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RESUMO

Este trabalho consiste nos estudos da preparagdo, caracterizacdo e
aplicacdo de um insumo quimico com nanoparticulas de prata para
beneficiamento téxtil que tem como finalidade proporcionar, além de maior vida
atil aos tecidos, propriedades antimicrobianas.

As nanoparticulas de prata em fase aquosa foram preparadas por
reducdo quimica e estabilizadas por um agente polimérico bifuncional que tem
como funcéo adicional fixar-se as fibras de algodéo.

A caracterizacdo deste insumo nanoparticulado foi realizada por
espectroscopia de UV-Vis e microscopia de transmissao eletronica (MET).

A impregnacao nas fibras de algod&o foi realizada em equipamento
foulard, ajustado para um grau de retencao de liquidos, relativamente a massa
do tecido seco (pick-up) préximo de 100%. Apds impregnacao o tecido foi seco
em equipamento rama e os corpos de prova (tecidos tratados) foram levados a
testes de lavagem e analises de eficiéncia microbioldgica.

A agua residual proveniente da lavagem foi coletada e analisada por
espectroscopia de absorcdo atdmica (AAS) e mensurado a quantidade de prata
liberada para o meio ambiente.

A eficacia do insumo quimico com nanoparticulas de prata referente a
sua atividade bactericida nos tecidos tratados foi avaliada conforme as normas
técnicas ATCC 2149, AATCC Test Method 100-2004 e JIZ Z 2801: 2000.

Palavras-chave: nanotecnologia, nanoparticulas de prata, tecido

antimicrobiano.



CAPITULO |

1. INTRODUCAO

Nos dias de hoje a utilizagdo de materiais nano-estruturados estd cada
vez mais difundida, nas ultimas décadas percebe-se um grande interesse das
industrias de transformacdo em insumos com propriedades bactericidas
principalmente no setor téxtil [1].

A inerente propriedade e estrutura das fibras téxteis proporcionam um
ambiente propicio para o crescimento de micro-organismos nocivos agravados
pela umidade e altas temperaturas. O surgimento de mofos, bolores e manchas
decorrentes de ataques microbianos as fibras, geram “chamadas de campo” e
ma reputacdo dos produtos e da marca frente aos consumidores além de
enfermidades na pele e surgimento de odores da transpiracdo, causados por
uma bactéria que se prolifera no ambiente quente e umido das roupas [2,3,4].

O controle de microorganismos nos téxteis se estende a diversas areas
como ambiente hospitalares, fitness, equipamentos militares, produtos de
cama, mesa e banho e até mesmo roupas do dia a dia. E por muito tempo,
varios aditivos quimicos foram utilizados para tratamento antimicrobiano em
tecidos, desde compostos muito simples como ions de halogénios até os mais
complexos como detergentes especiais [3].

Existem dois métodos principais de incorporar agentes bactericidas nas
fibras téxteis, o primeiro consiste na preparacdo de um composito no qual o
aditivo quimico é misturado a composicdo do polimero e o outro é no
beneficiamento final por imersdo do tecido na solugdo contendo o aditivo,
semelhante ao processo de tinturaria. Geralmente neste segundo meétodo —
mais barato e de maior interesse para a industria — s&o utilizados varios tipos
de agentes organicos como 0s sais quaternarios de amoénio e compostos
aromaticos halogenados o que estdo sendo drasticamente reduzidos devido ao
aumento da resisténcia das bactérias, a limitada efetividade frente a varios
tipos de microorganismos existentes e principalmente pela alta toxicidade e
manuseio destes insumos [6,7].

A prata é um mineral extraido da natureza, possui uma acao anti-séptica
conhecida h& milénios, porém na forma de nanoparticulas tem uma superficie

de contato infinitamente maior e suas propriedades sdo enormemente



aumentadas [8]. A medicina tem demonstrado que a prata elimina mais de 650
organismos patogénicos [9], ou seja, um enorme espectro de atuacdo. Além
disso, na forma de nanoparticulas, é in6cua a saude e seu custo de obtenc¢éo
se torna extremamente competitivo.

Desta forma, a prata tem sido proposta como agente antimicrobiano na
industria téxtil. No entanto a preocupacao com a lixiviagdo deste metal no meio
ambiente € uma preocupacdo pertinente. Infelizmente, existem informacgdes
imprecisas sobre a quantidade de prata que é liberada dos tecidos que a
contém. Desta forma, um entendimento com relacdo a sua mobilidade nos
materiais, biodisponibilidade e toxicidade no meio ambiente sdo importantes e
necessérias [10,11].

O objetivo deste trabalho foi preparar um insumo quimico com
nanoparticulas de prata que se ancore nas fibras de algodao, analisar a
eficiéncia bactericida do tecido tratado e quantificar a prata em agua residual
por até 30 lavacdes deste material beneficiado.



CAPITULO Il

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Nanociéncia e Nanotecnologia

“Nanociéncia é o estudo dos fenbmenos e da manipulacdo de materiais
em escala atbmica, molecular e macromolecular, onde as propriedades diferem
significativamente daquelas em uma escala maior” [12].

“Nanotecnologia sdo os designs, as caracterizacdes, as producdes e
aplicacoes de estruturas, dispositivos e sistemas controlando forma e tamanho
na escala nanométrica” [12].

