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RESUMO 

PAGNO, Vanessa. OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DE MEMBRANAS 
POLIMÉRICAS PRODUZIDAS A PARTIR DA TÉCNICA DE ELETROFIAÇÃO, PARA 
REMOÇÃO DO FÁRMACO CLORIDRATO DE TETRACICLINA. Toledo. 2017. 87 Folhas. 
Dissertação (Mestrado). Universidade Estadual do Oeste do Paraná – UNIOESTE. Toledo, 01 de 
agosto de 2018.  

Nos últimos anos, tem sido crescentes as preocupações ambientais frente aos contaminantes 
emergentes detectados em ambientes aquáticos, principalmente em águas residuais. Dentre esses 
contaminantes, os antibióticos chamam atenção devido aos riscos que podem trazer aos 
microorganismos presentes no meio ambiente, pondendo desencadear resistências a bactérias, 
trazendo consequências graves à saúde humana e animal. Dentre os principais antibióticos 
encontrados em águas residuais, as tetraciclinas se destacam devido ao seu alto consumo, 
principalmente em medicamentos farmacêuticos e terapia humana. Frente a esse problema 
ambiental, diversas técnicas vêm sendo estudadas para minimizar essa situação, tais como a 
adsorção por meio de materiais porosos como o carvão ativado, resinas e membranas adsorventes. 
Mediante a este problema, o objetivo deste trabalho foi a obtenção e caracterização de membranas 
poliméricas, produzidas pela técnica de eletrofiação, utilizando-se de polímeros biodegradáveis, 
com adição de carvão ativado e tratamento térmico, para remoção do fármaco cloridrato de 
tetraciclina. Os polímeros utilizados foram o poli (ɛ-caprolactona) (PCL) poli butileno adipato-co-
tereftalato (PBAT), quitosana (CS) e poli (óxido de etileno) (PEO), com adição de carvão ativado 
(carvão carvão ativado de biomassa de castanha-do-Brasil (CA-BCB) e carvão comercial de casca 
de coco de babaçu (Ca-CB)) nas soluções poliméricas. Este trabalho está divido em dois artigos 
científicos, no primeiro são obtidas membranas de PBAT/PCL com e sem tratamento térmico e 
membranas de PBAT/PCL/CA-BCB com tratamento térmico. No segundo, são obtidas membranas 
de PBAT-PCL com tratamento térmico, e PBAT-PCL-CA com tratamemto térmico, ambas com a 
blenda Quitosana-PEO eletrofiadas na superfície. Nos dois artigos todas as membranas produzidas 
foram caracterizadas: pela morfologia, Microscopia eletrônica de varredura (MEV); estrutura 
molecular das blendas, Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR); 
comportamento térmico, análise termogravimétrica (TGA) e calorimetria exploratória diferencial 
(DSC); cristalinidade, difração de raios-x (DRX); e molhabilidade da superfície, ângulo de contato. 
No primeiro artigo, a incorporação de CA-BCB promoveu um maior estiramento das fibras e 
redução de seus diâmetros médios, fato comprovado com as análises de MEV. Houve uma redução 
da cristalinidade, como indicado nas curvas de DSC, mesmos comportamentos foram observado 
para o tratamento térmico das membranas e as análises de FTIR mostraram que a estrutura química 
dos polímeros não é alterada. Com as análises de ângulo de contato, verificou-se que as membranas 
possuem caráter hidrofóbico, que aumenta com o tratamento térmico. Com os testes de remoção do 
fármaco cloridrato de tetraciclina (CTC), verificou-se que as membranas apresentaram capacidade 
de remoção inicial de 67% com a adição de CA-BCB como recheio. No segundo artigo, foram 
observadas alterações nas propriedades térmicas da blenda com a adição de carvão ativado 
comercial de coco de babaçu (CA-CB) e redução da cristalinidade dos polímeros, fato este 
comprovado com as análises de DSC. Com as análises de FTIR verificou-se bandas características 
para as duas blendas, PBAT-PCL e Quitosana-PEO e possível interação entre as mesmas. O ângulo 
de contato reduziu com a presença da blenda Quitosana-PEO na superfície, mostrando caráter mais 
hidrofílico, e aumentou com a adição de carvão ativado, apresentando caráter mais hidrofóbico. 
Testes de remoção do fármaco CTC foram realizados em diferentes concentrações 100, 200 e 500 
mg L-1. Para a maior concentração foi observada uma capacidade de remoção de, aproximadamente, 
80% indicando que as modificações na superfície, adição de Ca-CB, tratamento térmico e adição da 
blenda Quitosana-PEO, favorecem a sua aplicação na remoção de CTC de águas residuais. 
Palavras-Chave: Membranas poliméricas; Eletrofiação; Polímeros biodegradáveis; Remoção de 
poluentes; 



 
 

ABSTRACT 

PAGNO, Vanessa. OBTAINING AND CHARACTERIZING POLYMERIC MEMBRANES 
PRODUCED FROM THE ELECTROSPINNING TECHNIQUE FOR REMOVED OF THE 
DRUG TETRACYCLINE CHLORIDRATE. Toledo 2018. 87 leaves. Dissertation (MS). State 
University of West Paraná – UNIOESTE. Toledo, 01 August 2018.  

Environmental concerns over emerging pollutants detected in aquatic environments, especially in 
wastewater, have increased in recent years. Among these contaminants, antibiotics call attention 
because of the risks they can bring to the microorganisms present in the environment, posing a 
trigger for resistance to bacteria, bringing serious consequences to human and animal health. 
Among the main antibiotics found in wastewater, tetracyclines stand out due to their high 
consumption, mainly in pharmaceutical drugs and human therapy. Facing this environmental 
problem, several techniques have been studied to minimize this situation, such as adsorption by 
means of porous materials such as activated carbon, resins and adsorbent membranes. The objective 
of this work was to obtain and characterize polymer membranes produced by the electrophying 
technique using biodegradable polymers, with and without heat treatment, for the removal of the 
drug tetracycline hydrochloride. The polymers used were poly (ɛ-caprolactone) (PCL) polybutylene 
adipate-co-terephthalate (PBAT), chitosan (CS) and polyethylene oxide (PEO), with addition of 
activated charcoal biomass of Brazil nut (CA-BCB) and commercial charcoal of babassu coconut 
husk (Ca-CB)) in the polymer solutions. This work is divided into two scientific articles, the first 
one is obtained PBAT / PCL membranes with and without heat treatment and PBAT / PCL / CA-
BCB membranes with and without heat treatment. In the second, PBAT-PCL membranes with 
thermal treatment, and PBAT-PCL-CA with thermal treatment, both with the surface-electrophysed 
Chitosan-PEO blends are obtained. In the two articles all the membranes produced were 
characterized: by morphology, Scanning Electron Microscopy (SEM); molecular structure of the 
blends, Infrared Spectroscopy with Fourier Transform (FTIR); thermal behavior, thermogravimetric 
analysis (TGA) and differential scanning calorimetry (DSC); crystallinity, X-ray diffraction (XRD); 
and wettability of the surface (contact angle). In the first article, the incorporation of CA-BCB 
promoted a greater stretching of the fibers and reduction of their average diameters, a fact proven 
with the analyzes of SEM. There was a decrease in crystallinity, as indicated in the DSC curves, 
same behaviors were observed for the heat treatment of the membranes. The FTIR analysis showed 
that the chemical structure of the polymers was not altered. With the contact angle analysis, it was 
verified that the membranes have hydrophobic character, which increases with the heat treatment. 
With tetracycline hydrochloride (CTC) drug stripping tests, the membranes were found to have an 
initial removal capacity of 67% with the addition of CA-BCB as a filler. In the second article, 
changes in the thermal properties of the blends were observed, the addition of commercial activated 
charcoal of babassu coconut (CA-CB) and reduction of the crystallinity of the polymers, as 
evidenced by the DSC analysis. With the FTIR analysis, characteristic bands were verified for the 
two blends, PBAT-PCL and Chitosan-PEO. The contact angle reduced with the presence of the 
Chitosan-PEO blends on the surface, showing a more hydrophilic character, and increased with the 
addition of activated carbon, presenting a more hydrophobic character. CTC drug removal tests 
were performed at different concentrations 100, 200 and 500 mg L-1. For the higher concentration, a 
removal capacity of approximately 80% was observed, indicating that surface modifications, 
addition of Ca-CB, heat treatment and addition of the Chitosan-PEO blend favor its application in 
the removal of CTC from waste water. 
Keywords: Polymeric membranes; Electrospinning; Biodegradable polymers; Removal of 
pollutants;
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INTRODUÇÃO GERAL 

 

Estima-se que 11% da população mundial não possui acesso à água potável [1], há uma crise 

mundial em níveis local, regional e nacional, no que se refere ao acesso de água potável [2], embora 

haja água em abundância no planeta, pois cerca de 70% da superfície terrestre seja composta por 

água, 97% desta é salgada demais para consumo, e dos 3% restantes a maioria se encontra no 

subsolo ou em glaciares, ficando apenas 1% própria para o consumo [1,3]. Um agravante para essa 

situação está ligado diretamente à disponibilidade de recursos hídricos de qualidade que tem 

diminuído drasticamente nos últimos anos, devido ao desenvolvimento econômico, industrial e 

tecnológico, que levou ao aumento populacional, principalmente nas cidades e, consequentemente, 

aumento da demanda por recursos hídricos. Uma vez que a maioria das atividades que usam água 

produz águas residuais [4], houve também um aumento significativo da taxa de resíduos em 

estações de tratamento de águas [5], causando problemas graves como a eutrofização e a 

contaminação dos recursos existentes [2], por poluentes emergentes [6-7]. 

Os poluentes chamados emergentes são compostos persistentes no meio ambiente, oriundos dos 

aditivos usados na gasolina, bem como produtos farmacêuticos (PPs) e produtos de higiene pessoal 

(PFHP) [7]. Dentre estes, os resíduos farmacêuticos têm se destacado [8], principalmente se 

tratando de antibióticos e analgésicos [9]. Dentre os antibióticos mais utilizados em larga escala está 

a tetraciclina, aplicada principalmente em terapia humana e uso veterinário [10], e isso implica que 

este fármaco está sendo constantemente liberado no meio ambiente, podendo causar danos ao meio 

ambiente [11-12], como a resistência a antibióticos [13], por exemplo. Frente a este problema 

ambiental, diversas técnicas podem ser aplicadas para a remoção desse contaminante das águas, se 

destacam: processos oxidativos avançados [14]; degradação fotocatalítica; ação de microalgas [15]; 

eletrocoagulação [16]; adsorção [17-19]; filtração por membranas [20], como nanofibras (NF) e 

osmose reversa (RO) [6]; dentre outras.  

A obtenção de membranas poliméricas é vantajosa, pois apresentam boa capacidade de remoção 

de poluentes das águas e boa reutilização [21]. As membranas podem ser obtidas por diversas 

técnicas, uma delas é a eletrofiação, que utiliza-se de forças eletrostáticas para a obtenção de 

nanofibras e microfibras [22] com alta porosidade [23] e grande área superficial em relação ao seu 

volume [24-25]. A eletrofiação também permite trabalhar com uma gama de polímeros sintéticos e 

naturais. Devido à demanda por materiais renováveis, nos últimos anos, os polímeros 

biodegradáveis estão sendo mais utilizados. Dentre os polímeros biodegradáveis eletrofiáveis, 

destacam-se: a quitosana [26], o poli óxido de etileno (PEO) [26], o poli (e-caprolactona) (PCL) 

[27] e o poli butileno adipato-co-tereftalato (PBAT) [28].  
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Além disso, para melhorar as propriedades das membranas, pode-se adicionar agentes 

funcionalizantes nas soluções poliméricas [1], como o carvão ativado, por exemplo, que pode 

auxiliar na remoção de micropoluentes [20]. Outra maneira de modificar as propriedades das 

membranas é a aplicação de tratamentos térmicos na superfície, para alterar a estabilidade e 

tamanho de poros [29].   

No presente trabalho é apresentado um estudo de obtenção e caracterização de membranas 

poliméricas das blendas PBAT-PCL e Quitosana-PEO, produzidas a partir do processo de 

eletrofiação, com aplicação de tratamento térmico e adição de carvão ativado (carvão ativado 

comercial de casca de coco de babaçu (CA-CB) e carvão ativado de biomassa de casca de castanha-

do-Brasil (CA-BCB)), para remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina (CTC). 

OBJETIVOS 

Objetivo Geral 

Produzir membranas poliméricas a partir da técnica de eletrofiação, utilizando polímeros 

biodegradáveis, contendo carvão ativado, para remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina.  

 
Objetivos específicos 

 Produzir membranas eletrofiadas compostas pela blenda PBAT/PCL; 

 Incorporar carvão ativado como agente funcionalizante nas membranas e modificar a 

superfície das membranas com tratamento térmico específico; 

 Caracterizar o material obtido e realizar testes de remoção do fármaco cloridrato de 

tetraciclina; 

ESTRUTURA DO TRABALHO 

 

Para uma melhor apresentação da pesquisa, primeiramente é apresentada a revisão bibliográfica, 

onde são explanados os conceitos de remoção de poluentes e obtenção de membranas a partir da 

técnica de eletrofiação, necessários para o desenvolvimento desta pesquisa. Posteriormente, segue a 

apresentação de dois artigos, divididos em dois capítulos.  

No primeiro capítulo é apresentada a pesquisa realizada com a produção de microfibras de poli 

(butileno adipato-co-tereftalato)/ poli (ɛ-caprolactona) (PBAT/PCL) com incorporação de (CA-

BCB) e tratamento térmico, para obtenção de membranas para remoção do fármaco tetraciclina. No 

segundo capítulo são apresentados resultados obtidos a partir da eletrofiação da blenda com 

concentração de 2% (m/v) composta de 90% Quitosana e 10% poli (óxido de etileno) (PEO) (m/m) 
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na superfície de membranas com concentração de 20% (m/v) PBAT-PCL, composta de 75% PBAT 

e 25% PCL (m/m), com adição de 10% (m/m) de carvão ativado comercial de casca de coco de 

babaçu (CA-CB), e sua possível aplicação na remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina. 

 

1. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

1.1 Problemas ambientais: contaminação das águas – fármacos 

Nos últimos anos, diversos constituintes químicos e microbianos considerados como poluentes 

emergentes foram encontrados em ambientes aquáticos, trazendo preocupações frente à possível 

contaminação das águas [11]. Dentre estes poluentes se destacam os produtos farmacêuticos, que 

mesmo em pequenas quantidades podem trazer grandes riscos à saúde [30]. A preocupação maior, 

atualmente, está frente ao uso abusivo de medicamentos humanos e veterinários que são 

constantemente liberados em ambientes aquáticos, principal por meio de águas residuais 

domésticas, hospitalares e agrícolas [11, 31].  

Dentre os produtos farmacêuticos mais encontrados nas águas, se destacam: antibióticos, 

analgésicos e drogas hormonais [30]. Os antibióticos são substâncias orgânicas sintetizadas 

naturalmente por microorganismos ou artificialmente pela indústria farmacêutica [10], que podem 

matar ou inibir o crescimento de bactérias [10,32].  

