou-se
no regime elastico dos fios, sendo que o calculo dos pardmetros mecanicos de interesse dessa
regido foi efectuado da mesma forma descrita na sub-secgdo anterior. Apos o célculo, foi feita
uma comparacgdo entre as propriedades dos fios tratados e ndo tratados, a fim de averiguar se

existiu uma melhoria das mesmas.

Fios de PCL

As Figuras 3.14 e 3.15 ilustram a influéncia do tratamento térmico a 55°C e a 56,5°C
(respectivamente) nas curvas de tensdo-deformacdo (e consequentemente nas propriedades me-
canicas) das amostras de um mesmo fio submetidas a diferentes condi¢cdes. Em cada uma das
figuras sdo apresentadas quatro curvas, correspondentes as quatro condigdes diferentes: uma
corresponde a porc¢do de fio que se manteve original, e as outras trés correspondem aos diferen-

tes tempos de aquecimento testados: 1, 2 ou 3 minutos.
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Tratamento Térmico a 55°C
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Figura 3.14 - Influéncia do tratamento térmico a 55°C nas curvas de tensdo-deformacgéo para
quatro porcdes de um mesmo fio de PCL, submetidas a diferentes condigdes: sem tratamento,

tratados a 55°C durante 1 min, 2 min e 3 min.

Como se pode observar na Figura 3.14, as curvas para as diferentes condi¢@es sdo bastan-
te similares, sendo quase totalmente coincidentes na zona do regime elastico. Esta figura é re-
presentativa do comportamento geral de todas as amostras testadas para o tratamento térmico a
55°C. Para cada fio, foram comparados os parametros mecénicos de interesse obtidos em cada
uma das suas porcdes submetidas a uma condigdo diferente. A nivel do mddulo de Young ape-
nas se registaram variagdes da ordem das unidades de MPa entre os quatro valores obtidos das
amostras de um mesmo fio. Para a tensdo de cedéncia registou-se 0 mesmo comportamento,

sendo que as variacGes entre valores sdo da ordem da décima de unidade de MPa.

Estas variacGes diminutas ndo séo representativas de uma influéncia positiva do tratamen-
to, estando provavelmente apenas associadas a incertezas de medicao e calculo. Estes resultados
apontam assim para 0 insucesso do tratamento térmico a 55°C, pois ndo se registou um aumento
substancial dos pardmetros mecanicos entre as amostras originais e as aquecidas. No Anexo B
encontra-se disponivel uma tabela com todos os valores de médulo de Young e tensdo de ce-

déncia para cada amostra, sendo possivel corroborar os resultados aqui apresentados.
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Tratamento Térmico a 56,5°C
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Figura 3.15 - Influéncia do tratamento térmico a 56,5°C nas curvas de tensdo-deformacéo para
quatro porc¢des de um mesmo fio de PCL, submetidas a diferentes condi¢des: sem tratamento,
tratados a 56,5°C durante 1 min, 2 min e 3 min.

A Figura 3.15 ilustra um caso representativo da influéncia do tratamento térmico a 56,5°C
nos fios de PCL. Tal como no tratamento a 55°C, o regime elastico das curvas é bastante seme-
Ihante, apontando consequentemente para uma similaridade a nivel dos pardmetros mecanicos.
De facto, mais uma vez, registou-se apenas uma ligeira diferenca entre os valores de médulo de
Young e tensdo de cedéncia para as amostras de um mesmo fio (da mesma ordem apontada nos
resultados do tratamento térmico anterior). No Anexo B encontram-se todos os valores calcula-
dos para este novo tratamento, em forma de tabela. Assim, verifica-se novamente o insucesso do
tratamento térmico — agora a 56,5°C — no aumento das propriedades mecanicas dos fios. Dado
que acima desta Ultima temperatura testada os fios de PCL ja apresentam caracteristicas textu-
rais e de manuseamento indesejaveis, ndo foram efectuados tratamentos térmicos adicionais a

temperaturas superiores.
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Fios de PLGA