A origem da nanociéncia e da nanotecnologia remonta a meados do
século XX. Dentre os diversos cientistas e estudiosos ligados a nanotecnologia
nos tempos modernos pode ser citado o fisico norte-americano Richard
Feynman, americano ganhador do prémio Nobel de fisica, que ja na década de
50 anunciava a importancia do manuseio dos materiais em nivel atémico ao
sugerir que, em um futuro ndo muito distante, toda a enciclopédia britanica
poderia ser armazenada na cabeca de um alfinete [13]. O termo
“nanotecnologia” foi usado somente em 1974. O neologismo surgiu com um
artigo do pesquisador japonés NorioTaniguchi, onde diz que a nanotecnologia:
“consiste principalmente no processo de separacdo, consolidacdo e

deformacgdo de materiais &tomo por atomo ou molécula por molécula” [14].

2.2.  Nanotecnologia aplicada — panorama do setor

“O desenvolvimento da nanotecnologia esta acontecendo perto de nds, a
cada momento surgem produtos em todos os setores da economia, nhao se
trata de uma onda, trata-se de sobrevivéncia coletiva.” (Dr. Fernando
Galembeck, professor titular do Instituto de Quimica da Unicamp e membro da
Academia Brasileira de Ciéncias).

O Brasil ocupa a 192 posicdo em producdo de nanotecnologia, uma
producdo que aparece no mapa mundial da area, porém ainda modesta. A
nanotecnologia agrega valor aos produtos, sendo um desafio o
desenvolvimento nacional de matérias primas para a produgdo de insumos e

produtos de base [15].



Segundo o instituto de pesquisas internacional Lux Research, a
nanotecnologia movimentard US$ 3,1 trilhdes em 2015, 15% do mercado
Global. No ano passado, s6 nos Estados Unidos, os nanoprodutos
movimentaram US$ 88 bilhdes. Como ilustrado na figura 1, no ano de 2005
haviam cerca de 54 nanoprodutos disponiveis, hoje sdo mais de 1000 produtos
que se beneficiam dessas nanoparticulas em todo o mundo [16].

A producéo e distribuicdo de produtos nanotecnoldgicos € cada vez mais
global. Sdo mais de 500 empresas em mais de 20 paises. Estes produtos estédo
disponiveis em shoppings ou pela internet. Gracas ao business-to-consumer
(B2C) e-commerce, produtos nanotecnoldgicos passam facilmente atraves de
fronteiras internacionais, aumentando o controle, o comércio e as questées de
supervisdo. Existe um numero crescente de produtos originarios de
nanotecnologia na costa do Pacifico, especialmente de paises como China e
Coréia do Sul e as nanoparticulas mais freqlientemente encontradas em
produtos comercialmente disponiveis sdo: prata, carbono, titanio, silicio, zinco e
ouro [16, 17, 18].

A crescente importancia da nanotecnologia também pode ser vista a
partir da proliferacdo das descobertas cientificas na nanoescala e a exploséo
associada de depdsitos de patentes. Entre 1985 e 2005 o niumero de patentes
com nanotecnologia concedida pelo Patent and Trademark Office E.U.
(USPTO) aumentou de 125 para 4.995 a uma taxa anual de crescimento de
20%. Em 2005, USPTO também teve reservas de 2.714 pedidos. Segundo a
pesquisa suportada pelo National Science Foundation E.U., s6 em 2006, o
USPTO publicou 1156 patentes de nanotecnologia. Nesse mesmo ano, 0
Instituto Europeu de Patentes (EPO) publicou 679 [19].

Estima-se que o total global de financiamentos publicos e privados para
a pesquisa e desenvolvimento relacionados a nanotecnologia ascendeu até
2007 o valor de US$ 13,9 bilhdes [21].
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N° de produtos de consumo
que utilizam nanotecnologia

Figura 1 Ndmero de produtos de consumo com nanotecnologia [41].

2.3. Sistemas Coloidais, Nanoparticulas e Nanomater iais
Sistemas coloidais sdo misturas homogéneas com uma fase dispersa na

outra. A fase dispersa deve ter dimenséo coloidal: de 10 nm a 10 um, ilustrado

na figura 2.
Tamanho de particulas dispersas
10— 10-° 10-6 o7 o-* 10-Y [O-10
| 1 1 d y 1 ] metros
100 10 | 0.1 10 10~ 107 mierémetros
Tha 108 1! 1000 100 10 | ihgstrons
b coldides o
; lmoléculas,{
névea nevoeiro . macromoléculas
1 " I =
fumaga de oleo
- -
pélem bactéria .y Virus q:mcelas
il i .*

Figura 2 Diagrama de tamanho de particulas dispersas

Os sistemas coloidais tém particulas préximas ao comprimento de onda

da luz visivel. Por isso provocam o espalhamento de luz. Se o tamanho das
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particulas é maior que o comprimento de onda, a luz ndo se separa e todos os
comprimentos de onda sao dispersos, como quando ao atravessar uma nuvem,
esta se vé como branca, o mesmo ocorre quando atravessa 0s graos de sal e
de acucar [47].

Em uma dispersdo coloidal, ocorre o fenbmeno do espalhamento
multiplo: efeito Tyndall, representado pelo feixe de luz na figura 3. As particulas
gue compdem o0s sistemas coloidais sdo muito pequenas para serem
identificadas a olho nu, mas o seu tamanho é maior do que o do comprimento
de onda da luz visivel. Por isso, uma luz que atravesse um sistema coloidal

sera refratada pelas particulas [48].

