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RESUMO

A mudanga de habitos cotidianos em funcao da pandemia do virus SARS-Cov-2 levou a busca por
novas aplicacdes comerciais das tecnologias que visam minimizar a contaminagao e disseminac¢ao
viral. Nesse contexto, a nanotecnologia e a industria té€xtil podem ser grandes aliadas no combate
a virus e bactérias, visando novas tecnologias contra vetores pandémicos. Uma frente interessante
€ a combinacao de téxteis e nanoparticulas de prata (NPs), particulas essas que apresentam a¢ao
antimicrobiana contra cerca de 650 microorganismos patogénicos. Este trabalho teve como
objetivo avaliar o tratamento antimicrobiano de nanoparticulas de prata de fonte comercial,
aplicado diretamente na polimerizacao da poliamida e, por impregnacgao via foulard em poliéster
utilizando a técnica de pad-dry-cure para funcionaliza¢do. As caracterizagdes das nanoparticulas
e do substrato téxtil foram realizadas através da andlise visual, Espectroscopia no Ultravioleta
Visivel (UV-Vis) e técnicas como a Microscopia eletronica de Varredura (MEV), Espectrometria
de emissdo Optica com plasma(ICP-OES). As nanoparticulas de prata apresentaram tamanho
médio de 25 nm e, em todos os ensaios a incoporagao foi satisfatéria mostrando a presenca das
nanoparticulas de prata ap6s a aplicagdo através da andlise ICP-OES. Andlises microbioldgicas
preliminares mostraram a eficdcia do tratamento antimicrobiano, com resultados de até 99,99%
de reducdo. Ja a analise antiviral foi realizada para a aplicacdo via polimerizacao in sifu, a qual
teve um resultado de 2 Logs = 99% de inativacao, na cepa do SARS-Cov-2, mostrando o potencial
das nanoparticulas de prata. O estudo mostrou a efetividade da aplicacdo das nanoparticulas em
téxteis.

Palavras-chave: Pandemia; Industria Téxtil; Nanoparticulas; Antimicrobiano; Prata.



ABSTRACT

The change in daily habits due to the SARS-Cov-2 virus pandemic has led to the search for
new commercial applications of technologies that aim to minimize viral contamination and
dissemination. In this context, nanotechnology and the textile industry can be great allies in
combating viruses and bacteria, aiming at new technologies against pandemic vectors. An
interesting front is the combination of textiles and silver nanoparticles (NPs), this particles have
antimicrobial action against about 650 pathogenic microorganisms. This work aims to evaluate
the antimicrobial treatment of silver nanoparticles from a commercial source, applied directly
in the polymerization of polyamide and, by impregnation via foulard in polyester using the
pad-dry-cure technique for functionalization. The characterizations of the textile substrate with
nanoparticles were performed through visual analysis, Ultraviolet Visible Spectroscopy (UV-
Vis) and techniques such as Scanning Electron Microscopy (SEM), Plasma Optical Emission
Spectrometry (ICP-OES). The silver nanoparticles had an average size of 25 nm and, in all tests
the incorporation was satisfactory, showing the presence of silver nanoparticles after application
through the ICP-OES analysis. Preliminary microbiological analyzes showed the effectiveness
of the antimicrobial treatment, with results up to 99.99% reduction. Antiviral analysis was
performed for application via in situ polymerization, which had a result of 2 Logs = 99%
inactivation, in the SARS-Cov-2 strain, showing the potential of silver nanoparticles. The study
revealed the effectiveness of the application of nanoparticles in textiles.

Keywords: Pandemic; Textile Industry; Nanoparticle; Antimicrobial; Silver.
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1 INTRODUCAO

Nos dias de hoje € imprescindivel ndo pensar em um ambiente seguro e protegido da
contaminagdo por microrganismos patogénicos. A demanda por téxteis funcionais cresce tanto
para uso médico hospitalar quanto para uso cotidiano. A pandemia do coronavirus (COVID
19), causou um impacto catastréfico no sistema de saide publica. Testando os nossos limites,
exigindo comprometimento e unido de diversas dreas da ciéncia visando o controle da infec¢do.
Em decorréncia da atual situagdo, estudos voltados para protecdo antimicrobiana tém uma
atenc¢do ainda maior (MARCOMINI, 2021).

O uso de nanotecnologia como suporte nesse cenario pandémico (TANG et al., 2021),
vem ganhando espaco de maneira exponencial nos mais variados campos da ciéncia (VHAN-
BATTE et al., 2017). A aplicagdo da nanotecnologia na industria téxtil se da no processo de
fiacdo, seja na polimeriza¢ao ou extrusao ou no processo de benefiamento, que tem por finali-
dade adicionar, funcionalizar ou até mesmo melhorar caracteristicas do artigo téxtil (CARUZI,
2017)(YETISEN et al., 2016).

Existem diversos elementos que podem ser utilizados na produ¢do de Nanoparticulas
(NPs), como por exemplo a prata, o cobre e a quitosana (RANGAYASAMI et al., 2021). Em
especial as nanoparticulas metélicas exibem inimeras propriedades benéficas, como atividade
antibacteriana, antifingica, antiviral e resisténcia UV (BUTOLA et al., 2019).

Segundo Scacchetti (2017), muitos estudos abordam a respeito de téxteis funcionaliza-
dos, aproveitando da extensa drea efetiva e também da possibilidade de produzir t€xteis com uma
vasta aplicabilidade. O desenvolvimento desse estudo visa avaliar a aplicacdo de nanoparticulas

de prata, aplicadas no processamento como no acabamento dos subtratos téxteis.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBIJETIVO GERAL

Avaliar o tratamento antimicrobiano com nanoparticulas de prata em tecidos de polia-

mida e poliéster.

2.2 OBIJETIVOS ESPECIFICOS

Para atingir o objetivo geral proposto € necessdrio satisfazer os seguintes objetivos

especificos:

* Funcionalizar/impregnar o tecido de poliéster;

* Avaliar a aplicacdo das nanoparticulas no processamento da poliamida fornecida pela

empresa Beta;
* Aplicar nanoparticulas de prata por impregnacao via foulard no poliéster;
* Avaliar a aplicacdo das nanoparticulas no processo de impregnacao via foulard do Poliéster

» Caracterizar as nanoparticulas de prata, através de andlise visual, Espectroscopia no
Ultravioleta Visivel (UV-Vis) e caracterizar as amostras de tecido com acabamento por
Microscopia eletronica de Varredura (MEV), Espectrometria de emissao dptica com plasma

indutivamente acoplado (ICP-OES);

* Analisar o efeito do tratamento antibacteriano e antiviral na poliamida e no poliéster, de

acordo com a AATCC 100 e a ISO 18184.
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3 JUSTIFICATIVA

A atual pandemia do COVID-19, causada pela sindrome respiratoria aguda grave do
coronavirus (SARS-CoV-2) € considerada uma infeccao viral altamente contagiosa e patogénica
(DASHRAATH et al., 2020). O SARS-COV-2 € transmitido principalmente por meio de goticulas
na escala entre 5-10 pm. A transmissao ocorre a partir do momento que um individuo infectado
emite goticulas contendo o virus, seja ao espirrar, tossir ou falar. Essas gotas também podem se
alocar em objetos fixos ou méveis, podendo assim ser transferida para o individuo que entrar em
contato com essa superficie (OMER et al., 2020).

