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RESUMO

A tecnologia e suas inovac@es tornou-se um grande aliado para area da saude. Com a busca
por resultados imediatos e mais precisos em exames médicos a utilizacdo de dispositivos
biomédicos como auxilio se tornou indispensavel. Os eletrodos de superficie sdo exemplos
destes dispositivos, utilizados para obtencdo de potenciais elétricos gerados pelo corpo
humano, tornando-se possivel 0 monitoramento das atividades musculares. Esses eletrodos
sdo dispositivos formados por sensores de prata/cloreto de prata sobre um substrato
polimérico. Os eletrodos de superficie possuem um gel adesivo para possibilitar aderéncia dos
mesmos & pele, além de auxiliar na condutividade se tiverem um sal condutor em sua
composicdo. Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo o desenvolvimento de um
gel adesivo/condutivo para eletrodos de superficie. Para tal foram produzidos geis poliméricos
a base de polivinilpirrolidona (PVP), alcool polivinilico (PVA) e uma mistura destes
polimeros. Para a preparacdo destes geéis utilizou-se os polimeros PVP e/ou PVA em
diferentes concentracdes (10%, 20% e 30%), o aditivo polietilenoglicol 400 (10% v/v), o
cloreto de potassio (5% m/v) como sal condutor e 20 mL de agua destilada. Os géis foram
caracterizados por espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR),
microscopia optica (MO), calorimetria exploratdria diferencial (DSC), condutividade elétrica
e adesividade. Os resultados da espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier
mostraram a presenca de grupos funcionais e bandas tipicas dos polimeros utilizados nos géis.
A microscopia optica mostrou uma morfologia de superficie melhor para as amostras a base
de polivinilpirrolidona (PVP). As analises de calorimetria exploratéria diferencial
identificaram temperaturas de transicdo e degradacdo proximas para amostras de PVA e PVP.
A condutividade elétrica para o gel desenvolvido a base de PVP foram satisfatorios
apresentando um potencial de melhoria. A adesividade mostrou-se presente apenas nas
amostras de PVP. Os resultados indicam que foi possivel o desenvolvimento de um gel

adesivo/condutivo com os materiais apresentados.

Palavras-Chave: Dispositivos biomédicos. Eletrodos de superficie. Gel adesivo. Polimeros.



ABSTRACT

The technology and its innovations have become a great ally for health care. With the search
for immediate and more accurate results in medical examinations the use of biomedical
devices as an aid has become indispensable. Surface electrodes are examples of these devices,
used to obtain electrical potentials generated by the human body, making it possible to
monitor muscular activities. These electrodes are devices formed by silver/silver chloride
sensors on a polymeric substrate. The surface electrodes have an adhesive gel to allow
adhesion of the same to the skin, as well as assist in conductivity if they have a conductive
salt in their composition. In view of the above, this work had the objective of developing an
adhesive/conductive gel for surface electrodes. Polyvinylpyrrolidone (PVVP), polyvinylalcohol
(PVA) and a mixture of these polymers were produced for this purpose. For the preparation of
these gels the PVP and/or PVA polymers were used in different concentrations (10%, 20%
and 30%), the polyethylene glycol 400 additive (10% v/v), the potassium chloride (5% v) as
the conducting salt and 20 mL of distilled water. Gels were characterized by Fourier
transform infrared (FTIR) spectroscopy, optical microscopy (OM), differential scanning
calorimetry (DSC), electrical conductivity and adhesiveness. The Fourier transform infrared
spectroscopy results showed the presence of functional groups and bands typical of the
polymers used in the gels. Optical microscopy showed better surface morphology for
polyvinylpyrrolidone (PVP) based samples. Differential scanning calorimetry analyzes
identified near transition and degradation temperatures for PVA and PVP samples. The
electrical conductivity for the PVP-based gel was satisfactory with a potential for
improvement. The adhesiveness was only present in PVP samples. The results indicate that it

was possible to develop an adhesive/conductive gel with the materials presented.

Keywords: Biomedical devices. Surface electrodes. Adhesive gel. Polymers.
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1 INTRODUCAO

O uso de dispositivos biomédicos, auxiliando na resolucdo de problemas e na obtencéo
de resultados na area da saude, tem crescido ao longo dos anos. A tecnologia destes
dispositivos permite uma relacdo mais rapida entre prevencdo, diagndstico e terapia de
doencas. A utilizacdo de eletrodos de superficie na analise comportamental de masculos, por
exemplo, tem sido algo indispensavel, visto que a tecnologia dos sinais providos pelas
correntes elétricas possibilitam uma aplicabilidade mais facil e nimeros mais exatos nas
analises.

Os primeiros trabalhos envolvendo a preparacdo de eletrodos com superficies
modificadas surgiram no inicio da década de 70. Até entdo s6 eram utilizados eletrodos de
materiais ditos “inertes” tais como carbono, ouro, platina e mercurio (SOUZA, 1996).

A eletromiografia e o eletrocardiograma séo técnicas que fazem uso destes eletrodos e
dos sinais obtidos por eles por meio dos pulsos elétricos. Enquanto a eletromiografia “¢
utilizada nas ciéncias de reabilitacdo, ergonomia e diagndsticos neuromusculares (FORTI,
2005)” os eletrocardiogramas se atem na avaliagdo de distirbios do ritmo cardiaco.

