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ARTIGOS
MELHORIA NO PROCESSO DE TINGIMENTO DE FIBRAS DE
POLIESTER APOS HIDROLISE POR ENZIMA LIPASE

Assis AHC ', Munaro M™

Resumo

As fibras de poliéster possuem diversas aplicagdes na confecgao de tecidos. O processo de tingimento
consiste na etapa para a fixacao de cor a fibra. Ha trés formas nas quais os materiais téxteis podem ser
tingidos: em massa, na forma de fio e na forma de tecidos; sendo o tingimento dos fios o mais utili-
zado por possibilitar uma maior diversifica¢ao e solidez das cores. O consumo de dgua nessa etapa ¢é
bastante significativo, e a cor forte é a caracteristica mais notéria do efluente téxtil, consequéncia da
grande quantidade de corantes nao fixados durante o tingimento. Politicas ambientais incentivam o
desenvolvimento de novas tecnologias que prezem pela sustentabilidade. As enzimas sao produtos
naturais encontrados no corpo humano e na natureza e agem de forma bastante especifica; por essa
razao desempenham papel fundamental na industria téxtil, como na substitui¢do de produtos quimi-
cos que tém impacto negativo sobre o meio ambiente. A utilizagao de enzimas proporciona variagdes
superficiais nas fibras, em decorréncia da formacao de grupos carboxilicos, os quais facilitam o tingi-
mento. No presente trabalho se investigou a hidrdlise de fibras de poliéster para otimizagdo do pro-
cesso de tingimento por esgotamento. Foi realizada andlise comparativa da hidrolise superficial por
tratamento enzimatico e alcalino para analise da formagdo de grupos acidos, melhoria na fixagao de
corantes e diminuigao da carga organica do efluente gerado. As mudancas na estrutura e propriedades
dos materiais foram analisadas por intermédio de ensaios mecénicos, microscopia eletronica de varre-

dura (MEV), espectroscopia de infravermelho com transformada de fourier (FTIR), analise dinamico-
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-mecanica (DMTA), espectroscopia de reflectancia e andlise de absorbancia em espectrofotometro. O
tratamento por hidrélise mostra-se uma alternativa viavel, possibilitando aprimoramento do processo
de tingimento por meio da diminui¢ao da demanda quimica de oxigénio, variagao dos sitios acidos e
varia¢do no consumo de corantes.

Palavras-chave: Fibras de PET. Tratamento quimico. Degradagdo. Tratamento de efluentes.
Improvement in the process of polyester fiber dyeing after hydrolysis by enzyme lipase

Abstract

The polyester fibers have many applications in the fabrics manufacturing. The dyeing process consists in the

fiber color-fixing step. There are three ways in which the textile materials can be dyed, by mass, in the form
of threads and in the form of fabrics; but the dyeing of the threads is the most used for enabling a greater
diversity and strength of colors. Water consumption in this step is very significant, and the strong color is
the most striking feature of the textile effluent, a consequence of the large amount of non-fixed dyes during
dyeing. Environmental policies encourage the development of new technologies that care for sustainability.
Enzymes are natural products found in the human body and in the nature, they act quite specifically; there-
fore, they play a key role in the textile industry, as in the substitution of chemicals that have adverse impact
on the environment. The use of enzymes provides superficial variations in the fibers, due to the formation of
carboxylic groups, which facilitate dyeing. In this study, it was investigated the hydrolysis of polymer fibers
for the optimization of dyeing process by exhaustion. In this study, superficial comparative analysis of the
hydrolysis by enzymatic and alkaline treatment was carried out to analyze the formation of acid groups,
improvement in the fixation of dyes and reduction of organic load of the effluent. Changes in the structure
and properties of the materials were analyzed by mechanical testing, scanning electron microscopy (SEM),
infrared spectroscopy with Fourier transform (FTIR), dynamic mechanical analysis (DMTA), reflectance
spectroscopy and analysis of absorbance by spectrophotometer. The treatment by hydrolysis is shown as a
viable alternative, enabling enhancement of the dyeing process by the reduction of the chemical oxygen de-
mand, variation of acid sites and variation in consumption of dyes.