Os estudos voltados para protecdo diante desse cendrio, € a utilizacao de téxteis fun-
cionalizados com ag¢do antimicrobiana MARCOMINI (2021). A funcionalizag¢do ocorre com a
utilizac@o de principios ativos que tem por objetivo proteger tanto o artigo téxtil do crescimento
microbiano, como também uma protecao extra ao individuo contra microrganismos patogénicos
(VAZ et al., 2013).

De acordo com (DURAN et al., 2007) as nanoparticulas de prata sdo confidveis para
conferir propriedades antibacterianas e outras propriedades funcionais em compara¢cdo com
outras nanoparticulas.

Com o intuito de reduzir a contaminacio cruzada!, e por sua vez a propagacdo do
SARS-COV-2 se faz importante estudar meios eficazes de prevenir a transmissao viral e reduzir
seus efeitos devastadores. A industria téxtil pode ser uma grande aliada no combate ao corona
virus. Sendo assim, esse trabalho visa estudar a atividade antimicrobiana da prata, e verificar
a acdo quando incorporado na polimerizacdo da poliamida que € a fibra sintética com ampla
aplicacdo em artigos esportivos e na impregnacgao de tecido de poliéster que trata-se da fibra

mais utilizada no mundo.

' De acordo com a Agéncia Nacional da Vigilancia Sanitdria (Anvisa), contaminag@o cruzada é um processo que

ocorre quando os agentes contaminantes que estdo em um local ou superficie sdo transferidos para produtos,
alimentos, maos e/ou superficies para propaga¢ao dos microrganismos.
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4 REFERENCIAL TEORICO

4.1 FIBRAS TEXTEIS

As fibras téxteis sdo constituidas por dtomos ligados entre si, formando extensas cadeias
moleculares. A formacgdo dessas cadeias ocorre por meio da polimerizac¢ao, processo que da
origem a formacao de polimeros. Por se tratar de um polimero, as fibras possuem regides amorfas
e cristalinas, de acordo com seu grau de orientagdo (CARUZI, 2017).

As fibras téxteis sdo classificadas em dois grandes grupos: naturais e quimicas. Sendo
as fibras naturais de origem vegetal ou animal, enquanto as quimicas podem ser divididas em arti-
ficiais regeneradas ou sintéticas (BURKINSHAW, 2016). A Figura 1, mostra uma representacao

da classificacdo das fibras.

Figura 1 - Classificacio das fibras téxteis

| Fibras [
téxteis

I Elastano |

Fonte: Coutinho (2018)

Dentro das fibras sintéticas, destaca-se as duas fibras, poliéster e poliamida, que serao
abordadas nesse estudo. A fibra de poliéster, que € a fibra mais produzida e consumida no mundo.
As razdes para o sucesso do poliéster € devido ao baixo custo, facil processabilidade, excelente
desempenho e extensa aplicabilidade (LEWIN, 2006).

O desenvolvimento da fibra de poliamida, segundo (LEWIN, 2006) € intrigante, ela foi

sintetizada pela primeira vez em 1931 pela Dupont. Utilizada inicialmente para produgdo de
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meia calca feminina teve destaque devido as suas caracteristicas que se assemelham as fibras
naturais, como toque, elasticidade e conforto por conta da sua respirabilidade. Atualmente, é

muito utilizada na fabricacio de lingeries e artigos esportivos.
4.2 POLIESTER

O termo poliéster (PES) se refere a familia de polimeros que contém o grupo éster
(-O-CO-) como principal constituinte de sua cadeia polimerica. Os poliésteres utilizados como
fibras téxteis possuem uma cadeia linear, sdo conhecidos como termoplasticos saturados, ja os
poliésteres insaturados de baixa massa molar sd@o polimeros termofixos (BURKINSHAW, 2016).

Na Figura 2 podemos observar algumas representacdes de poliésteres.

Figura 2 — Polimeros de PES, I politereftalato de etileno (PET), II politereftalato de butileno (PBT), III
politereftalato de trimetileno (PTT), IV politereftalato de 1,4-dimetilciclohexano (PDCT) e V po-

liscido litico (PLA)
H{— O(CH2)2:00C O co + OH
n
|
H {— O(CH,),00C —@—Co + OH H {~ O(CH,)300C —@—CO + OH
n n
Il I
H+ O(CHg)OOC@CO % OH HO Jr(CHs)coo ~]~H
n n
IV

Vv
Fonte: Burkinshaw (2016)

Esta fibra é obtida pela condensacdo do 4cido tereftalico (TA) e do etileno glicol. Um
ponto chave para o sucesso na polimerizacdo deste polimero é a pureza do mondmero e a
auséncia de umidade no reator. O avanco tecnoldgico que permitiu a polimerizacdo a baixo custo
do PES foi o desenvolvimento de um processo de obtencdo acido tereftdlico puro a partir de
xilenos mistos. O dimetil tereftalato (DMT) aparece como uma op¢ao de mondmero, embora o
TA seja a escolha ideal, o DMT aparece como alternativa por ser um produto da reciclagem do
PES (LEWIN, 2006).

A primeira etapa da polimerizacdo do PES é basicamente a producao de tereftalato

de bis-hidroxietila (BHET). A reacao de esterificacao direta do TA resulta em uma mistura de
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baixa concentracdo de BHET livre, com uma variedade de oligdmeros de politereftalato de etila
(PET). Durante essa etapa a retirada de umidade é de extrema importancia para se obter alto peso
molecular (EICHHORN et al., 2009).

A proxima etapa € a polimerizacdo por fundicdo, nessa fase ocorre uma reacdo de
troca entre duas moléculas de BHET, dividindo uma molécula de glicol e aumentando o peso
molecular do polimero. A reagdo precisa ser catalisada, sendo o reagente mais comum o trioxido
de antimdnio. Buscando elevar o peso molecular, a reacdo ocorre em vacuo intenso a temperaturas
de 285 °C ou superiores (LEWIN, 2006).

Apés atingir o peso molecular alvo, o polimero pode ser extrudado e cortado em chips,
para poder ser utilizado em processos de fiacdo (melt spinning), ou ser fiado diretamente. No
caso do polimero em chips, o peso molecular ainda pode ser aumentado pelo processo de

polimeriza¢do em estado solido (EICHHORN et al., 2009).

4.3 POLIAMIDA

O termo poliamida (PA) se refere a familia de polimeros que contém o grupo amida
como principal constituinte de sua cadeia polimerica. Existem trés grandes subdivisdes das fibras
de poliamida sendo elas os grupos das poliamidas alifaticas, poliamidas semi-arométicas e as
poliamidas aromadticas. Sendo o primeiro grupo o de maior relevancia no mercado téxtil, em
especial dois de seus representates a PA 6 e a PA 66, também sao conhecidas pelo termo ndilon
(BURKINSHAW, 2016).

As poliamidas alifaticas sao macromoléculas caracterizadas pela liga¢do do ligante
amida com suas unidades estruturais, sendo derivadas predominantemente por mondmeros
alifaticos (LEWIN, 2006), isto €, mondmeros lineares. Na Figura 3, € possivel observar os

ligantes da PA 6 e da PA 66.