Figura 3 Disperséo coloidal de ouro em vermelho e disperséo coloidal de prata em amarelo

Nanoparticulas metalicas podem se apresentar na forma de dispersfes
coloidais (emulsdo sélido em liquido) e possui tamanho entre 1 a 50 nm
podendo estarem dispersas em solvente aquoso (hidrosois) ou dispersas em
solvente organico (organosais) [22].

As nanoparticulas metalicas podem ser preparadas por diversos
métodos, sendo que sua estabilidade, tamanho e propriedades dependem do
método de sintese. Alguns dos métodos estudados séo: reducao eletroquimica,
deposicao térmica, deposicao vapor-metal, reducdo quimica, entre outros. No
entanto, a técnica mais simples e versatil € a reducdo quimica, mais simples e

versatil, como representado na figura 4.
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_-doador de elétrons

Cétions Atomos metalicos

metalicos em solugdo
em solugio

_ “Estabilizante (L)

Isolamento em

»>

Formacéo de nanoparticulas estabilizadas
nanoparticulas por ligantes em solucio

Ex: nanoparticula de Au
estabilizada por ligante

Figura 4 Esquema ilustrativo de formagédo de nanoparticulas de ouro [25];

Sob o ponto de vista da fisico-quimica de coldides, chama-se
estabilizante as moléculas que desempenham a funcédo de manter estaveis as
particulas suspensas, na nanociéncia esta denominacdo muda para
encapsulante e que é perfeitamente visivel em micrografias eletrbnicas. Na
industria téxtil € conhecido erroneamente como ligante, o que para os olhos de

um guimico inorganico nao faz muito sentido.

Michael Faraday, em meados do século XIX, estudou profundamente a
formacdo de dispersdes coloidais de ouro em agua. Até hoje este é o
procedimento mais conveniente para se obter nanoparticulas de ouro. O
método consiste na reducdo quimica do ion [AuCls]” pelo citrato de sédio [25],
representado pela mecanismo da figura 5. Este procedimento também & muito
conveniente e didatico para exemplificar e explicar, por exemplo, a estabilidade
dessas nanoparticulas em solugédo, uma vez que todas as dispersdes coloidais
sdo termodinamicamente instaveis, devido ao aumento de sua area interfacial,
a tendéncia é de aglutinarem e coalescerem em particulas maiores como
ilustrado na figura 6 [24, 40].
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Figura 5 llustracéo esquematica de mecanismo sugerido para formag&o de nanoparticulas de ouro

Figura 6 Esquema ilustrando a diferenca entre os processos de fuséo (A), no qual duas particulas juntam-se gerando
outra maior; e de coalescéncia (B), no qual as duas particulas se encostam uma na outra [45].

As particulas formadas sédo envolvidas por uma dupla camada elétrica
decorrentes da adsor¢cdo dos ions citrato e cloreto e seus cations
correspondentes. A repulsdo couldmbica entre as particulas resultantes impede
a agregacao e a coalescéncia. A figura 7 representa a situacdo entre duas
particulas que possuem esta dupla camada elétrica. A energia de estabilizacdo
das nanoparticulas representado na figura da direita € um somatorio das
energias eletrostaticas de repulsdo e das energias de van der Waals de

atracdo, representadas na figura da esquerda [25, 49].
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Figura 7 llustracdo da forga dielétrica entre as particulas de ouro [25, 49].

A repulsdo coulbmbica entre as particulas decai proporcional e
exponencialmente com a distancia entre as particulas e o valor minimo de
energia é alcancado para uma estabilidade. Assim, se o0 potencial elétrico
resultante da dupla camada for alto o suficiente, a repulsdo eletrostatica
impede a agregacao [25], como ilustrado na figura 7.

Quando os ions metalicos sdo reduzidos, devido as suas dimensdes
nanometricas, o0s efeitos quanticos sdo pronunciados e se refletem
macroscopicamente. Um dos efeitos é o surgimento de intensa cor nas
emulsdes formadas com dependéncia direta das propriedades dimensionais e
geométricas das particulas, como mostrado na figura 8. Essa cor é devida ao
efeito plasmon ressonante, um efeito de ressonéncia onde os elétrons das
bandas eletrénicas do metal formam um plasma eletrénico que circunda a
particula e pode ser excitado por luz visivel para executar oscilacdes plasmon,
ilustrado nas figuras 9 e 10, segundo a teoria de Mie [23]. Em 1908, Mie propds
uma solucdo geral para o problema das particulas esféricas interagindo com
um campo externo eletromagnético. Suas equacfes em combinacdo com o
modelo de elétron livre de Drude pode ser usado para mostrar que pequenas
particulas desenvolvem uma carga de polarizacdo devido a uma superficie

Otica aplicada [20].

D~

A teoria permite calcular o espectro de excitagdo quando a particula

D~

menor que o comprimento de onda da luz e a funcéo dielétrica do material
conhecido [23,24].