A Figura 3.16 ilustra a influéncia da aplicacdo de um tratamento térmico a diferentes
temperaturas nas curvas de tensdo-deformacéo (e consequentemente nas propriedades mecéani-
cas) das porcOes de um mesmo fio de PLGA. Esta figura é representativa da resposta do conjun-

to de amostras face a aplicacdo do tratamento térmico.
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Figura 3.16 - Influéncia do tratamento térmico nas curvas de tensdo-deformacao de diferentes porcdes
de um mesmo fio de PLGA, submetidas as temperaturas de 60°C, 70°C, 80°C, 130°C e 140°C.

Por visualizacdo grafica, é notavel a existéncia de diferencas entre as curvas das por¢des
de um mesmo fio submetidas as diferentes temperaturas. Para todas as por¢des de fio submeti-
das a mesma condicdo térmica, calculou-se a média e o respectivo desvio padrdo das proprieda-
des mecanicas de interesse. Assim, é possivel avaliar a progressdo dos parametros mecanicos ao
longo da aplicacdo de temperaturas consecutivamente maiores. A Tabela 3.4 apresenta os resul-
tados médios obtidos respectivos ao mddulo de Young e tensdo de cedéncia. No Anexo B, sdo

apresentados em forma de tabela estes parametros calculados para todas as amostras testadas.
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Tabela 3.4 — Valores médios do mddulo de Young e tensdo de cedéncia para fios de PLGA submetidos as

diferentes condi¢des do tratamento térmico aplicado.

Condicao Mddulo de Young / MPa Tensao de Cedéncia/ MPa
Original 506 + 158 10+£3

60°C 750 £ 193 12+3

70°C 745+ 209 13+3

80°C 772 =248 15+3

130°C 939 + 262 205

140°C 895 + 238 22+6

Analisando os valores da Tabela 3.4 e comparando com a média obtida para os parame-
tros dos fios originais, é possivel verificar um aumento significativo geral das propriedades me-
canicas. Para esta comparacao foi utilizada como referéncia a média dos parametros calculada
considerando todas as amostras originais de PLGA, dado que ndo se possui dados estatisticos

suficientes para desprezar algumas amostras.

Em relagdo a tenséo de cedéncia, verifica-se um aumento linear desta propriedade a me-
dida que a temperatura aplicada é superior. Todos os valores calculados sdo sucessivamente su-

periores ao valor médio original de 10 MPa.

No que toca a0 mddulo de Young — que apresenta um valor médio de 506 MPa para 0s
fios originais — regista-se um aumento de cerca de 50% do valor original para trés primeiras
temperaturas mais baixas. Assim, ndo se observa uma diferenca substancial entre estes trés pri-
meiros valores médios do tratamento térmico. Para as restantes temperaturas — 130°C e 140°C -
verifica-se uma subida de 85% e 76%, respectivamente. De uma perspectiva geral, observa-se
um aumento deste pardmetro, embora este ndo seja totalmente linear com o aumento da tempe-
ratura utilizada. Este facto pode ser justificado pela existéncia de defeitos em partes de alguns

fios ou ainda provavelmente pela falta de dados estatisticos suficientes.

Para as primeiras trés temperaturas, 0 aumento das propriedades mecénicas esta relacio-
nado com o facto de o material utilizado possuir um pico de fusdo perto dos 70°C, onde sofre
um fendmeno de fusdo parcial. Ao submeter os fios a temperaturas perto deste pico, sdo prova-
velmente formados pontos de contacto entre as fibras, levando & melhoria do desempenho me-

canico do fio.

60



Para as temperaturas superiores de 130°C e 140°C, a melhoria das propriedades mecéani-
cas é explicada pelo facto de existir de uma redugdo e compactagdo dos fios apds o tratamento.
Este fendmeno morfol6gico produz um fio mais coeso, que leva consequentemente a um au-
mento das suas propriedades mecanicas. No entanto, as mesmas alteragdes que levam a uma
melhoria do desempenho mecénico nesta gama de temperaturas deixam o fio com propriedades

texturais indesejaveis a nivel de aplicacdo para fios de sutura.