Keywords: PET Fibers. Chemical treatment. Degradation. Effluent treatment.

1 INTRODUCAO

Cada vez mais as fibras sintéticas estio presentes em artigos de vestuario, em especial fibras
de poli (tereftalato de etileno), o tipo de poliéster mais usado em aplicagdes téxteis. Apesar das muitas
propriedades vantajosas, as fibras de poliéster sdo de baixa flexibilidade, extremamente hidréfobas e
dispéem de uma baixa taxa de recuperagdo de umidade, o que dificulta o seu beneficiamento e resulta
em desconforto para o usudrio se ndo devidamente tratadas. Essas fibras podem ser utilizadas puras

ou em mistura com algodao, viscose, nailon, linho ou 13, em propor¢des variadas. Os tecidos resultan-
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tes prestam-se a fabricacdo de inumeros artigos: camisas, camisetas, pijamas, calcas, ternos, lencois,
cortinas, artigos automobilisticos, entre outros. No que diz respeito a produgao e ao nimero de traba-
lhadores, a industria téxtil ¢ uma das maiores do mundo e caracteriza-se por requerer grandes quanti-
dades de agua, corantes e produtos quimicos utilizados ao longo de uma complexa cadeia produtiva.’

O processo de obten¢ao de fibras de poliéster ocorre por extrusédo via fusdo. Trata-se de um
método de fiagdo, que consiste em duas operagdes distintas: extrusao e estiramento. Na extrusao o
polimero é aquecido até a temperatura de fusdo, 260 °C, e o fundido ¢é transportado mediante bomba
com velocidade constante e pressdo elevada, através de pequenos orificios da fieira. A fieira (spinneret)
¢ um disco de aco de espessura de 6,35 mm e diametro de 51-76 mm. Os orificios da fieira possuem
diametro de 0,25 mm ou menores e ndo sdo necessariamente circulares. Apos, os fios sao enviados
para o processo de fiagdo convencional para obten¢ao de fios singelos. A partir de um fio singelo, é
possivel obter uma infinidade de efeitos no fio, com tantas combinagdes quanto necessario. O controle
da taxa de resfriamento e a velocidade de fiagdo permitem obter fios com diferentes graus de orienta-
¢do e densidade.

Apés a fiagao, as fibras sao enviadas para o tingimento, que consiste em um processo de equi-
librio fisico-quimico, denominado difusao e sor¢do de moléculas de corantes ou ions. Esse fendmeno
ocorre quando agentes presentes na dispersdo aquosa ocasionam a adsor¢do por parte da particula
do corante finamente dividido sobre uma das varias interfaces do solido. O poli (tereftalato de eti-
leno) apresenta baixa polaridade, portanto ndo conta com forgas de longo alcance que facilitariam a
adsorg¢do com o corante. Forcas de curto alcance como Van der Waals e intera¢cdes hidrofdbicas sao
as forcas motrizes no processo de adsorgdo dessas fibras.> O procedimento é realizado em trés etapas,
nas quais ocorrem os seguintes processos de natureza fisico-quimica: difusao, adsorgio e fixagao do
corante. Para que ocorra o tingimento, inicialmente, o corante difunde do meio em que se encontra
diluido para a superficie da fibra. Ocorre o contato do corante com a fibra e se inicia a adsor¢ao pelas
camadas superficiais. O corante se difunde para o interior da fibra e se fixa por meio de ligagdes i6ni-
cas, ligacoes de hidrogénio, for¢as de Van der Waals ou ligagdes covalentes, dependendo da natureza
do material polimérico que a constitui e do tipo de corante empregado.’