A maioria dos antibióticos de uso veterinário causa preocupações ambientais, devido ao uso em 

larga escala, à difícil metabolização desses compostos e a excreção dos mesmos, principalmente 

pela urina e estrume dos animais, que geralmente são usados como adubo [10, 32]. Os antibióticos 

liberados no meio ambiente podem aumentar a resistência de bactérias aos antibióticos, reduzindo 

seu potencial terapêutico e trazendo conseqüências graves, principalmente aos microrganismos 

presentes no meio aquático [32-34].  

Vários antibióticos têm sido estudados nos últimos anos como: amoxicilina [8,14]; tetraciclina 

[31,35-38]; ciprofloxacina [7,39-40]; venlafaxina [7]; citalopram [7]; azitromicina [7]; norfloxacina 

[39]; claritromicina [7]; ofloxacina [39]; clortetraciclina [37]; oxitetraciclina [37-38,40]. Dentre 

esses fármacos, as tetraciclinas se destacam devido ao seu uso em larga escala, tratamentos 

humanos e de animais [10,30].  

A tetraciclina (TC) (Figura 1.1) é uma das mais importantes classes de antibióticos, utilizada 

principalmente devido ao seu baixo custo [32], pode-se ser aplicada como tratamento de primeira 

escolha em infecções causadas por bactérias como: chlamydia, rickettsia, mycoplasma, brucella e 

spirochaeteae [41]. As tetraciclinas também são utilizadas, em larga escala, no tratamento de 

doenças em animais, para nutrição animal e como aditivos alimentares [41]. 
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Figura 1.1. Fórmula estrutural da tetraciclina. 
 

A tetraciclina já foi detectada em diversas análises, em baixas concentrações, em águas residuais 

urbanas e industriais [42-43] e pecuárias [44]. Este fato é preocupante, devido às tetraciclinas 

possuírem, em sua estrutura química, diversos grupamentos possíveis para fazer ligações, e por isso, 

em solução, elas tendem a formar complexos com íons metálicos estáveis que podem apresentar 

toxicidade ao meio ambiente [41]. Além disso, estudos indicam que, aproximadamente, 90% da 

tetraciclina ingerida é excretada através da urina [45], este dado é preocupante, visto que o uso de 

tetraciclinas tem aumentado nos últimos anos e o excesso desta popde deixar o meio propício a 

bactérias resistentes a este antibiótico.  

Em sua pesquisa, Hou e colaboradores [37] detectaram três tipos de tetraciclinas em Estações de 

tratamento de águas residuais farmacêuticas (PWWTP) da China. São elas: oxitetraciclina (OTC), 

numa concentração de 334,3 ± 43,2 mg L-1; cloridrato de tetraciclina (CTC), numa concentração de 

11,9 ± 2,2; e tetraciclina (TC) 1,8 ± 0,5 mg L-1 [37]. Frente a este problema ambiental, há a 

necessidade de retirar estes compostos poluentes das águas residuais. Neste sentido, as membranas 

poliméricas produzidas a partir da eletrofiação podem ser aplicadas, apresentando vantagens devido 

à sua: simplicidade, facilidade de uso, escalas micrométricas e nanométricas [22], alta porosidade, 

área superficial elevada [24-25], capacidade de remoção de poluentes das águas e boa reutilização 

[21].  

1.2 Membranas poliméricas – eletrofiação 

 

As membranas poliméricas podem ser obtidas a partir de diversas técnicas, uma delas é a 

eletrofiação [46-48]. Este processo tem chamado atenção de pesquisadores devido às suas 

vantagens, com relação à técnica de síntese e de produto formado [47]. Desta maneira, a 

eletrofiação se tornou uma importante tecnologia de produção de nanofibras [48] devido à sua 

versatilidade em processar larga escala de polímeros, e pela sua facilidade em produzir nanofios 
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com diâmetros e morfologias específicos [46], podem ser utilizadas em diversas áreas como a 

biomedicina, indústrias têxteis, eletrônico, óptica e remediação ambiental [49].  

O estudo sobre a eletrofiação teve início com pesquisas sobre o líquido carregado por um campo 

elétrico de Willian Gilbert, em 1600. Neste estudo, Gilbert utilizou um pedaço de âmbar esfregado, 

que gera atrito, e analisou como um líquido interage com a força eletrostática. Com neste estudo, a 

eletrofiação passou a ser utilizada no ano de 1745 para produção de aerossol [46]. Somente 300 

anos depois da observação de Willian Gibert, a carga mínima para uma gota vencer sua tensão 

superficial e gerar um jato líquido, quando submetida em um campo elétrico, foi calculada por Lord 

Rayleigh [46].  

No início do século XX, Zeleny realizou estudos a respeito do comportamento de gotículas de 

fluido na extremidade de capilares metálicos, analisando ainda a intensidade da carga superficial 

aplicada quando havia variação na pressão em um reservatório de líquido [46]. No entanto, de 

acordo com a literatura, somente em 1934 surgiu a primeira patente criada para descrever a técnica 

de eletrofiação. Criada por Formhals, este aparelho produzia filamentos de polímeros a partir de 

repulsões eletrostáticas entre cargas de superfície [50]. 

A composição básica de um aparelho de eletrofiação (Figura 1.2), consiste de uma seringa 

contendo uma solução polimérica, uma fonte de alimentação de alta tensão, uma agulha e um 

coletor metálico e uma bomba infusora [49] o que faz com que este equipamento seja de fácil 

confecção e manuseio. Desta maneira, no processo de eletrofiação tradicional, tem-se uma solução 

polimérica contida na seringa e quando o êmbolo é pressionado para frente, formando uma gota 

dessa solução polimérica na ponta da agulha [46,49]. Com a voltagem aplicada no sistema, forma-

se uma diferença de tensão entre a ponta da agulha e o coletor (que é aterrado), isso faz com a 

tensão superficial aplicada na ponta da agulha forme um cone, conhecido como cone de Taylor, a 

partir da solução e, quando a diferença de potencial aplicada é maior que a tensão superficial  da 

solução, formam-se jatos poliméricos [51] e fibras poliméricas ficam depositadas no coletor. Neste 

processo, as fibras obtidas com diâmetros inferiores a 1000 nm são definidas como nanofibras [51]. 

 

Figura 1.2. Representação de um aparelho de eletrofiação, com coletor estático. 
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A eletrofiação ainda permite trabalhar uma gama de polímeros sintéticos e naturais. No entanto, 

devido aos impactos ambientais causados pelos plásticos derivados de petróleo, houve um aumento 

na demanda de materiais ecológicos, biodegradáveis [52-53]. Diante disso, diversos polímeros 

biodegradáveis têm sido estudados e aplicados à técnica de eletrofiação, tais como: ácido polilático 

(PLA) [53-54]; ácido poliglicólico (PGA); poli (ɛ-caprolactona) (PCL) [27,55-57]; 

polihidroxialcanoatos (PHAs); poli butilenoadipato-co-tereftalato (PBAT)  [53-54,58]; poli (óxido 

de etileno) (PEO) [59-61]; e quitosana [21,26,62-63], dentre outros.  

O PBAT é bastante aplicado na obtenção de membranas poliméricas, possui propriedades 

mecânicas semelhantes às do polietileno não-biodegradável de baixa densidade (LDPE) [52-53], é 

um co-poliéster alifático-aromático [64] sintético, biodegradável, bem flexível, com um alto 

alongamento na ruptura e em suas propriedades hidrofílicas [54], por isso, seu uso na produção de 

membrana é vantajoso. Sua fórmula estrutural é representada na Figura 1.3.  

CH3
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Figura 1.3. Fórmula estrutural do polímero poli (butileno adipato-co-tereftalato) 
 

Outro polímero biodegradável bastante utilizado na técnica de eletrofiação é PCL, poliéster 

alifático, sintético, não tóxico, composto por longas ligações entre os grupos éster polar [53]. Sua 

fórmula estrutural é apresentada na Figura 1.4 
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Figura 1.4. Fórmula estrutural do polímero poli (ɛ-caprolactona) 

 

O PCL é um polímero termoplástico obtido a partir da síntese de óleo bruto, derivado da 

polimerização de abertura de anel de ɛ-caprolactona por meio de um catalisador [52] aniônicos, 
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catiônicos e de coordenação ou mesmo por meio de abertura de anel de radicais livres de 2-

metileno-1-3-dioxipano [52]. Esta polimerização de abertura do PCL foi estudada pela primeira vez 

no ano de 1930, pelo grupo Carothers, além disso, este polímero é flexível, hidrofóbico e 

semicristalino [52]. Devido ao seu baixo ponto de fusão (59-64 °C), este polímero possui boa 

solubilidade [66]. O PCL possui boa biocompatibilidade com outros polímeros e, por isso, pode ser 

utilizado para a obtenção de microfibras em blendas, pelo processo de eletrofiação [57]. 

Outro polímero biodegradável e muito utilizado no processo de eletrofiação é a quitosana (Figura 

1.5), também denominado poli-N-acetil-2-amino-2-desoxi-Dglucopiranose [61]. A quitosana é uma 

macromolécula linear e semi-cristalina, um dos raros polissacarídeos alcalinos da natureza, não é 

solúvel em água neutra, solubiliza apenas em soluções aquosas ácidas [61]. É obtida a partir da 

desacetilação da quitina, que é abundante e prontamente disponível como resíduo de conchas de 

crustáceos [67]. 

 
Figura 1.5. Fórmula estrutural da Quitosana 

 
 

A quitosana tem excelentes propriedades biológicas, tais como biocompatibilidade, 

biodegradabilidade, não é tóxica, baixa imunogenicidade e possui atividade antibacteriana [61,68-

69].  No entanto, há uma dificuldade em obter fibras eletrofiadas de quitosana, devido à existência 

de grupos amino, por isso, uma abordagem comum para melhorar as propriedades deste polímero é 

misturá-lo a outros polímeros [61], tal como o poli (óxido de etileno) (Figura 1.6) [26,69]. O PEO é 

um polímero sintético, possui alta biocompatibilidade com outros polímeros e baixa toxicidade 

[26,59]. 

 

Figura 1.6. Fórmula estrutural do polímero poli (óxido de etileno) 
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1.3 Remoção de poluentes – adsorção 
 

A adsorção é um processo em que se retira moléculas ou íons de um fluido, utilizando-se de uma 

superfície sólida. A adsorção pode também ser considerada como uma interação entre um adsorbato 

e um adsorvente [70]. O adsorvente geralmente é um material poroso, com sítios adsorventes, que 

vai reter o adsorbato, este que pode ser um gás ou líquido. Alguns adsorventes utilizados são: os 

nanotubos de carbono [71], o carvão ativado [72-73] e as resinas [74]. 

O processo de adsorção é dependente das condições experimentais e, portanto, para realizar um 

estudo de adsorção, faz-se necessário compreender os parâmetros adsortivos, tais como: pH, 

temperatura; concentração da amostra líquida; tamanho de partícula do adsorvente; estrutura do 

adsorbato, dentre outras [70].  

A adsorção se destaca por ser um método eficiente e está sendo amplamente utilizado na 

remoção de poluentes da água e águas residuais [18,72], devido à sua facilidade de operação, não 

toxicidade, boa remoção de poluentes [19] e viabilidade econômica [67]. Neste sentido, na 

literatura, são encontrados estudos com aplicação de carvão ativado como material adsorvente para 

remover tetraciclina de águas residuais, neste sentido, Zhang e colaboradores [17] investigaram a 

adsorção de seis grupos de 28 antibióticos, dentre esses a tetraciclina, utilizando-se de carvão 

ativado em pó (PAC). De acordo com os autores, a remoção desses antibióticos da água foi 

eficiente, apresentando uma capacidade de remoção foi de 220 ng mg-1, e eficiência de remoção de 

tetraciclina obtida estimada em aproximadamente 90% com 5 mg L-1 do adsorvente [17]. 

Visando a redução do custo de obtenção do carvão ativado comercial, diversos estudos estão 

sendo realizados em que se faz uso de resíduos agroindustrais na produção de carvão ativado de 

biomassa de resíduos agroindustriais, tais como: biomassa de palma [75]; casca de pepino [76]; 

palha de trigo [77]; endocarpo de coco [78]; ossos de boi [79]; casca de arroz [80], dentre outros. 

Martins e colaboradores [45] estudaram a adsorção de tetraciclina em carvão ativado produzido a 

partir da casca de noz de macadâmia. Obteve-se uma capacidade máxima de adsorção em 

monocamada (Qm) deste fármaco em 455,33 mg g-1 [45]. Ocampo-Pérez e colaboradores [81] 

também realizaram estudos de adsorção de tetraciclinas (tetraciclina, oxitetraciclina, 

clorotetraciclina) utilizando-se de carbonos ativados granulares comerciais (GACs), SorboNorit (S) 

e Merk (M). Obteve-se elevada capacidade de remoção dessas tetraciclinas. Para o adsorvente S, 

verificou-se Qm nos valores 375,4 mg g-1 de tetraciclina; 252,6 mg g-1 de oxitetraciclina; e 65,1 mg 

g-1 de clorotetraciclina. Já o adsorvente M 471,1 mg g-1; 413,2 mg g-1; 309,9 mg g-1 [81], 

respectivamente às tetraciclinas mencionadas acima, como indicado na Tabela 1.1. 
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Tabela 1.1. Relação de capacidade adsortiva de tetraciclina com diferentes adsorventes. 

Adsorvato Adsorvente 
Capacidade de adsorção 

(mg g-1) 
Referência 

Tetraciclina (TC) 
Tetraciclina (TC) 

CA 
CA – casca de noz de 

macadâmia 

220 (ng mg-1) 
455,33 

 [17, 45] 

Oxitetraciclina (OTC); 
Clorotetraciclina (CTC) 

SorboNorit (S); 
Merck (M) 

252,6; 413,2 
65,1; 309,9 

[81] 

Tetraciclina (TC) 
CA – com e sem nitrato 
férrico ITAC-Fe e ITAC 

625,0; 769,2 [82] 

Tetraciclina (TC) Carvão ativado 312 [83] 

 

Devido a estas características vantajosas, o carvão ativado ainda pode ser utilizado como agente 

funcionalizante, incorporado em membranas poliméricas, para melhorar as propriedades das 

membranas e auxiliar na remoção de micropoluentes, como as tetraciclinas, de águas residuais [20]. 

 Diante do exposto, o objetivo deste trabalho é a obtenção e caracterização de membranas 

poliméricas eletrofiadas, utilizando polímeros biodegradáveis, sintéticos e naturais, com 

incorporação de carvão ativado e tratamento térmico da superfície das membranas, para remoção do 

fármaco cloridrato de tetraciclina.  
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Resumo 

Este trabalho teve por objetivo a produção de membranas poliméricas utilizando a técnica de 
eletrofiação para uso no processo de remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina (CTC). Para 
tanto, foi confeccionada uma blenda, com uma concentração de 20% (m/v), composta de 75% Poli 
butileno adipato-co-tereftalato (PBAT) e 25% de poli (ɛ-caprolactona) (PCL) (m/m), solvatada em 
clorofórmio (CL) e N-N dimetilformamida (DMF) na proporção 85/15% (v/v), respectivamente. Foi 
realizada a incorporação de 10% (m/m) de carvão ativado de biomassa de casca de castanha-do-
Brasil (CA-BCB) na solução polimérica e, após eletrofiada, foram realizados tratamentos térmicos 
na superfície da membrana. O material obtido foi caracterizado pela morfologia (Microscopia 
Eletrônica de Varredura (MEV)), estrutura molecular da blenda PBAT/PCL (Espectroscopia de 
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)), comportamento térmico (Análise 
termogravimétrica (TGA) e calorimetria exploratória diferencial (DSC)), cristalinidade (Difração de 
raios-X (DRX)) e molhabilidade da superfície das membranas (ângulo de contato e absorção de 
H2O). Com a incorporação de CA-BCB, as fibras ficaram com diâmetros menores, fato este 
comprovado pelos MEVs. As análises de FTIR mostraram que não há mudança na estrutura 
química dos polímeros. Além disso, ocorreu uma redução nos valores de cristalinidade das blendas, 
como analisado nas curvas de DSC e DRX, mesmo comportamento foi constatado após o 
tratamento térmico das membranas. Com a adição de carvão ativado, verificou-se um aumento na 
estabilidade do material, fato este comprovado com as análises de TGA e MEV. As análises de 
ângulo de contato evidenciaram o caráter hidrofóbico do material e com os testes de remoção de 
cloridrato de tetraciclina verificou-se uma capacidade de remoção inicial de, aproximadamente, 
67% e remoção com fluxo de permeado constante de, aproximadamente, 14%, indicando que as 
membranas eletrofiadas de PBAT/PCL, com tratamento térmico e adição de CA-BCB, podem ser 
um potencial para a remoção de fármacos das águas.   
 