15



Figura 8 A esquerda: micrografias de transmisso eletronica de nanoparticulas de ouro no formato esférico e bastdes
(a,b) e nanoparticulas de prata na forma de prismas (c). A direita: imagens de dispersdes coloidais de ouro e prata
respectivamente relacionadas [20]

Os elétrons livres compostos da nuvem de pequenas particulas podem ser
imaginados como um oscilante movimento de frente e trds ou cima e baixo, com o
campo elétrico aplicado. Isso cria um excesso temporario de carga superficial de um
lado da particula e uma reversao de carga no lado oposto, figuras 9 e 10. A energia
Otica absorvida por esta oscilagdo atinge um maximo em um caracteristico

comprimento de onda do plasmon ressonante [20].

H

E +4+ 4+ + 4+ + + + +

Figura 9 Acima: representacéo esquematica da interagdo entre a radiagcdo eletromagnética e a nanoesfera metalica.
Um dipolo induzido e oscilante é gerado pelo campo elétrico da luz. Abaixo: oscilagBes transversais e longitudinais dos
elétrons nos nanobastdes
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Campo Elétrico

Esfera metalica [T

MNuvem eletrdnica

Figura 10 Esquema do plasmon ressonante [26].

De maneira direta, podemos apoiar a Nanociéncia e a Nanotecnologia
sobre um grande alicerce: o fato de que as propriedades dos materiais, da
maneira pela qual as conhecemos, sédo fortemente dependentes do tamanho
das particulas deste material. Em outras palavras, todas as propriedades dos
materiais (6ticas, elétricas, magnéticas, de transporte, cataliticas em outras), da
forma pela qual as conhecemos, manifestam-se a partir de um determinado
tamanho, chamado de critico. Quando as particulas deste material estdo
abaixo deste tamanho critico, esta propriedade se torna diferenciada. Para um
mesmo material, freqientemente o tamanho critico € diferente para cada uma
das suas propriedades (por exemplo, o tamanho critico para propriedades
Oticas de um determinado nanomaterial pode ser 20 nm, enquanto que para as
propriedades magnéticas pode ser 80 nm). Para uma mesma propriedade, o
tamanho critico € diferente para diferentes materiais. Além disso, quando
abaixo do tamanho critico, as propriedades do material dependem também da
forma das particulas, ou seja, nanoparticulas esféricas com diametro de 5 nm
tém propriedades diferentes daquelas encontradas para o mesmo material mas
na forma de bastdo com 5 nm de comprimento” [27].

A alta razdo superficie/volume e o fato de que os portadores de carga,
em nanomateriais, ficam confinados nas dimensfes reduzidas das particulas,
sdo alguns dos fatores que contribuem para essa realidade. Assim, todas as
classes de materiais (metais, semicondutores, ceramicas, polimeros,
compositos) podem ter suas propriedades moduladas sem que se altere sua
composicdo quimica e/ou estrutura tridimensional, mas Unica e tdo somente

pelo controle do tamanho e formato de suas particulas. Podemos entado, definir
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nanomateriais como sendo materiais que possuem ao menos uma dimensao
na faixa de tamanho nanométrico, abaixo do tamanho critico capaz de alterar
alguma de suas propriedades [27].

Na figura 11, um esquema que ilustra a formacédo de aglomerados de

nanoparticulas de prata e sua nucleacdo em diferentes morfologias.

Cristal simples
'cubooctaedro’ |
0l
_

Age M (ageh).

L ] \ decaedro

quase esférica

35
|

T
Lk
® Q{0

Figura 11 Esquema ilustrando a reducéo de ions de prata por etileno glicol (1), a formacéo de aglomerados (clusters)
de prata (ll), a nucleagéo de sementes (lll), e o crescimento das sementes em nanocubos, nanofios e nanoesferas [42].

2.4. Nanoparticulas de Prata

As particulas coloidais de prata devido ao aumento de sua relagéo area
por volume possuem um efeito de superficie que revelam excelente
condutividade elétrica, atividade catalitica, estabilidade quimica e atividade
antibacteriana [28].

A prata possui uma agdo antimicrobiana conhecida desde os primérdios
da civilizacdo. Sua utilizacdo na forma de nanoparticulas potencializa esta
propriedade e permite sua utilizacgdo em uma gama enorme de aplicacdes. A
medicina tem demonstrado que a prata aniquila mais de 650 organismos
patogénicos e nao cria resisténcia. Tais caracteristicas, associadas a baixo
custo de producdo, tornam as nanoparticulas de prata eficaz contra
microorganismos nocivos [29].

Uma breve explicacdo do mecanismo antimicrobiano das nanoparticulas
de prata, também ilustrado na figura 11, sugere que as nanoparticulas
metalicas de prata liberam gradativamente prata iGnica que pode levar a
desnaturacao das proteinas e a morte celular destes microorganismos nocivos

por causa da sua reacao acido-base de Pearson com residuos de aminoacidos
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em proteinas, com forte apego aos grupos sufildrilas, aminos, imidazol, fosfatos

e grupos carboxilatos de membranas ou enzimas das proteinas [29].

ion Ag’

-SH enzima /

Membrana
celular

Parede
—
celular

Proteina— SH +Ag" — Proteina— SAg + H’

Figura 12 llustragc&o do efeito do ion prata em células de microorganismos [40].

Shultz et al. estudaram as respostas espectrais individuais de
nanoparticulas de prata de diferentes formas e tamanhos. Descobriram entédo
que as respostas espectrais eram distintas das diversas formas. As alteracdes
morfoldgicas e espectrais de particulas individuais triangular foram observadas
em funcado de tratamentos térmicos [31].

