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RESUMO

FIRMINO, Helen Beraldo. 2019. Desenvolvimento De Téxteis Biofuncionais
Utilizando B-CD e Eritrosina B. 40 f. Trabalho de Conclusdo de Curso
(Bacharelado em Engenharia Téxtil) — Universidade Tecnoldgica Federal do Parana.
Apucarana, 2019.

O algodédo é a fibra natural mais consumida no mundo e por causa das suas
caracteristicas unicas se torna uma fibra com diversas aplicagdes. Dessa forma,
novos estudos e projetos de inovagdes sdo desenvolvidos para a fibra. A partir
disso, mudangas superficiais podem ser feitas no tecido para que a durabilidade dos
acabamentos seja aumentada, assim como novos produtos possam ser aplicados.
Neste caso foi utilizado a B-Ciclodextrina, que € um oligossacarideo com estrutura
tronco-cdnica que € capaz de interagir com o tecido de algoddo por meio de um
processo de esterificagdo. Além disso, tém a capacidade de complexar ativos,
funcionalizando o tecido. Dessa forma, estes materiais téxteis modificados quando
em contato com o corpo humano e pele sao projetados para transferir diretamente
material ativo, como o caso do corante Eritrosina B, aplicado para fins cosméticos ou
médicos, podendo possuir caracteristicas antimicrobianas, quando expostos a luz.
Dessa forma, é possivel o desenvolvimento de tecidos biofuncionais com [-CD
complexadas por Eritrosina B por processo de modificagbes superficiais em tecidos
100% algodao. Os materiais obtidos foram caracterizados utilizando as técnicas de
Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier de Refexao Total
Atenuada, Microscopia Eletrénica de Varredura, Analise Coloristica, indice de
Brancura e Analise Microbioldgica. E os resultados provaram a mudanca superficial
do tecido por B-Ciclodextrina por meio da esterificagcao e a complexacdo do mesmo
com eritrosina B, além de uma redugdo de aproximadamente 98% das bactérias
presentes no meio de cultura, resultando em um tecido biofuncional antimicrobiano.

Paralvras-chave: Agao Fotodinamica, Antimicrobiano, Biofuncional, Ciclodextrina,
Eritrosina B.



ABSTRACT

FIRMINO, Helen Beraldo. 2019. Development of Biofunctional Textiles Using B-
CD and Erythrosine B. 40 f. Trabalho de Conclusao de Curso (Bachelor of Textile
Engineering) - Federal Technological University of Parana. Apucarana, 2019.

Cotton is the most consumed natural fiber in the world and because of its unique
characteristics becomes a fiber with various applications. Thus, new studies and
innovation projects are developed for the fiber. From this, surface changes can be
made to the fabric so that the durability of the finishes is increased as new products
can be applied. In this case we used [(-Cyclodextrin, which is a trunk-conical
oligosaccharide that is able to interact with cotton fabric through an esterification
process. In addition, they have the ability to complex assets, functionalizing the
fabric. Thus, these modified textile materials when in contact with the human body
and skin are designed to directly transfer active material, such as the Erythrosin B
dye, applied for cosmetic or medical purposes, and may have antimicrobial
characteristics when exposed to light. Thus, the development of B-CD biofunctional
fabric complexed by Erythrosin B by surface modification in 100% cotton fabrics is
possible. The obtained materials were characterized using Attenuated Total
Reflection Fourier Transform Infrared Spectroscopy, Scanning Electron Microscopy,
Coloristic Analysis, Whiteness Index and Microbiological Analysis techniques. And
the results proved the superficial change of the fabric by B-Cyclodextrin by
esterification and its complexation with erythrosin B, besides a reduction of
approximately 98% of the bacteria present in the culture medium, resulting in an
antimicrobial biofunctional fabric.

Keywords: Photodynamic Action, Antimicrobial, Biofunctional, Cyclodextrin,
Erythrosin B.
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1 INTRODUGAO

Atualmente o algod&o representa economicamente uma parcela de mais de
50% do mercado global de fibras e possui caracteristicas intrinsecas a estas como:
alta resisténcia a tracdo, hidrofilidade, alta absor¢do de umidade e conforto
(GORDON; HSIEH, 2007; PEREIRA, 2009; PITA, 1996). Além de dispor de todas
essas propriedades, pode-se adicionar novas caracteristicas ao tecido por meio de
metodologias inovadoras (BURKINSHAW, 2016) de grande apelo industrial.

Sendo assim, ha uma necessidade de somar caracteristicas ao tecido de
algodao para que este se torne ainda mais consumido e consiga atender um publico
mais exigente, que necessita de curativos que auxiliem em uma boa cicatrizagéo e
que sejam de facil aplicagdo (ALONSO et al., 2016). Dessa forma, 0 novo textil
biofuncionalizado trara a fungdo antimicrobiana, responsaveis pela melhor
cicatrizacao de feridas (FREITAS et al., 2019; FRACALOSSI et al., 2016).

Para que isso acontega, € necessario que seja desenvolvido um método de
aplicacédo de ciclodextrinas, oligossacarideos responsaveis pela mudanga de
superficie do tecido para receber o composto ativo, Eritrosina B, um corante com
funcao fotofisica de inativagdo de microrganismos (LOFTSSON; SAOKHAM;
COUTO, 2019; KIM; MICHIELSEN, 2015).

Portanto, o trabalho em questdo visa a aplicacdo de Ciclodextrina na
superficie do téxtil a partir do método de sintese direta via esterificagdo (ABDEL-
HALIM, et al, 2011) e complexacdo do corante Eritrosina B para a

biofuncionalizacao do téxtil causando a fotoinativagado de microorganismos.