Uma técnica bastante atrativa para a preparacdo de eletrodos modificados € o
recobrimento da superficie do eletrodo com filmes poliméricos, que devem ser condutores ou
permeaveis ao eletrélito de suporte e a espécie de interesse. A cobertura polimérica pode ser
obtida a partir de solugdes de polimeros pré-formados, ou através de polimerizacdo in situ a
partir de unidades monomeéricas (SOUZA, 1996).

Para uma melhor adesdo destes eletrodos a pele o uso de géis poliméricos sédo
recorrentes, 0s quais também auxiliam na condutividade se tiverem um sal condutor em sua
composicao.

Trabalhos recentes mostram a busca por melhorias dos eletrodos de superficie,
métodos e associacdo de eletrodos com técnicas para potencializagdo das medidas e uma
melhor condi¢édo de trabalho.

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho é o desenvolvimento de um gel
adesivo/condutivo para uso em eletrodos de superficie e sua caracterizacdo e comparagdo com

um gel comercial.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Dispositivos biomédicos

Até ha pouco tempo atras, o termo instrumento médico representava instrumentos
manuais simples utilizados por médicos para observar pacientes, examinar 6rgdos, fazer
medidas simples, ou ministrar medicamentos. Estes pequenos instrumentos, tais como
estetoscopios, termdmetros, depressores de lingua e algumas ferramentas cirtrgicas cabiam
tipicamente na bolsa de mdo de um médico. Hoje, os instrumentos médicos sdo
consideravelmente mais complicados e diversos, principalmente porque eles incorporam
sistemas eletrénicos de deteccdo, transducdo, manipulagdo, armazenamento e exibicdo de
dados ou informacdo. Além disso, os especialistas médicos de hoje requerem medicdes
detalhadas e precisas de um vasto numero de parametros fisiologicos para diagnosticar
doencas e prescrever complicados procedimentos para trata-las. Como resultado, o namero de
instrumentos e dispositivos médicos cresceram de algumas centenas na geracao anterior para
mais de 10.000 hoje, e a complexidade destes instrumentos cresceu N0 MesSMO passo
(RAMIREZ, 2019).

Enguanto que os instrumentos medicos adquirem e processam informacgdo e dados
para monitoracdo de pacientes e diagnostico de enfermidades, os dispositivos médicos
utilizam energia elétrica, mecanica, quimica ou radiacdo para alcancar um proposito
terapéutico desejado, mantendo fungdes fisiologicas ou ajudando um paciente em processo de
cura. Para mencionar somente algumas fungdes, os dispositivos médicos bombeiam sangue,
removem produtos de residuos metabdlicos, pulverizam pedras dos rins, infundem liquidos e
drogas, estimulam mdsculos e nervos, cortam tecidos, administram anestesia, aliviam dores,
restabelecem fungdes ou aquecem tecidos. Por causa da sua complexidade, os dispositivos
médicos sdo utilizados, na maioria das vezes, em hospitais e centros médicos por pessoal
treinado, mas alguns também podem ser encontrados nas residéncias, onde sdo operadas pelos
proprios pacientes ou pelas pessoas que tomam conta deles (RAMIREZ, 2019).

Um tipo de dispositivo biomédico sdo os dispositivos de estimulos nervosos, que
como o préprio nome diz, sdo responsaveis por proporcionar estimulos ao corpo humano para
que sejam feitas leituras de sinais através destes.

A pele é ricamente inervada por axdnios que se distribuem em uma vasta rede de
nervos periféricos, que vdo desde os receptores sensoriais somaticos até o sistema nervoso

central. Esses axdnios sdo chamados de aferentes primarios (GARDNER e KANDEL, 2000a;
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GARDNER et al., 2000b). Os ax6nios possuem uma Vvariedade de didmetros que se
correlacionam com o tipo de receptor sensitivo aos quais estéo ligados.

No processo de transmissdo de informacdes sabemos que o neurbnio € 0 nosso
facilitador. Ele por sua vez, é uma célula excitavel geradora de potenciais de acdo (PA)
(SOUZA, KRISAN, COSTA E FERMOSELI, 2015). Segundo Lent (2010) PA é um pulso
elétrico gerado pela membrana plasmatica, rapido, que se propaga com enorme velocidade ao
longo do axdnio. Tém caracteristicas proprias, tais quais: forma grafica invariante, ou seja,
ocorrerd sempre da mesma forma para cada tipo de neurénio.

Uma maneira de proporcionar os estimulos nervosos é através de pulsos elétricos sob a
pele. Por meio dos eletrodos superficiais é possivel proporcionar estimulos elétricos a pele,
que serdo utilizados para se obter sinais como respostas para leitura e interpretacdo de um

resultado.

2.2 Eletrodos de superficie

Os eletrodos séo dispositivos de entrada e saida de corrente em um sistema elétrico. O
eletrodo € o local de coneccdo entre o corpo e o sistema de aquisicdo, devendo ser colocado
proximo o bastante do musculo para que este possa captar sua corrente idnica. A area da
interface eletrodo-tecido é chamada de superficie de deteccdo, comportando-se como um
filtro passa-baixa cujas caracteristicas dependem do tipo de eletrodo e do eletrélito utilizado
(MARCHETTI e DUARTE, 2006).