Palavras-chave: Membranas biodegradáveis; nanofibras; Remoção poluentes. 

Abstract 

This work aimed at the production of polymeric membranes from the electrospinning technique for 
use in the removal of the drug tetracycline hydrochloride (CTC). For this purpose, a blend was 
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prepared with a concentration of 20% (m/v), composed of 75% Polybutylene adipate-co-
terephthalate (PBAT) and 25% poly (ɛ-caprolactone) (PCL) (m/m), solvated in chloroform (LC) 
and N N-dimethylformamide (DMF) in the ratio 85/15% (v/v), respectively. It was carried out the 
incorporation of 10% (m/m) of activated biomass of brazil nutshell (CA-BCB) in the polymer 
solution, after electrospun, thermal treatments were performed on the surface of the membrane. The 
obtained material was characterized by the morphology (Scanning Electron Microscopy (SEM), 
molecular structure of the PBAT/PCL (Fourier transform infrared spectroscopy), thermal behavior 
(Thermogravimetric analysis (TGA) and differential scanning calorimetry DSC), crystallinity (X-
ray diffraction (XRD)) and wettability of the surface of the membranes (contact angle and 
absorption of H2O). With the incorporation of CA-BCB, the fibers were more stretched, that is, with 
smaller diameters, fact proven by the SEMs. The FTIR analysis showed that there is no change in 
the chemical structure of the polymers. In addition, a decrease in the crystallinity values of the 
blends was observed, as analyzed in the DSC and XRD curves, the same behavior was observed 
after the thermal treatment of the membranes. With the addition of activated carbon, there was an 
increase in the stability of the material, fact proven with the analyzes of TGA and SEM. The contact 
angle analysis showed the hydrophobic character of the material. Tetracycline hydrochloride 
removal tests showed an initial removal capacity of approximately 67% and constant permeate flow 
removal of approximately 14%, indicating that electrospun membranes of PBAT/PCL with termical 
treatment and containing activated carbon maybe a potential for removal of drugs from the water. 
 
Keywords: Electrospinning; Membrane; Tetracycline; Activated Charcoal; Brazil nuts. 
 

2.1 Introdução 

Nos últimos anos a preocupação com a contaminação ambiental tem aumentado, pois diversos 

constituintes químicos e microbianos detectados em ambientes aquáticos, em baixas concentrações, 

passaram a ser considerados como poluentes emergentes [1] que podem prejudicar o consumo de 

água potável [2]. Dentre esses contaminantes se destacam as tetraciclinas (TC), antibióticos muito 

utilizados em medicamentos veterinários [3-4] e terapia humana devido à sua alta atividade 

antimicrobiana [5-6]. 

Uma vez que as tetracilinas são utilizadas em larga escala, para eliminar ou prevenir infecções 

bacterianas [7] ou mesmo como aditivos alimentares para animais [2] e não são totalmente 

metabolizadas pelo organismo animal [1,8-9], pode-se dizer que estes compostos estão sendo 

constantemente liberados no meio ambiente. As conseqüências disso podem ser nocivas em vários 

ecossistemas, inclusive toxicidade aguda e crônica [2,7]. Isso porque a tetraciclina possui alta 

solubilidade em água e, devido aos diversos grupamentos disponíveis para fazer ligações, em sua 

estrutura química, este fármaco em solução tende a formar complexos com íons metálicos presentes 

nas águas o que a deixa mais estável e persistente no meio ambiente [10]. 

Frente a este problema ambiental, alguns estudos foram realizados no sentido de retirar estes 

compostos poluentes das águas, como a remoção por meio de: processos oxidativos avançados [11]; 

degradação fotocatalítica; ação de mmicroalgas [12]; adsorção [13-17]; filtração por membranas 

[18]; dentre outras.  
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Dentre essas técnicas, as membranas poliméricas são preferíveis devido à alta capacidade de 

remoção de micropoluentes, melhor reutilização e recuperação do material [19]. Além disso, 

destaca-se o interesse por tecnologia em nanofibras [20], que podem ser obtidas por técnicas como a 

eletrofiação [21-22], técnica simples que utiliza-se de forças eletrostáticas para a produção de 

nanofibras [23-24] e microfibras, com alta porosidade [25], baixo peso, pequeno tamanho dos poros 

[26] e grande área superficial em relação ao seu volume [23-24].  

Essa técnica também permite trabalhar com uma diversidade de polímeros biodegradáveis, 

sintéticos e naturais, incluindo o Poli (butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT) [27-29] e o Poli (ε-

caprolactona) (PCL) [30-31]. O PBAT é um polímero com uma estrutura alifática e outra aromática, 

que possui biodegradabilidade, flexibilidade [32-33], porém baixa resistência térmica e mecânica 

[27] e, por isso, torna-se interessante trabalhar com blendas poliméricas, adicionando, um polímero 

biocompatível, como o PCL, poliéster alifático, biodegradável, não tóxico [34-35], flexível e 

semicristalino [36]. 

Para melhorar as propriedades das membranas produzidas pelo processo de eletrofiação, pode-se 

incorporar aditivos funcionalizantes [18,37-38] como o carvão ativado [18], por exemplo. Com o 

intuito de tornar este processo mais econômico, o carvão ativado pode ser produzido a partir de 

biomassa de materiais agroindustriais (6,17,39], como a biomassa de casca de castanha-do-Brasil. 

Esta oleaginosa é originada da árvore nativa da Amazônia (Betholletia excelsa) e as cascas das 

noses são duras e espessas [40], deixando uma grande quantidade de biomassa que pode ser 

submetida à pirólise para a produção de um material adsorvente. Além disso, pode-se modificar as 

propriedades das membranas, como estabilidade e tamanho dos poros, a partir de um tratamento 

térmico na superfície das membranas [41], que pode auxiliar no processo de remoção de 

micropoluentes.  

O objetivo deste trabalho foi produzir membranas eletrofiadas compostas por blendas de PBAT e 

PCL para aplicação na remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina. As blendas foram sintetizadas 

utilizando uma concentração de 20% PBAT/PCL (m/v), com adição de carvão ativado de biomassa 

de casca de castanha-do-Brasil (CA-BCB). Foi realizado um tratamento térmico para a redução dos 

espaçamentos entre as fibras. As membranas obtidas foram caracterizadas e testadas para remoção 

de CTC. 

2.2 Materiais e métodos 

2.2.1 Preparo das soluções: Blenda PBAT/PCL e cloridrato de tetraciclina 

As soluções poliméricas com concentrações de 20% PBATPCL (m/v) foram preparadas nas 

proporções: 75% PBAT (Ecoflex FBX 7011, BASF Corp.) e 25% PCL (m/m), juntamente com os 

solventes: clorofórmio e N, N-dimetilformamida, nas proporções 85/15% (v/v), respectivamente, 
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estas quantidades foram utilizadas mediante estudos realizados anteriormente em nosso grupo de 

pesquisa, em que obteve-se fibras uniformes com esta concentração. Primeiramente os polímeros, 

PBAT e PCL, foram solvatados em clorofórmio e N, N-dimetilformamida, com auxílio de um 

agitador magnético (100 rpm), durante 24 horas e temperatura de 250 C, em frasco de vidro fechado, 

então submetido ao processo de eletrofiação.  O PBAT e PCL utilizados são fornecidos de maneira 

granular. 

As soluções de tetraciclina foram preparadas com o princípio ativo cloridrato de tetraciclina 

(CTC), de fórmula C22H25ClN2O8 e massa molar 480,9 g mol-1, cedido por uma empresa 

farmacêutica da região oeste do Paraná-BR. 

2.2.2 Preparo do carvão ativado – CA-BCB 

Foi preparado 2 L de uma solução 0,5 mol L-1 de hidróxido de sódio (NaOH), na qual foram 

adicionados 100 g de carvão ativado de biomassa de casca de castanha-do-Brasil (CA-BCB). A 

mistura ficou em constante agitação (150 rpm), durante 24 horas, a uma temperatura de 25 °C. A 

casca foi lavada com água destilada, até a água de lavagem apresentar um pH próximo ao da água 

destilada (pH ≈ 7) e, depois, foi seca a 100 °C em estufa. Posteriormente, o material foi colocado 

em um cadinho de porcelana e submetido à pirólise em um forno modelo FIVE PQ 10P - EDG, em 

atmosfera de N2, numa temperatura de 900 °C, com rampa de aquecimento de 15 °C min-1 e fluxo 

de N2 de 50 mL h-1, durante 2 horas [42]. 

2.2.3 Parâmetros de eletrofiação 

As membranas poliméricas foram obtidas em um modelo de eletrofiação simples, com coletor 

estático, sendo que as soluções poliméricas, com e sem CA-BCB, foram colocadas em uma seringa 

de vidro de 3 mL, com agulha do tipo Hamilton de diâmetro de 1,5 mm. Na bomba infusora 

(SP100ISyringue Pump) aplicou-se um fluxo constante de 0,5 mLh-1, mediante a estudos realizados 

anteriormente. Os parâmetros estudados foram: distância entre a agulha e o coletor metálico, 12 cm 

a18 cm; e o potencial aplicado na fonte de alta tensão (Bertan, modelo 30-R) de 15 a 22 kV. As 

condições ambientais são importantes na obtenção das membranas poliméricas e, por isso, 

trabalhou-se com temperatura aproximada de 20 ± 5°C; e umidade ambiente 50 ± 5%. Para 

determinar estes parâmetros, primeiramente foram obtidas as fibras em placas de vidro, fixadas no 

coletor metálico, e estas foram analisadas com um microscópio ótico Olympus modelo CX31, 

câmera Olympus SC30 com ampliação de 400 vezes, este ligado a um software Analisis Get It®. 

Para a obtenção de membranas poliméricas funcionalizadas, foram incorporadas proporções de 

10% de CA-BCB (m/m) nas soluções poliméricas, em duas granulometrias: 0,074-0,052 mm; 

0,053-0,44 mm.  
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2.2.3.1 Tratamento térmico  

Foram realizados tratamentos térmicos na superfície das mesmas para modificar o tamanho dos 

poros e estabilidade, com auxílio de uma chapa de aquecimento com temperatura de 40°C, deixada 

em contato por 5 segundos, posicionados entre duas folhas de papel (Adaptado de Lalia et al., [41]). 

2.2.4 Caracterização morfológica das blendas poliméricas 

Todas as membranas foram caracterizadas utilizando as seguintes análises: Microscopia 

eletrônica de varredura (MEV), termogravimétricas (TGA), calorimetria exploratória diferencial 

(DSC), difração de raios X (DRX), Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier 

(FTIR), ângulo de contato e  absorção de H2O. 

As análises de MEV foram realizadas no equipamento Tescan® (Vega 3), para tal análise, as 

amostras foram acondicionadas em fitas adesivas dupla face de carbono e fixados em um suporte, 

depois, as amostras foram metalizadas com ouro até a espessura de aproximadamente 5 nm, com 

auxílio de um metalizador Denton. O diâmetro médio das fibras foi determinado pelo software 

Quantikov Image Analyzer 10.1, a partir das imagens obtidas com o MEV, sendo que foram 

medidos 70 diâmetros escolhidos aleatoriamente. 

As análises de TG foram obtidas a partir de um analisador térmico Perkin Elmer STA 4000, com 

célula cerâmica em que a variação de massa foi analisada numa faixa de temperatura de 30 a 750 

°C, com taxa de aquecimento de 10 °C min-1, sob fluxo contínuo de gás nitrogênio de 50 mL min-1, 

com massa da amostra utilizada de aproximadamente 6 mg.  

Para as análises de DSC utilizou-se um analisador térmico Shimadzu DSC-60, com condições 

térmicas: fluxo de nitrogênio de 50 mL min-1; faixa de temperatura de 0 a 200 °C; razão de 

aquecimento de 10 °C min-1, sob fluxo contínuo de nitrogênio com vazão de 50 mL min-1; e 

resfriamento de 200 °C a 0 °C, com razão de -10 °C min-1, com massa de amostra de 

aproximadamente 5 mg, com um porta amostra de alumínio tampado, para observação da 

recristalização do material analisado.  

A partir das curvas térmicas foram obtidos os valores de pontos de fusão, recristalização, e 

calores envolvidos nos processos com auxílio do software TA-60 WS. Para analisar a cristalinidade 

dos picos observados nos termogramas, fez-se o cálculo da porcentagem de cristalinidade, conforme 

a equação proposta por Goes [43-46]. Considerou-se a entalpia de fusão 100% cristalina (ΔH°m) do 

PBAT igual a 114 J g-1 [47] e do PCL igual a135 J g-1 [46]. 

A fim de analisar o grau de cristalinidade das amostras e as possíveis alterações na estrutura dos 

polímeros, com o tratamento térmico e adição de CA-BCB, foram realizadas análises de raios X, 

utilizando um difratômetro Bruker®, com difração em ângulo 2θ, variando de 4° a 60° e incremento 
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0,01°, usando radiação CuKa de λ=1,5406 Å, como monocromador de grafite. As medidas de 

cristalinidade com base nas curvas de DRX foram realizadas no software DIFRAC.EVA.  

As membranas produzidas também foram avaliadas por espectros FTIR, em um Espectrômetro 

Perkin-Elmer FTIR, utilizando o módulo de Refletância Total Atenuada (ATR), com temperatura 

ambiente, 25 °C, na região de 650 a 4000 cm-1, com incremento de 2 cm-1. 

Para analisar possíveis modificações na molhabilidade das membranas com a adição de CA-BCB 

e com o tratamento térmico da superfície, foram realizados testes de ângulo de contato, pelo método 

da gota séssil. Foram realizadas duas medidas para cada membrana, utilizando 5 µL de água 

destilada, a 25°C. As amostras foram colocadas sobre um suporte fixo e o microscópio USC foi 

posicionado na vertical para capturar as imagens das gotas de água na superfície das blendas e as 

imagens da água sobre a superfície das blendas foram obtidas com o software AmScope.  

Para a análise da absorção de água das membranas, foram colocadas amostras das blendas com e 

sem CA-BCB, em um Becker de 50 mL contendo 40 mL de água, à temperatura ambiente, durante 

24 horas [48].  