3.6.3 Influéncia do Tratamento Mecénico

Face ao insucesso do tratamento térmico aplicado aos fios de PCL, optou-se pela estraté-
gia de aplicacdo de um tratamento mecanico. Este tratamento consistiu em provocar um estira-
mento inicial ao fio que desencadeasse uma deformacéo plastica no mesmo, através da realiza-
cdo de um ensaio de traccéo. Posteriormente, é efectuada uma “compressdo” (¢ diminuida a ex-
tenséo até a tenséo se anular), seguida de uma segunda trac¢do, que pretende avaliar as proprie-
dades mecénicas apos o estiramento. Esta sequéncia efectuada na maquina de tracgdo pretende
mimetizar um ciclo mecanico (em que o fio é esticado e relaxado vérias vezes), de modo a pro-

var o conceito de tratamento mecanico para fios de sutura.

A Figura 3.17 ilustra o tratamento mecanico aplicado a cada fio, apresentando um gréafico
da forca aplicada, F, em fungdo da extensdo, AL. Através da mesma é possivel observar as trés
fases do tratamento mecénico aplicado, sendo que se observam algumas diferencas a nivel das
duas curvas de traccdo, indicando que do tratamento resultaram algumas modifica¢bes a nivel

de pardmetros mecanicos.
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Figura 3.17 - Representagdo grafica da aplicagdo do tratamento mecanico aos fios de PCL, que

consiste em trés fases: estiramento do fio — 12 traccdo; compressdo; e 2° trac¢éo.
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A fim de verificar a influéncia deste tratamento pés-producéo, foi novamente calculado o
valor médio do mddulo de Young e tensdo de cedéncia das amostras antes e depois do estira-
mento. A Tabela 3.5 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 3.5 — Valores médios do modulo de Young e tensdo de cedéncia para fios de PCL antes e depois

da aplicagdo do tratamento mecénico.

Condicéo Mddulo de Young / MPa Tensdo de Cedéncia/ MPa
Original 41+8 2,5+ 04
Pés - Tratamento 15 + 2 34405

Analisando os resultados apresentados, verifica-se uma descida significativa do moédulo

de Young ap0s o tratamento mecanico e um aumento ligeiro da tenséo de cedéncia.

A diminuicdo do médulo de Young pode dever-se ao facto do estiramento ter provocado
uma maior separagdo das cadeias moleculares do polimero, resultando num enfraquecimento do

fio em vez de um aumento da sua coesao.

Quanto a tensdo de cedéncia, 0 aumento da mesma é explicado pelo facto de se ter provo-
cado um estiramento até valores de deformacdo em que o material ja se encontra em regime
plastico. Ao entrar neste regime e, consequentemente, ao aplicar tensdes superiores a tensdo de
cedéncia original, esta Gltima ird sofrer um aumento. Este ultimo facto leva a um aumento da

gama de tensdes dentro do regime elastico.

Face aos resultados obtidos, constata-se que o tratamento mecénico néo surtiu o efeito de-
sejado nas propriedades mecénicas dos fios de PCL. Nédo obstante do aumento ligeiro da tenséo
de cedéncia, este era sempre esperado devido ao tipo de tratamento e as condi¢Ges que foram
aplicadas. Apesar de poderem existir erros de calculo relativos a uma redugdo do didmetro do
fio apds o estiramento que levem a discrepancia de valores registada a nivel do modulo de
Young, estas correc¢des nunca seriam de uma ordem suficiente para se poder observar um au-
mento desta propriedade. Desta forma, para o material polimérico testado, o tratamento mecani-

co também nao resultou.
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3.7 Avaliacao da Resisténcia dos Noés

Apos a realizacdo do ensaio de trac¢do por forma a submeter o fio de sutura (com um né
elaborado) a uma tensdo mecénica e depois de se ter verificado a sua rotura, foi registado o as-
pecto final do fio. Como ja referido, o foco da avaliagcdo dos resultados obtidos nesta sec¢do

consiste em identificar o local da rotura e avaliar a sua proximidade com a zona do no.