Figura 3 — Representacio do ligante amida

0 o) o) o)
PA 6 —gITJCH2(CH2)4CITICHZ(CH2)4CI\IICH2(CH2)4CI|\I—
H H H H
0 o) o) o}
PA 66 _y:NCHQ(CHZ)@HZNC(CH2)4CNCHZ(CH2)4CH2N|c[:_
' Jl ! '

Fonte: Burkinshaw (2016)
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Ambas as poliamidas 6 e 66 sdo parcialmente orientadas e homopolimeros semi crista-
linos que por consequéncia possuem regides amorfas e regides de alto ordenamento cristalino.
A cadeia polimerica possui grupos amida (-CONH-) separados por sequéncias de metilenos
(-(CH3),-) com terminagdes de grupos carboxilicos (-COOH) e aminos (-/V H5) ou acetilaminos
(COCH3N H—) (BURKINSHAW, 2016).

Esses grupamentos quimicos, em especial os grupos amidas tem grande influéncia
nas propriedades quimicas e fisicas da fibra. Em consequéncia da intensa forca intermolecu-
lar das ligacdes de hidrogénio entre os -NH e os -CO das cadeiais moleculares adjacentes
(BURKINSHAW, 2016).

Essas fibras possuem uma elavada temperatura de fusdo, rigidez molecular e interagdes
intramoleculares de ligacdes de hidrogénio. Essas liga¢des tem grande relevancia no processo de
formacdo da fibra PA. As poliamidas alifaticas geralmente sdo fiadas por fusao, posteriormente
passando por um processo de biresfriamento, sendo o primeiro a ar e o segundo em um banho de
dgua (EICHHORN et al., 2009).

Quando se deseja obter fibras com elevada resisténcia mecanica, o processo de fiacdo
mais indicado € a fiacao a seco. Sendo possivel alcangar valores duas a trés vezes maiores do que
as fibras obtidas pela fiacdo por fusdo. Esses valores sdo obtidos com o controle de velocidade,

peso molecular, concentracao do polimero e a relacdo de solvente (EICHHORN ez al., 2009).

44 POLIMERIZACAO

A polimerizacdo € o processo pelo qual os mondmeros sdo ligados por unidades de
repeticdo com a finalidade de gerar longas cadeias. As matérias-primas para polimeros sintéticos
sdao normalmente derivadas de carvao, gis natural e petréleo. O processo de polimerizacdo pode
ocorrer através de dois processos, sendo eles o da adi¢do e o da condensagdo (CALLISTER;
RETHWISCH, 2018).

Ainda segundo Callister e Rethwisch (2018), o processo por adicao, também conhecido
como reacdo em cadeia, € um processo onde as unidades monoméricas sdo ligadas uma a uma,
formando uma estrutura em cadeia que resulta em uma macromolécula linear. A composi¢ao
dessa macromolécula produto € o mondmoro original.

A polimerizagdo por condensagdo ou reacao em etapas € a formagao de polimeros por
reacOes quimicas intermoleculares entre os grupos funcionais reativos, que podem envolver mais

de um mondmero. Geralmente, hd um subproduto de pequeno peso molecular, como a dgua, que
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¢ eliminado ou condensada, como podemos observar na Figura 4.

Figura 4 — Reacao de esterificacdo

R 0] 0O R 0O
AN < + Rn \\C/ \C//
HO/C C\OH HO~ \OH — HO/ \O\R"_OH

didcido glicol éster dgua

+ HzO‘

Fonte: CANEVAROLO JR (2002)

E pela reacio acima representada que se dd a formacdo do poliéster, vale notar que como
o produto se dé pela jungdo de dois reagentes a férmula molecular do polimero ndo pode ser
representada pelos mondmeros de origem (CALLISTER; RETHWISCH, 2018; CANEVAROLO
JR, 2002).

4.5 ACABAMENTOS

Segundo os autores Schindler e Hauser (2004), processos de acabamentos téxteis sao
descritos como uma série de operagdes aplicadas em tecidos com a finalidade de melhorar suas
propriedades. O acabamento pode ser fisico, quimico e bioldgico, as técnicas utilizadas variam
de acordo com a estrutura e tipo de fibra a ser utilizada.

As fibras téxteis sdo comumente utilizadas no mundo, desempenhando diversas funcio-
nalidades. Propriedades intrinsecas das fibras podem favorecer o crescimento de microrganismos.
Acarretando no surgimento de odores indesejdveis, manchas e diminui¢do das suas propriedades
mecanicas (VAZ et al., 2013). De acordo com a autora alguns fatores, podem propiciar o surgi-
mento dos microrganismos, como umidade, proteinas e temperatura. As proteinas presentes nas
fibras naturais favorecem o crescimento bacteriano.

No atual cendrio, vemos a importancia da prevencao contra as infeccdes causadas por
microrganismos, sendo este virus, bactéria ou fungo. Segundo Souza (2018), os artigos téxteis
que possuem acabamento antimicrobiano, conseguem inativar os microrganismos quando em
contato com 0s mesmos.

Existem diversas tecnologias antimicrobianas disponiveis para utilizagdo no acabamento
textil. Vao desde compostos organicos como, por exemplo, o triclosan; metais como a prata € o
cobre e sais metdlicos; substancias derivadas de materiais naturais como a quitosana (SOUZA,
2018). A nanotecnologia veio para contribuir e abrir uma gama de possibilidades inovadoras,

assim como novas técnicas de aplicacio(VHANBATTE et al., 2017).
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4.6 NANOTECNOLOGIA

A nanociéncia € o estudo da natureza em escala nanométrica, quando se aplica esses
conhecimentos para obtenc¢ao de novos produtos e/ou servicos, dizemos nanotecnologia. Para
Martins et al. (2013) a nanotecnologia € considerada um dos ramos mais promissores de tec-
nologia, onde é possivel trabalhar em niveis celulares e moleculares com intuito de produzir
maiores avangos na ciéncia (MAMANI, 2009). Materiais nanométricos apresentam propriedades
fisicas e quimicas incomuns, se comparados com materiais em escala micro e macroscépica
(MELO; PIMENTA, 2010). Os nanocompdsitos sdo considerados materiais hibridos, sendo que
pelo menos um de seus componentes possui dimensdes nanométricas.

Para Assis et al. (2012), a razao para as diferengcas no comportamento entre materiais
compositos e nanocompdsitos estd relacionada com a elevada drea efetiva, o que resulta na
intensa interacdo entre a matriz na qual estdo inseridos e as nanoparticulas.

Pimenta e Melo (2007), descrevem que a alteracao das propriedades de uma material
nanométrico ocorre por dois fatores: os efeitos quanticos e os efeitos de superficies. O primeiro
fator diz respeito a dimensdo que se trabalha faz com que os efeitos quénticos se tornem mais
evidentes. J4 o segundo fator, mostra que quanto menor for o tamanho da amostra, melhor sera
o efeito, resultado do aumento da propor¢ao entre a drea e o volume. De acordo com a ASTM
(2012), devem ser consideradas nanoparticulas aquelas estruturas que apresentam ao menos duas
dimensdes na faixa entre 1 nm e 100 nm. Na Figura 5, é possivel analisar a escala nanométrica,

comparando o tamanho das nanoparticulas com outros elementos.

Figura 5 — Representacao escala nanométrica

Manoparticulas
inm 10 nm 100 nm 1000 nm 10 nm 10' nm 10" nm 10" nm 10" nm
L] * * * e L4 * * °
‘ .
Virus Bactéria Fio de cabelo Bola de Ténis

Fonte: TNSNANO (2020)
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As nanoparticulas podem ser produzidas a partir de uma vasta disponibilidade de
materiais como metais, polimeros entre outros (MAMANI, 2009). Segundo Ramos (2018), as
nanoparticulas poliméricas sdo estruturas solidas e esféricas que podem ser obtidas a partir de
polimeros naturais ou sintéticos.