2.2.5 Caracterização funcional das membranas poliméricas 

Para a caracterização funcional do material foi utilizado um módulo em aço inoxidável de 

filtração frontal. Primeiramente, realizou-se a compactação das membranas, todas com 1 mm de 

diâmetro, com água destilada, à pressão atmosférica, até a o fluxo permeado se manter constante, 

com critério de estabilidade ± 5%. Posteriormente fez-se a passagem da solução sintética de 

tetraciclina, com uma concentração de 25 mg L-1 (esta concentração foi utilizada pois com menor 

concentração, foi observado um menor fluxo do fármaco, mediante a estudos anteriores) até o 

permeado se manter constante, com coletas de amostras em tempos de 5 min (Adaptado de [18]) 

Para a identificação de retenção de cloridrato de tetraciclina, as amostras foram analisadas em 

espectrofotômetro de UV-visível (UV-1800 Shimatzu), no comprimento de onda de 275 nm [49].  

2.3 Resultados e discussões 

2.3.1 Estudo dos parâmetros de eletrofiação 

Foram realizados estudos dos parâmetros de eletrofiação com a blenda PBAT/PCL, com vazão 

0,5 mL h-1, com variação dos parâmetros de trabalho: distância entre coletor e seringa – de 12 a 18 

cm; e voltagem – de 15 a 22 kV. Verificou-se, em dados não mostrados, que as fibras obtidas nos 

parâmetros 12 cm e 15 kV apresentaram fibras com poucos beads (Figura 2.1, imagem a).  

Após a determinação dos parâmetros de eletrofiação, fez-se a incorporação de 10% CA-BCB 

(m/m), para as duas granulometrias de CA-BCB (0,074-0,053 mm e 0,053-0,044mm) na solução 



 

polimérica. Verificou-se que o carvão ficou

Com testes preliminares, dados não mostrados, constatou

foram obtidas com a granulometria 0,074

incorporação de CA-BCB na solução polimérica de PBAT/PCL

estiramento devido ao carvão ativado ser um condutor 

solução, isso fez com que houvesse uma redução do número de

 

 
Figura 2.1. (a) Fibras de PBAT/PCL; (b) F
vezes. Parâmetros de eletrofiação: vazão 
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contínuas, tornando possível a obtenção de membranas poliméricas eletrofiadas desta blenda. No 
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Comparando as membranas PBAT/PCL com a membrana PBAT/PCL com tratamento térmico, 

nota-se que os beads presentes na primeira membrana (Figura 2.2, imagem a) não estão presentes 

na segunda membrana (imagem b). Verifica-se também que com a incorporação de 10% CA-BCB 

(m/v) na membrana PBAT/PCL, (imagem c) houve um estiramento maior das fibras e redução do 

número de beads, comparado com a membrana PBAT/PCL (imagem a), como já mencionado, isso 

ocorre devido ao aumento da viscosidade da solução e da condutividade do carvão que faz com que 

as fibras se alonguem mais, deixando a membrana com maior estabilidade térmica e, por isso, o 

achatamento das fibras foi menor após o tratamento térmico. 

Constatou-se ainda, a partir das análises de MEV, que a membrana PBAT/PCL apresentou 

diâmetro médio das fibras de 620 ± 5,4 nm, enquanto que a membrana PBAT/PCL/CA-BCB 

apresentou um diâmetro médio de 580 ± 2,9 nm, indicando, portanto, que após a adição de CA-

BCB houve uma redução no diâmetro médio e que as fibras ficaram mais uniformes. Desta maneira, 

as análises de MEV indicam que o tratamento térmico promoveu um achatamento das fibras, 

mediante a fusão dos polímeros e, após a adição de CA-BCB houve um maior estiramento nas 

fibras promovendo uma redução no diâmetro médio das mesmas.  

 

 
Figura 2.2. Imagens de Microscopia Eletrônica de varredura em ampliações de 10.000 x (escala 10 
µm) para filmes de (a) PBAT/PCL (b) PBAT/PCL/T.T., (c) PBAT/PCL/CA-BCB e (d) 
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PBAT/PCL/CA-BCB/T.T. Condições: distância entre coletor-seringa – 12 cm, tensão aplicada – 15 
kV e vazão – 0,5 mL h-1.  

2.3.2.2 Análise termogravimétrica (TG) 

As análises de TG foram realizadas em uma faixa de temperatura de 0 a 850 °C para os 

polímeros PBAT e PCL puros, para as membranas compostas por suas blendas, com adição de CA-

BCB e tratamento térmico e para o CA-BCB. O PBAT puro teve uma pequena perda de massa 

próximo de 200 °C, iniciando uma perda de massa mais significativa no intervalo de temperatura de 

320 °C a 390 °C [33], como pode-se observar na Figura 2.3 (imagem a). O PCL apresentou uma 

perda de massa semelhante à perda de massa do PBAT puro, com temperatura inicial de 

aproximadamente 355 °C e temperatura final de aproximadamente 430 °C (Figura 2.3, imagem a). 

Na literatura, relata-se que a perda de massa do PCL ocorre próxima de 319 °C [50], o que não foi 

observado nessas análises.  

Para o CA-BCB pode-se notar que a perda de massa torna-se contínua próxima de 400 °C, sendo 

que em 850 °C ainda não houve a perda total do material, indicando que este material possui 

resistência a temperaturas mais altas (Figura 2.3, imagem a).  

A blenda PBAT/PCL apresentou uma perda de massa incicial em 319°C devido à perda de massa 

do PCL [50] que está em menor quantidade na blenda e tende a degradar primeiro. Outro evento 

maior de perda de massa é observado próximo de 400 °C, referente à perda de massa do PBAT [51] 

em maior quantidade nessa blenda (Figura 2.3, imagem b). Desta maneira, pode-se observar que em 

blenda, os polímeros apresentaram uma maior estabilidade térmica. 

Para a membrana PBAT/PCL com tratamento térmico os mesmos eventos foram observados, 

porém um pouco deslocados, em temperaturas de, aproximadamente, 315°C e 403°C. Para a 

membrana PBAT/PCL contendo CA-BCB observou-se um pequeno evento próximo de 323 °C e 

um segundo evento em 412 °C, e para a membrana PBAT/PCL contendo CA-BCB e com 

tratamento térmico, esses mesmos eventos foram observados em temperaturas de 320 e 402 °C, 

respectivamente (Figura 2.3, imagem b), indicando que a adição de CA-BCB provocou um aumento 

na estabilidade do material.  

Constata-se, portanto, que com o tratamento térmico para ambas as membranas, houve uma 

pequena na temperatura de perda de massa das membranas e que após a adição de carvão ativado 

houve um aumento na estabilidade térmica das membranas, corroborando para as análises 

observadas com as imagens de MEV, em que as fibras coaleceram mais nas membranas de 

PBAT/PCL, ao serem submetidas ao tratamento térmico, comparadas com as membranas contendo 

CA-BCB. 
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2.3.2.3 Calorimetria Exploratória diferencial (DSC) 

As análises de DSC foram realizadas para as membranas estão apresentadas na Figura 2.3, 

imagem b. Para o PBAT puro observou-se um pico de fusão próximo de 30 °C referente à fusão da 

parte alifática do PBAT e um segundo pico de fusão próximo de 121 °C referente à fusão da parte 

aromática do PBAT [47]. Um pico de recristalização também foi observado para o polímero PBAT, 

próximo de 89 °C (Figura 2.3, imagem c). Para o polímero PCL puro constatou-se um pico de fusão 

próximo de 64 °C e um pico de recristalização próximo de 38 °C (Figura 2.3, imagem d). O CA-

BCB, por outro lado, apresentou apenas um pico de fusão próximo de 99 °C (figura 2.3, imagem e). 

Para as blendas PBAT/PCL, nota-se o surgimento de dois picos com o aquecimento do material, 

eventos endotérmicos, indicando a fusão dos polímeros presentes na blenda (pico 1 e 2) e de dois 

picos com o resfriamento do material, eventos exotérmicos, indicando a recritalização dos 

polímeros (pico 3 e 4). O pico 1, próximo de 60°C, se referente a fusão da parte alifática do PBAT 

[47] e do PCL, este último em menor quantidade nesta blenda. O pico 2, próximo de 120°C, é 

referente ao ponto de fusão da parte aromática do PBAT [44]. O pico 3, próximo de 80°C é 

referente à recristalização do polímero PBAT e o pico 4, próximo de 40°C, indica recristalização do 

polímero PCL (Figura 2.3, imagem f). Nota-se que em blenda a fusão da parte alifática do PBAT 

sofreu um aumento da temperatura, devido à presença do PCL. Além disso, o picos de 

recristalização do PBAT (pico 3) teve uma redução da temperatura devido à presença do PCL. No 

entanto, com o tratamento térmico e adição de CA-BCB os picos de fusão e recristalização das 

blendas não foram alterados. 

Além dos valores de temperatura de fusão e cristalização, neste termograma, podem-se analisar 

os valores dos calores envolvidos neste processo, como: entalpia de fusão (ΔHf) J g-1 e entalpia de 

cristalização (ΔHc) J g-1 [46], como indicado na Tabela 2.1. Constata-se que com o tratamento 

térmico a entalpia de fusão (ΔHm) dos picos 1 e 2 sofreram uma redução, com maior intensidade 

para a membrana sem adição de CA-BCB, indicando maior estabilidade térmica para esta última, 

corroborando com as análises de TGA.  

Para a entalpia de cristalização (ΔHc) nos picos 3 e 4, também houve variação com o tratamento 

térmico e adição de CA-BCB (Tabela 2.1), indicando que houve uma alteração na recristalização do 

material.  Além disso, com a adição de carvão ativado, teve uma diminuição da cristalinidade, isso 

porque ele pode se comportar como um plastificante, e interagiu principalmente com a parte 

alifática do PBAT e com o PCL.  
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Figura 2.3. (a) Curvas termogravimétricas (TG) para os polímeros PBAT e PCL puros e CA-BCB; 

(b) Curvas termogravimétricas (TG) para as blendas PBAT/PCL com e sem tratamento térmico e 
adição de CA-BCB; (c) Curva de calorimetria exploratória diferencial (DSC) para o polímero PBAT 
puro; (d) Curva de DSC para o polímero PCL puro; (e) Curva DSC para o carvão ativado de biomassa 
de casca de castanha-do-Brasil (CA-BCB); (f) Curva de DSC para as membranas PBAT/PCL, 
PBAT/PCL com tratamento térmico, PBAT/PCL/CA-BCB e PBAT/PCL/CA-BCB com tratamento 
térmico. 
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Tabela 2.1. Valores de fusão e recristalização – membranas de  PBAT/PCL, PBAT/PCL  com 
tratamento térmico, PBAT/PCL com adição de CA-BCB e  PBAT/PCL com adição de CA-BCB 
com tratamento térmico. 

Amostra 

Pico 1 Pico 2 Pico 3 Pico 4 

Tf 

(°C) 

ΔHm 

(J/g) 

Tf 

(°C) 

ΔHm 

(J/g) 

Tf 

(°C) 

ΔHm 

(J/g) 

Trec 

(°C) 

ΔHc 

(J/g) 

PBAT puro 30 11 121 13 89 -18 -- -- 

PCL puro 64 104 -- -- 38 -72 -- -- 

PBAT/PCL 58 33 121 13 80 -14 41 -0,6 

PBAT/PCL/T.T. 57 21 121 10 81 -17 42 -0,3 

PBAT/PCL/CA-BCB 58 29 121 13 82 -14 38 -0,8 

PBAT/PCL/CA-

BCB/T.T. 
58 28 122 12 84 -14 41 -1,3 

CA-BCB 99 273 -- -- -- -- -- -- 

 

Ainda com os valores obtidos nas curvas de DSC, fez-se o cálculo da cristalinidade dos picos 1 e 

2, com relação à recristalização dada pelos picos 3 e 4, como apresentados na Tabela 2.2. A partir 

dos dados do pico 1, verifica-se a cristalinidade dos polímeros PBAT e PCL e a partir dos dados do 

pico 2 observa-se a cristalinidade do PBAT. 

Nota-se que com o tratamento térmico há uma tendência na alteração da cristalinidade dos 

polímeros utilizados na blenda, mais visível no pico 1. Na membrana PBAT/PCL a cristalinidade 

do pico 1 tende a reduzir de 13,4 % para 8,55 % com o tratamento térmico e para a membrana 

PBAT/PCL/CA-BCB esta redução tende a ser menor, de 11,9 % para 10,7 % (Tabela 2.2). Esse 

resultado é coerente, pois a parte alifática do PBAT e o PCL se fundem em baixas temperaturas, 

30°C e 60 °C, respectivamente, sofrendo modificações conformacionais quando submetido ao 

tratamento térmico, além disso, com a adição de CA-BCB a estabilidade térmica da membrana 

aumentou, como já observado nas análises de TG, e, por isso, não houve alteração significativa na 

cristalinidade.  

Tabela 2.2. Taxa de cristalinidade das membranas poliméricas compostas por: PBAT/PCL,  
PBAT/PCL com tratamento térmico, PBAT/PCL com adição de CA-BCB e PBAT/PCL com adição 
de CA-BCB com tratamento térmico. 

Amostra Cristalinidade 1XC (%) Cristalinidade 2XC (%) 

PBAT/PCL 13,4 ±5 23,7 ± 1 

PBAT/PCL/T.T. 8,55 ± 5 23,7 ± 1 

PBAT/PCL/CA-BCB 11,9 ± 3 23,6 ± 1 

PBAT/PCL/CA-BCB/T.T. 10,7 ± 3 22,7 ± 1 
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Verifica-se ainda que a cristalinidade do pico 2 teve pouca alteração com o tratamento térmico, 

porém com a adição de CA-BCB e tratamento térmico, houve uma redução da cristalinidade, que se 

deve ao fato de o carvão ativado estar interagindo com a blenda, alterando a cristalinidade dos 

polímeros (Tabela 2.2). Como o PBAT se encontra em maior quantidade na blenda, acredita-se que 

este sofreu uma alteração maior com o CA-BCB, indicada nos picos 1 (parte alifática) e 2 (parte 

aromática). Desta maneira, nota-se que o tratamento térmico e a adição de CA-BCB provocaram 

pequenas modificaram os pontos de fusão e recristalização, provocando alterações nas 

cristalinidades dos picos de fusão dos polímeros PBAT e PCL.  

2.3.2.4  Análise de difração de raios X 

Para realizar uma análise mais detalhada da crsitalinidade dos polímeros PBAT, PCL e suas 

blendas, foram realizadas análises de difração de raios X, como indicado na Figura 2.4. Verifica-se 

nas análises de DRX para o PBAT puro (Figura 2.4, imagem a) que este apresenta características 

predominantemente amorfas, apresentando picos no ângulo 2θ em: 19,8°, 22,3°, 24,4° e 29,2 [44]. 

O PCL por sua vez apresenta características semi-cristalinas, com picos bem definidos no ângulo 2θ 

em: 15,4°, 21,3° e 23,4° [30], como indicado na Figura 2.4 (imagem b).  

O carvão ativado de biomassa de castanha-do-Brasil apresentou um pico definido próximo de 

29,3°, indicando características semicristalinas, porém com predominância amorfa, sendo 

observados outros picos com menor intensidade próximo de: 22,8°, 35,8°, 39,1°, 43,0°, 47,2 e 48,4° 

(figura 2.4, imagem c).  