Fios de PCL

A principal dificuldade nos testes de avaliacdo da resisténcia dos nés em fios de PCL re-
sidiu na parte relativa a rotura dos mesmos. Sendo que o PCL é um material que pode sofrer
elevadas deformacdes e que a maquina de traccdo disponivel permite somente uma extensdo de
90 mm, foi necessario, na maior parte dos casos, uma repeticdo do ensaio de modo a provocar a
fractura do material. Assim, apds o primeiro ensaio, as extremidades do né traccionadas foram
cortadas e colocou-se, de novo, o fio na posicao original com um Lo de 1 cm. Embora esta estra-
tégia tenha resolvido o problema observado, é de salientar que as extremidades traccionadas no
segundo ensaio ndo sdo as originais — 0 que ndo é um método totalmente fiel a situagdo que se

gueria reproduzir.

Nao obstante, foram realizados deste modo os ensaios e avaliados os seus resultados. Para
todos os fios de PCL testados, verificou-se que em nenhum deles ocorreu uma rotura na zona do
nod. A Figura 3.18 ilustra o estado de um fio de PCL antes e depois do ensaio mecénico, de-
monstrando que a rotura (destacada a vermelho) ocorreu numa zona distante do né (destacada a

azul).

Para alguns casos, a rotura do fio deu-se mais perto da zona do n6. A Figura 3.19 ilustra
tal situagdo. E de recordar que, em comparacdo com a Figura 3.18, este fio apresenta um com-
primento menor pois foram cortadas as suas extremidades por forma a realizar a repeti¢do do
ensaio. O facto de a rotura ocorrer mais perto do né pode ser justificado pelo caso de ter sido
necessario realizar um segundo ensaio: ao repetir o0 mesmo numa zona novamente perto do no
esta assim a promover-se uma rotura mais proxima deste elemento. De facto, este acontecimen-
to verificou-se apenas para fios aos quais foi necessario repetir o ensaio de modo a provocar a

sua rotura. Assim, a Figura 3.19 € representativa destes casos.
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Figura 3.18 - Fio de PCL com um né de cirurgido (a) antes e (b) depois do
ensaio mecanico. Observa-se uma rotura (zona destacada a vermelho) do

material distante da zona do no (destacada a azul).

Figura 3.19 - Fio de PCL com um né de cirurgido cujo local
de rotura (destacado a vermelho) ocorreu perto da zona do né

(destacada a azul).

Face aos resultados e mesmo tendo em conta as limitagdes do estudo, pode-se afirmar que
os fios de PCL produzidos apresentam uma boa resisténcia a nivel do né. Efectivamente, mes-

mo sob a aplicagdo de uma tensdo mecanica, este elemento nunca cedeu e partiu.
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Fios de PLGA

Para os testes realizados com os fios de PLGA, o procedimento revelou-se mais simples,
na medida em que este material € mais rigido e por isso a sua rotura ocorre para deformacdes
menores do que a extensdo maxima da maquina de traccdo. Desta forma, ndo foi necessario pro-

ceder a repeticdo de nenhum ensaio.

Para todos os fios de PLGA submetidos ao ensaio de trac¢éo verificou-se uma rotura dos
mesmos distante da zona do respectivo nd. Ao contrario da situacdo anterior com os fios de
PCL, esta rotura deu-se sempre visivelmente bastante afastada da zona do n6. Deste modo, po-
de-se concluir que os fios de PLGA também apresentam uma boa resisténcia a nivel do n6. A
Figura 3.20 ilustra esta situacdo, apresentando o aspecto de um fio com o n6 antes e depois do
ensaio mecanico. A zona do n6 encontra-se destacada, em ambas as imagens, a azul; enquanto o

local de rotura do material é destacado a vermelho.