A utilizacdo de nanoparticulas, podem melhorar o acabamento quimico, funcionalizar
os substratos téxteis e ainda torna-los mais durdveis (VHANBATTE et al., 2017). A Figura
6 mostra exemplos de aplicacdo da nanotecnologia em materiais téxteis, como a propriedade

antibacteriana, condutividade, hidrofobicidade, etc. (YETISEN ef al., 2016).

Figura 6 — Aplicacao da nanotecnologia em téxteis
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Antibacterianas
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Informibtica Propriedade contra
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Fonte: Adaptado (YETISEN et al., 2016)
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4.7 PRATA

A prata é um elemento quimico de simbolo Ag, encontrado no estado sélido a tem-
peratura ambiente. E considerada um metal maledvel, dictil, brilhante, utilizada em processos
industriais como a fotografia, desinfec¢do de frutas, de material ortodontico e outras diversas
aplicagdes (SOUZA et al., 2013).

A propriedade bacterida da prata é conhecida desde a antiguidade, usada na medicina
por sua potente acdo antimicrobiana (SILVER; PHUNG, 1996). A prata na forma metalica,
assim como na sua forma ionica apresenta essa propriedade (NETO et al., 2008). Na forma de
nanoparticulas, essas propriedades sao intensificadas devido ao aumento da superficie de contato
(GARCIA et al., 2011).

Segundo McDonnell e Russell (1999), os mecanismos de ag¢do bactericida sdo designa-
dos a reacdo entre a prata e grupos tiol, prata e aminodcidos e prata com grupos funcionais de
enzimas. A eficdcia da prata de acordo com Schreurs e Rosenberg (1982), € a capacidade de inibir
a cadeia respiratoria celular e a inibi¢do de transporte de fosfatos. Atua na retirada de cations
Ca** e Zn?" das células bacterianas por efeito de substituicdo. O seu efeito antimicrobiano é
associado diretamente a concentragio de fons Ag™, logo quanto maior a concentragdo de prata
entende-se que maior serd o efeito. Além disso, também inibi o crescimento e a permanéncia de
microrganismos.

Garcia et al. (2011), descreve a ampla faixa de acao da prata coloidal, que abrange
bactérias (gram-positivas/ negativas), fungos e virus. Nao € sé a prata que apresenta propriedades
bactericidas, outros metais também possuem essa caracteristica como € possivel observar a escala

descrescente abaixo:
Ag>Hg>Cu>Cd>Pb>Co>Au>Zn > Fe> Mn > Mo > Sn

Sdo diversos os agentes redutores e estabilizadores que sdo usados para a preparacdo e aplicagdao
de AgNPs. A Tabela 1 apresenta alguns exemplos. A prata pode ser reduzida a partir do nitrato

de prata através de vdrias substincias orginicas como dlcoois, carboidratos, 4cido tartdrico, etc.
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Tabela 1 — Principais precursores, redutores e estabilizantes de nanoparticulas metalicas formadas por re-

Precursores Formula
Anodo metalico Pt, Ni, Co
Cloreto de paladio PdCly
Acido Hexacloroplatinico H,PtCl,
Tetracloroplatinato de potassio K,PtCly
Nitrato de prata AgNO,
Cloreto de rodio RhCl;
Redutores
Hidrogénio H,
Citrato de sodio Na;C.Hs0,
Acido citrico C,HgO,
Mondxido de carbono cO
Fosforo P
Metanol CH;0H
Peroxido de hidrogénio H,0,
Estabilizadores poliméricos
Poli(vinilpirrolidona) PVP
Poli (vinil alcool) PVA
Poli ( fosfato de sodio)
Poli ( estearato de etilenoglicol) PEG
Carboximetilcelulose sodica CMC

Fonte: Cao (2004)

De acordo com Garcia et al. (2011):

Os métodos de reducdo podem variar tanto do tipo do agente redutor como da
quantidade e concentracio destes, bem como a temperatura de reacio, veloci-
dade de agitacdo e duragdo do processo de reducdo. Os didmetros das particulas
de prata resultantes da sintese dependem dessas condigdes.

As nanoparticulas de prata utilizadas nesse estudo, sdo sintetizadas a partir da redug¢ao
quimica do nitrato de prata, utilizando um agente redutor que € confidencial, pois se trata de pro-
cesso de producao comercial, patenteado e que faz parte do setor de pesquisa e desenvolvimento

da empresa Alfa.

4.7.1 Aplicacdes

Como mencionado, a vantagem da utilizagdo das nanoparticulas € a necessidade da
aplicacdo em pequenas quantidades, o que pode ser corroborado com os estudos Lee e Jeong
(2005), que indicaram que com concentragcdes de 10, 20 e 30 ppm de nanoparticulas de prata
impregnadas no tecido de algoddo, o nimero de colonias de bactérias pode ser reduzido em

99,99%.
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Alguns autores como Butola et al. (2019) e Xue et al. (2012), também utilizaram as
nanoparticulas de prata e obtiveram excelentes resultados. Na Tabela 2, apresenta alguns dos
estudos utilizando a prata, o processo utilizado e os resultados obtidos.

Tabela 2 — Estudos utilizando nanoparticulas de prata

Agente Funcionalizacao Resultados Referéncia
Aplicador

- 99,99% Inibigao eficaz do crescimento de
[Ag(N H3)o]t Esgotamento Escherichia Coli em tecidos de algoddo; (XUE et al., 2012)
Além da propriedade antimicrobiana, também
apresentou condutividade elétrica e hidrofobi-
cidade.

- Tecido de linho tratado com NPs de prata com
uma base de quitosana apresenta redu¢do do cres-
cimento microbiano das bactérias Staphylococcus
Aureus e Escherichia Coli, de 98 € 99,68 %
respectivamente.

- Apresentou caracteristicas antioxidantes por
conta da quitosana.

AgNO3/

Quitosana (BUTOLA et al., 2019)

Esgotamento

- Tecidos de algodao funcionalizados com NPs
de prata apresentaram um bom resultado contra
Impregnacio Staphylococus Aureus, utilizando 10 ppm e
Pad -dry-cure 20 ppm com redugdo do crescimento de 98,86% e
99,94% respectivamente.
- Utilizando resina acrilica, obteve-se uma
melhora na ancoragem das nanoparticulas.

NPs de Ag (LEMA et al., 2017)

- A presenca das NPs nio alterou a estabilidade
Polimerizagdo térmica, aumentou o carater hidrofilico;
- Apresentou até 100% de inibicao de E. Coli.

NPs de Ag
em (PVP),

e pCD (ANDRADE et al., 2013)

Fonte: Autoria prépria (2021)

McDonnell e Russell (1999), abordam sobre AgNPs antimicrobianas, aplicadas em
poliamida e seda. Realizaram imersdo das fibras em uma diluicao de poli (cloreto de dialildimeti-

lamodnio) e as Nps com poli (dcido metacrilico), resultando na formagdo de filme antimicrobiano.