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVOS GERAIS

Desenvolver tecidos biofuncionais com -CD complexadas por Eritrosina B

por processo de modifica¢des superficiais em tecidos 100% algodao.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Fazer sintese direta via esterificacdo da B-CD na superficie do
tecido de algodéo.

e Avaliar as interagbes quimicas, caracteristicas estruturais e
morfoldgicas do tecido tratado por sintese direta com 3-CD.

e Avaliar as interacbes quimicas, caracteristicas estruturais,
morfolégicas e analise de cor dos tecidos biofuncionalizados com
Eritrosina B.

e Avaliar por meio de analises microbiotas se o téxtil

biofuncionalizado tem funcdes antibacteriana.

10



3 JUSTIFICATIVA

Segundo a Sociedade Brasileira de Dermatologia (SBD, 2019), algumas
doencas de pele s&o frequentes e necessitam de cuidados especiais, como exemplo
tem-se a Psoriase que afeta em torno de 3% da populagdo mundial, a Paroniquia
em que ha a penetragao de microrganismos entre unha e a pele gerando inflamagao
com pus e vermelhiddo, o Eczema é um tipo de dermatose que se caracteriza por
apresentar varios tipos de lesbes e a Dermatite Atdpica, uma doenca
genética/crénica que apresenta pele seca, erupgdes e crostas que cogam.

Além das doengas, os machucados que acontecem devido pequenos
acidentes domésticos, sem cuidados, podem infeccionar e causar problemas
maiores, podendo demorar mais do que o previsto para a cicatrizacdo. Dessa forma,
parte-se da premissa que curativos antimicrobianos podem amenizar os problemas
de pessoas acidentadas, diabéticas, criangas e qualquer outra que possa apresentar
machucados ou doencas cronicas de pele. Sendo este um mercado a ser explorado
com a utilizacao de téxteis, além de possibilitar o desenvolvimento cientifico da area.

Dessa forma, para que funcionalizagdes e inovagbes acontecam, novas
metodologias devem ser estabelecidas, desenvolvendo téxteis biofuncionais com
propriedades que incluem téxteis antimicrobianos, antifungicos e cosmetotéxteis. Os
téxteis com fungdes antimicrobianas tém a capacidade de transmitir beneficios para
a pele, podendo trazer uma cicatrizagao mais rapida e eficaz, diminuindo os riscos
de contaminacado externa e proporcionando conforto ao usuario. Logo, os téxteis
biofuncionais assumem um alto valor de mercado, se tornando um novo téxtil que
confere aos usuarios beneficios proprios por meio de bioativos.

Com base nisso, o trabalho em questdo trata-se do desenvolvimento de um
tecido de algodao funcionalizado via CDs complexadas com Eritrosina B, corante
que na presengca de luz libera substédncias que causam a inativagdao de
microrganismos. Assim, cria-se um téxtil biofuncional com ag¢des antimicrobianas
que podem ser utilizados em curativos, bandagens e lengdis hospitalares, por
exemplo.

A vista disso, o téxtil biofuncional em questdo visa auxiliar uma gama de
pessoas, desde as acamadas com doengas de pele, as que possuem problemas de

coagulagao, criangas com dermatites, pequenos traumas, feridas que demoram a se

11



curarem e até pequenos ferimentos provenientes de tatuagens, por meio de

curativos antimicrobianos.
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4 REFERENCIAL TEORICO
4.1 FIBRAS

As fibras sdo usadas ha muitos anos como matéria-prima para a elaboragao
de tecidos, comumente essas fibras sdo separadas em principais grupos, das fibras
naturais e o das sintéticas e das artificiais (GUARATINI et al., 2000; PEZZOLO,

2007). A Figura 1 mostra a classificagdo das fibras téxteis.

Figura 1-Classificacdo dasFibras Téxteis

Fibras Téxteis

Naturais Smtehcas Artificiais
]
Poliést
Vegetais  Animais I\/I|nera|s olester Celulosicas Proteicas
rI Poliamida rI
Algodéo L3 Amianto Acrilico Viscose Lanital
Linho Seda Modal

Rami

Fonte: Adaptado de Gordon; Hsieh, 2007.

Dentre os diversos tipos de fibras, tem—se que o algodao é uma fibra natural,
vegetal, e representa economicamente uma parcela de mais de 50% do mercado
global de fibras, sendo constituido principalmente de celulose, tem alta resisténcia a
tracao, hidrofilidade, alta absorcdo de umidade e conforto. Com base nisso, o
algodao assume um alto valor de mercado e garante a qualidade do seu produto
final (GORDON; HSIEH, 2007; BURKINSHAW, 2016; PEREIRA, 2009; PITA, 1996).

Ao se tratar de fibras vegetais, todas possuem celulose em sua estrutura, mas
nenhuma como o algodao que é constituido por aproximadamente 90% de celulose,
construida a partir de conjuntos de B -1,4-D (+) - glucopiranose, sendo o polimero
natural mais abundante com essa ordem estrutural (GORDON; HSIEH, 2007,
PEREIRA 2009). De acordo com sua morfologia, a fibra de algodao é composta de

cuticula, parede primaria, camada de transi¢cao, secundaria e lumen (PITA 1996). Na
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Figura 2 observa-se a secgao transversal e longitudinal da fibra de algodao de

acordo com as suas camadas.
Figura 2- Fibra de Algodao

Parede Parede
Primaria Secundaria

Transicéo

Fonte: Adaptado de Gordon; Hsieh, 2007.

