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“NANOFIBRAS CURTAS, SUAS APLICAGCOES, PROCESSO DE PRODUGAO
DE NANOFIBRAS CURTAS, SOLUGCAO DE NANOFIBRAS CURTAS A PARTIR
DE NANOFIBRAS ELETROFIADAS”

CAMPO DA INVENGCAO

[001] A presente invencdo pertence ao campo da quimica,
mais especificamente a area de nanofibras poliméricas.

DESCRICAO DO ESTADO DA TECNICA

[002] A qualidade das sementes utilizadas pelos
agricultores pode contribuir com o aumento de até 30% do
rendimento das colheitas. A qualidade das sementes pode ser
afetada por stress bidticos e abidticos, prejudicando seu
rendimento. Contudo, tratamentos gquimicos, bioquimicos ou
bioldégicos dessas sementes podem levar a uma maior protecéo
dessas sementes e elevar sua produtividade. Apesar dos
intmeros tipos de tratamentos aplicados nas indUstrias de
sementes ou em alguns casos “on farm”, ou seja, diretamente
no local onde haverd a plantacdo, h& uma tendéncia crescente
em relacdo a agricultura sustentdvel e também por novas
tecnologias que atuem como sistemas de entrega de compostos
ativos, com dosagem controlada e efetiva. Dentre as inumeras
dreas de pesquisa, a nanotecnologia tem ganhado destaque por
suas propriedades uUnicas devido a sua escala nanométrica.
Dentre essas nanotecnologias, as nanofibras tém sido
utilizadas para diferentes aplicacdes como na engenharia de
tecidos, roupas de protecdo, revestimentos de sementes,
curativos, sensores, mascaras faciais, filtros de ar e
outros. Essas nanofibras se tornam atrativas para aplicacéo
na agricultura por serem capazes de encapsular substancias

de interesse como agentes para biocontrole, fertilizantes,
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compostos antifingicos e micro ingredientes para plantas. As
nanofibras poliméricas sdo capazes de liberar, de forma
controlada, esses compostos encapsulados, evitando assim,
uma liberacdo réapida e total, o que pode ser prejudicial
para, por exemplo, sementes. Dentre as técnicas de producgéo
de nanofibras, a eletrofiacdo ¢é considerada um processo
versatil e simples. A principal forma de revestimento das
sementes encontradas na literatura é através da aplicacéo
direta das nanofibras sobre as sementes, durante o processo
de eletrofiacdo. O uso de nanofibras é dificultado porque
durante o processo de produgcdo de nanofibras, utiliza-se
alta tensdo, chegando até 30 kV. Necessita-se assim, novos
produtos capazes de ampliar a utilizacdo de nanofibras
eletrofiadas e permitir seu uso diretamente no local
desejado.

[003] As nanofibras também podem conter compostos
bicativos com propriedades antibacterianas, antioxidantes
entre outras propriedades de interesse médico-veterinédrio.
Seu wuso como curativos também ¢é Dbastante descrito na
literatura cientifica e os polimeros empregados na producdo
das nanofibras sdo inUmeros, assim como 0SS compostos
encapsulados nelas.

[004] O assunto deste invento é a producdo de nanofibras
de acetato de celulose por eletrofiacdo cujo comprimento das
nanofibras é reduzido apdés o processo de corte mecénico
empregando um liquidificador e dispersas em uma solugdo
alcéolica. Apds esse processo, as nanofibras de acetato de
celulose apresentaram comprimento reduzido, sendo chamadas
aqui de fragmentos de nanofibras ou nanofibras curtas. O

comprimento das nanofibras curtas obtido neste invento pode
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variar entre 15 pm a 500 um aproximadamente. O tamanho obtido
das nanofibras curtas sdo dependentes do tempo de agitacéo
e da velocidade de agitacd&o da hélice no liquidificador.
Nota-se que, a partir dos experimentos apresentados a seguir,
esse processo apenas afetou o comprimento das nanofibras,
reduzindo-as sem comprometimento de suas caracteristicas
morfoldgicas. As nanofibras poliméricas da presente invencéo
sdo produzidas empregando o polimero acetato de celulose. O
acetato de celulose foil escolhido por ser um derivado da

celulose facilmente ©processéavel, apresenta resisténcia

quimica, estabilidade térmica, biocompativel e
biodegradavel.
[005] As nanofibras produzidas com esse polimero podem