4.7.2 Incorporacao das NPs

Scacchetti (2017), menciona que os tratamentos antimicrobianos em substratos téxteis
pode ocorrer através de métodos que promovam eficiéncia e durabilidade do efeito pretendido,
sem alterar as propriedades dos materiais. Enfatizando a importancia de levar em consideragdo o

tipo de fibra e o agente ativo para realizar a aplicacdo.
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A Tabela 3, aborda as formas mais comuns de incorporag@o de agentes antimicrobianos
nos substratos téxteis. Os processos de aplicacao variam de acordo com a forma de como o
agente ativo € incorporado na fibra ou matriz polimérica. Podem ser adicionados diretamente
na matriz polimérica (polimerizacao in situ), ou no processo de extrusdo (GAO; CRANSTON,

2008). Assim como nos processos de impregnagdo, seja via foulard ou esgotamento.

Tabela 3 — Processos de incorporacio das Nanoparticulas

Ligagdo agente antimicrobiano-estrutura

Processos mals comuns toxtil

(Adsorvido no substrato)

v Adicio de compostos ativos & matriz polimérica
v" Microencapsulamento do principio activo e adicao
a matriz polimérica

v |mpregnacdo dos agentes ativos e fixacdo com {Adsonado &csuperriciel

resinas 7
v Aplicacdo por revestimento ( (

v’ Aplicacdo /ayer-by-layer

(Ligado guimicamente)

v" Modificacdo quimica da fibra por introducdo de
grupos reactivos e reacao com os agentes ativos

v" Modificacdo quimica da fibra por copolimerizacao
de enxerto

v" Microencapsulamento do principio activo e fixacio
a fibra

Fonte: Risti¢ et al. (2011)

Para Anton et al. (2008) a aplicacdo de nanoparticulas na polimerizacio in situ 2, tem a
vantagem de controlar a sintese do polimero na presenca do agente ativo inorganicos (metais
e/ou 6xidos metdlicos), possibilita um controle rigoroso sobre as propriedades fisicas/quimicas
da matriz. Permite ainda obter uma boa dispersdo das cargas, originando nanocompdsitos
homogéneos de facil processamento e baixo custo de producio. Além disso, a propriedade
buscada ao utilizar a incorporacdo de AgNPs, se torna intrinseca a fibra.

A aplicacdo de NPs no substrato téxtil pode ser realizada pela incorporagdo direta na

fibra no processo de extrusdo ou polimerizacdo como mencionado, que € o processo de fiacdo de
2

Neste processo, a nanoparticula, o iniciador de polimerizacdo/catalisador e 0 mondmero sdo colocados direta-
mente no reator de polimerizagdo. A insercdo da nanoparticula ocorre enquanto o mondmero ainda esta liquido,
em seguida, a polimerizagdo comega por calor, radiagdo, difusdo de iniciadores (ANTON et al., 2008).
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fibras sintéticas, ou pode ser adicionada durante o processo de acabamento, de forma continua
(CARRERAS et al., 2013).
Segundo Bezerra (2016),

O processo continuo ou por impregnacdo consiste na passagem continua do
artigo téxtil por um banho estaciondrio, seguido de uma espremedura mecanica,
em foulard. O substrato téxtil, ao passar através do banho, é saturado com
a solucdo contendo produtos quimicos, em seguida, é espremido. Durante a
espremedura, uma parte do banho volta ao foulard e a outra é forgada para
dentro do material téxtil.

A distribui¢do uniforme do produto quimico sobre a superficie do substrato téxtil é de
extrema importancia, para garantir a uniformidade do acabamento no produto téxtil. Existem
varios sistemas continuos, algumas instalacoes sio: Pad-dry-cure, Pad-dry-steam, Pad-termofix e
outras (LOCKUAN, 2013). No presente trabalho serd avaliado a incorporagio no processo de
polimeriza¢do da poliamida e também o processo Pad-dry-cure do poliéster.

A aplicacdo do nanoacabamento, nao altera o processo produtivo. A desvantagem
da aplicacdo nesse processo € que diferente da aplicagdo na polimerizagdo, a propriedade
antimicrobiana ndo serd intrinseca a fibra, neste caso € um acabamento que fica na superficie do
artigo e apds lavagens vai perdendo suas propriedades.

Um artigo téxtil funcionalizado com tratamento antimicrobiano, seja no processamento
ou no acabamento, € definido como higiénico. Portanto, deve ter os seguintes requisitos (GAO;
CRANSTON, 2008)(PAVLIDOU, 2005)(HASHEM et al., 2009):

- inibi¢ao eficaz contra um amplo espectro de espécies bacterianas, fungicas e virais;
- ndo toxicidade para o consumidor, fabricante e meio ambiente;

- durabilidade;

- compatibilidade com a microbiota da pele e com outros processos de acabamento;
- evita irritacdes e alergias;

- aplicabilidade sem efeitos adversos na qualidade ou aparéncia do tecido.
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5 METODOLOGIA

5.1 MATERIAIS

Utilizou-se um tecido de malha 100% PES de gramatura 210 g/m?* e 100% PA de
gramatura 170 g/m? . As nanoparticulas de prata utilizadas para funcionaliza¢do sdo da Empresa
Alfa e a amostra de poliamida funcionalizada no processo de polimerizagao foi fornecida pela

Empresa Beta. Todo processo foi realizado em quadruplicata.

5.2 METODOS

5.2.1 Preparagdo das amostras

As amostras de tecido foram cortadas no tamanho 80 x 80 cm, em seguida foi realizado
um enxdgue nas amostras, utilizando 1 ml/L de detergente ndo i0nico, em uma relagdo de banho

1:40 (m:v), por 10 minutos a 40 £ 2 °C.

5.2.2 Funcionalizacdo do substrato téxtil

5.2.2.1 Impregnacgdo

A aplicacdo das nanoparticulas foi realizada por foulardagem pela técnica pad-dry-cure
seguindo uma adaptagio El-Tahlawy et al. (2005), durante 1 min em solucdo de 25 gL~ ! aditivo
contendo nanoparticulas, a temperatura ambiente e pH 6, com pick-up de 80%. Apds isso, o
tecido foi seco a temperatura de 85 °C por 5 minutos e curado a 160 °C. O equipamento utilizado

é o foulard Mathis, modelo VFL.

5.3 CARACTERIZACOES

Para caracterizar as AgNPs foi realizado andlise visual, Espectroscopia no Ultravioleta
Visivel (UV-Vis). E para caracterizar os substratos téxteis funcionalizados, realizou-se Microsco-
pia eletronica de varredura (MEV), Espectrometria de emissao dptica com plasma indutivamente

acoplad (ICP-OES) e anélises microbioldgicas.
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5.3.1 Analise Visual

Verificou-se a coloracdo da amostra concentrada (1000 ppm) e diluida (13g do produto

em 10 mL de dgua).

5.3.2 Espectroscopia no Ultravioleta Visivel (UV-Vis)

Para caracterizagdo das particulas de prata nanométrica foi usado um espectrometro

UV-Vis marca Shimadzu UV-1900, faixa de 300 - 700 nm.

5.3.3 Microscopia eletronica de varredura

Para anélise morfologica realizou-se uma Microscopia eletronica de varredura (MEV),
utilizando o equipamento Hitachi TM3000 com o sample stage motorizado acoplado, para
movimentacdo da amostra e o médulo para EDS, onde utilizou-se o software QUANTAX da
Bruker para andlise.