Dessa forma, as composi¢des quimicas especificas das fibras de algodao
variam de acordo com suas variedades, ambientes de crescimento e maturidade
(PEREIRA, 2009). Dessa forma, tem-se que algodédo €& composto por cadeias
poliméricas de celulose e sua composi¢cao quimica pode ser resumida em: celulose
(88,0 — 96,5%), proteina (1,0 - 1,9%), pectinas (0,4 — 1,2%), ceras (0,4 — 1,2%),
cinzas (1,2%), acidos orgéanicos (0,8 — 2,0%), agucares (0,3 -0,5%) e outras
substancias (0,5 — 2,0%) (GORDON; HSIEH, 2007; HAMBY, 1965). A Figura 3
mostra a unidade de repeticdo da macromolécula constituinte da fibra de algodao, a

celubiose (CsH1005)n.
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Figura 3 - Celubiose constituinte da fibra de algodao

- OH
HO OH o
AN oL
HO oy ©OH

Jn

Fonte: Adaptado de BURKINSHAW, 2016.

A partir disso, tem-se uma estrutura de anéis ligados com grupos hidroxilas
projetando-se no plano da fibra. Essa macromolécula que constitui a fibra de
algodao também possui ligagdes internas de hidrogénio paralelas as pontes de
oxigénio entre os anéis, garantindo a fibra um alto modulo de resisténcia, alta rigidez
para flexdo no plano, mas se torce facilmente para fora do plano(GORDON; HSIEH,
2007; PITA 1996).

Consequentemente, o algodao se torna uma fibra muito visada para novos
estudos em que inovacbes tecnoldgicas sao aplicadas e novos acabamentos
possam ser desenvolvidos. Estes novos acabamentos podem ser realizados a partir
da modificagdo dos grupos —OH, por meio de oxidagdo (KHATRI et al., 2018),
esterificacdo (BANSODE et al., 2019), eterificagdo (LI et al., 2018), silanizagéo
(MONTEIRO et al., 2014), carboximetilagdo (WANG et al., 2019), dentre outros.

Estas modificagdes permitirdo que a superficie do tecido se torne mais
reativa, proporcionando a inser¢do de novos produtos. Dessa forma, moléculas
ativas podem ser inseridas, concedendo biofuncdo ao tecido e oferecendo
beneficios diretos ao seu usuario, tornando o tecido de algodao ainda mais

competitivo no mercado, agregando a ele um alto valor (AZIZI et al., 2019).

4.2  TEXTEIS BIOFUNCIONAIS

Com uma tendéncia crescente da tecnologia, a industria téxtii mundial
encontrou recentemente aplicagdes modernas em varios campos. A fabricacdo de
estruturas téxteis de alto valor agregado e produtos funcionais, tais como téxteis
inteligentes, téxteis de protegcédo, téxteis médicos e especialmente os téxteis
cosméticos ou cosmetotéxteis, sdo exemplos de aplicagdes modernas na area
(SPECOS, et al., 2010; AZIZI et al., 2019).
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Historicamente, o termo "téxteis biofuncionais” referia-se geralmente a apenas
téxteis antimicrobianos, porém com as necessidades das pessoas em crescimento e
0 avango tecnoldgico, esse campo cientifico vem sendo desenvolvido, e novas
funcbes estdo sendo difundidas em téxteis (SPECOS,et al., 2010). Atualmente o
termo é usado como substituto dos cosmetotéxteis, pois € mais abrangente (LIU;
SUN, 2011).

Ao se tratar de novas tecnologias e metodologias inovadoras, ha um
crescimento da funcionalizagdo de bioativos. Atualmente o termo "téxteis
biofuncionais” inclui o desenvolvimento e crescimento celular (AZIZI et al., 2019),
biodeteccéao, beneficios cosméticos (MIRAFTAB et al.,2001; ALONSO et al., 2016),e
também biossensores (BATTISTA et al., 2017), transportadores de catalisadores e
suturas, levando a promogao da saude humana e melhoria da qualidade de vida
(LIU; SUN, 2011).

Dessa forma, estes materiais téxteis modificados quando em contato com o
corpo humano e pele séo projetados para transferir diretamente um material ativo
para fins cosméticos e médicos (ALONSO et al., 2016; YOKOTA; KITAOKA,;
WARIISHI, 2008). O principio de funcionamento dos téxteis biofuncionais acontece
por meio da liberagdo de bioativos, na maioria das vezes controlada, presentes nos
compostos complexados no substrato téxtil (CHAN et al., 2013).

Como caracteristicas dos compostos bioativos geralmente presentes nos
téxteis biofuncionais inclui-se uma pele gradualmente perfumada, hidratada, sem
rugas, refrescada, relaxada, revitalizada, protegida contra os raios UV, protegida de
insetos, melhoramento de cicatrizagao e antimicrobiano (ALONSO et al., 2016; AZIZI
et al., 2019).

Para que essas propriedades possam ter fungao na pele, € necessario que 0s
agentes aplicados na superficie do tecido, facam a complexagdo do bioativo e a
liberagédo na pele, trazendo beneficios ao usuario (ALONSO et al., 2016). Como
exemplo desses agentes tem-se as microcapsulas (HOSSAIN et al., 2016),
nanoparticulas (ATTIA et al, 2017), redes metal-organicas (MOFS)
(WYSZOGRODZKA et al., 2016), lipossomos (RUBIO et al., 2010) e Ciclodextrinas
(LOFTSSON; SAOKHAM; COUTO, 2019).