Existem diversos tipos de eletrodos, delineados para diferentes tipos de aquisicao,
tarefa, natureza da pesquisa e muasculo especifico. Em se tratando de masculos profundos ou
pequenos, utilizam-se eletrodos de fio ou de agulha, pois esses possuem pequena area de
deteccdo e sao limitados nos estudos de unidades motoras (MARCHETTI e DUARTE, 2006).

Os eletrodos superficiais sdo aderidos a pele, constituindo uma superficie de deteccao
que capta a corrente na pele através da interface pele-eletrodo. Sdo geralmente compostos por
um sistema Ag-AgCl associado a um gel condutor (eletrélito). Contudo, qualquer combinacéo
metal/gel que permita reacdo eletrolitica pode servir (MARCHETTI e DUARTE, 2006).

Eletrélitos poliméricos sdo basicamente sistemas binarios do tipo polimero/sal, onde o
polimero atua como solvente para um sal, tornando-o parcialmente dissociado na matriz e
levando o sistema a um comportamento de eletrélito (ALEXANDRE, GUILHERME e
SILVA, 2015).
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2.3 Polimeros

Polimero é uma molécula grande, de alta massa molar, originada da repeticdo de
segmentos ao longo da cadeia; seu termo é originado do grego: poli que significa muitos e
mero que significa partes ou unidadesl. Assim, podemos dizer que polimeros séo
macromoléculas caracterizadas pela repeticdo maltipla de uma ou mais espécies de unidades
estruturais menores (mondmeros) ligadas umas nas outras em quantidades suficientes para
prover uma serie de propriedades que ndo variam marcadamente com a adi¢cdo ou remocao de
uma ou de poucas unidades constitucionais (RODRIGUEZ, 2009).

Apresentam caracteristicas proprias, mais dominantes que as que decorrem da
natureza quimica dos atomos que as constituem ou dos grupamentos funcionais presentes.
Tais propriedades decorrem de interagfes envolvendo segmentos da mesma macromolécula
ou de outras. Em solucgéo, essas interagcdes entre moléculas de alto peso molecular acarretam
um pronunciado aumento da viscosidade; e a evaporacao do solvente dessas solugdes viscosas
resulta na formacéo de filmes ou peliculas (RODRIGUEZ, 2009).

Os polimeros podem ser classificados de diversas formas, entre elas, em relagéo: a sua
ocorréncia, a sua estrutura, a natureza da sua cadeia, a0 seu comportamento mecanico, a
disposicdo espacial dos seus monomeros, a sua morfologia e ao tipo de reacdo que Ihe deu
origem (ALMEIDA e MAGALHAES, 2004).

Em relacdo a sua ocorréncia, 0s polimeros podem ser: naturais e sintéticos. Os naturais
sdo aqueles que ja existem normalmente na natureza. S0 exemplos destes polimeros, entre
outros, a celulose, a borracha natural, o amido, as proteinas e os acidos nucléicos. A maioria
dos polimeros sintéticos sdo compostos organicos, produzidos pelo homem através da reacédo
de polimerizacdo de moléculas simples, dos quais sdo exemplos: o Nylon, o Dacron, o PVC, o
vidro acrilico, o polietileno, etc. Os polimeros sintéticos sdo obtidos pela unido de monémeros
a molécula em crescimento, um de cada vez, no qual o0 monémero origina o polimero. A sua
producdo é feita através de um processo de polimerizacdo, de modo a formarem-se as longas
cadeias de moléculas organicas (ALMEIDA e MAGALHAES, 2004).

2.3.1 Polivinilpirrolidona (PVP)
A polivinilpirrolidona (PVP), também chamada de polividona, € um homopolimero de

N-vinil-2-pirrolidona obtido por polimerizacdo via radicalar em &agua ou em alcool

isopropilico, de natureza higroscopica e compativel com uma ampla faixa de resinas
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hidrofilicas e hidrofébicas. O polimero € um pé branco, amorfo de fluxo livre que se
solubiliza em &gua e em solventes organicos, tendo a capacidade de formar complexos
estaveis com polimeros e sufactantes. A grande frequéncia de aplicacdes do PVP e seus
copolimeros na medicina e nas industrias farmacéuticas ocorrem devido a essas propriedades
do PVP (DOS SANTOS, 2011).

Como a maioria das moléculas poliméricas, a polivinilpirrolidona também é muito
inerte em reacdes fisiol6gicas. SO é letal se ingerida em grande quantidade, por exemplo para
0 grau K30 € necessario mais de 100 g/kg. Nao é irritante de pele ou olhos (DA SILVEIRA,
1993).

O PVP vem sendo usado por um grande nimero de aplicacdes biomédicas devido as
suas propriedades notaveis como alto grau de hidrofilicidade, alta capacidade de
complexagdo, biocompatibilidade e etc.. Além disso, o PVP é um material altamente
lubrificante (DOS SANTOS, 2011).

As qualidades adesivas sdo utilizadas para formular adesivos e solugdes litograficas.
Como coloide protetivo é utilizado em formulagdes de drogas, detergentes e em dispersdes de
pigmentos (DA SILVEIRA, 1993).

A Figura 1 ilustra a estrutura quimica do PVP.

Figura 1 — Estrutura quimica do PVP

N 0)

—¢CH —CH,)7—

Fonte: Dornelas, Resende, Tavares e Gomes (2014)

2.3.2 Alcool Polivinilico (PVA)

O poli (alcool vinilico) (PVA) é a resina sintética, solivel em &gua, produzida em

maior volume no mundo. Foi obtido pela primeira vez em 1924, por Herrman e Haehnel, pela
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hidrélise do poli (acetato de vinila), que é a forma de obtencdo comercial utilizada até hoje
(ARANHA e LUCAS, 2001).