Para a blenda PBAT/PCL (Figura 2.4, imagem d) observou-se picos característicos do PBAT 

em: 20,8°, 22,8° e 24,4°. O pico observado em aproximadamente 17° é característico do PCL, que 

em blenda pode ter o seu pico deslocado para ângulos inferiores [30]. Além disso, os picos 

característicos do PCL em 21,3 e 23,4 não são observado na blenda PBAT/PCL, possivelmente por 

estarem sobrepostos por picos do PBAT, em maior quantidade nessa blenda.  

Constata-se que o tratamento térmico e a inserção do carvão ativado diminuíram a intensidade 

dos picos de cristalinidade da blenda PBAT/PCL, devido à redução da cristalinidade da membrana, 

indicando que houve modificação na morfologia das blendas PBAT/PCL. Isso possivelmente 

ocorreu devido a uma plastificação promovida pela inserção do carvão ativado e favorecida pelo 

aumento da temperatura (tratamento térmico), promovendo uma maior interação com o carvão 

ativado. Esta redução da cristalinidade corrobora com o que foi discutido para as análises de 

cristalinidade a partir das curvas de DSC e análises de estabilidade térmica observada no TGA e 

MEV. 
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Figura 2.4. Difratogramas de DRX obtidos nas faixas de valores 2θ, entre 4° e 60°, com 
incremento de 0,01° para as membranas compostas por: (a) PBAT puro; (b) PCL puro; (c) carvão 
ativado de biomassa de casca de castanha-do-Brasil; (d) membranas PBAT/PCL, PBAT/PCL  
com tratamento térmico, PBAT-PCL com adição de CA-BCB, PBAT/PCL com adição de CA-
BCB com tratamento térmico.  
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2.3.2.5 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) 

Com a finalidade de observar se houve alguma alteração na estrutura química das membranas 

estudadas foram realizadas análises de FTIR. Os espectros vibracionais de FTIR das blendas 

PBAT/PCL mostram grupamentos funcionais característicos de ambos os polímeros, PBAT e PCL, 

Figura 2.5. Nota-se que as bandas características do PBAT puro (Figura 2.5, imagem a) são mais 

visíveis na blenda PBATPCL (Figura 2.5, imagem c), uma vez que este polímero está em maior 

quantidade, além disso, os polímeros PBAT e PCL têm bandas em número de onda semelhantes.  

As principais bandas características dos polímeros PBAT e PCL estão indicadas na Tabela 2.3. 

Nota-se que com o tratamento térmico e adição de CA-BCB não houve desaparecimento das bandas 

características dos polímeros PBAT e PCL que compõe a blenda utilizada e nem mesmo surgimento 

de novas bandas. Indicando, portanto, que não houve alteração da composição química do material. 
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Figura 2.5. Espectros vibracionais (FT-IR (ATR)) das membranas, realizadas no módulo FT-IR (ATR) na 
região de 4000 cm-1 a 650 cm-1: (a) PBAT puro; (b) PCL puro; (c) PBAT/PCL; (d) PBAT/PCL com tratamento 
térmico; (e) PBAT/PCL/CA-BCB; e (f) PBAT/PCL/CA-BCB com tratamento térmico. 
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Tabela 2.3. Principais bandas no infra-vermelho das fibras de PBAT e PCL realizadas no módulo 
FT-IR (ATR) na região de 4000 cm-1 a 650 cm-1. 
Polímero Número de onda (cm-1) Vibrações 

PBAT 2948 C-H (CH3, alongamento, assimétrico) [29,32] 

1710 C=O [33,52] 

1505 C-O (estiramento) [29,32] 

1411 C-H (CH2, estiramento, angular no plano) 

[29,32,53] 

1270 C-O (estiramento,simétrica) [28-29,33,52,54] 

1167  C-O (estiramento) [32,53] 

1102 C-O (estiramento, simétrica) [29,32,53] 

1016  C-H  [32,53] 

729 C-H (-CH2-) [28,32-3352] 

PCL 2948 C-H (CH2, estiramento, assimétrico) [30,50,55] 

2865 C-H (CH2, alongamento, simétrico) [30,50,55-

56] 

1723 C=O [55,57-58] 

1244 C-O-C (alongamento, assimétrico) [30,55] 

1188 C-O-C [57] 

1047 C-O [55] 

 

2.3.2.6 Análise de molhabilidade da superfície do material 

Com a análise de ângulo de contato, pode-se analisar a molhabilidade da superfície das 

membranas, dada pelo ângulo de contato entre uma gota de água destilada e a membrana. Observa-

se na Figura 2.6. as imagens das gotas de água sobre as superfícies das membranas de PBAT/PCL 

com e sem adição de CA-BCB, obtidas a partir de um USB ligado a um computador.  O ângulo de 

contato obtido para as membranas, indicando que a membrana PBAT/PCL apresenta caráter 

hidrofóbico e que este aumenta com o tratamento térmico, de 128 ± 1° para 140 ± 5°. Da mesma 

maneira, para a membrana PBAT/PCL/CA-BCB sem o tratamento térmico o caráter hidrofóbico de 

127 ± 1°, com o tratamento térmico, aumenta para 135 ± 2°. Nota-se que o ângulo de contato é 

menor para a membrana contendo CA-BCB, indicando que o carvão ativado pode ter mais 

afinidade com a água, uma vez que o ângulo de contato do CA-BCB foi de 0°. Além disso, nota-se 

que o tratamento térmico realizado nas membranas, provocou um aumento no ângulo de contato, 

porém aumento menor para a membrana contendo CA-BCB devido também ao aumento da 
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estabilidade térmica, corroborando com as análises de MEV que indicam que as fibras achataram 

mais para a membrana PBAT/PCL com tratamento térmico. 

 

Figura 2.6. Ângulo de contato formado entre uma gota de água destilada e a superfície das blendas 
poliméricas: (a) PBAT/PCL; (b) PBAT/PCL com tratamento térmico; (c) PBAT/PCL/CA-BCB; e (d) 
PBAT/PCL/CA-BCB com tratamento térmico. 

 

A absorção de água de cada membrana, também foi analisada, sendo que as membranas de 

PBAT/PCL e a PBAT/PCL com tratamento térmico possuem percentuais de absorção de água 

semelhantes, 193% e 199%, respectivamente. Para as membranas contendo CA-BCB obteve-se um 

maior percentual de absorção de água sem o tratamento térmico, 248% isso pode ser explicado 

devido ao fato da CA-BCB ter afinidade com a água. Na membrana com inserção de CA-BCB e 

tratamento térmico, por outro lado, a absorção de água diminuiu para 89%, indicando que o 

tratamento térmico diminuiu a afinidade da membrana com a água. 

2.4 Aplicação do material: Permeação de tetraciclina 

As membranas eletrofiadas possuem diversas aplicações na área ambiental, sendo uma delas a 

remoção de micropoluentes [18]. Essa remoção por membranas pode se dar por adsorção e, 

principalmente, por tamanho de poros. Para isso, a membrana precisa apresentar boa absorção de 

H2O, boa porosidade e o micropoluente retida precisa ser uma molécula com tamanho maior que os 

poros da membrana. Considerando isso, fez-se um estudo de remoção do fármaco cloridrato de 

tetraciclina (CTC) que possui uma massa molar de 480,9 g mol-1 [49]. 

Com o intuito de identificar se as membranas obtidas possuem propriedades favoráveis à 

remoção do fármaco em estudo, realizou-se a compactação das membranas PBAT/PCL, 

PBAT/PCL/T.T. e PBAT/PCL/CA-BCB/T.T., com água destilada, todas com 1 mm de diâmetro. 

Para a membrana PBAT/PCL/CA-BCB não foi possível fazer a compactação, pois o fluxo obtido 

foi alto, dificultando sua medida e, por isso, desnecessário o teste com o fluxo de CTC.  
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Com a membrana PBAT/PCL foi observado um fluxo alto de compactação, que aumentou com o 

tempo, como indicado na Figura 2.7 (imagem a), esta que se manteve em, aproximadamente 1.700 

kg h-1m-2. Para as membranas PBAT/PCL/T.T. e PBAT/PCL/CA-BCB/T.T. percebeu-se que o 

fluxo de compactação foi diminuindo com o tempo, apresentando fluxo constante depois de 100 

minutos, indicando que as membranas sofreram modificações em suas estruturas após o tratamento 

térmico que acarretou em um fluxo menor. Além disso, a membrana PBAT/PCL/T.T. apresentou 

um fluxo de 980 kg h-1m-2 menor que o fluxo observado para a membrana PBAT/CA-BCB/T.T., de 

aproximadamente, 1.290 kg h-1m-2, indicando que com a adição de CA-BCB as membranas ficaram 

mais abertas.  

Depois da compactação das membranas, fez-se o estudo de remoção de CTC, em um módulo de 

filtração frontal, onde se obteve fluxos de CTC (kg.m2h-1) que passou pela membrana em função do 

tempo (min), com concentração inicial do fármaco de 25 mg L-1. Para a membrana PBAT/PCL 

percebeu-se que o fluxo de TC aumentou com o tempo, mantendo-se em aproximadamente 5.950 

kg.m2h-1, depois de 180 minutos, como indicado na Figura 2.7 (imagem b). Com esta membrana, 

obteve-se uma porcentagem de remoção inicial de 0,9% e uma retenção final (com fluxo constante) 

de, aproximadamente, 0,4%. Uma vez que esta membrana apresentou um fluxo alto, já era esperado 

que houvesse pouca retenção do fármaco, por isso, posteriormente, as membranas com tratamento 

térmico foram testadas nas mesmas condições.  

Para a membrana PBAT/PCL/T.T. o fluxo de CTC foi de, aproximadamente, 235 kg h-1m-2 

(Figura 2.7, imagem b), sendo observada uma retenção inicial de 6% e uma retenção final (fluxo 

constante) de aproximadamente 3%, indicando que com o tratamento térmico, além da redução do 

fluxo de CTC também houve um aumento na retenção do fármaco.  

Com a membrana PBAT/PCL/CA-BCB/T.T. obteve-se um fluxo de CTC de aproximadamente 

1220 kg h-1m-2 (Figura 2.7, imagem b), sendo que a retenção inicial observada foi de 6,4 %, porém, 

sua retenção final (fluxo constante) foi de apenas 1%. Percebe-se que comparada com a membrana 

PBAT/PCL/T.T., esta membrana apresentou um leve aumento na retenção inicial, porém uma 

redução na retenção final, isso possivelmente se deve ao fato de a membrana sem CA-BCB ter 

coalescido mais com o tratamento térmico, como já observado no estudo da caracterização deste 

material.   
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Figura 2.7. (a) Curvas de compactação das membranas, dada pelo fluxo de água em função do 
tempo. (b) Curvas de fluxo de tetraciclina das membranas compostas por: PBAT/PCL, PBAT/PCL 
com tratamento térmico. (c) PBAT/PCL com adição de CA-BCB, com tratamento térmico. 
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Com o intuito de melhorar a retenção do fármaco, bem como melhorar o fluxo obtido com a 

membrana de PBAT/PCL/T.T., confeccionou-se uma membrana de PBAT/PCL/T.T., de 1 mm de 

diâmetro, contendo um recheio de 0,3 g de CA-BCB. Com isso, fez-se o estudo do fluxo de CTC e 

sua retenção, como observado na Figura 2.8.   
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Figura 2.8. (a) Representação gráfica da permeabilidade e (b) fluxo de tetraciclina para membranas 
de PBAT/PCL/T.T. contendo recheio de CA-BCB. 

 

Nota-se que o fluxo diminui comparado com as demais membranas, se apresentando constante 

em aproximadamente 166 kg h-1m-2 (Figura 2.8), em que se obteve uma retenção inicial de 67,7% e 

uma retenção final (fluxo constante) de aproximadamente 14% de CTC. Desta maneira, percebe-se 

que o CA-BCB auxliou na retenção do fármaco.   

Após os testes de filtração, as membranas de PBAT/PCL foram analisadas para observar se 

houve alguma alteração das propriedades da blenda com o contato com o fármaco CTC.  Constatou-

se que as membranas PBAT/PCL com tratamento térmico apresentaram uma superfície de cor 

característica do fármaco em estudo, isso, possivelmente indica que o fármaco ficou retido, em 

parte, na superfície da membrana. Desta maneira, apesar de baixa retenção, ao realizar um recheio 

com CA-BCB, ocorreu um aumento de dez vezes na remoção, por isso, seria interessante testar 

novos polímeros e outras composições para melhorar as propriedades de retenção de CTC.  
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2.5 Conclusões 

As membranas nanofibrosas de PBAT/PCL obtidas com base em tratamentos térmicos da 

superfície e adição de CA-BCB e caracterizadas indicam que não há mudança na estrutura química 

dos polímeros que compõe a blenda PBAT/PCL, porém sua estrutura e estabilidade térmica podem 

ser alteradas favorecendo sua aplicação na remoção de fármacos como o CTC. Estudos de remoção 

de CTC revelaram que com a adição de CA-BCB, a retenção inicial aumentou de 6% para 6,4%, e 

utilizando o CA-BCB como recheio para a membrana PBAT/PCL/T.T., foi obtida uma retenção de 

CTC inicial de 67,7% e uma retenção final, a fluxo constante, de 14%. Desta maneira, foi possível 

sintetizar uma membrana, a partir do processo de eletrofiação, utilizando-se de polímeros 

biodegradáveis, com incorporação de carvão ativado e tratamento térmico, com capacidade de 

remoção de micropoluentes como o CTC.  
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Resumo 

Este trabalho teve por objetivo obter membranas poliméricas a partir do processo de eletrofiação, 
compostas por bicamadas utilizando duas blendas: a primeira (concentração de 20% m/v) composta 
de 75% poli butileno adipato-co-tereftalato (PBAT) e 25% poli (ɛ-caprolactona) (PCL) (m/m); e a 
segunda (concentração de 2% m/v) composta por 90% de Quitosana e 10% PEO (m/m). Também 
foi confeccionada uma membranda contendo 10% (m/m) carvão ativado, na blenda de PBAT-PCL. 
As membranas obtidas foram caracterizadas pela morfologia (Microscopia Eletrônica de Varredura 
– MEV), estrutura molecular das blendas PBAT-PCL e Quitosana-PEO (Espectroscopia de 
Infravermelho com Transformada de Fourier – FT-IR), comportamento térmico (Análise 
termogravimétrica – TGA – e calorimetria exploratória diferencial – DSC), cristalinidade (Difração 
de raios-X – DRX) e molhabilidade da superfície das membranas (ângulo de contato). Análises de 
FTIR indicaram que não há mudança na estrutura química dos polímeros, porém foi observada uma 
alteração nas propriedades térmicas da blenda, após a adição de carvão ativado comercial de coco 
de babaçu (CA-CB), fato este comprovado com as análises de TGA. A cristalinidade das 
membranas diminuiu com a adição de CA-CB, como mostram os dados de DSC e DRX. Testes de 
remoção do fármaco CTC foram realizados em diferentes concentrações 100, 200 e 500 mg L-1 
epara a maior concentração foi observada uma capacidade de remoção de, aproximadamente, 80% 
indicando que as modificações na superfície, adição de Ca-CB, tratamento térmico e adição da 
blenda Quitosana-PEO, favorecem a sua aplicação na remoção de CTC de águas residuais. 

Palavras-Chave: Eletrofiação; Membranas; Remoção de poluentes; Tetraciclina. 