Dentre esses, a Ciclodextrinas (CDs) sdo uma classe importante de

oligossacarideos de formato tronco-cénico e de compostos sustentaveis
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provenientes de fontes renovaveis (CRINI, 2014). As CDs sdo amplamente
empregadas na industria farmacéutica, cosmética, alimenticia e vem sendo cada vez
mais utilizada na industria téxtil, pois sdo capazes de encapsular substancias
bioativas possibilitando o desenvolvimento de novos acabamentos e produzir tecidos
com novas aplicagdes (BILENSOY, 2011; CRINI, 2014).

4.3 CICLODEXTRINAS

A aplicacdo das CDs na industria € muito diversificada e vem sendo utilizada
na industria farmacéutica, téxtil, alimenticia e até de cosméticos. As CDs tém um
papel significativo na industria téxtil, pois podem ser usadas para: remover 0S
agentes tensoativos a partir do material téxtil lavado (BHASKARA-AMRIT;
AGRAWAL; WARMOESKERKEN, 2011), como agentes de nivelamento em
tingimento (SA; SOARES, 2008) e nos acabamentos téxteis (CRUPI et al., 2007),
podendo ser consideradas como uma nova classe de substéncias auxiliares na
industria téxtil (GRIGORIU; LUCA; GRIGORIU, 2007; BILENSOY, 2011).

Com relagdo a obtencido das ciclodextrinas, estas sao logradas a partir da
degradacao enzimatica do amido contido principalmente em batatas, milho e arroz,
afirma Loftsson e Duchene (2007). Sendo assim, as CDs sao oligossacarideos
ciclicos, compostas por unidades de glicose, que unidas originam estruturas ciclicas
tronco-cdnicas, capazes de solubilizar-se em meio aquoso e encapsular no seu
interior moléculas hidrofébicas (RASHEED, 2008; ANDREAUS et al., 2010).

No que diz respeito estrutura e orientacdo dos grupos hidroxilicos das CDs,
sdo compostas de grupos hidroxila primarias (C6) e secundarios (C2 e C3), sendo
gue os grupos primarios estédo localizados na extremidade dos anéis das CDs e o0s
grupos secundarios situados na borda externa do anel, o oxigénio tipo éter e os
grupos de hidrogénio (C3) e (C5) s&o polares dentro do tonco das CDs (AMIRI;
AMIRI, 2017). O resultado desse tipo de estrutura representa a cavidade polar
interna, que fornece a matriz lipofilica e a parte externa hidrofilica, como ja
mencionado anteriormente (AMIRI e AMIRI, 2017; ARUN et al., 2008; ANDREAUS et
al., 2010).

A variedade de oligossacarideos ciclicos naturais ou semi-sintéticos € limitada

e as CDs mais importantes sédo as a, 3 e y-CDs, que possuem 6, 7 € 8 mondmeros
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de glicose, respectivamente (REKHARSKY, 1998; VYAS, SARAF e SARAF, 2008;
ARUNKUMAR et al., 2005; AZIZI, et al., 2019). Sendo dentre as CD naturais, a -CD
€ a mais utilizada, apresentando capacidade de complexagcdo de um elevado
numero de farmacos hidréfobos, além de estar disponivel em elevadas quantidades
(OLIVEIRA et al., 2009; SINGH et al., 2017).

A Figura 4mostra a estrutura quimica das CD: a, B e y.

Figura 4- Estruturas das a-, - e y- CDs

O 57 nm 0 78nm 0 95 nm
@ §
; ; 3
a-CD -CD y—CD o

wx %%%ﬁ %
S L e

Fonte: Adaptado de Voncina e Marechal, 2005.

Ja ao se tratar da estequiometria do complexo de inclusédo, sdo considerados
quatro tipos mais comuns de complexo nas CDs: substrato com 1:1, 1:2, 2:1 e 2:2,
dependendo do tamanho e aspecto estrutural do substrato em relagdo a cavidade da
CDs (TAKAHASHI, 2013). Permitindo assim a formacao de complexos de inclusao
estaveis amplamente utilizadas nas industrias farmacéuticas (CUNHA-FILHO; SA-
BARRETO, 2007; BILENSOY, 2011), agroquimica (ARUN et al., 2008), alimenticia
(CRINI, 2014) e cosmética (MORAIS; VEIGA, 2002) e na industria téxtil (CAMPOS et
al., 2019).

4.4 APLICACAO DE CICLODEXTRINA EM SUBSTRATO TEXTIL

Em relacao as interagbes que acontecem entre a 3-CD e o tecido de algodao
que representam o trabalho em questdo, estas podem ser por meio de um processo

de esterificacdo (ABDEL-HALIM, et al., 2011).
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Reacdes de esterificagcdo sdo amplamente empregadas em uma variedade de
industrias quimicas, € uma reacao de substituicdo nucleofilica do grupamento acila
catalisada por acido mineral, envolvendo um &acido carboxilico e um alcool
(CALVALCANTE et al., 2015; ABDEL-HALIM et al., 2011). Como se pode ver na
Figura 5.

Figura 5- Reagéao de Esterificagcao
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Fonte: Adaptado de Cavalcante, et al., 2015.

O procedimento geralmente usa acidos minerais como catalisador, dessa
forma, o catalisador precisa ser removido ao final da reagcdo por lavagem aquosa
alcalina, para neutralizagdo (CALVALCANTE et al., 2015; GORDON; HSIEH, 2007).