O corante deve fazer parte integrante da fibra apds o tingimento, a cor aplicada deve estar
distribuida uniformemente em toda a extensao do material téxtil e deve resistir aos agentes desenca-
deadores de desbotamento, como lavagem, suor, agua clorada, luz, etc. A modelagem aceita, a fim de
ilustrar o mecanismo de tingimento, estabelece a presenca de duas regides distintas: regiao cristalina
bastante densa, empacotada e orientada convivendo com regides amorfas menos densas. A quanti-
dade de regides cristalinas e amorfas depende fortemente das razdes de estiramento, bem como das
condicdes de cristalizagdo.* Quanto maior a regido amorfa, maior a penetragdo do corante ao interior
da fibra. O aumento da temperatura facilita a difusdo, pois ao ultrapassar a temperatura de transicao
vitrea o acesso até as zonas amorfas da fibra é facilitado, decorrente do aumento da energia cinética e

da solubilidade dos corantes.’
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O mecanismo de tingimento é complexo e separado por duas etapas. A etapa cinética, em que é
determinada a velocidade de difusdo e adsor¢ao, e a etapa termodindmica, que motiva a fixagao do corante
na fibra, sendo também conhecida por afinidade.’ As situagdes relacionadas com a cinética e a termodina-
mica proporcionam uma padroniza¢io dos parametros de tingimento, como tempo, temperatura e pressao
do processo. A baixa solubilidade, o acesso dificultado dos corantes dispersos na fibra pela estrutura crista-
lina e alta orientagao molecular desta sdo os pardmetros que ditam o mecanismo de tingimento.® O subpro-
duto desse processo é o chamado efluente téxtil, sendo a cor forte a caracteristica mais notoria do efluente
deste, consequéncia da grande quantidade de corantes ndo fixados (entre 10 e 15%) durante o tingimento,
constituindo passivo ambiental, se ndo adequadamente tratado.” Os efluentes gerados pelas industrias téx-
teis passam por tratamentos fisico-quimicos e bioldgicos convencionais (coagulagdo quimica e lodos ativa-
dos), os quais apresentam bons resultados na reduc¢ao de poluentes, possibilitando aos efluentes condi¢des
e padroes de langamento ao corpo receptor em conformidade com os requisitos legais determinados pelo
Conama n. 357/200. No entanto, esses tratamentos sao caros e demorados.

O poliéster absorve apenas 4% de umidade e ndo intumesce em agua; portanto, a falta de
interagdo entre o polimero e o banho de tingimento obriga o uso de grandes quantidades de agua e um
sistema de alta temperatura/alta pressdo, a fim de atingir velocidades de tingimento aceitdveis em nivel
industrial. Modificagdes superficialmente realizadas por meio da hidrélise podem otimizar o processo
de tingimento, diminuindo o consumo de corantes e insumos, isso porque uma hidrélise superficial
controlada pode aumentar o nimero de grupos carboxilicos superficiais, facilitando a adsorgdo de
corantes dispersos durante o tingimento; o ideal é definir o melhor para esse processo.

A hidrdlise consiste na reacao de uma molécula de agua com determinado grupo quimico,
com quebra de ligagdo e adigdo de oxigénio e hidroxila a cada grupo remanescente, podendo ser pro-
vocada por agdo enzimatica (hidrolases) ou por processo quimico comum.?

O tratamento alcalino proporciona uma degradagao controlada das fibras, o que possibilita
mudangas na hidrofilidade. Sabe-se que a reagdo entre a solugiao aquosa de hidréxido de s6dio e o poliés-
ter é uma reagao de hidrolise superficial e ndo atinge o interior da fibra,” porque um composto altamente
ionizado, como o hidréxido de sédio, ndo se difunde em compostos pouco polares como o poliéster.”

Em meio alcalino, utiliza-se, normalmente, um hidréxido (OH") como nucle6filo, em vez da
agua. O cation da base completa a reagdo, por ser mais forte que os poucos ions de hidrogénio gerados
pela ionizagdo da agua. Dessa forma, na hidrdlise basica ndo é regra, como nas hidrolises dcida e neu-
tra, a formacao de quantidades iguais de finais carboxilicos e hidroxilicos, podendo gerar, no limite da
degradacédo, um sal do acido tereftalico."

O acido tereftélico (AT), produto da hidroélise, é um dcido relativamente fraco, de baixa solubi-
lidade em agua (19 mg L'! a 25 °C). Entretanto, para a hidrdlise em meio acido o AT formado serd inso-
lavel, e parte dele precipitara na superficie do PET, como mostrado na , enquanto na hidrolise em meio

basico o AT ¢ solubilizado na forma de tereftalato TA*,,, soltvel, que permanece em meio aquoso."?