E também conhecido por &lcool polivinilico possui uma estrutura quimica
relativamente simples com grupos hidroxila pendentes. A polimerizacdo direta do alcool
vinilico ndo € possivel devido a instabilidade do monémero, o qual se tautomeriza para a
forma de acetaldeido. Portanto, o PVA é um polimero sintético obtido por meio da
polimerizacdo radicalar do monémero de acetato de vinila para poli acetato de vinila (PVAC),
seguida pela hidrdlise dos grupos acetato para produzir a cadeia polimérica hidroxilada, como
ilustrado na Figura 2 (RASIA, 2014).

Figura 2 — Estrutura quimica do alcool polivinilico (PVA).

—(~CHECH~]—[—CHE{:H~]—
T,
OH o

c=0

CH,

paoli aleool vinilico (PYVA)

Fonte: Rasia (2014)

O PVA apresenta-se como pd branco-amarelado ou em granulos translicidos, solivel
em agua, atoxico para os seres humanos, e biodegradavel, sendo largamente utilizado na
industria como estabilizante, formador de filmes, adesivo e tensoativo ndo-idnico. Na area de
biomédica, é utilizado na fabricacdo de lentes e no desenvolvimento de sistemas de liberacéo
prolongada de farmacos e bio/nano-materiais. Na area cosmética, polimeros como o alcool
polivinilico sdo utilizados como agentes de dispersdo, agentes formadores de filme ou
espessantes (VIEIRA, 2008).

A solubilidade em &gua, biodegradabilidade e biocompatibilidade fazem do PVA um
dos polimeros sintéticos mais interessantes99. A biodegradabilidade é um pré-requisito chave
de precursores de hidrogéis para aplicac6es biomédicas (RASIA, 2014).

E um polimero sintético solivel em agua e com excelente capacidade de formagio de
filmes, poder emulsificador e adesivo e pode ser empregado também em industrias de tintas,
papel e materiais ceramicos (TAVARES, 2013).
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2.3.3 Polietilenoglicol (PEG)

Sdo denominados polietilienoglicol os polimeros com mais de trés etilenos. Possuem
uma apresentacdo que varia entre um liquido translicido e flocos hidrossoldveis. Os
polietilenoglicois sdo soluveis em agua, gordurosos e ndo volatizam. S&o empregados na
indastria como lubrificantes, veiculos medicamentosos, solventes, ligantes e insumos nas
industrias de borracha, cosméticos, agricultura, téxtil, papel, petréleo, alimento, farmacéutica,
entre outras (PRADO, 2008).

O PEG é formado por repetidas subunidades de 6xido de etileno, cujo ndmero é
representado por um ndmero inteiro n. Cada residuo de éxido de etileno possui massa
molecular de 44 Da, sendo que n x 44 Da representa 0 numero médio da massa molecular da
cadeia do PEG, e seus dois grupos hidroxi terminal podem ser quimicamente ativados. A
massa molecular do PEG ativado, comumente utilizada para fins biomédicos e
biotecnologicos, esta entre 100 Da e 20.000 Da (PRADO, 2008).

O polietilenoglicol 400 foi utilizado como aditivo na preparacdo das amostras de géis
deste trabalho, servindo como um ligante e promovendo uma melhor estabilizagdo das
amostras. Este PEG “possui a caracteristica hidrofila da cadeia de polioxietileno da linha
ATPEG permite a obtencdo de um polimero higroscépico e altamente sollvel em agua”
(SABER QUIMICA, 2019).

A Figura 3 ilustra a estrutura quimica do polietilenoglicol.

Figura 3 — Estrutura do polietilenoglicol.

Ho\{\o/ﬂ\/OH

Fonte: Brito, Silva, Oliveira, Semido, Bezerra, Ribeiro, Cavalcante, Trevisan
e Ricardo (2012).
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2.4 Cloreto de potéssio

O cloreto de potéssio (KCI) pode se apresentar em forma de cristais ou p6 branco,
sendo ele inodoro e de ph neutro. E uma fonte de cloro e potéassio, onde sua composicéo é de
52% potéssio e 48% cloro.

E um composto quimico usado na industria quimica, farmacéutica e alimenticia para
diversos fins. No nosso organismo, € usado para suprir a deficiéncia de potassio e atuar em
diversos papéis no sistema nervoso, na contracdo do muasculo cardiaco, esquelético e liso, na
producdo de energia, na sintese de &cidos nucleicos, na manutencdo da pressdo arterial e na
funcdo renal. O cloreto de potassio também pode ser usado na indUstria em metallrgicas na
soldagem e fundicdo de metais, por exemplo, onde atua como um agente de fluxo. Pode ser
usado ainda como um agente descongelante para uso doméstico. (MUNDO BOA FORMA,
2019).

O cloreto de potéssio trata-se de um eletrélito. “Substancias que, em solu¢do aquosa,
aumentam a condutividade da &gua, sdo denominadas eletrdlitos. Os eletrolitos séo
responsaveis pela conducdo de eletricidade em uma solucdo aquosa e essa conducéo é feita
pelos jons formados” (DE OLIVEIRA, DA SILVA, TOFANI, 2009).