ser empregadas em diferentes reacdes gquimicas para a producdo
de outros polimeros. Por exemplo, a hidrdélise do acetato de
celulose é capaz de produzir celulose apds sua imersdo em
uma solucdo bésica de hidréxido de sdédio (Juntadech et al.,
2021) . Essa reacdo de hidrdbélise bédsica pode ser aplicada as
nanofibras curtas de acetato de celulose e assim, produzir
nanofibras curtas de celulose ou de outros derivados da
celulose, como carboximetilcelulose ou aldeido celulose,
obtidos a partir de reacdes gquimicas da celulose (Golizadeh
et al., 2019; Oprea & Voicu, 2020). As reacdes quimicas nas
nanofibras de acetato de celulose permitem ndo sé a producédo
de outros polimeros, mas garantem ao invento uma ampliacéo
em relacdo aos materiais e suas propriedades. Por exemplo,
a carboximetilcelulose produzida a partir da oxidacdo da
celulose é sollvel em 4dgua e ndo em solventes orgédnicos. Ou
seja, nanofibras curtas de carboximetil celulose podem ser

dispersas em um meio contendo solvente orgadnico. A escolha
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do polimero acetato de celulose se deu também pela
possibilidade de reacgdes quimicas capazes de alterar a
estrutura quimica do acetato de celulose e permitir a
producdo de outros polimeros. Além do material polimérico,
nanoparticulas de 6xido de zinco foram empregadas como modelo
de composto a ser incorporado as nanofibras por apresentar
propriedades de interesse, como por exemplo, propriedades
antibacterianas (Nageh et al., 2022).

[006] Para a producdo de nanofibras curtas empregando
corte mecédnico, deve-se levar em consideracdao algumas
propriedades fisico-quimicas dos materiais poliméricos
empregados para a producdo de nanofibras por eletrofiacgédo.
Alguns desses fatores ¢é a capacidade das nanofibras
poliméricas se fragmentarem em contato com a ldmina do
equipamento que realiza o corte mecadnico, como por exemplo,
as léminas de um liquidificador. Por exemplo, o polimero PCL
foi empregado juntamente com o polimero acetato de celulose
para a producdo de nanofibras. O PCL foi empregado em uma
blenda polimérica com o acetato de celulose para facilitar
a fratura das nanofibras durante o processo de producdo de
nanofibras curtas. Além disso, as nanofibras eletrofiadas
para a produgdo de nanofibras curtas devem estar dispersas
em solventes que favorecam sua dispersdo para evitar assim
que haja aglomerados de nanofibras e/ou sua flutuacdo na
solucdo dispersante. Tudo isso dificulta o processo de corte
mecidnico das nanofibras e consequentemente, na producdo de
nanofibras curtas. O etanol, neste invento, é empregado
estrategicamente com a agua para favorecer a dispersédo das
nanofibras eletrofiadas de acetato de celulose durante o

processo de corte mecénico, evitando a agregacdo das
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nanofibras ou a sua flutuacdo e contribuindo para a producgdo
de nanofibras curtas. Para evitar que haja a aglomeracdo ou
flutuacdo das nanofibras em uma solucdo, outros inventos
reportam o uso de nitrogénio liquido para o congelamento (-
80°C) e enrijecimento das nanofibras e assim, realizar-se o
corte mecdnico. O presente invento, difere dos inventos ja
reportados anteriormente por utilizar uma mistura de
solventes (4dgua e etanol) que possibilita a producdo de
nanofibras curtas de acetato de celulose em temperatura
ambiente (24°C a 35°C), sem o uso de uma blenda polimérica
ou uso de nitrogénio liquido para o congelamento das
nanofibras.

[007] A presente invencdo contribui com a ampliacdo do
uso de nanofibras, além do convencional, ou seja, como uma
membrana formada de tecido ndo tecido, sugerindo seu uso
como nanofibras curtas e empregadas em diferentes produtos
farmacéuticos, tecidos filtrantes e revestimentos.

[008] O documento W02019209762 apresenta o método de
producdo de microesferas a partir de segmentos de nanofibras.
Os segmentos de nanofibras foram produzidos por corte a frio,
empregando nitrogénio ligquido e um criostato, seguido de
homogeneizacdo utilizando um sonicador. As nanofibras curtas
produzidas por essa metodologia foram incorporadas a uma
solucdo polimérica de PCL e posteriormente transformadas em
esferas pelo uso da técnica de eletrospray. Apesar da patente
produzir, em uma das etapas do invento, nanofibras curtas,
o0 presente invento difere por produzir nanofibras curtas ou
segmentos de nanofibras através do corte mecdnico em
temperatura ambiente, sem utilizar baixas temperaturas (-

80°C) ou nitrogénio 1liquido no processo de obtencdo de
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nanofibras curtas.