Prendeu-se as amostras em um suporte com uma fita de carbono, para realizar o aumento
da dissipacdo de carga e condutividade. Utilizou-se também, fitas de cobre aderidas na superficie
em regides proximas a drea de andlise com a mesma intengdo.

Utilizou-se as imagens geradas para verificar a morfologia e a quantidade de nanopar-
ticulas na superficie. A andlise foi realizada no Instituto Senai de Inovagdo em Eletroquimica

(ISI).

5.3.4 Espectrometria de emissdo dptica com plasma

Para avaliar o teor de prata presente no aditivo a base de nanoparticulas de prata,
realizou-se o método ICP-OES, que consiste na digestdo do material téxtil empregando acido
nitrico assistido por microondas e posterior leitura direta no equipamento ICP-OES Agium 720.

A andlise foi realizada no Instituto SENAI de Tecnologia Ambiental - Blumenau.



29

5.3.5 Anadlises Microbioldgicas

5.3.5.1 Analise Bioldgica

A atividade antibacteriana foi avaliada quantitativamente, através da norma AATCC
100:2019(Antibacterial Parallel Streak Test Method). Este método prevé procedimentos quanti-
tativos para avaliagcdo do grau de atividade antibacteriana depois de 24 horas de exposi¢do das
amostras testes aos microrganismos, comparando-as diretamente com as amostras de controle
(sem tratamento antimicrobiano). Apds incubagio, as bactérias foram recuperadas das amos-
tras, seguidas de procedimentos de plaqueamento e contagem. Apds contagem, o percentual de

reducgdo para a amostra teste foi calculado.

R =-—-F+—=x100

sendo:
R: % de redugao;
B: Contagem apds 24 horas(Amostra sem tratamento);
A: Cotagem apoés 24 horas (Amostra com tratamento).
As bactérias utilizadas para o teste foram a Staphylococcus aureus e a Escherichia coli

e a Cutibacterium acnes. A andlise foi realizada no laboratério da empresa Alfa.

5.3.5.2 Analise Antiviral

A atividade antiviral foi avaliada de maneira quantitativa, através de uma adaptacao da
ISO 18184:2019 Textiles — Determination of antiviral activity of textile products, utilizando a
cepa do SARS-CoV-2.

As amostras com dimensdes padronizadas em 50 mm x 50 mm e aproximadamente
0,35g, foram acondicionadas individualmente em placas de petri, com posterior inoculagdo da
solucdo viral durante o tempo de exposi¢ao, apds o tempo de exposi¢do as amostras foram
transferidas para tubos Falcon. Posteriormente, ocorreu a neutraliza¢do, diluicdo em série e o
titulo viral foi determinado em microplacas de 96 pogos por meio da metodologia Tissue culture

infectious dose 50 (T'C'I D).
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Figura 7 — Esquema de placa de titula¢io: TC1Ds)
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Fonte: Autoria prépria (2021)

Para obtencao do percentual de reducdo viral, € identificado primeiramente a titulagdo
viral de cada microplaca em Logaritmos (Log) de base 10 . Posteriormente, € realizado a diferenca

de Log entre o grupo de controle (branco) e a amostra com atividade viral.
Mv = Log(Vb) — Log(Vc)

A cepa utilizada foi do virus SARS-Cov-2 e a andlise foi realizado por CROP em parceria com o
Laboratério de Biologia Molecular Unidade Especial do Laboratério de Biotecnologia Aplicada.
Hospital das Clinicas da Faculdade de Medicina de Botucatu — UNESP (cedente da infraestrutura

laboratorial para execug@o experimental) e no laboratério Nucleo Vitro.
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6 RESULTADOS

6.1 ANALISE VISUAL

A coloracao forte das dispersdes coloidais, de acordo com Garcia et al. (2011) é

caracteristico de metais nobres como a prata. Isso ocorre devido a ressonincia plasmonica >

na
superficie. Ao realizar a andlise visual, percebe-se que a coloragdo do aditivo a base de NPs de
Ag concentrado € escura, e diluido a 13 ppm apresenta uma colora¢do amarelada como mostra a

Figura 8.

Figura 8 — Analise visual do aditivo a base de nanoparticula de prata. A) Aditivo concentrado e B) Aditivo
diluido a 13 ppm

Fonte: Autoria prépria (2021)

Segundo Mulfinger et al. (2007), a andlise da coloragdo dos coléides de prata € uma

andlise inicial para verificar o estado de agregacdo das particulas. E ainda afirma,

"Pequenos agregados mostram uma coloragiio amarelo-pélida e sua posterior
agregacdo produz mudangas desta colora¢do que podem variar até altos estado
de agregacdo com coloragdo cinzenta."

Pastoriza-Santos e Liz-Marzan (2008) reforcam que as NPs de metais nobres, como a
prata (Ag) e o ouro (Au), possuem propriedades Oticas, eletrOnicas e cataliticas que variam de
acordo com a sua forma e tamanho. As AgNPs exibem espectros de ressondncia de plasmon
de superficie localizada (LSPR) (cores) que dependem diretamente do seu tamanho, forma e

ambientes que se encontram (SONG et al., 2010)Kelly et al. (2003). A Figura 9, mostra a relacao

da coloragdo com a banda.

3 E um fenémeno de alteraciio de cor com o tamanho que ocorre em nanoparticulas de metais nobres (como o ouro,

prata e cobre). Os elétrons interagem coletivamente com o campo elétrico gerando impulsos que se propagam
como ondas, denominadas plasménicas (HUANG; XU, 2010)
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Figura 9 — Estudo das propriedades opticas plasmonicas de absorcao e espalhamento das NPs de Ag ustili-
zando UV-vis
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Fonte: Huang e Xu (2010)

6.2 UV-VIS

A andlise da espectroscopia UV-Vis (Espectroscopia no Ultravioleta Visive) das NPs
avaliadas Figura 10, apresentam banda no comprimento de onda entre 400 e 420 nm, de acordo
com a literatura as bandas entre 380 e 450 nm no comprimento de onda caracterizam nano-
particulas de prata (MULFINGER et al., 2007), (PILLAI; KAMAT, 2004), (GUZMAN etal.,
2009).

De acordo com Mulfinger et al. (2007) a Figura 11, mostra um padrao de absorbancia
para coldides de prata. Sendo possivel observar que a espectroscopia do aditivo analisado esta
dentro da mesma banda, indicando a presenca de nanoparticulas de prata.

Ao analisarmos o comprimento de onda obtido, que foi entre 400-420 nm e apds realizar
a correlagdo de acordo com a Tabela 4, temos um indicativo que o tamanho das NPs estd entre

14-35 nm.
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Figura 10 — Espectro de absorcao UV/vis para nanoparticulas de prata

Fonte: Autoria prépria (2021)

Figura 11 - Espectro de absorcao UV/vis para nanoparticulas de prata pradrao
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Fonte: Mulfinger et al. (2007)

Tabela 4 — Correlacio entre o tamanho da particula e o comprimento de onda

Tamanho da particula (nm) Comprimento de onda (nm)

5-10 380 -390
10- 14 395 - 405
35-50 420 - 435
60 - 80 438 - 450

Fonte: Adaptado (GARCIA et al., 2011)
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6.3 MORFOLOGIA

Segundo Lee e Jun (2019), através do controle da reacdao quimica € possivel obter

diversos tamanhos e morfologias como mostra a Figura 12.