(aq
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Figura 1 - Formagio de dcido tereftalico ap6s hidrdlise do PET
Fonte: Rosmarinho et al.'?

O mecanismo proposto para a degradagao por hidrdlise alcalina (-a) consiste em uma adi¢ao
nucleofilica, com eliminag¢do no carbono acila. O par de elétrons livres do oxigénio da hidroxila ataca
o carbono da carbonila, com carga parcialmente positiva, resultando em um intermediario tetraédrico
(-b). O oxigénio deficiente de ligagdes compartilha um par de elétrons com o carbono acila, que, por
sua vez, expulsa um grupamento na forma de ion alcéxido (-¢).O par de elétrons livres do oxigénio
pertencente ao ion alcoxido ataca o hidrogénio, que possui carga parcialmente positiva. O hidrogénio ¢é

absorvido pelo ion alcoxido, fendmeno de prototropismo, o que leva a obtengdo dos produtos finais (-d).
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Figura 2 - Reagao de hidrdlise alcalina de poliéster t
Fonte: Vogel.”

1 a) Adi¢ao nucleofilica. b) Obten¢ao do intermediario tetraédrico. c¢) Formagéo do ion alcéxido. d) Obtengédo dos produtos finais.
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As enzimas hidroliticas sdo muito utilizadas em sintese organica. Nesta classe estdo incluidas
as amilases, proteases, esterases, nitrilases, fosfatases e epoxido hidrolases, sendo de particular e grande
interesse as lipases."* As lipases (triglicerol acil-hidrolases, EC 3.1.1.3) sdo classificadas como hidrolases
que agem sobre ligagoes ésteres presentes em acilglicerdis, liberando acidos graxos e glicerol; essa catalise
ocorre sobre substrato insoluvel em agua.'” O sitio catalitico é formado pela triade Serina-Histidina-As-
partina, que se repete em todas as estruturas, sendo protegido na molécula por uma “tampa” hidrofébica
que, ao interagir com a interface lipideo-agua, sofre uma mudanga, expondo o sitio ativo.'®

A enzima utilizada para hidrolisar as fibras de poliéster é a Candida Rugosa Triacylglycerol
Lipase, de origem microbiana, com atividade média declarada de 724 U/mg. Essa lipase atua na quebra
das ligagoes éster, na estrutura do poliéster, provocando uma diminui¢do desses grupos e aumentando
a presenca de grupos hidroxilicos e carboxilicos. O mecanismo de hidrélise enzimatica de ésteres é
muito similar ao observado para a hidrélise quimica convencional utilizando hidréxido. Um grupo
nucleofilico do sitio ativo da hidrolase ataca o grupo carboxilico do éster. Esse nucledfilo pode ser o
grupo hidroéxi da serina ou o grupo carbdxi do acido aspartico ou ainda o grupo tiol da cisteina."”

O mecanismo elucidado em detalhes é o da serina. Dois aminoacidos localizados préximos
a serina (geralmente uma aspartina e uma histidina) auxiliam na catalise e juntos formam a triade
catalitica. O arranjo espacial desses grupos favorece o aumento da nucleofilicidade do grupo hidroxila
da serina, que pode, entdo, atacar um grupo carboxila de um substrato do tipo R -CO-OR_ (-a). Dessa
forma, o intermedidrio acil-enzima ¢ formado liberando o grupo de saida (R,-OH). Em seguida, um
nucleoéfilo (em geral a 4gua) ataca o intermedidrio acil-enzima, regenerando a enzima e formando um
acido carboxilico do tipo R -CO-OH (-b)."”

Para garantir que a reagdo de hidrdlise em meio aquoso seja irreversivel, sdo utilizadas altas

concentragdes de agua (55,5 mol/l)."”
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Figura 3 - Representagdo esquematica da hidrélise enzimatica
Fonte: Costa."”
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2 MATERIAL E METODOS

O trabalho foi desenvolvido no Laboratério de Tinturaria da Empresa Antex, no Municipio
de Fazenda Rio Grande, no Estado do Parand. Foram utilizadas amostras com 3 gramas de fibras
167/48-1TR100. A escolha dessa fibra esta relacionada a dificuldade de tingimento em razdo da alta
cristalinidade ocorrida apos estiramento.