Pileni et al. obtiveram prata coloidal de colora¢cbes e tamanhos diferentes
variando a concentracdo do agente redutor. Eles descobriram que a coloracao
da solucdo depende das condi¢des iniciais de sintese, do vermelho para a mais
baixa concentragcdo de agente redutor a verde e cinzento para a mais alta

concentracéao [32], conforme pode ser observado na figura 13.

Figura 13 Solugdes de nanocristais dispersos em micelas reversas e obtidos em diferentes concentragdes de hidrazina
[Pileni, 2003]

Qian et al. prepararam nanoparticulas de prata por redu¢do quimica em
diferentes solventes utilizando irradiacédo por micro-ondas. Foram investigadas
as morfologias e as propriedades épticas das nanoparticulas. Eles reportaram,
por exemplo, que nanoparticulas de prata esféricas de aproximadamente 8 nm

de diametro foram obtidas em solvente organico piridina, em etanol obtiveram
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nanoparticulas esféricas de 32 nm e nanoprismas foram observados em DMF
[33].

Zielinska et al. estudaram a estabilidade do coléide de prata e os
tamanhos das nanoparticulas em fase aquosa por reducdo quimica variando
em trés métodos de obtencao, observado na figura 14, com diferentes agentes
estabilizantes e redutores [28].

O resultado do método | pode ser visualizado na figura 15, onde a
coloragdo amarela referente ao plasmon ressonante das nanoparticulas de
prata revela uma banda de absorcdo em torno de 400 nm, nota-se que a
concentracdo de para neste método é de 250 ppm.

No método Il, usou-se como agente redutor o acido ascoérbico e como
estabilizante o PVP (polivinilpirrolidona) para trés concentracdes diferentes,
250 ppm, 500 ppm e 1000 ppm. O que se observa pela figura 16 € um espectro
de plasmon ressonante com desvio para a regido do infravermelho o que
podemos sugerir a obtencdo de nanoparticulas com maior tamanho e uma
emulsado de coloracéo esverdeada.

No método lll, a utilizacdo do estabilizante PVA (alcool polivinilico), para
as mesmas concentragfes utilizadas no método anterior, releva, pela figura 17,
bandas de absorcédo de plasmon ressonante com deslocamento para a direita
no espectro (regido do infravermelho), relacionada as coloracdes verde e
vermelha da emulsdo. O que sugere morfologias diferentes de nanoparticulas

de prata.
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Método | Método Il Método Il

fons de Prata PVP PVA
+ + +
Borchidreto . ;
de Sédio lons de Prata lons de Prata
(agente redutor)

J + +
Acido ascérbice Acido ascérbico
(agente redutor) (agente redutor)

Y b

Nanoparticulas de Prata
(coldides vermelhos e
esverdeados)

Nanoparticulas de Prata
{coldide amarelado)

Nanoparticulas de Prata
{colbide esverdeado)

Figura 14 Diagrama de preparacéo de nanoparticulas de prata obtidas em solugbes aquosas [28].

+ Ag 250 ppm / NaBH4

Absorbance

400 450 500 550

Wavelenght (nm)

Figura 15 Método I: A esquerda disperséo coloidal de prata nanoprticulada, & direita o seu respectivo espectro de
absorcao por UV-Vis [28].

25
= PVP-Ag 250 ppm

= PYP-Ag 500 ppm

PVP-Ag 1000 ppm

Absorhance

Wavelenght (nm)

Figura 16 Método Il A esquerda os espectros de UV-Vis da dispersdo coloidal de nanoparticulas de prata em
diferentes concentracgdes [28].



PV A_Ag 250 ppm

1,5 y P\ A-Ag 500 ppm

Abhsorbance

= PV A_AQ 1000 ppm

350 400 450 500 550
Wavelenght (nm)

Figura 17 Método Il A esquerda, disperséo coloidal de nanoparticulas de prata e a direita espectros de UV-Vis [28].

2.5.  Nanoparticulas de Prata em Téxtil

M. H. El-Rafie et al. determinaram a eficiéncia e a durabilidade de
tecidos de algodéo tratados com nanoparticulas de prata. Eles reportaram que
54 ppm de nanoparticulas de prata € suficiente para induzir a atividade
antibacteriana de tecido de algoddo. A eficiéncia do revestimento
antibacteriano sobre o tecido € expresso em % de reducdo bacteriana e
equivale a 97% e 91% para 0s organismos gram-negativos, Staphylococcus
aureus e Escherichia coli, respectivamente. Eles publicaram que estes valores
sao reduzidos para 53% e 48,7% apos 20 lavacdes [34]. A figura 18 mostra os
resultados espectrofotométricos da dispersdo com nanoparticulas de prata
onde se observa a banda de plasmon ressonante e o histograma de
distribuicdo das nanoparticulas que revela uma populacéo de particulas entre 3

—10 nm.