Abstract 

The purpose of this work was to obtain polymer membranes from the electrospun process, using 
two blends: the first (20% m/v) composed of 75% polybutylene adipate-co-terephthalate (PBAT) 
and 25% poly (ε-caprolactone) (PCL) (m/m); and the second (concentration of 2% m/v) composed 
of 90% Chitosan and 10% PEO (m/m). A membranda containing 10% (m/m) activated carbon was 
also made in the PBAT-PCL blend. The obtained membranes were characterized by the 
morphology (Scanning Electron Microscopy - SEM), molecular structure of PBAT-PCL blends and 
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Chitosan-PEO (FT-IR Infrared Spectroscopy), thermal behavior (Thermogravimetric Analysis - 
TGA- differential scanning calorimetry - DSC), crystallinity (X-ray diffraction - XRD) and 
wettability of the surface of the membranes (contact angle). Analysis of FTIR indicated that there 
was no change in the chemical structure of the polymers, but a change in the thermal properties of 
the blends was observed after the addition of commercial activated charcoal of babassu coconut 
(CA-CB), a fact proven by the TGA . The crystallinity of the membranes decreased with the 
addition of CA-CB, as shown by DSC and XRD data. CTC drug removal tests were performed at 
different concentrations 100, 200 and 500 mg L-1 and for the highest concentration a and the 
addition of Ca-CB addition, thermal treatment and addition of the Chitosan-PEO blend, favor its 
application in the removal of CTC from waste water. 

Keywords: Electrospinning; Membrane; Removal; Tetracycline. 

 

3.1 Introdução 

A eletrofiação é uma técnica promissora que utiliza a aplicação de um campo eletrostático de alta 

tensão para a obtenção de fios poliméricos de escalas micrométricas até nanométricas, com 

estrutura de poros controlada, utilizando polímeros naturais e sintéticos [1-4]. No processo de 

eletrofiação, uma solução polimérica é colocada em um recipiente (seringa) com uma agulha 

metálica ligada à uma alta tensão, próxima a um coletor metálico aterado [3-4]. Um campo elétrico 

é induzido entre ambos os pólos (agulha e coletor), fazendo com que formam-se gotas de solução na 

ponta da agulha, devido à tensão superficial da mesma [5]. No momento em que essas cargas 

aplicadas vencem a tensão superficial da solução, formam-se jatos poliméricos em direção ao 

coletor metálico, neste processo o solvente evapora e fibras poliméricas são depositadas no coletor 

metálico [4-7].   

As fibras obtidas a partir do processo de eletrofiação possuem grandes vantagens com relação à 

sua porosidade, alta área superficial, design de formação das nanofibras e tecido de baixo peso 

[3,8]. As nanofibras de polímeros eletrofiados possuem potencial em diversas aplicações, como 

engenharia de tecidos, tratamento de águas residuais [5,9], aprimoramento de materiais, isolamento 

e armazenamento de energia, aplicações biomédicas, como curativos [10] e liberação de fármacos 

[3]. A morfologia e o diâmetro das fibras poliméricas obtidas no processo de eletrofiação dependem 

de muitos parâmetros, tais como: as propriedades da solução (viscosidade, solvente, concentração 

do polímero, condutividade e tensão superficial); os parâmetros do processo (vazão, tensão aplicada 

e distância entre a agulha e o coletor metálico); e condições ambientais (temperatura e umidade do 

ar) [4-5].  

A técnica de eletrofiação ainda permite trabalhar com polímeros biodegradáveis, para obtenção 

de materiais que causam menor impacto ao meio ambiente [8], pois estes podem ser utilizados 



58 
 

como substitutos aos materiais não renováveis e não biodegradáveis. Diante disso, a demanda por 

polímeros biodegradáveis aumentou consideravelmente nos últimos anos. Dentre esses polímeros, 

destacam-se: a quitosana [8,11], o poli óxido de etileno (PEO) [8], o poli (e-caprolactona) (PCL) 

[4,12-13] e o poli butileno adipato-co-tereftalato (PBAT) [14-16].  

Os polímeros PBAT e PCL são biodegradáveis e sintéticos, que podem ser aplicados na obtenção 

de membranas filtrantes. A quitosana é um polímero biodegradável, natural e não tóxico derivado 

da quitina, que é abundante [11] e prontamente disponível em resíduos de conchas de crustáceos 

[17] e exibe propriedades como biocompatibilidade, biodegradabilidade e boa capacidade de 

adsorção [7,18]. As nanofibras de quitosana são vantajosas para diversas aplicações biomédicas, na 

área de engenharia de tecidos, entrega de medicamentos [18] e tratamento ambiental [9], com 

aplicações de filtração de águas [7], e podem ser obtidas a partir do processo de eletrofiação, 

dissolvida em ácidos orgânicos como o ácido acético, com inserção de aditivos formadores de fibras 

como o poli (óxido de etileno) (PEO) [11,18], polímero sintético, não tóxico e biocompatível [1].  

A blenda quitosana-PEO apresenta boa hidrofilicidade e suas características adsortivas auxiliam 

na retenção de micropoluentes. A incorporação de aditivos funcionalizantes [19], como o carvão 

ativado, nas fibras pode trazer vantagens na adsorção de micropoluentes das águas, pois o carvão 

ativado possui vantagens em diversas aplicações na remoção de micropoluentes, devido à sua 

porosidade bem desenvolvida e facilidade de produção [20]. Além disso, é crescente a obtenção de 

carvão ativado a apartir de resíduos lignocelulósicos como a casca de coco da palmeira de babaçu 

(Orbignya martiana, O. Speciosa, O. pholerato ou O. oleifera) que é produzida no Brasil em grande 

quantidade [21], uma vez que o endocarpo, parte mais interna do coco, representa cerca de 60 % do 

coco inteiro [20]. Desta maneira, incorporar agentes funcionalizantes em membranas poliméricas, 

como o carvão ativado de coco de babaçu pode auxiliar em maior adsorção de micropoluentes, 

obtendo-se um material de fácil produção e de baixo custo.  

Neste trabalho são obtidas membranas compostas por PBAT/PCL com tratamento térmico e 

adição de Ca-CB, com bicamadas da blenda Quitosana-PEO, a partir do processo de eletrofiação. 

As membranas foram caracterizadas quanto às suas propriedades morfológicas e físico-químicas 

para analisar se há modificações nas propriedades do material. Os testes de remoção de cloridrato 

de tetraciclina (CTC) foram realizados em um módulo inoxidável de filtração frontal, variando as 

concentrações do fármaco, 100, 200 e 500 mg L-1, com medidas de fluxo até o permeado 

permanecer constante.  
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3.2 Materiais e Métodos 
3.2.1 Preparo das soluções: Blendas PBAT-PCL e Quitosana-PEO 

O preparo da blenda PBAT-PCL de concentração 20% (m/v), foi realizado com 75% de poli 

butileno- adipato-co-tereftalato (PBAT) e 25% de poli (ɛ-caprolactona) (m/m). Os polímeros foram 

solvatados em uma mistura de solvente contendo 85% clorofórmio (CL) e 15% N, N-

dimetilformamida (DMF) (v/v), com auxílio de um agitador magnético (100 rpm), durante 24 horas 

e Temperatura de 25°C, com base em análises realizadas anteriormente.  

A blenda de Quitosana-PEO foi preparada com uma concentração de 2% (m/v), composta de 

90% Quitosana e 10% Poli (óxido de etileno) (m/m) [7],  solvatada em 95% ácido acético e 5% 

água destilada H2O (v/v). 

3.2.2 Parâmetros para obtenção das membranas 

As soluções poliméricas de PBAT-PCL foram colocadas em uma seringa de vidro de 3 mL, com 

agulhas do tipo Hamilton de diâmetro de 1,5 mm. Na bomba infusora (SP100ISyringue Pump) 

aplicou-se um fluxo de 1 mL h-1. A distância entre a agulha e o coletor metálico foi variada de 15 a 

18 cm e o potencial aplicado na fonte de alta tensão (Bertan, modelo 30-R) foi de 15 a 22 kV [4]. 

As condições ambientais foram: temperatura aproximada de 20 ± 5°C; e umidade ambiente de, 

aproximadamente, 50 ± 5%. Também foram incorporados 10% de CA-CB, granulometria de 0,074-

0,053 mm, na solução polimérica de PBAT/PCL e, em seguida, esta solução foi submetida ao 

processo de eletrofiação.  

Depois de obtidos os filmes poliméricos de PBAT-PCL e PBAT-PCL-CA, estes foram 

submetidos a um tratamento térmico, com auxílio de uma chapa de aquecimento a 40 °C, em 

contato com as membranas por 5 segundos, com as membranas posicionadas entre duas folhas de 

papel (Adaptado Lalia [22]). 

Posteriormente, nas membranas poliméricas de PBAT-PCL e PBAT-PCL-CA com tratamento 

térmico, foram eletrofiadas os polímeros de Quitosana-PEO na superfície de ambas, com os 

mesmos parâmetros de eletrofiação, obtendo-se assim uma bicamada de PBAT-PCL/Quitosana-

PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO.  

3.2.3 Caracterização morfológica das membranas 

As membranas de PBAT-PCL, Quitosana-PEO, PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO foram caracterizadas por análises de Microscopia óptica (MO), Microscopia 

Eletrônica de Varredura (MEV), Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), Análise 

termogravimétrica (TGA), calorimetria exploratória diferencial (DSC), Difração de raios X e 
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ângulo de contato. Todos os diagramas obtidos nas análises realizadas nas membranas foram 

plotados em programa Origin, versão 8.0.  

3.2.3.1 Microscopia óptica e Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

As análises dos diâmetros das fibras foram obtidas com um microscópio óptico de transmissão 

(MO). Para estas análises foram fixadas placas de vidro no coletor metálico e obtido fibras 

eletrofiadas nos diferentes parâmetros testados, durante 1 minuto. As lâminas foram lidas em MO 

nos aumentos de 100 e 400 vezes.  

Para as fibras de PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, as amostras 

foram obtidas a análises de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) no equipamento Tescan® 

(Vega 3). As amostras foram acondicionadas em fitas adesivas dupla face de carbono e fixados em 

um suporte, depois, as amostras foram metalizadas com ouro até a espessura de aproximadamente 5 

nm, com auxílio de um metalizador Denton. O diâmetro das fibras foi determinado pelo software 

Quantikov Image Analyzer 10.1, sendo medidos 60 diâmetros escolhidos aleatoriamente a partir das 

imagens de MEV com ampliação 2 kx em cada tratamento.  

3.2.3.2 Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) 

A espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR) foi realizada nas 

membranas eletrofiadas para detectar mudanças da estrutura molecular. Esta análise foi realizada 

em um Espectrômetro Perkin-Elmer FTIR, utilizando o módulo de Refletância Total Atenuada 

(ATR), com temperatura ambiente, 25°C, na região 650 a 4000 cm-1. 

3.2.3.3 Estabilidade térmica (TG e DSC) 

Para analisar as propriedades térmicas das blendas, foram realizadas análises de calorimetria 

exploratória diferencial (DSC) em um equipamento Shimadzu DSC-60. As condições térmicas 

utilizadas foram: fluxo de nitrogênio de 50 mL min-1; faixa de temperatura de 30 a 200°C; razão de 

aquecimento de 10 °C min-1, sob fluxo contínuo de nitrogênio com vazão de 50 mL min-1; e 

resfriamento de 200°C a 30°C, com razão de -10°C min-1, com massa de amostra de 

aproximadamente 5,000 mg, com porta amostra de alumínio tampado, para observação da 

recristalização do material analisado. Com os termogramas foram obtidos os valores de pontos de 

fusão, recristalização, e calores envolvidos nos processos com auxílio do software TA-60 WS.  

A partir desses dados, pode-se analisar a cristalinidade dos picos observados nos termogramas, 

em que o cálculo da porcentagem de cristalinidade foi obtido a partir da equação proposta por Goes 

[23] [24-26]. Considerou-se a entalpia de fusão 100% cristalina (ΔH0m) do PBAT igual a 114 J g-1 

[27] e PCL igual a135 J g-1 [26]. 
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A estabilidade térmica das blendas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-

PEO, foram avaliadas a partir de análises de termogravimetria (TG), utilizando-se de um analisador 

térmico Perkin Elmer STA 4000, com célula cerâmica. A variação de massa foi analisada numa 

faixa de temperatura de 30 a 750 °C, com razão de aquecimento de 10 °C min-1 sob fluxo contínuo 

de gás nitrogênio de 50 mL min-1, com massa da amostra utilizada de aproximadamente 6 mg. 

3.2.3.4 Difraçao de raios X 

A fim de analisar o grau de cristalinidade das amostras, foram realizadas análises de raios X, 

utilizando um difratômetro Bruker®, com difração em ângulo 2θ, variando de 4° a 60° e incremento 

0,01°, usando radiação CuKa de λ=1,5406 Å, como monocromador de grafite. 

3.2.3.5 Ângulo de contato 

Para analisar possíveis modificações na molhabilidade das blendas, foram realizados testes de 

ângulo de contato a partir do método da gota séssil. Foram realizadas três medidas, utilizando 5 µL 

de água destilada, a temperatura ambiente. As imagens da água sobre a superfície das blendas foram 

obtidas a partir de um microscópio USB conectado a um computador com software AmScope. As 

amostras foram colocadas sobre um suporte fixo e o microscópio USC foi posicionado na vertical 

para capturar as imagens das gotas de água na superfície das blendas. 

3.2.4 Caracterização funcional das membranas 

Para a caracterização funcional das membranas, foi utilizado um módulo inoxidável de filtração 

frontal. Primeiramente, realizou-se a permeabilidade hidráulica com água destilada, pressão 

atmosférica, até a o fluxo permeado se manter constante, com critério de estabilidade ± 5%. 

Posteriormente fez-se a passagem da solução sintética de tetraciclina, a 100 e 500 mol L-1, até o 

permeado se manter constante, com coletas de amostras em tempos de 1 minuto a 5 horas 

(Adaptado de Taheran [28]). As amostras de CTC foram lidas em um espectrofotômetro UV-

Visível Shimatzu, no comprimento de onda 275 nm [29].  

3.3 Resultados e discussões 

3.3.1 Obtenção das fibras poliméricas 

As fibras da blenda PBAT-PCL foram estudadas a partir da variação dos parâmetros de 

eletrofiação, tais como tensão aplicada – de 15 a 18 kV, distância entre agulha e coletor metálico – 

de 15 a 18 cm, e vazão de 1 mL h-1. Verificou-se, em dados não mostrados, que as fibras obtidas 

nos parâmetros 18 cm e 18 kV (Figura 3.1, imagem a) ficaram com menos quantidades de beads, 
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neste sentido, estes parâmetros foram definidos para a obtenção das membranas de PBAT-

PCL/Quitosana-PEO. 

Com a obtenção dos melhores parâmetros para a blenda PBAT-PCL, foram incorporados 10% 

(m/m) de carvão ativado comercial de casca de coco de babaçu (CA-CB), na solução polimérica e 

esta foi submetida ao processo de eletrofiação. Constatou-se que houve uma redução dos beads, 

devido ao carvão ter ficado suspenso na solução ser um bom condutor elétrico, fazendo com que a 

fibra se estire mais até atingir o coletor (polimérica e por este Figura 3.1, imagem b). 