Estes eletrolitos podem ser classificados em fortes ou fracos. Os eletrélitos fortes “sdo
substancias que se dissociam ou se ionizam totalmente em solu¢do aquosa”, ja os eletrolitos
fracos “sdo substancias que se ionizam parcialmente em solugdo aquosa” (DE OLIVEIRA,
DA SILVA, TOFANI, 2009). Desta forma o cloreto de potéassio se caracteriza como um
eletrolito forte.

Os geis produzidos neste trabalho tiveram o cloreto de potassio em sua composicdo
como o sal condutor, formando assim solucdes eletroliticas. A funcdo do KCI foi de
possibilitar condutividade aos géis, onde “a condutividade de uma solucdo eletrolitica
depende, naturalmente, da concentracdo da solu¢do. Uma solucdo que ndo tenha nenhum ion
no conduz eletricidade” (MARTINEZ, 2017).

Os condutores de corrente elétrica sdo idnicos ou eletronicos. Nos condutores
eletrbnicos metalicos a corrente elétrica é transportada pelos elétrons que se deslocam entre as
camadas de valéncias dos atomos. A aplicacdo de uma diferenca de potencial entre dois
eletrodos inertes imersos em uma solucdo ibnica promove o deslocamento dos ions da
solucdo. Nestas condicdes, a corrente elétrica é transportada por ions positivos e negativos.

Esses ions, ao contrario dos elétrons, tém massa consideravel e entdo, a passagem de corrente
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elétrica é acompanhada por transporte significativo de matéria. (DO VAL, DOMINGUES E
MATENCIO, 2019).
O cloreto de potassio comportou-se como um condutor idnico nas solugdes dos géis

preparadas.
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3 METODOLOGIA

3.1 Preparagdes das amostras

Para preparacdo do gel adesivo com diferentes composicbes e concentracdes
poliméricas de (PVP, PVA e PVP/PVA) foi inicialmente preparado as solu¢fes aquosas com
PVP variando a concentracdo em 10%, 20% e 30% (m/v), da mesma forma para o PVA e 0
PVP/PVA sendo neste na proporcdo de 1:1. Em todas as composic¢Oes e concentracdes foram
adicionados na mesma concentracédo valores fixos de 10% v/v para o polietilenoglicol 400 e

de 5% m/v para o cloreto de potassio, conforme observado no fluxograma da Figura 4.

Figura 4 — Fluxograma de preparacao dos géis.

Adicao do Polimero
(PVP ou PVA) em
agua destilada

Adicéo do Adicao do Cloreto de
Polietilenoglicol Potassio

Transferéncia para

Secagem em estufa placa de petri

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Todos os célculos das concentracdes percentuais foram feitos em cima do volume de
agua destilada utilizada para cada amostra (20 mL).

As solucdes de PVP e PVA foram preparadas sob agitacdo magnética a uma
temperatura de 100°C e 120°C respectivamente, variando-se apenas 0 tempo que cada
amostra ficou sob agitacdo, 20, 30 e 45 minutos, da menor para maior porcentagem de

polimero respectivamente.



18

O polietilenoglicol (aditivo) e o cloreto de potassio (sal condutor) foram adicionados
ainda sob agitacdo, a partir do instante em que observou-se a diluicdo do polimero na agua
(Figura 5).

Figura 5 — Preparacdo das amostras de gel.

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Com relacdo as amostras da mistura PVP/PVA, foram preparadas sob agitacéo
magnética a uma temperatura de 120°C, variando-se apenas o tempo que cada amostra ficou
sob agitacdo, 25, 35 e 55 minutos, da menor para maior porcentagem de polimero
respectivamente. O PVA foi o primeiro a ser adicionado em agua por apresentar maior
dificuldade de dissolucdo e se apresentar cristalizado. Em seguida foi adicionado o PVP.
Assim como nas amostras apenas com PVP ou PVA, o polietilenoglicol e o cloreto de
potassio foram adicionados ainda sob agitacdo, a partir do instante em que observou-se a
diluicdo dos polimeros na agua.

Ao final da preparacdo, cada amostra foi colocada em placas de petri e levadas a estufa
a uma temperatura de 40° C durante 24 horas para obter uma melhor evaporacao da agua e

consequentemente uma melhor formacao do gel.
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3.2 Caracterizagoes

3.2.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

O FTIR permite determinar a presenca dos grupos funcionais nos materiais através do
espectro vibracional e rotacional caracteristicos dos mesmos denominados de bandas de
absorcdo, correspondentes aos niveis de energia. A técnica permite identificar parametros
como grupos terminais e ramificacdes de cadeias (PAVIA, et al., 2010)

As andlises utilizando a técnica de Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier das amostras de PVP, PVA e da mistura PVP/PVA, 10%, 20% e
30% foram realizadas em temperatura ambiente e o equipamento utilizado foi o Spectrum 400
da Perkin Elmer. A técnica FTIR foi utilizada para identificar as bandas caracteristicas dos
grupos funcionais das amostras, utilizando a faixa de varredura de 4000 a 600 cm™. As

leituras foram realizadas diretamente nas amostras.