O acido mineral protona o atomo de oxigénio do grupo carbonila, tornado o
acido carboxilico muito mais reativo ao ataque nucleofilico do alcool e dando origem
a um intermediario tetraédrico (CALVALCANTE et al., 2015). A partir disso, acontece
a transicdo de um proton de um oxigénio para outro acarretando um segundo
intermediario tetraédrico e converte o grupo -OH em um grupo de saida, culminando
na perda de um préton que regenera o catalisador acido, originando o éster
(SOLOMONS; FRYHLE, 2009;CALVALCANTE,et al., 2015).

Segundo Zhao et al. (2017), pode-se observar que na Figura 6 0s grupos
carboxilicos (-COOH) do acido citrico sdo capazes de formar ligagdes éster (-COO-)
com grupos hidroxila (-OH) tanto de tecido de algodédo como de B-CD por meio da
reagao de esterificagao.
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Figura 6 - Mecanismo de esterificagdo do tecido de algodao modificado com
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Fonte: Adaptado de Zhaoet al., 2017.

Dessa forma, se da a aplicagdo das CDs na superficie do tecido de algodéao
por meio de uma sintese direta, chamado de acabamento téxtil. O substrato passa
por uma mudanca na superficie que pode o transformar futuramente em tecidos
funcionalizados apdés a complexagdo das CDs (ZHAO et al., 2017). Tecidos
funcionalizados contém fungdes extras quando comparados com téxteis sem
acabamentos.

Dessa forma, para que o tecido possa obter uma nova funcao, € necessario
gue a B-CD seja complexada com ativos que incluem vitamina E, citronela (PINHO
et al., 2014), prata (CELEBIOGLU et al., 2019) e Eritrosina B (FREITAS et al., 2019),

por exemplo, que transformam o tecido em biofuncional.

4.5 ERITROSINA

Alguns corantes sdo comumente usados em remédios, alimentos, cosméticos,
na odontologia (WOOD et al., 2006) e nas industrias téxteis (KIM; MICHIELSEN,
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2015; FREITAS et al., 2019). Esses corantes sdo conhecidos como xantenos, uma
classe de corantes utilizados na terapia fotodindmica (TFD), alguns exemplos s&o: o
rosa bengala, o floxina B e o eritrosina B (KIM; MICHIELSEN, 2015).

Atualmente, terapias alternativas baseadas em nanotecnologia foram
desenvolvidas para reduzir a toxicidade em epidermes saudaveis, efeitos sistémicos
e resisténcia a multiplas drogas (FREITAS et al., 2019). A terapia fotodinamica (TFD)
e a inativagao fotodindmica de microrganismos (IFDM) surgiram recentemente como
uma possivel alternativa para uma abordagem no tratamento antimicrobiano e
antifungica (FRACALOSSI et al., 2016).

A IFDM é uma técnica que emprega a combinacao de uma fonte de luz visivel
em um comprimento de onda apropriado, um corante nao téxico (ou
fotossensibilizador, FS) e o oxigénio molecular (MICHIELSEN, 2015; FRACALOSSI
et al., 2016; SILVA et al.,, 2018). Essa interagcdo entre a luz e o FS resulta na
producao de espécies reativas de oxigénio (EROS), especialmente o oxigénio
singleto (*O2), que desencadeia a inativagdo e a morte celular, sendo altamente
eficaz na erradicagdo, in vitro, de fungos e microrganismos (NAVASCONI et al.,
2017; FRACALOSSI et al., 2016; KIM; MICHIELSEN, 2015; SILVA et al., 2018).

A IFDM a partir de corantes xantenos induz a fotoinativagdo de espécies de
bactérias patogénicas, devido a formagdo de oxigénio singleto (*O2) reativo, que
oxida moléculas biolégicas (KIM; MICHIELSEN, 2015). O 'Oz produzido por estas
reacdes fotoquimicas reage com membranas celulares bioldgicas, particularmente
com lipidios em microrganismos para induzir a foto-oxidagcado, o que leva ao dano
celular, resultando em um aumento na permeabilidade da membrana (KIM;
MICHIELSEN, 2015; NAVASCONI et al., 2017).

A eritrosina B € um FS promissor para a IFDM devido suas caracteristicas
fisico-quimicas e fotosisicas favoraveis. Em pH fisiologico a ERY apresenta-se na
forma dianiénica, possui alta absortividade na regiao visivel (A= 532nm; € = 96,6 x
103 L mol* cm™?) e elevado rendimento quantico de oxigénio singleto (¢pAO2 = 0,63)
(BACELLAR et al., 2019; FREITAS et al., 2019)
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5 METERIAIS E METODOS

5.1 MATERIAIS

Foram utilizados como materiais a 3-CD (Sigma Aldrich), acido citrico (Synth),
hipofosfito de sédio (Synth), detergente nao-ibnico (Golden Tehcnology), hidréxido
de sddio (Synth), Eritrosina B (Sigma Aldrich), entre outros produtos de grau
analitico. Foi utilizado um tecido com composicdo de 100% algodao, purgado,

alvejado e de gramatura de 228 + 5 g/m?.

5.2 METODO DE IGUALIZACAO DAS AMOSTRAS

Todas as amostras de tecido de algoddo com dimensbes de 3x8cm,
primeiramente passaram por uma lavagem para limpeza do tecido na Maquina de
Canecas (Kimak AT1-SW), com detergente n&o idnico 2 g/L por 20 minutos a 60°C e

secas em Rama (Mathis) por 3 minutos a 150°C, adaptados da norma AATCC 190.