@) (b)

Figura 3.20 - Fio de PLGA com um né de cirurgido (a) antes e (b) depois
do ensaio mecénico. Observa-se uma rotura (zona destacada a vermelho)

do material distante da zona do nd (destacada a azul).
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3.8 Avaliacdo da Seguranca dos Nés

A avaliagdo da seguranca a nivel dos nos reside na observacdo da sua integridade ap6s a
aplicacdo de uma tensdo mecénica nas extremidades do fio resultantes do corte na lacada. Por
outras palavras, este teste baseia-se na verificacdo que o n6 nao se desfaz quando sujeito a for-
cas exteriores, sendo assim uma avaliacdo de natureza qualitativa. Nestes testes, 0 ensaio decor-
reu até ao momento da rotura do fio, de modo a aplicar durante 0 maximo de tempo a tensdo

mecanica sem o fio partir.

Fios de PCL

Para todos os fios de PCL testados, a estrutura do n6 manteve-se intacta apds o ensaio. A
Figura 3.21 apresenta o estado de um né (destacado a azul) antes e depois do ensaio mecanico.
Verifica-se que o no continua igual, o que prova que a aplicacdo de uma tensdo mecanica ndo o
desfez. Esta situacdo verificou-se para todos os fios testados, sendo a Figura 3.21 representativa
do conjunto de resultados. Deste modo, confirmou-se a seguranca deste elemento para os fios de
PCL produzidos.

(b)

Figura 3.21 - Aspecto do né num fio de PCL (a) antes e (b) depois do ensaio

mecanico, onde se verifica a manutencdo da sua integridade fisica.
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Fios de PLGA

A semelhangca do caso anterior para os fios de PCL, concluiu-se também que todos os fios
de PLGA apresentam uma boa seguranca a nivel do n6. A Figura 3.22 ilustra o aspecto de um
no cirargico num fio de PLGA antes e depois do ensaio mecanico, sendo representativa de todos
os fios testados. Verificou-se, mais uma vez, que este ndo se desfaz numa situacdo em que esta

submetido a uma tensdao mecanica exterior.

Figura 3.22 - Aspecto do né num fio de PLGA (a) antes e (b) depois do

ensaio mecénico, onde se verifica a manutencéo da sua integridade fisica.
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4 Conclusoes e Perspectivas Futuras

O presente projecto de tese tinha como objectivo geral associar a técnica de electrofiacdo
como um novo método de producdo para fios de sutura. Assim, pretendia-se estabelecer uma
configuracdo da técnica que permitisse a producdo de fios poliméricos de forma continua e con-
trolada e que lhes conferisse um conjunto de caracteristicas inédito. Este processo é passivel de
patentear, na medida em que estipula um novo método de producéo para um dispositivo médico

comum.

A técnica de dupla electrofiacdo possibilitou a producgdo dos fios pretendidos com dife-
rentes origens poliméricas. O facto de se recorrer a duas agulhas como fonte de solucéo, levou a
uma maior taxa de producdo do que a técnica de electrofiacdo convencional proporcionaria. A
utilizacdo adicional de uma unidade cilindrica rotatéria permitiu uma recolha controlada dos
filamentos produzidos. Nao obstante do sucesso desta montagem experimental, o procedimento
manual para a produgdo final do fio propicia um maior nimero de defeitos morfolégicos. Como
trabalho futuro, seria crucial automatizar esta ultima parte do procedimento, minimizando assim

a intervencao manual.

Face a montagem experimental estipulada, também se pretendia estudar a potencialidade
de uma producdo a escala industrial. Ao verificar 0 mesmo sucesso em termos de producgédo de
fios para a montagem do sistema multiplo de dupla electrofiagdo, provou-se conceitualmente a

possibilidade de extensibilidade da técnica para fins industriais.