3.2.2 Microscopia Optica (MO)

Para analisar a morfologia de superficie das amostras, assim como, a distribuicdo das
particulas na matriz, fez-se uso da técnica de Microscopia Otica, onde os géis de PVP, PVA e
PVP/PVA a 10%, 20% e 30% foram submetidas a analise pelo método de iluminacdo por
reflexdo de luz visivel. O equipamento utilizado para a obtencdo das imagens foi o
Microscopio Hirox de modelo KH-1300. O canhdo acoplado a estacdo de captura de imagem
foi o da série Mx sendo 0 Mx (G) — 2016Z, com aumento de 60X e 160X.

Foram utilizados dois tipos de lentes adaptadoras para essa analise, a lente AD —
2016S que permite, no modo de observacdo normal, uma magnificacdo de 20-160X e a lente
AD-2016LOW, que na observacdo em modo de baixa ampliacdo, possibilita aumentos de 6-
48X.

3.2.3 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

DSC é a técnica pela qual se mede a diferenga de energia fornecida a substancia e a
um material de referéncia, termicamente inerte, em funcdo da temperatura, enquanto a
substéncia e a referéncia sdo submetidas a uma programacgdo controlada de temperatura. A

DSC ¢é uma técnica derivada da DTA, por isso, sdo consideradas técnicas semelhantes e
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complementares, pois, permitem avaliar as variagdes entalpicas que ocorrem com uma dada
substancia durante um processo de aquecimento ou resfriamento (CANEVAROLO JR., 2006;
IONASHIRO, 2004).

As andlises DSC das amostras de PVP, PVA e da mistura PVP/PVA, 10%, 20% e 30%
foram realizadas em um equipamento DSC TA modelo Q20, com uma faixa de temperatura
de 30 a 400 °C com razdo de aquecimento de 10 °C/min, em atmosfera de nitrogénio, com
fluxo de 50 mL/min. Foi utilizado massa de 2,00 + 0,05 mg acondicionada em cadinho de

aluminio para cada amostra.

3.2.4 Condutividade Elétrica

A condutividade do material esta relacionada com a quantidade de elétrons livres que
ele pode apresentar, assim, quanto maior for a quantidade de elétrons livres, maior sera sua
capacidade de conduzir corrente elétrica. Esses elétrons livres apresentam como
caracteristicas a facilidade de sair ou entrar em um atomo, e estéo localizados na ultima ou na
penultima camada da eletrosfera (LIMA, FONSECA, BRAZ E CUNHA, 2018).

No caso dos géis preparados, utilizou-se o cloreto de potéssio como responsavel para
dar condutividade as amostras, portanto, as condutividades dos géis estardo relacionadas com
a quantidade de carga i6nica (ions livres) disponivel para conduzir uma corrente elétrica.

Os valores de condutividade elétrica de cada amostra de gel foram calculados a partir
dos valores encontrados de resisténcia elétrica, resistividade, area e comprimento do gel. A
resisténcia elétrica dos geis (comercial e produzidos no laboratério) e a tensdo aplicada neles
a partir de uma fonte, foram verificadas atraves de um multimetro digital sendo analisado uma

amostra de area 2 cm x 1,5 cm como mostram Figuras 6 e 7.
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Figura 6 — Medicdo da resisténcia.

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Figura 7 — Medicao da tenséo.

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

3.2.5 Adesividade

O termo adesdo pode se referir as for¢as moleculares atuantes em uma superficie ou a
energia necessaria para romper uma junta adesiva, e a adesdo entre dois substratos € resultado
de fendmenos quimicos e fisicos, além de fungdo da reologia do meio e das propriedades
geométricas dos substratos (VASCO e TAMBANI, 2012).
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Um adesivo deve fazer duas coisas quando aplicado as superficies, primeiro deve
molhé-la, se espalhando e, a segunda é fazendo um angulo de contato préximo a zero, e
quando endurecido, possuir uma coesividade forte como um s6lido. Quando ha o contato
intimo com o material, forcas de van der Waals sdo formadas, assim como outras ligacdes
intermoleculares também podem ser formadas no processo de endurecimento do adesivo.
(PINEDA, 2014)

Os géis produzidos foram analisados quanto a adesividade de acordo com a aderéncia

dos géis na pele e em outras superficies.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Preparag0es das amostras
As Figuras 8, 9 e 10 ilustram as amostras contendo gel a base de PVP, de PVA e a

mistura dos dois polimeros.

Figura 8 — Placas de petri contendo o gel a base de PVP (10%, 20% e
30%, respectivamente da esquerda para a direita)

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Figura 9 — Placas de petri contendo o gel a base de PVA (10%, 20% e 30%,
respectivamente da esquerda para direita)

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Figura 10 - Placas de petri contendo o gél a base da mistura PVP/PVA
(10%, 20% e 30%, respectivamente da esquerda para a direita).

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.
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Através das Figuras 8, 9 e 10 observa-se que as amostras de PVP apresentaram
aparéncia de gel, uma vez que as de PVA formaram filmes poliméricos e a mistura dos dois

polimeros ndo foi homogénea, demonstrando que ndo ocorreu uma boa dissolucéo.

4.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

As Figuras 11, 12 e 13 ilustram os espectros do PVP, PVA e da mistura PVP/PVA

PVA nas diferentes concentraces.