5.3 METODO DE ESTERIFICAGAO

O processo de inser¢édo de 3-CD foi feita utilizando 80 g/L de 3-CD, 80 g/L de
acido citrico e 20 g/L de hipofosfito de sd6dio em uma relacédo 1:20 (massa de
tecido:volume de solugao), por 20 minutos a 60 °C. Em seguida, as amostras
passaram pelo processo Pad-cure, em Foulard vertical (Texcontrol), com pick-up de
100% e cura em rama, nos seguintes tempos e temperatura: 3, 5, 10, 15, 20, 30 e 40
minutos, em 170 °C (ABDEL-HALIM e AL-DEYAB, 2014). Como pode ser visto no

esquema da Figura 7.
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Figura 7-Método de Esterificagéo.
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Fonte: Autora, 2019.

5.5 METODO DE COMPLEXAGCAO DA ERITROSINA B

O processo de complexacado da Eritrosina B na superficie do tecido foi feito
por meio de um tingimento. Dessa forma, o tingimento em questao foi realizado por
esgotamento, na maquina de canecas (Kimak AT1-SW) com relagédo 1:30 (massa de
tecido:volume da solugdo), em um processo all-in, com concentracdo de corante
entre de 0,25% sobre a massa do tecido, pH levemente alcalino (Na2CO3s) e

temperatura de 80 °C por 45 minutos.

5.6 METODOS DE AVALIAGAO

5.6.1 ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE
FOURIER DE REFLEXAO TOTAL ATENUADA (FTIR-ATR)

A configuragdo experimental para aquisicdo de espectros pode ser feita de
diferentes maneiras, dentre as mais utilizadas esta a reflexdo total atenuada (ATR),

onde a amostra é colocada sobre um elemento de reflexao interna com indice de
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refracdo maior que o do material, induzindo a reflexdo interna total da radiagao
incidente, a qual é atenuada. O equipamento empregado nesta analise foi o FTIR
(Frontier - Perkin Elmer), com resolugéo de 1 cm™ e 64 acumulagbes, e a técnica
selecionada foi a de refletédncia total atenuada (ATR) na faixa do infravermelho
médio compreendida entre 650 e 4.000 cm™, na Universidade Estadual de Maringa.
Esta analise de FTIR-ATR foi realizada nas amostras de tecido de algodao
sem tratamento e nas amostras de tecido de algoddo com a sintese direta via

esterificacdo da B-CD.

5.6.2 MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA (MEV)

A morfologia do tecido de algod&o foi avaliada com microscopio eletrénico de
varredura, JEOL-JSM 5610, para as amostras de tecido com tratamento de
aplicacdo das CDs, na Universidade Estadual de Maringa. Foi realizada nas
amostras de tecido de algodao sem tratamento e nas amostras de tecido de algodao

com a sintese direta via esterificagdo da -CD.

5.6.3 INDICE DE BRANCURA (CIE WI)

De acordo com a necessidade de se criar uma forma mais precisa para
avaliar as cores foi criado o CIE (Comission Internationale de L’Eclairage) que mede
coordenadas retangulares, os valores referentes a claridade e variam de 0 a 100,
sendo 0 a cor preta e 100 a cor branca. A analise foi feita no campus da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, campus Apucarana.

Sendo assim, a anadlise do indice de brancura (CIE WI) foi realizada nas
amostras de tecido de algoddo com a sintese direta via esterificagdo da p-CD, no
espectrofotdbmetro de remissdo Spectrum 550, Datacolor, com abertura de 6 mm,

observador 10° sob o iluminante Des.

5.6.4 ANALISE COLORIMETRICA

Para as cores, Kubelka-Munk possui uma teoria que se baseia na variagao da

refletdncia ao longo espectro visivel que cada objeto apresenta por meio de um
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parametro K/S, possibilitando fazer o calculo algébrico das propriedades opticas e o
desenvolvimento de graficos que facilitam a compreenséo dela. Segunda Kubelka
(1948), uma vez que o parametro K/S de um material esteja determinado, o
comportamento Optico deste material, e suas derivagbes como cor, forca e
intensidade, podem ser estimados em qualquer espessura e fundo experimental
(SHEN; LI; HE, 2016; ARES et al., 2014), para que o parametro K/S seja definido é

utilizado a equacéao (1) abaixo.

K_ (1-R? (1-Ry)?
S~ 2R 2R, 1)

Onde, R: é a fracdo decimal de refletancia do substrato tinto; Ro: é a fragao
decimal de refletancia do substrato ndo tinto; S: é o coeficiente de espalhamento; K:
€ o coeficiente de absorgao.

A patrtir disso, Kubelka-Munk ainda afirma que se pode definir as constantes
de forga coloristica, intensidade de cor, fixagcao através das equacodes (2), (3) e (4)

apresentadas abaixo.

K/
For¢a(%) = W x 100 (2)
S

padrao

100 — %Forg¢a

Corip = x 100 3
K
Fixacio(%F) = g Padrdo | %100 4)
S

amostra

5.6.5 ANALISE MICROBIOTA

Existem testes que avaliam a atividade antimicrobiana e eles se dividem em
dois grupos, os testes qualitativos que permitem classificar qualitativamente o

desempenho do téxtil e os testes quantitativos que permitem quantificar a reducéao
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microbiana quando se encontra em contacto com o téxtil, a partir da contagem de
colénias que aparecem nas placas (GUTAROWSKA e  MICHALSKI 2012;
MAGALHAES, 2015).