[009] O documento JP2015000977 +trata-se do uso de
nanofibras de carboximetil celulose para a producdo de
pastas, géis, dispersdo liquida ou emulsdo, obtida pelo
desembaracamento, em alta pressdo, da carboximetil celulose.
A patente JP2015000977-A utiliza celulose natural, extraida
de plantas e através do uso de alta pressdo, produzir
nanofibras curtas. Este invento diferencia da patente
encontrada por produzir nanofibras de acetato de celulose
pelo método de eletrofiacéo. E posteriormente serem
convertidas em nanofibras curtas através do uso de um
equipamento que promova o corte mecdnico e a fragmentacéao
das nanofibras.

[010] O documento KR 20210101132 refere-se a producdo de
membranas compdésitas a partir de nanofibras curtas. Apesar
da patente citar gque a producdo das nanofibras curtas possa
ocorrer empregando ultrassom, homogeneizador ou cortes, a
patente ndo antecede o presente invento, pois sua aplicacéao
limita-se ao campo de tecnologias empregado para uso como
eletrodo e ndo antecede seu uso para encapsulamento de
nanoparticulas ou compostos Dbiocativos com propriedades
antibacterianas e nem sua aplicagdo empregando spray para
pulverizacéo de diferentes superficies de interesse
agropecudrio, da induastria farmacéutica em diferentes formas
farmacéuticas e téxtil ( nas mais diversas aplicacdes em
jalecos, mascaras faciais, filtros de ar, e outros).

[011] O documento BR 102013019741-6 refere-se ao uso de
nanofibras contendo pesticida para recobrimento de sementes.
O método empregado para producdo de nanofibras e recobrimento

das sementes é a técnica eletro hidrodindmica (eletrofiacéo
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e eletrospray) . A  deposicéo das nanofibras ocorre
diretamente sobre as sementes. Com 1isso, as sementes
recobertas apresentadas no documento BR 102013019741-6 A2
sofrem a acdo de uma alta tensdo, com diferenca de potencial
de até 60kV. O presente invento difere da patente por
apresentar um método de producdo de nanofibras curtas e sua
aplicacdo através de spray, onde a deposicdo das nanofibras
ocorre apds o processo de eletrofiacdo das nanofibras, ou
seja, as sementes ndo sofrem a acdo de uma alta tensdo,
ampliando sua aplicacdo para outras superficies, como em

pele com ferimento.

SUMARIO DA INVENCAO

[012] O processo de producdo de nanofibras curtas a

partir de nanofibras eletrofiadas compreende as etapas de:

i) Preparar solucdo de acetato de celulose na
concentracdo de 5 a 40% (m/v) de polimero em acetona
e DMF, na proporcgdo de 3:2(v/v), respectivamente;

ii) Adicionar nanoparticulas de é6xido de zinco a solucéo
de acetato de celulose, em qgque a qgquantidade de
nanoparticulas de 6éxido de zinco é equivalente a 5%
da massa de acetato de celulose;

iii) Misturar os componentes da etapa 1) e ii) por até 48
horas;

iv) Acoplar a solucdo obtida a uma bomba de injecéo
controlada;

V) Eletrofiar a solucdo, em qgue a temperatura do
procedimento estd entre 20 e 35°C, a vazdo estd na
faixa de 0,1 a 60,0 mL.h™!, a tensdo estd na faixa de

10 a 40kV, a rotacdo do coletor é na faixa de 20 a
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600 rpm;

vi) Coletar as nanofibras obtidas, adicionar as
nanofibras a solucdo alcodlica de agua e etanol na
proporgcdo 3:1 e fragmentar as nanofibras obtidas
presentes na solucdo empregando um liquidificador,
para realizar o corte mecanico das nanofibras.

[013] Na etapa “w)”, a eletrofiacdo compreende uma

seringa em que, a disténcia entre o coletor e a agulha é de

5 a 20 cm.

[014] Na etapa Yv)”, alternativamente utiliza-se um
coletor estédtico, sendo tais parémetros dependentes e
varidveis de acordo com a concentracdo da solucgdo de acetato

de celulose empregada na etapa 1i).

[015] As nanofibras curtas compreende comprimento de 1

pum a 500 pm.

[016] A solucdo de nanofibras curtas eletrofiadas
compreendem:

0,1 a 60% de nanofibras de acetato de celulose
- 0,0 a 100% de volume em &agua;
0,0 a 100% de volume de etanol.

[017] A solucao de nanofibras curtas apresenta

concentracdo de 75% de volume em &gua e 25% de volume em

etanol.