O processo enzimatico foi realizado com Lipase Triglicerol acil-hidrolases EC 3.1.1.3 de ori-
gem microbiana, obtida a partir da Candida Rugosa Triacylglycerol Lipase (Sigma-Aldrich Chemical
Co), que possui atividade enzimatica 6tima entre 35 e 40 °C e valores de pH entre 7 e 8. O reagente
alcalino utilizado foi hidroxido de sédio NaOH P.A. (Merck).

O hidrolisado alcalino foi obtido por meio da homogeneiza¢ao da amostra de fibra em so-
lugao alcalina na concentragdo de 300 g/L, realizada em reator de vidro, encamisado e aberto de 250
mL, a temperatura de 25 °C e com agitagdo constante, durante 2 horas. Terminada a reagdo, as fibras
hidrolisadas foram lavadas e acondicionadas por 24 h a 20 °C e 65% de umidade.

Para obten¢ao do hidrolisado enzimatico, a amostra de fibra foi homogeneizada com solu¢ao
tampao na concentra¢ao de 50 mM com controle de pH a 7,8, 10 mg/mL de enzima lipase, temperatu-
ra de 37 °C controlada por banho termostatizado, em reator de vidro aberto de 250 mL, com agitacao
constante. Transcorrido o tempo de 3 horas de reagdo, a enzima foi inativada termicamente por 15
minutos, e as fibras hidrolisadas foram lavadas e acondicionadas por 24 h a 20 °C e 65% de umidade.

O tingimento foi realizado no equipamento AHIBA NUANCE DATACOLOR a temperatura
de 135 °C e pressao de 3,5 atm durante 2 horas em pH acido com solugdo padrao de corante azul T.
BGE, com corantes viola T. BL e azul HL-B. Foram utilizados auxiliares de tingimento Seragal (pro-
porgdo 0,10 gmL™"), Seralub (proporg¢do 0,10 gmL"') e Tanasperse (propor¢ao 0,10 gmL); o volume
total de banho foi de 100 mL.

Para a verificagao da perda de massa, pela quebra das ligagdes, ocasionada pelos tratamentos
alcalino e enzimatico, as amostras foram devidamente pesadas em balanga semianalitica da marca
Mettler Toledo PG503-S, antes e apds tratamento, com o devido tempo e condigdes de acondiciona-
mento (secagem por 4 horas a 105 °C, acondicionadas por 7 dias a 20 °C e 65% de umidade relativa).
O procedimento de pesagem foi repetido até se obter peso constante entre as pesagens (considerou-se
como peso constante diferencas entre as pesagens menores ou iguais a 5%).

Para a determinagdo dos sitios acidos, 30,0 mg de fibras parcialmente hidrolisadas foram
misturados a 2,00 mL de hidréxido de sédio (5,00 x 10 molL"') em tubo de ensaio, o qual foi agitado
por 30 minutos. Em seguida, adicionaram-se 25,0 mL de agua destilada, agitando-se esse contetido
por mais 3 minutos. Uma aliquota de 10,0 mL foi coletada e titulada com solu¢ado de biftalato de po-
tassio 1,50 x 10~ mol L', usando-se fenolftaleina como indicador.

As determinagdes da demanda quimica de oxigénio (DQO) foram realizadas segundo a me-
todologia do Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 4, na qual se recomenda

a adi¢do de 2 mL de amostra (filtrada em membrana de acetato de celulose 0,45 pm para DQO) e 2
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mL de amostra bruta (sem nenhuma filtragao para DQO) nos tubos de DQO, aos quais sdo adiciona-
dos sais de prata e mercuirio com dicromato de potassio. Os tubos sao aquecidos por 2 h a 150 °C em
reatores de DQO. Apo6s o resfriamento dos tubos, realizou-se a leitura da absorbancia em espectrofo-
tometro ESPECTROQUANT NOVA 60. Empregando-se a curva de calibragao feita com solugdes de
biftalato de potassio obteve-se o valor de DQO a partir das leituras de absorbéncia (branco e teste). As
determinagdes desse parametro foram feitas em triplicata.