Para avaliacdo da atividade microbiana foi utilizado o teste quantitativo,
através de uma adaptacdo da norma ASTM E2149 — 13a: Método de Teste Padréo
para Determinar a Atividade Antimicrobiana de Agentes Antimicrobianos em
Condicdes de Contato Dindmico. Foi avaliado o grau de inibigdo da proliferacéo de
bactérias do tipo Escherichia coli. As amostras de tecido sem tratamento e tratadas
com [B-CD e eritrosina B foram dispostos em banhos de 50 mL de de suspenséao
bacteriana, agitados por uma hora, com exposicdo a lampadas fluorescentes
TLTRS40W-ELD-25, FHILIPS, poténcia de 40 W, tensao de 106 0,42 V, base G13,
corrente de 2600 A, temperatura de cor 5000 K e eficiéncia luminosa de 25 Im/W.

Logo depois esse banho foi diluido em uma concentragdo de 10 g/ml e
distribuido em 1 mL no centro de uma placa petri ja preparado com agar, sendo que
o teste foi realizado em triplicata. As placas com as bactérias foram incubadas por
24h a 37°C e apos esse periodo foi feito a contagem das colbénias e a porcentagem
de reducéao entre elas. A analise foi feita na Universidade Politécnica da Catalunha,

campus Terrassa.

6. RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE
FOURIER DE REFLEXAO TOTAL ATENUADA (FTIR-ATR)

Observa-se na Figura 8 (esquerda) as curvas dos espectros das amostras de:

tecido de algodéao (a), tecido tratado com B-CD e lavado em meio alcalino (b) e do
tecido tratado com 3-CD (c).
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Figura 8-FTIR-ATR das amostras tratadas e sem tratar com 3-CD
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Fonte: Autora, 2019.

O espectro FTIR-ATR do algodao ndao modificado, curva (a), Figura 8, mostra
que existem bandas da fibra de algoddo como: a 3.330 cm™ devido a ligagdo O-H. A
banda referente a ponte glicosidica B (1-4) pode ser identificada em 1.158 cm™ e a
ligagdo C-O-C do anel piranose em 1.030 cm, de acordo com Vaz (2013).

A analise do espectro de absorgdo na regidao do infravermelho do algodao
com a B-ciclodextrina, curva (c), evidenciou a existéncia de modos vibracionais
caracteristicos com banda préoxima a 3.300 cm referente ao estiramento (OH),
banda em 2.930 cm™ atribuida ao estiramento (C-H), em 1.645 cm™ referente a
vibragdo C=C em anéis aromaticos e a banda proxima a 1.030 cm™ caracteristica do
estiramento (C-O-C), afirma Cotrim (2015).

Segundo Lopes e Fasio (2004) os picos de 1.730 cm™ sdo referentes a um
éster formado, através da ligagdo com os grupos hidroxila da 3-CD. Porém, segundo
Medronho (2012), a banda de 1.730 cm™ também pode ser atribuida a um acido
carboxilico que formou uma ligacdo de éster com grupos hidroxila da CD e do
algodao, observa-se também que as carbonilas da celulose podem existir em trés
formas: ésteres, acido carboxilicos e anions carboxilatos, no FTIR a banda de uma
ligagéo de éster aparece proximo a 1730 cm, mas a banda de um acido carboxilico
também aparece na mesma regido, assim ndo podemos afirmar com certeza que
houve a formagao de uma ligagao de éster, como mostrado na Figura 8.

No entanto, podemos separar a banda do éster da banda do acido carboxilico
convertendo o acido a um anion carboxilato através de um banho alcalino (Figura 8,

a direita). Como vemos na curva (b) um novo pico surge em 1638 cm confirmando
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a existéncia dos anions carboxilatos enquanto mantem a banda 1730 cm atribuida

as ligacoes de éster entre a CD, o algodao e o acido citrico.

6.2 MICROSCOPIA ELETRONICO DE VARREDURA (MEV)

a Figura 9 apresenta as amostras de tecido de algoddo sem e com tratamento
com B-Ciclodextrina, (a) e (b), respectivamente, com ampliacédo de 841 vezes no
MEV. Podem ser observadas nas micrografias presentes na Figura 9, a morfologia
do algodado sem ser tratado, em que as fibras de algodado apresentam torg¢des

causadas pelo espirilamento de fibrilas de celulose como observado em Kan (2012),.
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Figura 9-Algodao sem tratamento e algodao apds a tratamento com 3 -CD, respectivamente.

(@)  (b)

Fonte: Autora, 2019.

Segundo Pita (1996) a vista longitudinal do algodao mostra uma configuragao
de fita com tor¢gdes e convulsdes. A partir de exames microscopicos essas
caracteristicas sdo visiveis, juntamente com a parede primaria e sua estrutura
espiralada e lisa, observado na Figura 9 (a).

No caso da Figura 9 (b), é possivel visualizar o surgimento de novos materiais
na superficie do algoddo, essa mudanga acontece devido a presenga de
ciclodextrinas complexadas (SUNDRARAJAN et al.,2012; ALZATE-SANCHEZ et al.,
2016).

6.3 INDICE DE BRANCURA (CIE WI)

Para se obter um branco puro € necessario que o WI seja igual a 100, no
entanto a partir de WI=70 o tecido ja é considerado branco (SAEM, 2010). A Figura
10 apresenta o grafico da média do grau de brancura nas amostras tratadas com [3-
Ciclodextrina de acordo com o tempo de cura de cada uma delas, 3, 5, 10, 15, 20,
30 e 40 minutos, na temperatura de 170°C.
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Figura 10-Grau de alvura em 170°C nos tempos3, 5, 10, 15, 20, 30 e 40 minutos.
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Fonte: Autora, 2019.