Tendo em conta as limitagdes do material disponivel para a configuracdo de novas mon-
tagens de electrofiacdo, estudou-se apenas a técnica de dupla electrofiacdo. Como pesquisa futu-
ra seria interessante o estudo de outras montagens experimentais, nomeadamente as que recor-
rem a outras fontes de solucdo polimérica que ndo a agulha, por forma a maximizar a taxa de

produgdo.

Apos a producéo dos fios, estes foram caracterizados morfologicamente. Em termos dos
didmetros medidos, observou-se uma uniformidade dos mesmos. Este aspecto torna-se impor-
tante na medida em nos indica que, controlando o tempo e velocidade de recolha, se consegue

obter fios com um calibre dentro de um intervalo especifico.
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Quanto & analise morfoldgica via SEM, esta revelou uma organizacdo das fibras prefe-
rencialmente alinhada, embora se tenha observado uma distribuicéo circunferencial ou eliptica

de algumas, provavelmente resultantes da manipulagéo do fio.

Estabelecida a técnica de produgdo, o trabalho cientifico focou-se no aumento da coesao
do fio e na melhoria das suas propriedades mecanicas. Este estudo tinha como objectivo o au-
mento do regime elastico do fio, dado que é no mesmo que o cirurgido desempenha o seu traba-
Iho. Deste modo, foram aplicados tratamentos pos-producéao aos fios produzidos e compararam-
se 0s parametros mecanicos iniciais com os obtidos apds o tratamento. Iniciou-se o0 estudo com
a aplicacdo de um tratamento térmico aos dois tipos de fios poliméricos, em que a determinacéo
das temperaturas se baseou nas informacdes fornecidas pela DSC. Apenas para os fios de PLGA
se verificou uma melhoria das propriedades mecénicas, nomeadamente a nivel do médulo de
Young e tensdo de cedéncia. No entanto, a possibilidade de este polimero estar degradado com-
promete os resultados obtidos. Face ao insucesso registado para o tratamento térmico dos fios
de PCL, optou-se pela estratégia de aplicagdo de um tratamento mecénico. Este ultimo acabou
por enfraguecer o material polimérico, registando-se apenas um ligeiro aumento da tensdo de

cedéncia, que era de qualquer forma esperado.

O facto de se ter observado um insucesso nos tratamentos pés-producédo a nivel dos fios
de PCL, ndo invalida que estes ndo resultem para outros materiais poliméricos. Na verdade, os
polimeros utilizados no decorrer deste trabalho cientifico funcionaram apenas como materiais
de teste para o processo de producdo e tratamento que foram gradualmente estabelecidos.
Assim, os parametros mecénicos determinados para os fios originais ndo constituem uma in-
formacéo relevante em termos do préprio valor, mas sim em termos de uniformidade e como

base de comparacéo para averiguar a influéncia dos tratamentos.

Em termos de trabalho cientifico futuro, é necessario um estudo mais pormenorizado da
aplicacdo de tratamentos p6s-producéo com diferentes materiais poliméricos. Nomeadamente a
nivel do tratamento mecanico, este foi apenas aplicado conceptualmente através de uma maqui-
na comum de traccdo; futuramente é crucial estudar o mesmo num aparelho programado para a
aplicagdo de cargas ciclicas. Apo6s o estabelecimento da melhor estratégia de tratamento pds-

producdo, o passo seguinte sera a sua inclusdo na montagem do processo de producao.

No que toca a resisténcia e seguranga do no, os dois tipos de fio apresentaram bons resul-
tados. Como sugestéo futura, seria interessante calcular o coeficiente de friccdo dos fios, que
nos informa acerca das propriedades de manuseamento. Um coeficiente menor resulta numa
maior facilidade de elaboragdo do n6, assim como num menor trauma para o tecido; no entanto

também leva a uma pior seguranca a nivel do né.
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Anexo A — DSC

Neste anexo sdo apresentados os graficos de DSC para as diferentes formas dos polime-
ros PCL e PLGA.
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Figura A.1 - Gréfico de DSC para o polimero PCL na sua forma original.
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Figura A.2 - Grafico de DSC de um filme de PCL.
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Figura A.3 - Gréfico de DSC de um fio de PCL aquecido a 56,5°C.
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PLGA
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Figura A.4 - Grafico de DSC de um fio de PLGA.
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Anexo B — Caracterizacdo Mecanica

Neste anexo sdo apresentadas tabelas que apresentam os valores determinados para 0 moé-
dulo de Young e tensdo de cedéncia para cada porcdo de fio de PCL ou PLGA sujeita a uma
determinada condi¢do dos tratamentos térmicos aplicados.