Para obtengdo da correspondéncia de variagao colorimétrica entre as amostras a avaliar a fi-
xagdo do corante, as fibras foram analisadas em espectrofotdmetro Datacolor DF100, de 400-700 nm,
com intervalo de medi¢ao de 10 nm, fonte de luz em flash xenon filtrada para ilumina¢ao D65, com
reprodutividade de 0,05 Cielab AE e repetitibilidade de 0,2 AE.

Para visualizagdo de mudanc¢as morfoldgicas, foi realizada uma analise da topografia das fi-
bras por microscépio eletréonico de varredura (MEV) da marca Philips, modelo XL30, com magnifi-
cacoes de 50X e 500X e tensao de aceleracdo de 10kV.

Foram realizados, segundo a norma ASTM D 882, ensaios de tragdo e alongamento, em que
cinco corpos de prova foram tracionados a 10 mm min™, em equipamento INSTRON modelo 4467
com célula de carga 10 kg e Lo de 20 mm.

Foi realizada espectroscopia na regiao do infravermelho, utilizando o equipamento BRUKER,
modelo VERTEX 70, com acessorio de ATR com cristal de seleneto de zinco, na faixa espectral de
4000 a 400 cm!, 64 varreduras e resolucao de 4 cm™, detector DLATGS.

A andlise termodindmico-mecénica foi conduzida utilizando-se o equipamento DMTA 242
NETZSCH no modo tragao. A faixa de temperatura utilizada foi de 25 a 200 °C em atmosfera de ni-

trogénio, com frequéncia de for¢a dindmica de 50 Hz e taxa de aquecimento do forno de 3 °C/min.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A hidrdlise alcalina proporcionou uma perda de massa de 4,39%, como mecanismo de hidro-
lise ocorre pela a¢do do hidréxido na quebra da cadeia principal e formacio do 4cido tereftalico (AT),
o qual é solubilizado na forma de tereftalato TA*(aq) permanecendo em meio aquoso, o que justifica
a consideravel variagdo de massa. Ja na hidrdlise enzimatica, observou-se uma redugido de massa de
0,06%. A lipase catalisa a reagdo de hidrolise facilitando a interagao do grupo éster com a agua, geran-
do um grupo acido carboxilico e alcool.

Na observagdo das curvas de DMTA de fibras de politereftalato de etileno, é possivel obter
informacoes a respeito do comportamento viscoelastico do sistema, por meio da analise de duas com-
ponentes: a contribui¢do viscosa e a elastica. A temperatura de transicao vitrea do PET abrange uma
ampla faixa (67-140 °C), sendo esta dependente da pureza, do grau de cristalinidade e do método de

determinagéo. Para o PET amorfo, a T_ aumenta com o aumento da cristalinidade. A transi¢do vitrea
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observada pelo moédulo de perda esta proximo a 140 °C. Esse valor elevado deve-se ao alto grau de
cristalinidade e orientagdo do material.
No caso das fibras hidrolisadas, nao ha alteragdes significativas no comportamento mecanico

da fibra em razdo da temperatura (Figura 4).
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Figura 4 - Curvas de variagdo do méddulo de perdas (E”) com a temperatura

Nota-se, conforme Tabela 1, que ndo ocorreu alteragao significativa da temperatura de tran-

sicdo com os tratamentos realizados.

Tabela 1 - Resultados da variagdo da temperatura vitrea

Amostra Temperatura (°C)
1- Livre 144,70
2- Alcalino 147,98
3- Enzimatico 146,32

O indice de grupos carboxilicos foi determinado por meio de titulagdo e analise por FTIR.
Por titulagao, observou-se que a fibra sem tratamento apresentava 0,148 mmolg™, de sitios d4cidos por
grama de fibra. Ap6s o tratamento alcalino, a fibra passou a apresentar 0,177 mmolg™, e a fibra tratada
com enzimas apresentou 0,200 mmolg™ de sitios dcidos, ocorrendo um aumento de 19,59% de sitios
para NaOH e de 35,13% para a enzima. Pela observancia de mudangas ocorridas, por meio da titula-
¢do, foram obtidos os indices de carboxila para amostras com e sem tratamento, mediante espectros
de FTIR, em virtude da detec¢do da banda em 1686 cm™ (associada ao grupamento da carboxila) e a
banda em 2974 cm™ como referente. Como a regido das carbonilas (entre 1680 e 1800 cm™) apresenta
mais de um tipo desse grupo quimico (carbonilas de acido, éster e antioxidante presente nas fibras),