E observado na Figura 10 uma queda no indice de brancura de acordo com o

tempo de cura na rama. De acordo com Lu (1999), a diminuicdo € exponencial e

ocorre porque esses tecidos s&do tratados com acido citrico, que causam um

amarelamento das amostras. Dessa forma, os primeiros tempos sdo melhores para

a produgcao em escala, pois a cura acontece rapidamente e apresentam um indice

de alvura maior interferindo menos na etapa do tingimento. Por essa razao, foi

escolhido o tempo de cura de 3 min e temperatura de 170°C como tempo e

temperatura padréo para todas as amostras do trabalho em questao.

6.4 ANALISE COLORIMETRICA

A Figura 11 representa o parametro K/S em relagdo ao comprimento de onda

de duas amostras de tecido de algodao tintas com eritrosina B, uma amostra com

mudancga superficial via esterificagcdo da B-Ciclodextrina e outra apenas com a

aplicagao do corante.
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Figura 11-Constante K/S.
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Fonte: Autora, 2019.

A partir disso dos dados presentes na Figura 11, tem-se que a forca
coloristica € de 52,3%, uma intensidade de cor de 91,2% e uma fixacdo de 50%
guando comparados a amostra de tecido apenas tinto com eritrosina B e a amostra
de tecido tratado com B-Ciclodextrina e complexado com eritrosina B (SANTOS;
BARCELLOS; PICCOLI, 2017). Dessa forma, observa-se que a amostra tratada com
B-Ciclodextrina possui uma forga coloristica maior e intensidade de cor mais
significativa e uma melhor fixagdo. Dessa forma, quando se emprega B-Ciclodextrina
no processo de tingimento ha uma redugao da quantidade de corante utilizado para
se obter a mesma intensidade de cor e forga coloristica que o tecido sem a

modificagao superficial.

6.5 ANALISE MICROBIOTA
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Testes quantitativos foram realizadas em uma concetragdo de 10 g/L e as
Figuras 12, 13 e 14, representam uma placa sem amostra de tecido, uma sem
tratamento e uma com tecido tratado com B-Ciclodextrina e Eritrosina B.

Figura 12- Placas petri sem amostra.

Fonte: Autora, 2019.

Os testes quantitativos sdo mais dispendiosos, mas séo aplicados em todos
os téxteis indicando o nivel bactericida do antimicrobiano e permitem avaliar
diferentes niveis de tratamento na mesma amostra através da contagem de niumeros
de colénias (RISTIC et al. 2011; LAGEMAAT et al., 2017; GUZIASKA et al., 2018;
MAGALHAES, 2015). Dessa forma, as amostras em triplicata deram uma média de
de 153 colbnias para as placas sem amostra de tecido, 130 para as com tecido sem
tratamento e 3 para as com tecido tratado com B-Ciclodextrina e Eritrosina B.

Ja era esperado uma grande quantidade de colénias de bactérias no tecido
de algoddo, pois sua origem vegetal torna-o mais propenso ao ataque de
microrganismos, uma vez que apresenta uma estrutura hidréfila que retém agua,
oxigénio e nutrientes, criando o ambiente ideal para a proliferagcdo dos mesmos
(MANGAT, 2009; GUTAROWSKA e MICHALSKI, 2012; BORYO, 2013).

A partir disso, observa-se uma redugao da proliferacdo da bactéria nas placas
com tecido tratado com B-Ciclodextrina complexada com Eritrosina B, evidenciando
um efeito antimicrobiano. Primeiramente observa-se uma redugdao de
aproximadamente 15% em comparag¢ao ao numero de colénias da amostragem sem
tecido e com tecido ndo tratado. Porém, quando se tem a aplicagdo da pB-
Ciclodextrina complexada com eritrosina B, os numeros de colbnias continuam a
baixar, chegando em uma diminuicdo de aproximadamente 98% quando comparado
ao tecido sem tratamento, comprovando a eficacia do complexo B-Ciclodextrina e
Eritrosina B.
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Dessa forma, o complexo B-Ciclodextrina e Eritrosina B aplicado na superficie
do tecido de algodao, garante sua biofuncdo por meio de propriedades
antibacterianas, podendo assim, ser utilizado como curativo auxiliando na

cicatrizagao de feridas e impedindo contaminagao externa.
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7 CONCLUSAO

Os téxteis sao de suma importancia no cotidiano de todas as pessoas e a
aplicacao de ciéncia e tecnologia cada dia mais se desenvolve para atender as mais
diversas necessidades. Dessa forma, o estudo desse presente trabalho foi efetivo na
formacdo da sintese direta via esterificacdo no tecido de algodao com -
Ciclodextrina, garantindo através de testes como FTIR-ATR e MEV a mudanca
superficial.

A partir disso, a complexacao por meio do tingimento com o corante eritrosina
B apresentou resultados de forga coloristica e intensidade de cor esperadas. Com
isso, as amostras com maior intensidade de cor e forga coloristicas apresentaram
um poder antimicrobiano mais efetivo. Esse fato, confirma que o corante possuli
realmente propriedades antimicrobianas e juntamente com a [-Ciclodextrina,
modificou a superficie do algodao.

Sendo assim, conclui-se que foi possivel o desenvolvimento de um tecido de
algodao biofuncional com propriedades fotodindmicas, que culminou em um material
com propriedades antimicrobianas. Dessa forma, quando utilizado como curativo, o
tecido biofuncinal antimicrobiano, tendo o poder de auxiliar na cicatrizacao de feridas

e impedir contaminagao externa.
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