Figura 11 — Espectro de FTIR do PVP com 10%, 20% e 30% de concentragao.
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Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Os espectros de infravermelho obtidos para PVP indicam a presenca de bandas tipicas
do polimero (em torno de: 3400 cm-! atribuida ao estiramento -OH, 1270 cm™ atribuida ao
estiramento C-N, 1650 cm™ atribuida ao estiramento C=0, 1430 e 2876 cm™ atribuida ao
estiramento C-H). Em algumas curvas do grafico observa-se um decréscimo das intensidades
das bandas com o aumento da concentracdo do polimero, enquanto que em outras a
intensidade ndo demonstra este mesmo comportamento de acordo com a concentragdo. Isso ja
era esperado uma vez que houve interagdo do mesmo com 0s reagentes. Portanto o aumento

da concentracdo de polimero na amostra influencia diretamente na diminuigdo de intensidade
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de banda de alguns grupos funcionais enquanto que em outros ndo, devido as diferentes
interacbes que ocorrem entre o polimero e os reagentes durante o processo de producdo dos
géis.

Figura 12 — Espectro de FTIR do PVA com 10%, 20% e 30% de concentragao.

1,000

0,95

0,90 | PVA 10%
0,5 | PVA 20% 1087 ()
. PVA 30%

0,75 |
0,70 |
0,63 |
060 | 3300 (-OH)
0,55 |
0,50 |
0,45 |
0,40 |
0,35 |
0,20 |
{-CH2)

0,23 2920

0,20 |
0,15
0,10
0,05 |

0,000
4000,0 3a00 3200 2800 2400 2000 1800 1&00 1400 1200 1000 00 A00,0
-1

Cm

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Os espectros de infravermelho obtidos para PVA indicam a presenca de bandas tipicas
do polimero (em torno de: 3300 cm™ atribuida ao estiramento -OH, 2920 cm? atribuida ao
estiramento -CH,, 1087 cm? atribuida ao estiramento C-O). Em algumas curvas do
gréfico observa-se um decréscimo das intensidades das bandas com o aumento da
concentracdo do polimero, enquanto que em outras a intensidade ndo demonstra este mesmo
comportamento de acordo com a concentracdo. 1sso ja era esperado uma vez que houve
interacdo do mesmo com o0s reagentes. Portanto 0 aumento da concentracdo de polimero na
amostra influencia diretamente na diminuicdo de intensidade de banda de alguns grupos
funcionais enquanto que em outros ndo, devido as diferentes interacdes que ocorrem entre o

polimero e os reagentes durante o processo de producdo dos géis.
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Figura 13 — Espectro de FTIR da mistura PVP/PVA com 10%, 20% e 30% de concentracao.
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Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

Os espectros de infravermelho obtidos para as amostras das misturas PVP/PVA
indicam a presenca de bandas tipicas dos dois polimeros. Em algumas curvas do gréafico
observa-se um decréscimo das intensidades das bandas com o aumento da concentracdo do
polimero, enquanto que em outras a intensidade ndo demonstra este mesmo comportamento
de acordo com a concentracdo. Isso ja era esperado uma vez que houve interacdo do mesmo
com os reagentes. Portanto o aumento da concentracdo de polimero na amostra influencia
diretamente na diminuicdo de intensidade de banda de alguns grupos funcionais enquanto que
em outros ndo, devido as diferentes interacdes que ocorrem entre o polimero e os reagentes

durante o processo de producdo dos géis.

4.2 Microscopia Otica (MO)

A Tabela 1 ilustra as micrografias das amostras dos geéis a base de PVP, com uma
magnificacdo de 60X e 160X.
Como pode-se observar na Tabela 1 as amostras de gel a base de PVP demonstraram

uma melhor aparéncia de superficie se comparadas com as amostras de PVA e da mistura.
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Isto significa que ocorreu uma melhor dissolugdo nas amostras de gel a base de PVP e
consequentemente uma melhor distribuicdo das particulas nessas amostras. Dentre elas a
amostra de PVP 10% foi a que apresentou uma melhor aparéncia, homogeneidade e maior

dissolucao do polimero.

Tabela 1 — Micrografias das amostras de PVP.

AMOSTRAS 60 X 160 X

PVP 10%

PVP 20%

PVP 30%

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

A Tabela 2 ilustra as micrografias das amostras dos géis a base de PVA, com um

aumento de 60X e 160X.
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Tabela 2 — Micrografias das amostras de PVA.

AMOSTRAS 60X T 160 X

PVA 10%

PVA 20%

PVA 30%

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019. ‘

Como pode-se observar na Tabela 2 as amostras de gel a base de PV A possuiram uma
dissolucdo menor na preparacdo da amostra, significando em uma menor distribuicdo das
particulas nessas amostras. Dentre elas a amostra de PVA 10% foi a que apresentou uma
melhor dissolucdo do polimero, porém a morfologia da superficie ndo foi satisfatoria.

A Tabela 3 ilustra as micrografias das amostras dos géis da mistura de PVP/PVA, com
um aumento de 60X e 160X.

Na Tabela 3 as amostras de gel da mistura PVP/PVA foram as que apresentaram a pior
morfologia da superficie, apresentando uma pior aparéncia e uniformidade. Por se tratar de
uma mistura entre dois polimeros a dificuldade para total dissolu¢do é maior, uma vez que as

interacOes entre os polimeros e 0s regentes serdo mais dificeis.




Tabela 3 — Micrografias das amostras de PVP/PVA.
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AMOSTRAS

PVP/PVA 10%

PVP/PVA 20%

PVP/PVA 30%

60 X

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019. o

4.3 Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC)

A tabela 4 mostra todos os resultados de DSC obtidos das amostras.