[018] O uso de nanofibras curtas ¢é aplicado em
formulacdes farmacéuticas, sistemas de pulverizacdo ou
formulacdo de sprays para revestimentos de superficies para

aplicacdo na &rea de defensivos agricolas, filtracdo e

farmacéutica.
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OBJETIVOS DA INVENCAO

[019] Em um primeiro aspecto, a presente invencdo tem
por objetivo apresentar uma PRODUCAO DE NANOFIBRAS CURTAS OU
FRAGMENTOS DE NANOFIBRAS a partir de nanofibras de acetato
de celulose contendo nanoparticulas de 6xido de zinco.

[020] Em um segundo aspecto, a presente invencdo tem por
objetivo apresentar a composigcdo das NANOFIBRAS CURTAS
obtidas pelo processo acima mencionado.

[021] Em um terceiro aspecto, a presente invencdo também
se refere a PRODUCAO DE UMA SOLUCAO DE NANOFIBRAS CURTAS A
PARTIR DE NANOFIBRAS ELETROFIADAS contendo nanoparticulas
que pode ser aplicada por pulverizacdo para recobrimento de
diferentes superficies, como sementes, pele com ferimentos
e tecidos.

[022] Em um quarto aspecto, a presente invencdo tem por
objetivo apresentar a composicdo das SOLUCOES DE NANOFIBRAS
CURTAS obtidas pelo processo acima mencionado.

[023] Em um quinto aspecto, a presente invencdo refere-
se, ainda, ao USO DAS NANOFIBRAS em formas farmacéuticas,
como pomadas e também a sua aplicacdo, em forma de spray,

para revestimento de diferentes superficies.

BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

[024] Figura 1 - Spray contendo solucdo de nanofibras
curtas.
[025] Figura 2 - Suporte de cobre apds a deposicdo de

nanofibras curtas.
[026] Figura 3 - 1Imagem de microscopia Optica das
nanofibras curtas.

[027] Figura 4 - 1Imagem de microscopia Optica das
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nanofibras de acetato de <celulose, apds o processo de
eletrofiacdo, sem o processo de corte no liquidificador.
[028] Figura 5 - Imagem de microscopia laser confocal
das nanofibras curtas.

[029] Figura 6 - Superficie de sementes de soja a) sem
revestimento; b) com o revestimento de nanofibras curtas
apds pulverizacdo com spray da solucdo de nanofibras curtas.
[030] Figura 7 - Superficie de sementes de grédo de bico
a) sem revestimento; b) com o revestimento de nanofibras

curtas apds pulverizacdo com spray da solucdo de nanofibras

curtas.
[031] Figura 8 - Caracterizacdo por (energy dispersive
X-ray spectroscopy) das nanofibras curtas contendo

nanoparticulas de ¢éxido de zinco.

[032] Figura 9 - Esquema do aparato de eletrofiacdo
empregado para a producdo de nanofibras para uma das
concretizacdes da presente invencéo.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[033] O conteudo a seqguir descreve uma ou mais
modalidades do presente invento e ndo devem ser consideradas
como limitacdes da invencédo.

[034] Adicionalmente, para facilitar a compreensédo do
referido invento, é apresentado abaixo a definic&o de certos
termos e expressdes utilizados ao longo do presente
documento:

[035] O termo “membrana” refere-se ao conjunto de
nanofibras produzidas por eletrofiagcdo e coletadas em um
coletor, seja ele estatico ou rotativo e que é formada por
nanofibras depositadas aleatoriamente interconectadas em uma

estrutura tridimensional, formando um tecido ndo tecido.
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[036] As expressdes “compostos biocativos” ou “agente
ativo” ou termo “nanoparticulas” referem-se aos diferentes
materiais que podem ser solubilizados ou dispersos na solucgédo
polimérica de acetato de celulose e encapsulados na matriz
polimérica e que tenha propriedades de 1interesse como
propriedades antibacterianas, biocompatibilidade,
antivirais, anti-inflamatérias, antifingicas,
antioxidantes, entre outras.

[037] O termo “tépica” se refere a administracdo de um
ou mais agentes encapsulados nas nanofibras curtas cuja
aplicacdo ocorreria sobre a pele através de diferentes formas
farmacéuticas.

[038] O termo “solvente” se refere a um soluto ligquido
que gere uma solucgédo.

[039] O termo “nanofibras” refere-se a nanofibras
produzidas a partir de uma solucdo polimérica e que
apresentem didmetro na faixa de 10 - 1000 nanbmetros e com
comprimento superior a 500 pm. O sistema de eletrofiacdo ou
Fiacdo por sopro (Solution Blow Spinning) sdo capazes de
produzir nanofibras.