Figura 12 — Tipos de morfologia NPs Ag- imagens representativas de microscopia eletronica de nanoestru-
turas de Ag sintetizadas, (A) Nanosfera de prata , (B) Colares de prata, (C) Nanobares de prata,
(D) nanocubos, (E) nanoprisma, (F) bipiramidas , (G) estrela, (H) nanofio, (I) Particula de silica
incorporada em nanoparticulas de prata.

Fonte: Lee e Jun (2019)

Nao foi possivel identificar a morfologia através do MEV, pois durante a andlise das
amostras, ocorreu degradacao devido ao intenso feixe de elétrons focalizado na mesma regiao.
Na ampliacdo em que foi realizado o ensaio de EDS, a amostra comeg¢a queimar em andlises de
500x e se degradar na ampliacdo 2000x. A Figura 13 € possivel observar o MEV resultante da

fibra de poliamida.
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Fonte: Autoria prépria (2021)

Huang e Xu (2010) apresenta a morfologia da NP e compara com a anélise UV-vis,
Figura 14. Com base nisso, percebe-se a similariedade da banda encontrada pelo autor, com
a obtida nesse estudo. Fazendo uma correlagdo, temos indicios que a morfologia das NPs sdo
esféricas.

Figura 14 — Tamanho das nanoparticula de prata
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Fonte: Huang e Xu (2010)

Lee e Jun (2019) também faz relacdo entre a coloracdo e o espectro obtido, refor¢ando

o indicio da morfologia das NPs dessa avaliagdo, Figura 15.



Figura 15 — Relacio entre a coloracio, UV-vis e a morfologia da NP
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Fonte: Adaptado (LEE; JUN, 2019)

6.4 QUANTIFICACAO DAS NANOPARTICULAS DE PRATA

A analise ICP-OES realizada na solugdo a base de AgNPs quantificou a presenca de
1305,52 ppm de Ag. Como mencionado foi aplicado 25 ppm de AgNPs na polimerizacao in situ da

poliamida. A média dos resultados analiticos que quantificaram a presenca de AgNPs encontrado
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€ 18,61 ppm - Tabela 5, indicando que 74,42% das nanoparticulas aplicadas estdo presentes

no tecido de poliamida funcionalizado. Esse percentual ¢ justificado devido a incoporagdo na
polimerizacao in situ, segundo Anton et al. (2008) conferindo a fibra a propriedade intrinseca, a

diferenca do que foi aplicado ao que foi quantificado no tecido, pode estar atrelada a perda de

Pprocesso.
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Tabela 5 — Resultado da analise ICP-OES - Poliamida

Material Pardmetros Resultados Analiticos Un Trab L.Q./Faixa
Tecido de PA com NPs
incorporada via polimerizacao (1)

Prata 18,73 ppm 1

Tecido de PA com NPs

incorporada via polimerizacio (2) Prata 1900 . 1
Tecido de PAcomNPs Prata 18,56 ppm !
incorporada via polimerizagao (3)

Tecido de PA com NPs Prata 18,13 ppm 1

incorporada via polimerizacao (4)

Fonte: Autoria prépria (2021)

No caso da aplicacdo via foulard da AgNPs em poliéster, aplicou-se 25 g/l o que
equivale a 2% (20 ppm) de NPs. O resultado apresentado na Tabela 6, sendo a média 2,82 ppm.
Ou seja, 14,1% das nanoparticulas incorporadas estdo presentes no tecido de poliéster. O baixo
percentual, mostra que por conta da alta cristalinidade do PES, e a auséncia de grupos funcionais
dificulta a aderéncia na fibra (BURKINSHAW, 2016), sendo que apenas parte das NPs que estao

no banho sdo agregadas na superficie do PES.

Tabela 6 — Resultado da analise ICP-OES - Poliéster

Material Parametros Resultados Analiticos Un Trab L.Q./Faixa
Tecido de PES com NPs

aplicadas no acabamento téxtil (1) Prata 2,83 ppm 1
g;fiici%:: :oE :czg;nmljrii exil 2) T 2,82 ppm 1
;F;fiic(il?ig: ff fcﬁﬁfmfii exil 3) L@ 2.85 ppm 1
Tecido de PES com NPs Prata 278 opm |

aplicadas no acabamento téxtil (4)

Fonte: Autoria prépria (2021)

6.5 ANALISES MICROBIOLOGICAS

6.5.1 Analise antibacteriana

Os resultados da atividade antibacteriana para a poliamida quanto para o poliéster foram
efetivos, variando em torno de 4 logs, ou seja, 99,99 % de reducdo das bactérias: Klebisiella
pneumoniae, Staphylococcus Aureus e a Cutibacterium acnes, como pode ser observado nas

Tabelas 7, 8, 10 ,9 e 11 . Segundo Sharma et al. (2010), a escala nano das nanoparticulas de
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prata garante melhor penetracdo do agente ativo a membrana celular, podendo assim, prejudicar
o funcionamento celular, retardando a velocidade de suas atividades vitais, podendo entdo,

ocasionar danos celulares.

Tabela 7 — Resultados bactericidas do PES -Klebisiella pneumoniae.

Contagem no tempo Contagem apos 24 horas

Amostra "0"" (UFC/amostra) (UFC/amostra) % de Redugdo
Poliéster Branco 2,40x1075 2,6x1075 NA
Amostra 1 2,40x 2,6x10 99,99
Amostra 2 2,40x 1,30x1072 99,95
Amostra 3 2,40x 5,20x10 99,98
Amostra 4 2,40x 9,00x10 99,97

UFC = unidade formadora de coldénia, NHC = ndo houve crescimento, NHR = ndo houve redugio,
NA = Nao aplicdvel
Fonte: Autoria prépria (2021)

Tabela 8 — Resultados bactericidas do PES - Staphylococcus Aureus.

Contagem no tempo Contagem apés 24 horas

Amostra 0" (UFC/amostra) (UFC/amostra) % de Redugio
Poliéster Branco 2,70x10° 3,1x10° NA
Amostra 1 2,70x10° 3,00x10 99,99
Amostra 2 2,70x10° 6,20x10 99,98
Amostra 3 2,70x10° 6,20x10 99,98
Amostra 4 2,70x10° 1,86x102 99,94

UFC = unidade formadora de coldnia, NHC = ndo houve crescimento, NHR = ndo houve reducio,
NA = Naio aplicdvel
Fonte: Autoria prépria (2021)

Tabela 9 — Resultados bactericidas da PA - Klebisiella pneumoniae.

Contagem no tempo Contagem apés 24 horas

Amostra 0" (UFC/amostra) (UFC/amostra) % de Redugio
Poliamida Branco 3,67x103 6,67x10° NA
Amostra 1 3,67x103 3,83x103 99,94
Amostra 2 3,67x103 1,40x103 99,98
Amostra 3 3x67.103 3,87x103 99,94
Amostra 4 3,67x103 3,40x103 99,95

UFC = unidade formadora de colonia, NHC = ndo houve crescimento, NHR = ndo houve redugdo,
NA = Nio aplicavel
Fonte: Autoria prépria (2021)
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Tabela 10 — Resultados bactericidas da PA - Staphylococcus Aureus.