0.8 4

0.6 4

0.4 1
e
0.2 -
0 T I T T 0 T T T T T

.
300 350 400 450 500 550 600 3 4 5 3 7 2 10
wavelength (nm) size of particles [nm)

Absorbance
no. of particles (%)

Figura 18 A esquerda espectro de UV-Vis da dispersao coloidal de nanoparticulas de prata obtida com Amax = 420 nm
e a direita o seus respectivo histograma [34].
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O tecido foi imerso na disperséo coloidal de nanoparticulas de prata por
1 minuto e em seguida impregnado com um pick-up de 100% com
equipamento semelhante ao foulard chamado padder a pressao constante, na
sequéncia o tecido impregnado foi seco a 70° C por 3 minutos e submetido a
cura térmica por 2 minutos a 150° C. A representacdo esquematica deste

tratamento é apresentado na figura 19.

Compressdo
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Secagem Cura

Figura 19 Acabamento téxtil com antimicrobiano em tecidos [34].

R. Dastjerdi et al. reportaram a eficiéncia antimicrobiana do tecido com
nanoparticulas de prata variando a concentracdo da dispersdo coloidal e
utilizando dois microorganismos gram — negativos, a Klebsiella pnuemoniae e

Staphylococcus aureus como ilustrado na figura 20.
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Figura 20 Eficacia antimicrobiana nos tecidos pela concentrag@o de nanoparticulas de prata [35].
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CAPITULO 1l

3. OBJETIVOS

3.1.

3.2.

Objetivos Gerais

Preparar e caracterizar as dispersfes coloidais de nanoparticulas
de prata em solvente aquoso;

Impregnar as nanoparticulas de prata em tecido de algodéo;
Analisar a eficiencia antimicrobiana do tecido de algodao
impregnado com nanopatrticulas de prata;

Analisar a quantidade de prata na agua residual de lavagdo do

tecido com prata;

Objetivos Especificos

Preparar a dispersdo de nanoparticulas de prata, monitorar por
espectroscopia de UV-Vis e caracterizar por microscopia
eletronica de transmisséo (MET);

Compatibilizar as nanoparticulas de prata com insumo quimico
comercial utilizado no acabamento téxtii e analisar sua
estabilidade quimica por microscopia eletrdnica de transmissao
(MET);

Impregnar as nanoparticulas de prata em tecido de algodao
variando a sua concentragcdo e analisar a influéncia deste
antimicrobiano na coloracéo do tecido tratado;

Analisar quantitativamente a eficiéncia antimicrobiana do tecido
de algodao tratado com nanoparticulas de prata em diferentes
concentragdes de acordo com a norma técnica ATCC 2149;

Lavar os tecidos tratados, recolher a agua residual e analisar por
técnica de absorcdo atbmica a quantidade de prata liberada na

lavacao.
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CAPITULO IV

4. METODOLOGIA: PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1. Equipamentos

Os equipamentos utilizados para a realizacdo dos experimentos

caracterizacdo dos produtos obtidos estédo listados na tabela 1, seguida das

suas respectivas especificagdes.

Tabela 1 Equipamentos

Equipamentos

Marca - Modelo

Balanca analitica digital

SHIMADZU AY220

Agitador mecanico

Dist

Espectrofotdmetro UV-Visivel

Perkin EImer Spectrometer
Lambda 19

Microscopio eletrbnico

transmissao

de

JEOL 2100

Foulard

Modelo FVH, Mathis

Rama

Modelo LTE-S, Mathis

Absorcéo por chama

Varian SpectrAA50 -
catodo oco Hitachi HSL — 4A

lampada

4.2. Reagentes

Os reagentes e solventes utilizados para a realizacdo dos experimentos

e caracterizacdo dos produtos estéo listados na tabela 2.

Tabela 2 Reagentes

Reagente Procedéncia
Nitrato de prata VETEC
Borohidreto de Sédio VETEC
Acido Tetracloroaurico ALDRICH
Citrato de Sédio VETEC
Acido Nitrico ALDRICH

Estabilizante quimico - alfa

TNS - COTEMINAS
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4.3. Normas técnicas e micro-organismos
As normas técnicas utilizadas foram:

« ASTM E 2149-01 Standard Test Method for Determining the
Antimicrobial Activity of Immobilized Antimicrobial Agents Under
Dynamic Contact Conditions. O microorganismo utilizado para
analise microbioldgica foi a Klebsiella pneumoniae, American
Type Culture Collection No. 4352.

« AATCC Test Method 100-2004 Antibacterial Finishes on Textile
Materials: Assessment of. O microorganism utilizado foi
Staphylococcus aureus (ATCC 6538). AATCC Test Method 147-
2004 Antibacterial Activity Assessment of Textile Materials:
Parallel Streak Method. Os microorganismos utilizados foram
Staphylococcus aureus, American Type Culture Collection No.
6538. Klebsiella pneumoniae, American Type Culture Collection
No. 4352.

* JIZ Z 2801: 2000 Antibacterial products — Test for antimicrobial
activity and efficacy.

4.4, Métodos
4.4.1. Preparacédo do insumo contendo nanoparticulas de prata

A preparacdo de nanoparticulas de prata foi baseada na metodologia
utilizada por Jana et al. [36]. As nanoparticulas esféricas de prata sdo
sintetizadas através da reducdo de um sal de prata (AgNO3) pelo borohidreto
de sbdio (NaBH,) na presenca de um agente estabilizante, o citrato de sodio.

A compatibilizagdo das nanoparticulas de prata com 0s insumos
quimicos utilizados no beneficiamento téxtil foi realizada misturando e
homogeneizando os substratos de forma a se obter uma dispersdo homogénea
com as nanoparticulas estabilizadas.