[040] As expressdes “nanofibras curtas” ou “nanofibras
fragmentadas” ou “fragmentos de nanofibras” sd&o nanofibras
que passaram por um processo mecanico de corte empregando,
por exemplo, um liquidificador, capaz de produzir uma redugdo
do comprimento das nanofibras. O comprimento das nanofibras
curtas aqui definido é inferior a 500 um.

[041] A expressdo “solucdo de nanofibras curtas” refere
as nanofibras curtas dispersas em um meio liquido e que,
neste invento, pode ser uma mistura de Agua e etanol.

[042] O termo “spray” refere-se ao recipiente contendo
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um dispositivo mecdnico capaz de projetar um jato liquido,
sob pressdo, gerando pequenas goticulas com as nanofibras
curtas. O recipiente dotado de tal dispositivo pode ser um
pulverizador ou um borrifador.

[043] As nanofibras poliméricas que compdem a solucédo de
nanofibras curtas foram produzidas por eletrofiacdo. O
aparato experimental empregado na eletrofiacdo consiste em
uma seringa com agulha que contém a solucdo polimérica, uma
bomba de infusdo que controla a vazdo da seringa, uma fonte
de alta tensdo, um coletor metdlico recoberto com papel
aluminio onde sdo depositadas as nanofibras eletrofiadas,
como apresentado no esquema da Figura 9. Para a produgdo de
nanofibras, é necessdrio o preparo da solugdo polimérica que
serd adicionada a seringa e com auxilio de uma bomba de
infusdo, a solucdo serd forcada a passar através da agulha
a uma vazdo pré-determinada e constante. Nesta etapa de
infusdo da solucdo através da agulha, ocorre a formacdo de
uma gota polimérica na ponta da agulha, gque sujeita a
aplicacdo de um campo elétrico, passando a acumular cargas
na interface gota-ar. Com a deposicdo das cargas, a forca
elétrica entre a agulha e coletor faz com gque a gota
polimérica se alongue até formar um jato polimérico que
chegard ao coletor. Nesse trajeto, o solvente evapora e o
polimero solidifica formando nanofibras. Para garantir a
formacdo das nanofibras a reprodutibilidade e homogeneidade
nos didmetros das fibras, alguns parédmetros devem ser
ajustados como: a vazdo da bomba, concentracdo polimérica,
tensdo elétrica, distdncia entre agulha e coletor e solventes
adequados. Preza-se ainda pelo controle e monitoramento dos

parémetros ambientais da temperatura e umidade relativa do
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ar, poils eles podem alterar a velocidade de evaporacdo dos
solventes, durante processo de formacdo das nanofibras.
[044] O processo de obtencdo das nanofibras polimérica
descritas acima contém as seguintes etapas:
a) Preparo inicial da solucdo de acetato de celulose
contendo 12% (m/v) de polimero em acetona e DMF na
proporcdo de 3:2 (v/v), respectivamente, podendo a
concentracdo de acetato de celulose variar entre 5% a
40% (m/v) e os solventes variar em proporcdes, nao se
restringindo a acetona e DMF, podendo ser uma mistura
de acetona e 4agua em diferentes proporcdes. A
quantidade de 5% (em relacdo a massa de acetato de
celulose) de nanoparticulas de 6xido de zinco foi
pesada e adicionada a solucédo polimérica de acetato de

celulose. Sendo as nanoparticulas de 6xido de zinco um

exemplo de intmeros compostos, nanoparticulas,
substancias que podem ser encapsuladas pelas
nanofibras, como biopesticidas, micronutrientes,

antibidéticos, anti-inflamatdérios, compostos bioativos
e naturais como a curcumina, 6leos essenciais
fertilizantes, entre outras substdncias de interesse
nas Aareas de regeneracdo tecidual, tratamento de
feridas, filtracdo de ar e &gua, agropecuaria, entre
outras. Apbds 24h de solubilizacdo e homogeneizacéo
das nanoparticulas de o6xido de =zinco, a solugdo foi
empregada na etapa b). O tempo de solubilizacdo e
homogeneizacdo é dependente da concentracéao de
nanoparticulas de 6xido de =zinco e concentracdo de
acetato de celulose, sendo assim, uma varidvel nos

pardmetros de processo;