Tabela 4 — Resultados do DSC das amostras

Temperatura de Transicdo | Temperatura de Degradacédo
AMOSTRAS Vitrea (Tg) (°C) (°C)
PVP 10% 130,47 387,65
PVP 20% 142,25 389,50
PVP 30% 135,60 388,70
PVA 10% 137,98 332,36
PVA 20% 176,00 337,50
PVA 30% 152,09 339,98

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.
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Os resultados obtidos de DSC indicam a temperatura em que o gel comeca a passar da
fase sélida para liquida, porém a amostra ndo estaria na sua fase liquida e sim no seu estado
mais gelatinoso. As temperaturas ndo apresentam nenhuma correlagdo ou dependéncia com a
concentragcdo da amostra, no entanto, as amostras de PVP apresentaram temperaturas de
transicdo e degradacdo aproximadas. Esta aproximacéo de temperatura pode significar que 0s

comportamentos térmicos dessas amostras se assemelham.

4.4 Condutividade Elétrica

Na Tabela 5 seguem todos os resultados obtidos das medicdes de resisténcia e tensao
elétrica, e os valores calculados para resistividade e condutividade elétrica dos géis
produzidos e do comercial.

Por meio de uma fonte aplicou-se uma tensdo elétrica sobre as amostras, as quais
foram medidas com a finalidade de observar a perda de tensdo em cada amostra de gel. A
verificacdo da perda de tensdo de cada amostra foi possivel mediante comparacdo com a
tensdo da fonte (5,29V).

Com os valores de resisténcias medidas e com o comprimento e area das amostras
cortadas dos géis (2 cm x 1,5 cm) calculou-se a condutividade elétrica destes, a fim de,
comparacdo entre eles e com o gel comercial.

Como pode-se observar na tabela 5 os géis com um comportamento melhor foram os
de PVP, os quais apresentaram uma melhor condutividade elétrica em relacdo aos géis de
PVA e da mistura PVP/PVA, sendo o de PVP 10% o que mais se aproximou da
condutividade elétrica do gel comercial.

Esta diferenca de condutividade dentre as amostras ocorre devido o aumento da
concentracdo e consequentemente da resisténcia elétrica. Quanto maior a concentracdo do gel
menor sera a quantidade de ions livres na amostra, ou seja, a conducdo de pulsos elétricos

pelo material é dificultada e menor.
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Tabela 5 — Resultados da resisténcia, tensdo, resistividade e condutividade.

Condutividade
Géis Resisténcia Resistividade Eletrica
_ _ Elétrica Tensao (V)
Adesivos/Condutivos | Elétrica (MQ) b=(@.m) (o=1/p)
Qm™1)
Comercial 0,340 5100 1,96E-4 5,18
PVP 10% 0,380 5700 1,75E-4 5,04
PVP 20% 0,520 7800 1,28E-4 4,83
PVP 30% 0,827 12405 8,06E-5 4,57
PVA 10% 1,3 19500 5,13E-5 4,45
PVA 20% 1,7 25500 3,92E-5 4,01
PVA 30% 3,2 48000 2,08E-5 3,45
PVP / PVA 10% 0,640 9600 1,04E-4 4.70
PVP / PVA 20% 0,900 13500 7,41E-5 4,55
PVP / PVA 30% 15 22500 4,44E-5 4,35
Fonte: 5,29

Fonte: Elaborada pelo autor, 2019.

4.5 Adesividade

Por meio de uma analise imediata apenas com o toque nas amostras e aderéncia delas
na pele e em outras superficies, percebeu-se que as que continham PVA em sua composicdo
ndo apresentaram nenhuma adesividade, enquanto que as amostras a base apenas de PVP
apresentaram. Dentre as amostras de PVP a que apresentou uma melhor adesividade neste
teste foi a de PVP 10%, porém esta adesividade ainda ndo é adequada para o uso em eletrodos

de superficie, pois se apresentou maior do que a do eletrodo comercial.
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5 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos das amostras de géis produzidas a base de

polivinilpirrolidona (PVP) e alcool polivilnilico (PVA), pode-se concluir:

A anélise de FTIR confirmou a presenca ja esperada dos grupos funcionais dos
polimeros usados na producdo dos géis, sendo identificados por meios das bandas
tipicas dos grupos.

O gel de PVP 10% apresentou a melhor morfologia de superficie e consequentemente
uma melhor distribuicdo das particulas e dissolu¢do do polimero, em relacdo as outras
amostras.

A temperatura de transicdo e degradacdo das amostras de PVP sdo as que mais se
aproximam das temperaturas do PVP bruto, indicando assim um comportamento
térmico semelhante.

A amostra que apresentou uma melhor condutividade elétrica foi a de PVP 10%, visto
que os resultados obtidos para esta foram 0s que mais se aproximaram dos resultados
do gel comercial.

As amostras apenas com PVP foram as Unicas que apresentaram um grau de
adesividade. Dentre elas a de PVP 10% foi a que se comportou melhor na analise
imediata executada por meio da aderéncia em superficies, porém ndo apresentou uma
adesividade adequada para uso em eletrodos de superficie.

Ao longo dos estudos, se obteve sucesso nas analises realizadas ressaltando que
necessita-se fazer melhorias quanto a analise da adesividade utilizando materiais mais

adequados para a realizacdo dos testes a fim de se obter resultados mais conclusivos.
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