De maneira que as nanoparticulas de prata permanecam estaveis e haja
compatibilizacdo entre o tecido de algodado para que resistam a diversas
lavacdes, foi proposta a utilizagdo de um encapsulante polimérico bifuncional
gue ancore as nanoparticulas na superficie da fibra de algoddo como ilustrado
na figura 21. Este encapsulante € um produto comercial usado no

beneficiamento téxtil e que contém em sua formulagdo amino silanos.
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Interface organica:
Grupos funcionais que permitem a
compatibilizagdo quimica com a fibra de algoddo

Grpo hidrofilico

do estabilizante

Interfase orgdanica:
Proporciona uma baneira fisica entre
~ ) N os grupos funcionais;
do estabilizante |_, G SEXL SN Altera as condutividades eletrénicas e
j D : ) épticas locais.

Cadeia Lipofilica

grupo funcional

da molécula I
estabilizante

Interface organometdlica:
Estabiliza a superficie das
nanopatticulas de prata;
Ancora as nanoparticulas & fibra
de algoddo.

\
Nanoparticulas e
de Prata

Figura 21 llustracdo da proposta de ancoramento das nanoparticulas de prata as fibras de algodao pelo estabilizante
quimico [46].

4.4.2. Impregnacao das nanoparticulas de prata nos  tecidos de
algodao

A impregnacdo nas fibras de algodao foi realizada no Laboratério de
Transferéncia de Massa — LABMASSA — do Departamento de Engenharia de
Engenharia Quimica e Engenharia de Alimentos da UFSC. Esta atividade foi
realizada sob a orientacdo do Professor Dr. Antonio Augusto Ulson de Souza,
coordenador do LABMASSA.

O substrato téxtil utilizado nos experimentos foi um tecido felpudo pré-
alvejado, 100% algodao, fornecido pela empresa Coteminas S.A. Em todos os
experimentos foram utilizadas amostras nas dimensdes de 10 cm x 10 cm e
avaliadas em triplicata.

A impregnacdo do tecido de algoddo foi realizada em equipamento
foulard, modelo FVH, Mathis, ajustado para um grau de retencdo de liquido,
relativamente a massa de tecido seco (pick-up) préximo de 100%. Apos
impregnacao o tecido foi seco no equipamento rama, modelo LTE-S, Mathis, na
temperatura de 110°C, por um periodo de 10 min. Na figura 22 s&o

apresentadas as fotos dos respectivos equipamentos.
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Figura 22 Fotos dos equipamentos: a esquerda o foulard e na direita o rama — Laboratério de Transferéncia de Massa
da UFSC

O volume de insumo alimentado ao foulard foi de 300 ml, e a velocidade
dos rolos ajustada para o nivel 2 do equipamento (correspondendo a 2 m/min),
pressao de 2 bar e uma Unica passagem, tendo como resultado um valor de
pick-up médio de 81,7%.

4.4.3. Andlise da 4gua residual dos tecidos tratados

O processo de lavacgao foi realizada por imerséo sucessiva das amostras
em agua destilada, utilizando-se uma relagdo de banho de na RB 1:20 (1 Kg de
tecido para 20 L de agua). Foram colhidas amostras para ensaios na 12, 102, e
302 lavacdo, a estrutura utilizada no processo de lavacdo é simples e esta
representada na figura 23.

Este teste foi realizado com o intuito de verificar a liberacdo do aditivo
guimico nanoparticulado durante o processo de lavagem. As amostras foram
encaminhadas para analise de absor¢do atdémica.

Figura 23 Estrutura utilizada para simulagéo do processo de lavagdo — Laboratério de Transferéncia de Massa da
UFSC
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A agua residual proveniente da lavagem dos tecidos tratados com o
insumo foi levada para analisar a liberagédo do produto para o meio de lavacéo.
Esta andlise foi realizada por espectroscopia de absor¢cdo atdmica pelo
Laboratério de Automacdo em Quimica Analitica do Departamento de Quimica
da UFSC.

4.4.4. Avaliacao da atividade antibacteriana

As analises microbiolégicas foram realizadas em quatro diferentes
laboratorios com diferentes metodologias.

Algumas das andlises microbioldgicas foram realizadas no laboratério de
Microbiologia e Fisio Patologia experimental da UNESC sob coordenacéo da
Professora Dr. Tatiana Barichello. Utilizou-se a bactéria Staphylococcus aureus
(ATCC 6538) a fim de se obter uma densidade bacteriana de aproximadamente
2x10° UFC/mL. Uma aliquota desta suspensdo foi retirada com alca
bacteriol6gica de 1lul e inoculado em placa contendo meio de cultura, sendo
realizado no total cinco estrias com 5 mm de distancia entre estas. O tecido foi
cortado com tesoura estéril e aderido sobre o centro das estrias. As placas
foram incubadas a 37° por 24 horas. Apoés incubacéo, foi verificada a presenca
ou auséncia do crescimento bacteriano em cima das estrias.

A metodologia utilizada foi de acordo com as normas técnicas AATCC
Test Method 100-2004 e JIZ Z 2801: 2000.