Petica0 870230010352, de 06/02/2023, pag. 18/33



14/19

b) Transferir a solucgdo a) para uma seringa de vidro
ou de plastico com agulha e acoplar a uma bomba de
injecdo controlada;

c) Eletrofiar a solugdo descrita em a) empregando oS
parémetros, preferencialmente: vazdo de 0,1 a 3,0 mL.h"
1, preferencialmente 0,7 mL.h!, tensdo 10 a 40 kV,
preferencialmente de 13 kV, distancia entre o coletor
e a agulha de 5 a 20 cm, preferencialmente 10 cm,
rotagcdo do coletor de 20 a 600 rpm, preferencialmente
400 rpm ou uso de coletor estatico. Sendo o processo
de producdo de nanofibras por eletrofiacdo néo
dependente do uso de agulhas e bomba de injecédo
controlada e também ndo exclusivo na obtencdo de
nanofibras, podendo por exemplo, ser empregado a
técnica de Fiacdo por Sopro (Solution Blow Spinning)
para a producdo de nanofibras de acetato de celulose.
d) O tempo de eletrofiacdo ou de deposicdo da membrana
de nanofibras no coletor ndo é fixado, sendo dependente
da eletrofiacdo do volume total de solucdo polimérica
empregado na seringa, por exemplo, utilizando 10 mL de
solucdo de acetato em uma concentracdo de 12% de
celulose a uma vazdo de 0,7 mL.hl, o tempo de
eletrofiacdo serd aproximadamente de 14 horas e a massa
de nanofibras depositadas serd de aproximadamente de
1,2 g. A gquantidade em massa (mg ou g) de nanofibras
produzidas serd empregada para produzir a solucdo de
nanofibras curtas em uma concentracdo determinada pelo
volume de solucdo alcdolica empregada. Por exemplo,
considerando 1,2 g de nanofibras eletrofiadas

dispersas em 100 mL de &gua/etanol, produzird assim

Peticéio 870230010352, de 06/02/2023, pag. 19/33



15/19

uma solugdo de nanofibras curtas de 1,2% (12 mg.mL71).
e) Todos os procedimentos foram realizados em
temperatura ambiente, na faixa de 20°C a 35°C;

f) Apds o processo de eletrofiacdo descrito nas etapas
c) e d), uma quantidade, varidvel em massa, podendo
ser de 0,1 mg a 1000 kg, preferencialmente 1 g de
nanofibras eletrofiadas foi removida do papel aluminio
(empregado para a coleta da membrana de nanofibras e
que recobre o coletor), pesadas em uma balanca e
acondicionadas em um recipiente contendo um volume,
podendo ser de 0,1 mL a 1000 L, sendo preferencialmente
100 mL de solucdo alcodlica de a&gua e etanol, em uma
proporcgéo, nao mandatéria, de 3:1 (v/Vv)
respectivamente, podendo variar a proporcdo de
solventes. A solucdo alcodlica contendo as membranas
de nanofibras foram desagregadas e quebradas
empregando um aparelho elétrico composto de um
recipiente com uma hélice com péds cortantes no fundo,
utilizado para triturar, misturar e fragmentar, sendo
preferencialmente um liquidificador com velocidades
ajustaveis de agitacdo. O tempo de agitacdo pode variar
de 1 a 60 min, sendo preferencialmente, 10 minutos e
preferencialmente, em velocidade méxima.

g) Apds o processo de fragmentacdo das nanofibras
descrito na etapa f), a solucdo alcodlica contendo as
nanofibras curtas em uma concentracdo variavel de 0,1%
a 60% (0,01 a 600 mg.mL™1), sendo preferencialmente 10%
(100 mg.mL"1) de nanofibras curtas pode ser
acondicionada.

h) A concentracédo final da solucéd&o de nanofibras curtas
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(mg/mL ou g/L) produzida e descrita na etapa f)
compreende uma concentracdo variavel de 0,1% a 60%
(0,01 a 600 mg.mL"1'), empregando a&gua e etanol em uma
proporcédo variavel, compreendendo de 0 a 100% em volume
de 4&gua e/ou 0 a 100% em volume de etanol, sendo
preferencialmente 75% em volume de &4gua e 25% em volume
de etanol.
i) A solucdo descrita na etapa h) pode conter
nanofibras curtas varidvel em comprimento, a depender
das variagdes dos processos apresentados nas etapas f)
como velocidade e tempo de agitacgcdo, podendo o
comprimento variar de 1 a 500 um.
3) A solucdo descrita na etapa h) deve ser submetida
a agitacdo em temperatura ambiente, variando de 20°C
a 35°C.
[045] A morfologia e a microestrutura das amostras foram
avaliadas por um microscépio eletrdnico de varredura de campo
equipado para realizar microandlise por EDS (FEI Magellan
400 L) e um microscoépio confocal (Microscépio Olympus LEXT
OLS 4000). As 1imagens obtidas por estes equipamentos
comprovam a formacao de nanofibras curtas contendo
nanoparticulas de é6xido de zinco, a imagem é apresentada na
Figura 5. A partir dessa imagem, comprova-se que estruturas
unidimensionais com didmetro entre 300 nm a 600 nm e
comprimento variando entre 50 pm a 400 um foram produzidas

com nanoparticulas de 6xido de zinco.