foi necessario o ajuste de curva por intermédio de Lorentzianas, com o auxilio do software Origin pro
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7.5, de modo a obter a area separadamente da carbonila referente ao grupo acido carboxilico e, assim,
calcular os indices de variagdo. Na ha representagdo dos espectros na regiao da carboxila com o ajuste
de curva por meio de Lorentzianas para a fibra sem tratamento, fibra tratada com enzima e fibra tra-

tada com hidroxido de sddio, respectivamente.
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Figura 5 - Regido do espectro FTIR e ajuste de curva por Lorentzianas, separando as dreas das diferentes carbonilas*

A fibra sem tratamento mostrou um indice de 0,90, com tratamento alcalino, 1,35, € com

tratamento enzimatico, 2,17. O aumento do indice de carbonila em 1686 cm™! indica um aumento no

i+ Curvas em verde representam as dreas separadas, em preto, é o espectro obtido experimentalmente, e em vermelho, o ajuste resultante:
A) Livre. B) Alcalino. C) Enzimdtica.
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indice do grupo carboxilico terminal entre as espécies tratadas e nao tratadas, sendo possivel constatar
maior eficiéncia para o tratamento enzimatico, corroborando os dados obtidos por titulagao.
Na Figura 6 estdo dispostas as micrografias da fibra livre e das fibras tratadas com hidréxido

de sodio e lipase, sendo perceptivel a presenca de ranhuras e estrias longitudinais, que evidenciam a

ocorréncia de mudancas superficiais apos tratamento alcalino e enzimatico.

AccY Spot Magn Det WD F———— 1om AccV  SpotMagn Det WD —————— 1oum
20 0kv 50 3000x  SE 151 200kv 5.0 3000x SE 148

J i ¥
AccV  Spot Magn  Det WD
20.0kV 50 3000x SE 152

Figura 6 — Imagem obtida por MEV da superficie da fibra®

Apés a hidrdlise, as fibras foram coloridas em conformidade com os padrdes industriais re-
lacionados ao tingimento por esgotamento, com o objetivo de avaliar as possiveis variagdes na carga
organica do efluente gerado, decorrentes do aumento da hidrofilidade apds hidrdlise. Para garantir o
tingimento uniforme, utilizou-se uma concentragdo padrdo de corantes e insumos, os quais nao fo-
ram totalmente convertidos, permanecendo em solugdo e gerando o designado efluente téxtil, o qual
foi avaliado quanto ao parametro Demanda Quimica de Oxigénio (DQO). As variagoes resultantes
do aumento da hidrofilidade superficial da fibra e consequente melhoria na fixagdo do corante foram
comprovadas pela diminui¢ao da carga organica do efluente gerado apds tingimento e pela analise

colorimétrica, a qual relaciona a fixagdo dos corantes. O efluente apds tingimento da fibra ndo tratada

S A) Fibra livre. B) Tratamento alcalino. C) Tratamento enzimatico.
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apresentou 5031 mg/mL de DQO, enquanto os efluentes de tingimento para as fibras tratadas com
alcali e com enzima apresentaram 4683 e 4734 mg/mL de DQO, respectivamente. Em relagao a analise
de solidez da cor, analisada por espectroscopia de reflectincia, o efeito do tratamento alcalino das fi-
bras de poliéster provocou a variagdo do valor de AE*, verificando que a amostra tingida é mais escura
que a padrao com AL* = -1,71, mais vermelha (Da* = +1,85) e mais azul (Db* = -1,63), enquanto o
tratamento enzimatico originou uma fibra mais clara (AL* = +0,52), mais verde (Da* = -0,45) e mais
amarela (Db* = +1,67). Em decorréncia das variagdes ocorridas na andlise da qualidade do tingimen-
to, foi necessaria uma corre¢do na receita de tingimento, que proporcionou economia de insumos.
Essa variacdo de cor estd em conformidade com a diminui¢do da Demanda Quimica de Oxigénio,
correspondendo com a maior fixacdo dos corantes.