Com a blenda de Quitosana-PEO também foram realizadas análises dos parâmetros distância 

entre seringa e coletor metálico – 15 a 18 cm, e voltagem – 15 a 21 kV, com vazão fixa – 1 mL h-1 

e, com dados não mostrados, verificou-se que não houve a formação de beads nas fibras, mesmo 

com a variação dos parâmetros, no entanto, as melhores fibras foram obtidas nos parâmetros 18 cm 

e 18 kV (Figura 3.1, imagem c).  

 

Figura 3.1. Microfibras obtidas a partir de um micriscópio óptico: (a) PBAT-PCL; (b) PBAT-PCL 
contendo CA-CB; e (c) Quitosana-PEO. Aumento de 400 vezes, parâmetros de eletrofiação: vazão 
1mL h-1, distância 18 cm e voltagem 18 kV. 
 

Com a definição dos parâmetros para ambas as blendas, PBAT-PCL e Quitosana-PEO, foram 

obtidas as membranas compostas por PBAT-PCL com e sem carvão ativado, com Quitosana-PEO 

eletrofiadas na superfície (PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO). 

3.3.2 Caracterização morfológica das membranas poliméricas 

3.3.2.1 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

A morfologia das nanofibras foi analisada pela análise de MEV (Figura 3.2 e 3.3). Nota-se que 

todas as fibras apresentaram distribuição uniforme, com poucos beads, com diâmetros médios de 

890± 420 nm, 667 ± 325 nm e 400 ± 150 nm, para as membranas PBAT-PCL (Figura 3.2, imagem 

a), PBAT-PCL-CA (Figura 3.2, imagem b) e Quitosana-PEO (Figura 3.2, imagem c), 

respectivamente. Nota-se que, com a adição de carvão ativado, as nanofibras diminuíram seu 
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diâmetro médio, indicando, como já mencionado, que o carvão ativado auxilia no estiramento das 

fibras, devido ao carvão ser um bom condutor elétrico. 

   

Figura 3.2. Imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura, com escala de 2 µm, para filmes de 
(a) PBAT-PCL, (b) PBAT-PCL-CA, e escala de 10 µm para filme de (c) Quitosana-PEO. 
Condições: distância 18 cm, voltagem 18 kV, vazão 1 mL h-1. 

O diâmetro médio das fibras de Quitosana-PEO são maiores dos relatados na literatura, como os 

estudos de Pakravan et al., [11], que obtiveram diâmetro médio de 150 a 190 nm para estudos com 

vazão de 0,5 mL h-1 em blenda de 4% Quitosana (m/v) e 4% de PEO (m/v), possivelmente este fato 

está relacionado a quantidade de PEO e a vazão.  

Além disso, constata-se que fibras de PBAT/PCL ficaram com diâmetro médio maior que as 

fibras de Quitosana-PEO, como verificado na Figura 3.3. Verifica-se que as fibras de Quitosana-

PEO eletrofiadas como segunda camada de membrana ficaram na superfície e entre as fibras das 

membranas de PBAT-PCL com tratamento térmico (imagem a) e de PBAT-PCL-CA com 

tratamento térmico (imagem b).  

  

Figura 3.3. Imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura, com ampliações de 10.000 x para 
filmes de (a) PBAT-PCL/Quitosana-PEO e (b) PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO. Condições: 
distância 18 cm, voltagem 18 kV e vazão 1 mL h-1. 
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Verifica-se ainda que o tratamento térmico das membranas PBAT/PCL-CA (Figura 3.3, imagem 

b), promoveu um achatamento das fibras, devido ao ponto de fusão baixo dos polímeros PBAT e 

PCL, próximo de 60 °C.  

3.3.2.2 Análise termogravimétrica (TG) 

A análise termogravimétrica (TG) foi realizada para as membranas com o objetivo de analisar a 

estabilidade térmica das amostras, a perda de massa relacionada à perda de componentes tais como 

a umidade (solventes, monômeros) e resíduos finais (cinzas) [30]. Pode-se verificar que a blenda  

PBAT/PCL possui um pequeno evento de perda de massa que inicia entre 250 e 338 °C 

possivelmente devido à presença de PCL [31], e sofre maior perda de massa em 415°C 

característico do PBAT [32] (Figura 3.4, imagem a). Nota-se que estes dados estão de acordo com a 

literatura publicada, que demonstram que o PBAT puro apresenta um início de perda de massa 

próximo a 390°C e sofre total perda de massa próximo a 416°C [33] e que o PCL sofre 

decomposição térmica entre 270°C e 436 °C [31].  

A blenda Quitosana-PEO, apresenta a presença de ambos os polímeros na fibra, um evento de 

perda de massa é observado entre 43°C até 100 °C, característico da quitosana, devido à perda de 

água [11] e outros dois eventos de perda de massa são observados entre 282 °C, referente à 

quitosana [34] e 383 °C, característico da perda de massa do PEO [11] (Figura 3.4, imagem b).  

A análise de TG do carvão ativado de coco de babaçu (Figura 3.4, imagem c) apresentou uma 

baixa perda de massa próximo de 83 °C e outra perda de massa de aproximadamente 20% que se 

inicia próximo de 500 °C, indicando que este material é resistente a altas temperaturas, uma vez que 

próximo de 800 °C a perda de massa do material é de apenas 25%.  

Para a blenda PBAT-PCL/Quitosana-PEO a temperatura de perda de massa ocorreu em apenas 

um evento, de 355°C a 404 °C (Figura 3.4, imagem d), indicando que os dois estágios de perda de 

massa, observados anteriormente na blenda PBAT-PCL foram homogeneizados com a presença da 

blenda Quitosana-PEO. Comparando com a perda de massa da membrana PBAT/PCL, verifica-se 

que houve um aumento na temperatura de perda de massa inicial e uma redução na temperatura 

final, devido à presença da blenda quitosana-PEO na superfície. Além disso, o evento de perda de 

massa do PCL, antes observado em 338°C não é mais observado, indicando que houve uma 

variação na estabilidade da blenda.  

Para a blenda PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO (Figura 3.4, imagem e) houve uma redução da 

temperatura de perda de massa inicial e final, observadas em um maior evento de 300°C a 389°C. 

Foram constatados ainda dois eventos de perda de massa, em 472°C e 544 °C, devido à presença do 

carvão ativado na blenda.  
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Verifica-se, portanto, com as análises de TGA, que as blendas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e 

PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO são mais termicamente estáveis, comparadas com as blendas 

PBAT-PCL e Quitosana-PEO separadamente. 
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Figura 3.4. Curvas termogravimétricas com derivadas das curvas de decomposição (DTGA) das 
membranas (a) PBAT-PCL, (b) Quitosana-PEO, (c) carvão ativado de coco de babaçu, (d) PBAT-
PCL/Quitosana-PEO, (e) PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO. 
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3.3.2.3 Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC) 

Análises de DSC foram realizadas para verificar a variação da temperatura de fusão e 

recristalização das membranas de PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, 

na Figura 3.5 estão apresentados os termogramas para as respectivas membranas. Nota-se que os 

diagramas apresentam 2 picos referentes à fusão do material e um terceiro pico referente à 

recristalização das membranas.  

Constata-se que a blenda PBAT-PCL, Figura 3.5 (imagem a), apresenta um pico de fusão 

próximo de 55 °C referente à fusão da parte alifática do PBAT [27] e do PCL, que se funde 

próximo à 60 °C. Outro pico é observado próximo de 121 °C, referente à fusão da parte aromática 

do PBAT se funde próximo a 120 °C [24]. Um terceiro pico é observado a 70 °C, durante o 

resfriamento da amostra, que indica a recristalização do PBAT. Desta maneira, percebe-se que a 

blenda apresenta com maior intensidade os picos de fusão do PBAT, em maior quantidade nessa 

blenda. 

A blenda Quitosana-PEO apresenta uma banda larga, característica da quitosana, entre 60 °C e 

125 °C é devido à evaporação de água [11] e ácido acético contidos na membrana [8], um pico 

característico do PEO é observado próximo de 51°C [3] e a recristalização dessa blenda aconteceu 

em 43 °C (Figura 3.5, imagem a). Ao compararar os resultados de DSC para a blenda Quitosana-

PEO com a literatura publicada [11], nota-se que a banda de quitosana, geralmente observada entre 

70 e 125 °C sofreu um leve deslocamento, devido à presença do PEO. 

Constatou-se, com base na Figura 3.5, que para as membranas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e 

PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO (imagem b), o primeiro ponto de fusão foi observado próximo a 

57°C e 58 °C, respectivamente. No segundo pico, a temperatura de fusão foi de 122 °C na primeira 

membrana e 120 °C na segunda membrana, essa redução de temperatura se deve à interação entre o 

polímero e o carvão ativado. Essa interação é mais evidente na recristalização do material, pico 3, 

em que a temperatura de recristalização da membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO foi de 73°C e da 

membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO ficou próxima a 87°C, indicando que a adição de CA-

CB aumentou a temperatura de recrstalização das membranas. Além disso, nota-se que houve uma 

mudança conformacional no pico de recristalização (pico 3) da membrana PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO devido à presença de CA-CB, também houve o aparecimento de um segundo 

pico de recristalização (pico 4) devido à recristalização do PEO, próximo de 35°C.   
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Figura 3.5. Curvas de DSC para as membranas (a) PBAT-PCL e Quitosana-PEO, (b) PBAT-
PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO. Parâmetros: vazão – 1 mLh-1, distância 
entre coletor e agulha – 18 cm, e voltagem – 18 kV. 
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Com os termogramas de DSC pode-se também analisar os valores dos calores envolvidos neste 

processo, como: entalpia de fusão (ΔHf) J g-1 e entalpia de cristalização (ΔHc) j g-1 [26]. Verifica-se 

na Tabela 3.1 que a entalpia de fusão do pico 1 é de 31 j g-1 para a membrana PBAT-PCL, porém, 

essa entalpia diminui para a membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO, próximo a 27 j g-1, e diminui 

para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, próximo a 25 j g-1.  

 

Tabela 3.1. Valores de temperatura e entalpias de fusão e recristalização para as blendas PBAT-
PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO. 

Amostra 

Pico 1 Pico 2 Pico 3 

Tf 

(°C) 
ΔHm (J g-1) 

Tf 

(°C) 
ΔHm (J g-1) 

Trec 

(°C) 
ΔHc (J g-1) 

PBAT-PCL 55 31 121 16 70 -17 

Quitosana-PEO 51 5 81 276 43 2 

PBAT-PCL/Quitosana-PEO 58 27 122 14 73 -18 

PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO 59 25 124 7 87 -11 

Com estes dados, pode-se ainda calcular a cristalinidade do pico 1, nota-se que na membrana 

PBAT-PCL essa cristalinidade é de 19%, esta diminui para 18% na membrana PBAT-

PCL/Quitosana-PEO, devido à presença da blenda Quitosana-PEO na superfície, e aumenta para 

14% na membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO. Isso indica que, possivelmente, o carvão 

ativado está interagindo com a blenda PBAT-PCL, principalmente com a parte alifática dos 

polímeros, diminuindo a cristalinidade do pico 1. Para verificar essa redução da cristalinidade, 

realizou-se análises de difração de raios X.   

3.3.2.4 Análise de difração de raios X 

Para confirmar que a inserção de carvão ativado influencia na cristalinidade das blendas, foram 

obtidas análises de difração de raios X, como indicadas na Figura 3.6. Nota-se que a blenda 

Quitosana-PEO apresenta um pico largo próximo de 29° (Figura 3.6, imagem a), não observado nas 

membranas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, uma vez que os picos 

da blenda PBAT-PCL podem se sobrepor ao da quitosana e PEO (29,7°). O CA-CB apresentou 

picos largos em 21,7° e 24,8° e um pico com menor intensidade em 42°.  

Para a membrana PBAT-PCL (Figura 3.6, imagem b), nota-se a presença de alguns picos 

característicos do PBAT observados no ângulo 2θ, são eles: 20.8°, 22.7° [24,33]. O PCL possui um 

pico próximo de 21.0° e 21.3° [12] que não é observado no difratograma da blenda PBAT-PCL, 
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devido ao fato de o PBAT estar em maior quantidade na blenda. Os picos observados indicam que a 

blenda é predominantemente amorfa, apresentando baixa cristalinidade. 

Para a membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO (Figura 3.6, imagem c) os picos característicos de 

PBAT também são observados, porém um pouco deslocados para 20.8°, 22.7°, respectivamente. 

Além disso, nota-se o surgimento de um pico em 24,3°, possivelmente devido à presença da blenda 

Quitosana-PEO, que pode evidenciar uma interação entre as blendas. 

Para o carvão ativado (Figura 3.6, imagem e), os picos observados com menor intensidade 

próximos a 17° e 42°, e com maior intensidade próximos a 21 e 24°, indicando boa cristalinidade do 

material. Porém, para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, não são observados picos 

característicos do CA-CB, são observados picos característicos do PBAT no ângulo 2θ, em 20,8° e 

22,9°. Nota-se também a presença do pico em 24,0°, possivelmente devido à interação das blendas. 

Desta maneira, os picos observados na membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO indicam que a 

inserção de carvão ativado provocou uma redução da cristalinidade das membranas, possivelmente 

devido a uma plastificação da membrana, favorecida pelo aumento da temperatura, tratamento 

térmico, corroborando com a análise de DSC. 

Nota-se ainda, no difratograma da membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO (Figura 3.6, imagem 

d), o surgimento de dois novos picos em 16,9° e 15,3°, que se deve, possivelmente a reordenação 

das cadeias poliméricas. Estes picos também são observados para a membrana PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO, porém deslocados para 17,6 e 15,9°.  
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Figura 3.6. Difratogramas de DRX para amostras (a) Quitosana-PEO; (b) PBAT-PCL; (c) PBAT-
PCL/Quitosana-PEO, (d) PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO e (e) Carvão comercial de casca de coco 
de babaçu (CA-CB). Obtidos nas faixas de valores 2θ, entre 4° e 60 °, com incremento de 0,01°. 
 

3.3.2.5 Análise de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) 

Para identificar se a adição de CA-CB nas blendas poliméricas promoveu alguma variação nos 

grupamentos funcionais, realizaram-se análises de FT-IR (ATR), como indicado na Figura 3.7. 

Nota-se que a blenda Quitosana-PEO apresentou bandas características de grupamentos funcionais 

da quitosana: banda larga em aproximadamente, 3419 cm-1, correspondente ao alongamento de 

vibração de grupos amina e hidroxila [8-9]; banda em aproximadamente 2879 cm-1, atribuído à 

vibração de alongamento C-H [8]; e as bandas identificadas em aproximadamente 1650, 1453 e 

1335 cm-1 são relacionadas às aminas I, II e III, respectivamente [8]. Além disso, as bandas 

observadas em aproximadamente 1080 cm-1 são indicativo das vibrações de estiramento de C-O [8]; 

e as pequenas bandas observadas em aproximadamente 663 e 562 cm-1, correspondem as estruturas 

sacarídeas da quitosana [8]. O PEO também apresenta grupamentos funcinais no espectro FTIR, 

semelhantes aos da quitosana, no entanto, a estrutura de PEO apresenta ligações de O-H, C-H, C-C 

e C-O e suas bandas geralmente são detectadas entre 3421, 2889, 800-1400 cm-1 [8], 

respectivamente (Figura 3.7, imagem a).  