EXEMPLOS DE APLICAGCAOQ:

- EXEMPLO 1

[046] Apbds a producdo da solucgdo alcodlica de nanofibras
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curtas, esta pode ser acondicionada em um frasco contendo um
sistema de spray para aplicacdo das nanofibras curtas em
diferentes superficies. A Figura 1 apresenta o frasco
utilizado para o borrifar as nanofibras curtas. A Figura 2
apresenta um suporte de cobre quadriculado apds a aplicacédo
das nanofibras curtas.

[047] A utilidade deste invento é proporcionar um
revestimento com propriedades garantidas pelas
nanoparticulas de 6xido de zinco a superficie aplicada, como
acdo antibacteriana. Como exemplo de aplicag¢do, a Figura 6
e 7 apresentam as nanofibras aplicadas a superficie das
sementes de soja e grdo de bico, respectivamente. Nota-se
que as nanofibras aplicadas por spray apresentaram adesdo a
superficie da semente. Essas nanofibras curtas aplicadas por
spray podem conter compostos de interesse para a agricultura
e servir de revestimento de sementes para melhorar a
germinacdo e a produtividade das lavouras. Além disso, as
nanofibras curtas podem ser aplicadas também, diretamente
nas folhas de leguminosas, cana de aclUcar, entre outras, de
modo a atuar como um dispositivo para liberacdo de nutrientes
foliares ou liberacéo de compostos bicativos com
propriedades para atuar no controle de pragas como fungos e
virus.

[048] As nanofibras curtas e seu sistema de aplicacéo
por spray ou pulverizacdo podem ser utilizados para
revestimentos de tecidos, méscaras faciais, respiradores,
filtros de ar, jalecos, e/ou roupas visando as propriedades
antibacterianas do 6xido de zinco ou outras propriedades de
interesse de acordo com os compostos ativos que serdo

incorporados a matriz polimérica das nanofibras.
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- EXEMPILO 2

[049] Apdbds a producdo da solucgdo alcdolica de nanofibras
curtas, esta pode ser incorporada em formulacdes de formas
farmacéuticas como pomadas e géis. Cita-se aqui neste
invento, como exemplo, a formulagcdo de um gel contendo
nanofibras curtas com nanoparticulas de o6xido de zinco em
sua formulacdo. Para a produgcdo de gel, pesou-se 1,5 g de
Carbopol® em papel manteiga. Em um béquer, adicionou-se 50
mL, de &gua destilada e adicionou o 1,5 g de Carbopol® na
dgua. Apds 10 minutos de hidratacdo do Carbopol®, agitou-se
a mistura com bastdo de vidro até obter certa consisténcia,
viscosidade e transparéncia. Adicionou-se 50 mL da solucgédo
alcdéolica de nanofibras curtas em 50 mL do gel, homogeneizou-
se e foili armazenado em embalagem especifica para géis.
Sugere-se a adicdo a formulacdo de &6leos essenciais, como
por exemplo, de lavanda ou de alecrim, vitaminas como a
vitamina E ou outros compostos com propriedades de interesse,
sendo que a formulacdo ndo se restringi somente a esses
materiais, podendo ser incorporados outros compostos ativos,
visando novas propriedades.

[050] REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:

[051] Golizadeh, M., Karimi, A., Gandomi-Ravandi, S.,
Vossoughi, M., Khafaji, M., Joghataei, M. T., & Faghihi, F.
(2019) . Evaluation of cellular attachment and proliferation
on different surface charged functional cellulose
electrospun nanofibers. Carbohydrate Polymers, 207, 796-805.
https://doi.org/10.1016/j.carbpol.2018.12.028

[052] Juntadech, T., Nantasenamat, C., & Chitpong, N.
(2021) . Oxidized regenerated cellulose nanofiber membranes

for capturing heavy metals in aqueous solutions. Cellulose,

Peticéio 870230010352, de 06/02/2023, pag. 23/33



19/19

28(18), 11465-11482. https://doi.org/10.1007/s10570-021~-
04271-1

[053] Nageh, H., Emam, M. H., Ali, F., Abdel Fattah, N.
F., Taha, M., Amin, R., Kamoun, E. A., Loutfy, S. A., &
Kasry, A. (2022). Zinc Oxide Nanoparticle-Loaded Electrospun
Polyvinylidene Fluoride Nanofibers as a Potential Face
Protector against Respiratory Viral Infections. ACS Omega,
7(17), 14887-14896.
https://doi.org/10.1021/acsomega.2c00458

[054] Oprea, M., & Voicu, S. I. (2020). Recent advances
in composites based on cellulose derivatives for biomedical
applications. In Carbohydrate Polymers (Vol. 247). Elsevier
Ltd. https://doi.org/10.1016/7j.carbpol.2020.116683.