Os materiais utilizados na confecgdo téxtil devem possuir caracteristicas mecanicas iniciais
para que suportem a tra¢ao durante tecelagem de tecidos.’ Na estao dispostos os dados referenciais do
ensaio de tragao da fibra tratada com hidréxido de s6dio 300 g/L e com enzima lipase, em comparagdo

as fibras nao tratadas.
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Figura 7 - Variagdo da resisténcia mecanica com os tratamentos alcalino e enzimatico

Os resultados mostram que a maior varia¢ao foi obtida com o tratamento alcalino, indicando
maior agressividade deste, considerando-se os dados que correspondem aos obtidos na analise de
perda de massa. H4d uma diminuigdo de, aproximadamente, 17% da resisténcia da fibra apds tratamen-
to alcalino, ja o tratamento enzimatico ndo confere variagdes significativas na resisténcia da fibra. A

variagdo numérica da resisténcia a tragdo das fibras esta relacionada na Tabela 2.
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Tabela 2 — Varia¢do da resisténcia mecénica das fibras tratadas

Tratamento Variagdo em relagéo a fibra padrao
Alcalino 17,2 + 3,09%
Enzimatico 0,65 + 0,04%

Na Figura 8, estdo dispostos os dados do ensaio de tragdo da fibra tratada com hidréxido de
sédio 300 g/L e enzima lipase em comparagdo com a fibra livre, apds tingimento. O tingimento por
esgotamento acontece com variagdo de temperatura, o que pode comprometer as caracteristicas me-

canicas tanto da fibra livre quanto das fibras tratadas.
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Figura 8 - Variagdo da resisténcia mecanica das fibras tratadas e tingidas

A distingdo entre os tratamentos diminuiu significativamente, conforme pode ser constatado
na Tabela 3. As fibras com tratamento alcalino apés tingimento (temperatura de 130 °C) apresen-
tam variagdo menor da resisténcia mecanica para o tratamento alcalino, sendo de aproximadamente

9,80%, e o tratamento enzimdtico aumentou a variagdo para, aproximadamente, 3%.

Tabela 3 - Variagao da resisténcia a tra¢io das fibras tratadas e tingidas

Tratamento Variagdo em relagéo a fibra padrao
Alcalino 9,80 + 3,60%
Enzimatico 3,15+ 0,89%
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Na avaliagdo da resisténcia a tragdo apds o tingimento, a fibra sem tratamento apresentou o
valor de 1633 MPa contra 1473 MPa e 1582 MPa das fibras tratadas com alcali e enzima, respectiva-
mente, comprovando a influéncia do tingimento nas propriedades mecanicas e salientando que a fibra
que passou pela hidrolise enzimatica teve valor maior que a fibra de hidroélise alcalina, confirmando

que o tratamento enzimatico ¢ menos agressivo.

4 CONCLUSAO

Osresultados dos tratamentos alcalinos realizados correspondem aos ja descritos naliteratura.
Esses resultados apontam para a possibilidade de melhorias nas propriedades de tingimento e umec-
tagdo do poliéster sem causar grande perda de peso e resisténcia do material.

No entanto, comparativamente, o tratamento enzimatico com lipase ndo provocou alteragdo
na massa, mostrando-se, nesse caso, menos agressiva que o tratamento alcalino, pois as amostras
apresentaram pequenas variagdes na cristalinidade e um aumento na incorpora¢ao dos corantes, evi-
denciado pela redu¢ao do DQO de 7%. Considerando-se que a resisténcia mecanica ndo apresentou
alteragdes significativas no caso do tratamento enzimatico, no tratamento alcalino foram obtidas va-
riagoes de, aproximadamente, 10%, evidenciando-se um tratamento bastante agressivo.

Relacionando o tratamento enzimatico a eficiéncia na geracao de sitios acidos, o procedi-
mento apresenta-se bastante vidvel, da mesma maneira em relagao a diminui¢ao do DQO.

Portanto, o uso de enzima lipase em um processo que antecede o tingimento diminui o con-

sumo de corantes e insumos de tingimento.
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