Para a membrana PBAT-PCL (Figura 3.7, imagem b) foram observadas bandas características 

dos polímeros PBAT e PCL. Dentre as bandas características do PBAT foram identificadas: o 

alongamento, assimétrico de C-H em 2948 cm-1 [33,35-36]; grupos carbonila C=O em 1710 cm-1 
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[35]; estiramento de C-O em 1505 cm-1 [15,36]; estiramento de C-H do CH2 em 1411 cm-1 [15,36-

37]; estiramento simétrico de C-O em 1270 cm-1 [15-16,35,38] e 1102 cm-1 [15,36-37]; 

estiramentos de C-H em 1016 cm-1 [36-37]; estiramento de C-H de grupos metileno (-CH2-) em 719 

cm-1 C-H [16,33,35-36]. Algumas bandas características do PCL também foram identificadas, tais 

como: estiramento assimétrico de C-H do CH2 em 2948 cm-1 [12,39]; estiramento de C=O em 1723 

cm-1 [13,39-40]; alongamentos, de C-O-C em 1244 cm-1 (assimétrico) [12,39] e 1188 cm-1 [13]; e 

alongamento de C-O em 1047 cm-1 [39]. Nota-se que a banda em 1723 cm-1, característica dos 

estiramentos de C=O do PBAT está deslocada para 1723 cm-1, devido à presença de PCL na 

membrana.  

Para as membranas de PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO 

(Figura 3.7, imagens c e d), foram observados grupamentos funcionais característicos tanto da 

blenda PBAT-PCL quanto da blenda Quitosana-PEO. Nos espectros obtidos para a membrana 

PBAT-PCL/Quitosana-PEO (Figura 3.7, imagem c), foram observadas algumas bandas 

características de PBAT como:  estiramentos de C-H do CH2, deslocados para 1420 cm-1 [15,36-

37]; e estiramentos de C-H de grupos metileno (-CH2-) em 723 cm-1 [16,35-36]. Grupamentos 

funcionais característicos do PCL também foram observados, tais como: alongamentos de C-O-C 

em 1245 cm-1 (assimétrico) [12,39]. Bandas características da quitosana foram observadas com 

mais destaque em 3422 cm-1, correspondente ao alongamento de vibração de grupos amina e 

hidroxila [8-9[; 1082 cm-1 [41]; 895 cm-1 [3] e 663 cm-1 [8]. Constata-se que não há a presença da 

banda característica dos estiramentos de C=O, característicos do PBAT e PCL, observada na blenda 

PBAT-PCL em 1723 cm-1, evidenciando a presença de Quitosana-PEO na membrana.   
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Figura 3.7.  Espectros vibracionais (FT-IR (ATR)) das membranas (a) Quitosana-PEO, (b) PBAT-
PCL, (c) PBAT-PCL/Quitosana-PEO, (d) PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO e (e) Carvão ativado 
comercial de casca de coco de babaçu (CA-CB), realizadas no módulo FT-IR (ATR) na região de 
4000 cm-1 a 650 cm-1.  

Para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO (Figura 3.7, imagem d) alguns grupamentos 

funcionais característicos do PBAT foram identificados, tais como: alongamento de C-H próximo 

de 3000 cm-1 [33]; alongamentos de C-O em 1723 cm-1 [36]; estiramento de C-H do CH2 em 1414 

cm-1 [15,36-37]; estiramento simétrico de C-O em 1270 cm-1 [15-16,35,38]; 1104 cm-1 [15,36-37], 

estiramento de C-H de grupos metileno (-CH2-) em 725 cm-1 [16,35-36]. Bandas características do 
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PCL também foram identificadas: alongamento simétrico de C-H do CH2 em 2942 cm-1 [12,39]; e 

estiramento de C=O em 1723 cm-1 [13,39-40]. Algumas bandas características são dadas em: 3422 

cm-1, alongamento de vibração de grupos amina e hidroxila [8-9]; e 663 cm-1, correspondente as 

estruturas sacarídeas da quitosana [8].  

Nota-se ainda, na membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO (Figura 3.7, imagem d), que a 

larga banda em 3414 cm-1 que evidencia a presença da blenda Quitosana-PEO [8-9]. No entanto, o 

maior indicativo de interação entre as blendas PBAT-PCL e Quitosana-PEO é dado pela banda em 

1102 cm-1, em que há uma união da banda de Quitosana-PEO (1080 cm-1) com a banda 

característica de PBAT-PCL (1102 cm-1), neste caso, a banda de PBAT-PCL é mais evidenciada 

devido esta blenda estar em maior quantidade na membrana. Além disso, há um indicativo de 

interação entre as blendas PBAT-PCL e Quitosana-PEO na banda em 723 cm-1 para a membrana 

PBAT-PCL/Quitosana-PEO e deslocado para 725 cm-1 para a membrana PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO.  

O CA-CB (Figura 3.7, imagem e) também apresentou algumas bandas em 3436 cm-1, 1573 cm-1, 

1371 cm-1 e 1103 cm-1, porém estas não foram identificadas no espectro da membrana PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO, devido à menor proporção de CA em relação à massa do polímero.    

3.3.2.6 Análidr de molhabilidade da superfície das membranas poliméricas 

O ângulo formado entre o líquido (água destilada) e a superfície do sólido (membrana) é 

conhecido como ângulo de contato, variando de de 0° a 180° [42]. Quando o ângulo de contato é 

menor que 90°, considera-se que o material possui caráter hidrofílico e, quando o ângulo é maior 

que 90°, o material possui caráter hidrofóbico [43]. Desta maneira, o ângulo de contato pode 

caracterizar a molhabilidade do material [42].  

Neste sentido, o ângulo de contato entre uma gota de água destilada e a superfície das blendas de 

PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO foram analisados para verificar a 

molhabilidade na superfície das membranas, observando se as mesmas apresentam características 

hidrofóbicas ou hidrofílicas, como indicado na Figura 3.8.  

A membrana PBAT-PCL com tratamento térmico (Figura 3.8, imagem a) apresentou ângulo de 

contato de, aproximadamente, 130° ± 2°, indicando caráter hidrofóbico. A membrana PBAT-

PCL/Quitosana-PEO (Figura 3.8, imagem b), apresentou ângulo de contato de 107° ± 2°, indicando 

que houve uma redução do ângulo de contato com a adição de Quitosana-PEO na superfície da 

blenda de PBAT-PCL. A membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO (Figura 3.8, imagem c), por 

sua vez, apresentou ângulo de contato de, aproximadamente, 117° ± 3°, indicando que o caráter 

hidrofóbico foi maior com a adição de CA-CB, comparada com a membrana PBAT-PCL-
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Quitosana-PEO, possivelmente devido à plastificação da membrana com a adição de CA-CB e 

tratamento térmico, como já mencionado, uma vez que o ângulo de contato do CA-CB foi de 0°.  

Com estes dados de molhabilidade da superfície da membrana, nota-se que a adição de carvão 

ativado e da blenda Quitosana-PEO na superfície da membrana PBAT-PCL reduziram o ângulo de 

contato, indicando maior contato com a superfície das membranas, podendo apresentar vantagens 

em aplicações ambientais, tais como a remoção de contaminantes de soluções aquosas.  

 

 

Figura 3.8. Ângulo de contato formado entre uma gota de água destilada e a superfície das blendas 
poliméricas: (a) PBAT-PCL; (b) PBAT-PCL/Quitosana-PEO; e (c) PBAT-PCL-CA/Quitosana-
PEO. Tempo de análise 3 s. 

3.3.3 Aplicação das membranas na retenção do fármaco cloridrato de tetraciclina 

Para possível aplicação como membrana para remoção de cloridrato de tetraciclina, 

primeiramente realizou-se a compactação das membranas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-

PCL-CA/Quitosana-PEO com água destilada, medindo o fluxo até o permeado permanecer 

constante (Figura 3.9, imagens a e b). O fluxo de compactação da membrana PBAT-

PCL/Quitosana-PEO iniciou em, aproximadamente, 11.000 kg/m2h, e aumentou durante alguns 

minutos, reduzindo com o tempo, ficando constante em, aproximadamente, 6.400 kg m2h, depois de 

13 horas (Figura 3.9, imagem a).  

Para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO o fluxo de compactação teve um fluxo inicial 

de, aproximadamente, 200 kg/m2h, que aumentou durante alguns minutos e diminuiu com o tempo, 

atingindo, aproximadamente, 40 kgm2h, depois de 8 horas (Figura 3.9, imagem b).  

Constata-se que o comportamento dos fluxos de compactação são semelhantes às duas 

membranas, em que o fluxo diminui devido à blenda de Quitosana-PEO que tende a inchar com o 

fluxo de água, diminuindo os espaços entre as fibras de PBAT-PCL e PBAT-PCL-CA. Além disso, 
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o maior fluxo verificado para a membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO pode ser atribuído ao seu 

caráter mais hidrofílico, fato este comprovado com as análises de ângulo de contato.  

O fluxo com tetraciclina a 100 mg L-1 foi realizado em seguida, para analisar a capacidade de 

remoção com a membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO. Constatou-se que o comportamento foi 

semelhante ao da permeabilidade, em que o fluxo inicial foi elevado, em aproximadamente 5.500 

kgm2h, foi diminuindo com o tempo, chegando a aproximadamente 1200 kgm2h (Figura 3.9, 

imagem c). Com a relação entre a concentração final/concentração inicial (mg L-1) em função do 

tempo (minutos) pode-se observar que a remoção do fármaco aconteceu durante os primeiros 45 

minutos, chegando a uma remoção de aproximadamente 6% (Figura 3.9, imagem e). Nota-se que o 

fluxo influencia significativamente na remoção do fármaco. Embora o fluxo tenha diminuído com o 

tempo, a membrana já havia saturada nos primeiros minutos e, por isso, não manteve aumentou sua 

remoção. 

Com a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, o fluxo de tetraciclina foi realizado 

primeiramente para a concentração de 100 mg L-1 que iniciou em 30 kgm2h, teve um pequeno 

aumento e, em seguida, uma redução com o tempo, chegando ao fluxo constante de, 

aproximadamente, 50 kgm2h, depois de 18 horas (Figura 3.9, imagem d). Com este fluxo 

consideravelmente baixo, a remoção de tetraciclina chegou a 57% nos primeiros 30 minutos, depois 

a membrana foi saturando e, no fluxo constante a remoção manteve-se em, aproximadamente, 4%. 

Estas análises foram realizadas em duplicatas, variando a concentração do fármaco, para 100, 200 e 

500 mg L-1. Com a concentração de 100 mg L-1, a remoção média foi de 42,7%, com a concentração 

de 200 mg L-1, a remoção média aumentou para 44,5% e com a duplicata de 500 mg L-1 foi obtida 

adsorção média de 52,7% (Figura 3.9, imagem f). Desta maneira, verificou-se que com o aumento 

da concentração do fármaco, há também um aumento na remoção inicial dada pela membrana nos 

primeiros 30 minutos. 
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Figura 3.9. (a) Compactação da membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO; (b) Compactação da membrana 
PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO; (c) Fluxo de CTC, concentração de 100 mg L-1, para a membrana PBAT-
PCL/Quitosana-PEO; (d) Fluxo de CTC, concentração de 100 mg L-1, para a membrana PBAT-PCL-
CA/Quitosana-PEO; (e) Capacidade de remoção de CTC para a membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO; (f) 
Capacidade de remoção de CTC para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, nas concentrações 100, 
200 e 500 mg L-1.  

 



81 
 

Com o aumento da concentração de CTC para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, 

verifica-se que a remoção do fármaco aumenta, chegando a uma capacidade de remoção de, 

aproximadamente, 3,3 mg g-1, no entanto, o comportamento dado pela relação entre a concentração 

final/concentração inicial (mg L-1) versus tempo (minutos) é semelhante, mantendo uma remoção 

no fluxo constante (Figura 3.9, imagem f).  

Constata-se que os resultados obtidos com as membranas PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO 

apresentaram maior capacidade de remoção de CTC em relação à membrana PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO, indicando que a funcionalização da membrana com adição de Ca-CB aumenta 

sua capacidade de remoção. No mesmo sentido, Taheran [28], produziu membranas poliméricas de 

poliacrilonitrila, a partir da técnica de eletrofiação, contendo carvão ativado de biomassa, chegando 

a uma remoção de cloridrato de tetraciclina de 6 mg g-1.  

No entanto, outros estudos com base nesse material, no sentido de modificar a superfície das 

membranas, assim como estudos cinéticos e variação do pH, ainda são necessários para melhorar a 

obtenção de membranas com maiores capacidades de remoção de micropoluentes.   

Após as análises de compactação da membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO e fluxo com 

CTC, foram realizados testes de estudos de fauling (fluxo sujo com água) para a limpeza da 

membrana, e sua reutilização, após o fluxo de 100 mg L-1 de CTC. Na Figura 3.10 pode-se verificar 

que o teste de fluxo sujo, para a membrana PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO, apresentou fluxo 

constante após 180 minutos, de aproximadamente 40 kgm2h, indicando que a membrana não estava 

entupida, uma vez que o fluxo limpo (fluxo constante) era de 40 kgm2h. Isso indica que a 

membrana obtida pode ser reutilizada várias vezes, sem alterar seu fluxo limpo, mantendo sua 

capacidade de remoção, que é dependente do fluxo baixo.  
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Figura 3.10. Fluxo sujo – membrana PBAT-PCL/Quitosana-PEO.  
  

Diante desses testes, nota-se que a membrana de PBAT-PCL-CA/Quitosana-PEO pode ser 

utilizada para a remoção de micropoluentes, devido às suas propriedades, incluindo sua boa 

molhabilidade da superfície, favorecidas com a adição de CA-CB. Além disso, a membrana pode 

ser reutilizada várias vezes, sem perder sua capacidade de remoção. 

 

3.4 Conclusões  

Membranas nanofibrosas compostas pelas blendas PBAT-PCL/Quitosana-PEO e PBAT-PCL-

CA/Quitosana-PEO foram sintetizadas, pela técnica de eletrofiação, e submetidas aos testes de 

caracterização, os quais indicaram interação entre as blendas, análise de FTIR, redução da 

cristalinidade com a adição de CA-CB, fato este comprovado pelas análises de DSC e DRX. Maior 

estabilidade foi verificada pelas análises de TGA, com a adição de CA-BC. Testes de remoção de 

CTC  promoveram uma maior capacidade de remoção do fármaco com maior concentração, sendo 

obtidas boas capacidades de remoção, indicando que as membranas sintetizadas são promissoras 

para aplicações ambientais, tais como a remoção de micropoluentes.   
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4. CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Mediante a técnica de eletrofiação, foi possível a produção e caracterização de membranas 

poliméricas de PBAT/PCL, funcionalizadas com carvão ativado que influenciaram no diâmetro das 

fibras e morfologia, devido à uma possível interação entre o carvão e os polímeros que compõem as 

blendas.  

Após o tratamento térmico da superfície houve variação na estabilidade térmica dos polímeros e 

modificação da morfologia das blendas, reduzindo os espaços entre as fibras, tornando possível a 

aplicação das membranas na remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina.  

Com a adição da blenda Quitosana-PEO na superfície das membranas houve uma modificação 

na estabilidade dos polímeros, cristalinidade e redução do caráter hidrofóbico, aumentando sua 

capacidade de remoção do fármaco cloridrato de tetraciclina.  

Em trabalhos futuros, a remoção de outros micropoluentes pode ser verificada, com variação de 

pH e concentração das amostras, além de estudos de recuperação das membranas. Outros materiais 

adsorventes também podem ser incorporados nas blendas, com intuito de aumentar a capacidade de 

remoção do material.  
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