Peticéio 870230010352, de 06/02/2023, pég. 24/33



1/2

REIVINDICAGOES

1. Processo de producdo de nanofibras curtas a partir de
nanofibras eletrofiadas caracterizado por compreender as

etapas de:

i) Preparar solucéao de acetato de celulose na
concentracdo de 5 a 40% (m/v) de polimero em acetona
e DMF, na proporcdo de 3:2(v/v), respectivamente;

ii) Adicionar nanoparticulas de 6xido de zinco a solucgéo
de acetato de celulose, em que a quantidade de
nanoparticulas de 6xido de zinco é equivalente a 5%
da massa de acetato de celulose;

iii) Misturar os componentes da etapa i) e ii) por até 48
horas;

iv) Acoplar a solugcdo obtida a uma bomba de injecéo
controlada;

V) Eletrofiar a solucdo, em que a temperatura do
procedimento estd entre 20 e 35°C, a vazdo estd na
faixa de 0,1 a 60,0 mL.h™!, a tensdo estd na faixa de
10 a 40kV, a rotacdo do coletor é na faixa de 20 a
600 rpm;

vi) Coletar as nanofibras obtidas, adicionar as
nanofibras a solucdo alcodlica de agua e etanol na
proporgdo 3:1 e fragmentar as nanofibras obtidas
presentes na solucdo empregando um liquidificador,
para realizar o corte mecdnico das nanofibras.

2. Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

A\Y

pelo fato de que, na etapa “w)”, a eletrofiacdo compreender
uma seringa em que, a distédncia entre o coletor e a agulha

é de 5 a 20 cm.
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3. Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

A\Y ”

pelo fato de que, na etapa “w)”, alternativamente utiliza-se
um coletor estdtico, sendo tais parémetros dependentes e
varidveils de acordo com a concentracdo da solucdo de acetato

de celulose empregada na etapa 1i).

4., Nanofibras curtas conforme processo das reivindicacgdes
1 a 3, caracterizado por possuirem comprimento compreendido

entre 1 um e 500 um.

5. Solucdo de nanofibras curtas eletrofiadas conforme
processo das reivindicagdes 1 a 3, caracterizado por

compreender:
- 0,1 a 60% de nanofibras de acetato de celulose
0,0 a 100% de volume em &agua;
0,0 a 100% de volume de etanol.

6. Solucdo de nanofibras curtas eletrofiadas, de acordo
com reivindicacgédo 5, caracterizado por apresentar
concentracdo de 75% de volume em &agua e 25% de volume em

etanol.

7. Uso de nanofibras conforme reivindicacdes de 1 a 6,
caracterizado por ser aplicado em formulagdes farmacéuticas,
Ssistemas de pulverizacdo ou formulacdo de sprays para
revestimentos de superficies para aplicacdo na A&rea de

defensivos agricolas, filtracdo e farmacéutica.
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Figura 2
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RESUMO

“NANOFIBRAS CURTAS, SUAS APLICAGOES, PROCESSO DE PRODUGAO
DE NANOFIBRAS CURTAS, SOLUGAO DE NANOFIBRAS CURTAS A PARTIR
DE NANOFIBRAS ELETROFIADAS”

A presente invencdo pertence ao campo da quimica. A presente
invencdo refere-se & PRODUCAO DE NANOFIBRAS CURTAS OU
FRAGMENTOS DE NANOFIBRAS a partir de nanofibras de acetato
de celulose contendo nanoparticulas de 6xido de zinco. A
invencdo refere-se também a PRODUCAO DE UMA SOLUCAO DE
NANOFIBRAS CURTAS A PARTIR DE NANOFIBRAS ELETROFIADAS
contendo nanoparticulas empregando uma mistura de &agua e
etanol que propicia a fragmentacdo das nanofibras em
nanofibras curtas e que pode ser aplicada por pulverizacéo
para recobrimento de diferentes superficies, como sementes,
curativos, tecidos tais como em jalecos, mascaras,
respiradores, filtros de ar, roupas de atletas, entre outras.
Além disso, estende-se sua aplicacdo em diferentes campos,
como a utilizacdo das nanofibras curtas como um reservatdrio
de féarmacos e/ou compostos biocativos para sua liberacédo
controlada ou incorporacdo das nanofibras curtas em formas

farmacéuticas, como pomadas e géis, para aplicacdo tépica.
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