Tabela B.1 - Valores do modulo de Young e tensdo de cedéncia para todas as amostras de fios de PCL

sujeitas as condicOes do tratamento térmico realizado a 55°C.

Fio Condicéo Modulo de Young / MPa Tenséo de Cedéncia / MPa
1 Original 65 3,8
1 min 63 4,5
2 min 52 3,8
3 min 60 4,3
2 Original 38 3
1 min 40 3
2 min 49 3
3 min 44 3,3
3 Original 39 3,25
1 min 43 3,2
2 min 49 3,4
3 min 40 3,2
4 Original 33 1,75
1 min 37 1,9
2 min 30 1,9
3 min 30 1,9
5 Original 43 2,75
1 min 38 2,6
2 min 39 2,7
3 min 38 2,4
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6 Original 64 3,9

1 min 70 3,8
2 min 57 4
3 min 72 4,1
7 Original 45 3
1 min 44 3,1
2 min 49 3
3 min 35 2,5
8 Original 71 4,2
1 min 61 3,4
2 min 67 4
3 min 63 3.9
9 Original 40 2,5
1 min 36 2,25
2 min 44 2,7
3 min 37 29

Tabela B.2 - Valores do médulo de Young e tensdo de cedéncia para todas as amostras de fios de PCL

sujeitas as condi¢des do tratamento térmico realizado a 56,5°C.

Fio Condigéo Modulo de Young / MPa Tensdo de Cedéncia / MPa
1 Original 27 1,9
1 min 24 1,9
2 min 29 1,9
3 min 30 2
2 Original 23 1,4
1 min 28 1,8
2 min 25 1,7
3 min 33 1,8
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3 Original 29 1,9

1 min 24 1,9
2 min 29 2,1
3 min 33 2
4 Original 26 1,8
1 min 23 1,6
2 min 30 1,7
3 min 28 1,8
5 Original 39 2,5
1 min 41 2,5
2 min 40 2,5
3 min 36 2,2

Tabela B.3 - Valores do modulo de Young e tensdo de cedéncia para todas as amostras de fios de PLGA

sujeitas as diferentes condicfes do tratamento térmico realizado.

Fio Condicéo Moddulo de Young / MPa Tensdo de Cedéncia / MPa
1 Original 526 11,5
60°C 576 10,5
70°C 662 11,5
80°C 690 15,0
130°C 740 22,4
140°C 837 22,4
2 Original 677 13,0
60°C 915 14,5
70°C 1010 16,0
80°C 1178 19,3
130°C 1292 27,0
140°C 386* 27,5
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3 Original 599 11,0

60°C 907 14,2
70°C 790 15,7
80°C 210* 14,5
130°C 1000 21,0
140°C 477* 24,0
4 Original 381 7,8
60°C 571 10,3
70°C 282* 9,5
80°C 609 11,9
130°C 282* 14,0
140°C 520* 16,0
5 Original 255 6,5
60°C 577 8,2
70°C 516 9,8
80°C 560 11,5
130°C 627 13,5
140°C 646 14,5
6 Original 600 13,0
60°C 956 15,0
70°C 509* 15,0
80°C 821 19,0
130°C 1034 23,0
140°C 1203 29,0

* 0s valores assinalados nao foram utilizados para o célculo dos resultados médios, sendo consi-

derados como erros de medicéo, calculo ou ainda porc¢des defeituosas do fio.
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