Contagem no tempo Contagem apoés 24 horas

Amostra % de Reducio

"0" (UFC/amostra) (UFC/amostra)

Poliamida Branco 7,67x10% 6,53x107 NA
Amostra 1 7,67x10% 1,23x103 99,99
Amostra 2 7,67x10% <1,00x102 >99,999
Amostra 3 7,67x10% 1,53x103 99,99
Amostra 4 7,67x10% 2,33x10? 99,999

UFC = unidade formadora de coldénia, NHC = ndo houve crescimento, NHR = ndo houve redugdo,
NA = Nio aplicdvel
Fonte: Autoria prépria (2021)

Tabela 11 — Resultados bactericidas PA e PES - Cutibacterium acnes.
Contagem no tempo Contagem apoés 24 horas

Amostra "0"" (UFC/amostra) (UFC/amostra) % de Redugdo
Branco 1,7x10° 2,0x10° NA
Poliamida 1,710° 2,8x10 99,98
Poliéster 1,710° 2,6x10 99,98

UFC = unidade formadora de colonia, NHC = nao houve crescimento, NHR = ndo houve redugio,
NA = Nio aplicédvel
Fonte: Autoria prépria (2021)

Virios estudos relatam que a carga positiva do fon Ag™ (o qual é cedido pelas NPs de
Ag ap6s atravessarem a parede celular dos microrganismos) € essencial para a sua atividade
antimicrobiana, por meio da atracio eletrostatica entre a membrana celular dos microrganismos
(carga negativa ) e as nanoparticulas (carga positiva). Dessa forma, as NPs de Ag afetam a
permeabilidade seletiva da membrana, assim como a respira¢do, resultando na morte celular
(HAMMES et al., 2020), como mostra a Figura 16. As AgNPs em um ambiente aquoso sdo
oxidados na presenga de oxigénio e prétons, liberando Ag™ fons 2 medida que a superficie da
particula se dissolve. A taxa de liberagéo de Ag™ fons depende de uma série de fatores, incluindo

o tamanho e a forma de NPs, agente de cobertura e estado coloidal (SUN et al., 2003).
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Figura 16 — Mecanismo de acido das AgNPs em bactérias
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Fonte: Adaptado Lee e Jun (2019)

6.5.2 Analise antiviral

A partir da andlise antiviral realizada com base na ISO 18184, utilizando a cepa do

SARS-Cov-2, construiu-se a representacio grafico como mostra a Figura 17.

Figura 17 — Representacao grafica do titulo viral (logl0 TCID50) ap6s 15 minutos de contato de amostras
de tecido com ou sem tratamento em relacdo ao controle viral (recuperacio viral da solucao
estoque) de SARS-CoV-2.
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Ap6s realizar a diferenca de Logs de acordo com a figura acima, o resultado foi 99% de

inativacdo apds 15 minutos de exposicdo como mostra a Tabela 12.

Tabela 12 — Determinacao da acdo virucida da amostra Tecido Tratado com AgNPs contra o SARS-CoV-2

Inativacdo Tempo de

Amostras Log TCID50 Viral (%) incubacdo
Poliamida sem tratamento 6,52 - 15 min
Poliamida com AgNPs 4,52 99 15 min

Fonte: Autoria prépria (2021)

A amostra ndo apresentou citotoxicidade nas linhagens celulares utilizadas nos ensaios
experimentais, a morfologia e crescimento celular ndo foram afetadas.

De acordo com Liu et al. (2010) o mecanismo de a¢ao das AgNPs se da pelo bloqueio da
ligacdo do virus nas células hospedeiras, inibindo a ligacdo dos receptores proprios entre o virus
e o hospedeiro, ndo ocorrendo a adsorcao entre eles, impedindo da fixacdo. Logo, o bloqueio da
ligacao nas células impede que o virus libere seu material genético (DNA ou RNA) no interior
das mesmas, reduzindo sua capacidade infecciosa nas células. Ainda, AgNPs funcionalizadas
tém a capacidade de imitar o sulfato de heparano, receptor primario celular do herpes-virus
simples (HSV), por exemplo, e, portanto, a tecnologia antiviral passa a competir com o virus
pela ligacao nas células. Na Figura 18, apresenta o funcionamento dos mecanismos de acdo dos

ions de Ag.

Figura 18 — Mecanismo de acao das AgNPs em virus
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7 CONCLUSOES

Somente no Brasil, mais de 20 milhoes de pessoas foram diagnosticadas com o novo
coronavirus, isso sem levar em considerac¢io os casos assintomdticos onde individuo nao tem
ciéncia que estd contaminado com o virus. Dado o atual cendrio, reforca-se a importancia de
tratamentos antimicrobinaos em artigos téxteis, com objetivo de reduzir a contaminagdo cruzada.

Esse estudo, a partir dos resultados obtidos, foi efetivo em avaliar o tratamento téxtil
utilizando nanoparticulas de prata. A andlise visual mostrou que a dispersao coloidal das nano-
particulas de prata apresentaram colora¢do amarelada. Corroborando com o efeito de ressonancia
plasmoénica que os metais sofrem.

A anélise UV-vis apresentou como resultado uma banda entre 400 e 420 nm, ficando
préximo do padriao encontrado na literatura. E ao relacionar o comprimento de onda com o
tamanho das nanoparticulas, temos um indicativo que o tamanho da AgNPs estudada varia entre
14-35 nm.

A morfologia nao foi identificada através do MEYV, devido as limita¢gdes do equipamento
apds 2000x, nao sendo possivel verificar a presenga no subtrato téxtil e o formato da nanoparticula
por esse método. Ao comparar o resultado da anélise UV-vis com as morfologias encontradas na
literatura, temos um indicativo que as AgNPs analisadas sdo esféricas.

Através da anélise ICP-OES, foi possivel quantificar as AgNPs presentes nos subtratos
téxteis. Quando aplicadas na polimerizacgdo in situ da poliamida, o percentual de adesdo na fibra
foi de 74,42%, e ja para aplicag@o via impregnacdo do poliéster foi de 14,1%. Isso mostra que
devido a alta cristalinidade, auséncia de grupos funcionais do poliéster e por se tratar de um
acabamento na superficie da fibra o resultado foi inferior ao aplicado no processamento.

Os resultados obtidos nas analises microbioldgicas, indicaram excelente propriedade
bactericida adquirida pelos substratos apds o tratamento. Tanto a poliamida, quanto o poliéster
apresentaram em média 99,99% de reducao de bactérias, sendo elas Klebisiella pneumoniae,
Staphylococcus Aureus e a Cutibacterium acnes.

A andlise antiviral foi realizada na poliamida funcionalizada na polimerizagdo. E o
resultado foi de 99% de inativagdao do SARS-Cov-2. Isso mostra que a eficicia das nanoparticulas
de prata aplicadas nos materiais téxteis, porém ainda € necessario analisar a durabilidade em

trabalhos futuros, por meio de ensaios de solidez.
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8 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

A seguir algumas sugestdes de temas que podem ser estudados a fim de dar continuidade

a este trabalho:

Realizar anélise de microscopia eletrOnica de transmissdo para confirmar a morfologia;

» Realizacdo de andlise de solidez a lavagens das amostras funcionalizadas em ambos os

Processos;

Realizacdo de estudo comparativo entre as aplicacdes apds realizar os ciclos de lavagens;

Realizagdo de estudos sobre modificacao de superficie do poliéster e o efeito na ancoragem

das nanoparticulas;

Verificar se ocorre influéncia no tingimento do tecido funcionalizado na polimerizacao.
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