Algumas das andlises foram realizadas num laboratério particular —
Controlbio — com certificacdo da ANVISA para este tipo de analise. As
amostras téxteis foram inoculadas com uma suspensao bacteriana. No tempo
zero (tempo de contato), foi feita uma contagem de bactérias, com subcultivo
realizado novamente apos ter ficado 1 hora, sob agitacdo constante. Apds o
periodo de incubacédo padrdo a contagem de recuperagdo de células viaveis,
foi realizada.

Foram utilizados para os testes "Tryptic Soy Agar", distribuidos
assepticamente em placas de petri de 90 mm de diametro, solu¢do tampéo e
caldo nutriente.

A metodologia utilizada foi de acordo com a norma técnica internacional
ASTM E 2149-01.
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4.4.5. Caracterizacdo por espectroscopia de UV-Vis

A formacé&o das nanoparticulas de prata também pode ser acompanhada
por espectroscopia UV-Vis, acompanhando o efeito da absorcdo por plasmon
ressonante descrito anteriormente no item 2.3.

A absorcdo de radiacdo visivel geralmente resulta da excitacdo de
elétrons de ligacéo, assim, os picos de absor¢cdo podem ser relacionados com
os tipos de ligacdes dos compostos em estudo [37, 40]. No entanto quando se
trata de dispersfes coloidais, como no caso das nanoparticulas, a lei de
Lambert Beer ndo pode ser aplicada. Sendo também diferente a teoria que
descreve o fenbmeno, como visto no item 2.3., pois as bandas obtidas estédo

relacionadas com o efeito plasmon ressonante [38, 40].

4.4.6. Microscopia de Transmissao Eletrénica (MET)

Para que uma amostra possa ser analisada por MET é necessario que
ela possua alguns nan6metros de espessura, seja limpa, condutora ou estavel
sob a acdo do feixe [39, 40]. O método de preparacdo de amostras de
nanoparticulas coloidais para MET € conduzido pelo depdésito de uma gota da
solucdo em um grid, um filme de carbono amorfo (com 3-5 nm de espessura)
sustentado em uma grade de cobre com 3 mm de diametro, representado na
figura 24. A amostra fica inteiramente pronta quando o solvente evapora
completamente. Devido a rugosidade natural do filme de carbono e da
diferenga de contraste com a nanoparticula, o limite minimo de deteccéo é 1
nm de diametro [39, 40].
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Figura 24 Representacéo do grid [40]
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Todo o estudo de caracterizacdo usando MET foi feito no LCME -
Laboratorio Central de Microscopia Eletrénica da UFSC, em um equipamento
JEOL 2100.

O microscopio eletrénico de transmissdo, € um importante instrumento
na caracterizacdo de materiais nanoestruturados por ter uma resolucdo
subnanométrica. Essa técnica é muito utilizada na analise da morfologia, do
arranjo atbmico e de defeitos de materiais. No caso de nanoparticulas, pode
ser usado na determinacdo do tamanho médio e da forma das mesmas,
engquanto imagens de alta resolucao revelam detalhes a nivel atémico [39, 40].
O feixe de elétrons de alta energia é gerado em um canhéo eletrénico; um
conjunto de lentes condensadoras (Cl, C2 e C3), sdo responsaveis por
transmitirem o feixe até a amostra; a etapa seguinte se constitui de uma lente
objetiva, que recombina os feixes difratados e transmitidos para a formacao da
imagem; um conjunto de lentes intermediarias projeta a imagem em uma tela
ou detector, representado no esquema da figura 25. A recombinacdo dos feixes
difratados e transmitidos com diferentes intensidades resulta na diferenca de

contraste da imagem formada [39, 40].

canhdo |
h amostra
g/
dva objetiva
C i abertura
da objetiva
lentes
Cs intermediarias
f c:
7 b o w2 amostra \ imagem

Figura 25 Esquema de funcionamento de um microscépio de transmisséo [39, 40].
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CAPITULO V

5. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1. Preparagdo das nanoparticulas de prata

Através da sintese descrita no item 4.4.1. a dispersao coloidal de
nanoparticulas de prata foi preparada e homogeneizada aos insumos de
beneficiamento téxtil e as caracterizagOes foram feitas por espectroscopia UV-
visivel e por microscopia de transmisséao eletronica.

Enquanto a reacao ocorre, alguns testes rapidos podem ser feitos para
verificar se a Ag* esta sendo reduzida a Ag®, inclusive saber quando é tempo
de parar a reagao.

Foi coletado durante a sintese, aliquotas do meio reacional e solucfes
aguosas de Na,S e Na,S,03; foram posteriormente adicionados ao meio.
Quando havia ions Ag® presentes na solucdo, observava-se a forma de um

precipitado preto indicando o final da reacéo de reducao [44].

5.2. Analise de espectroscopia UV-visivel da disper  séo coloidal de

nanoparticulas de prata

Foi preparado uma dispersdo aquosa de nanoparticulas de prata com
1000 ppm. No entanto, foi necessaria a diluicdo da mesma, para que o pico de
absorcdo permanecesse dentro do limite de deteccdo do espectrofotometro. A
sintese de nanoparticulas de prata fornece um espectro de absor¢cdo com
bandas de plasmon ressonante na regido de 400 nm, corroborando com os
dados encontrados na literatura [36].

As figuras 26 e 27 a seguir, mostram a dispersdo preparada, 0 espectro
de absorcdo UV-vis das nanoparticulas de prata aquosas diluidas e suas

imagens de microscopia eletronica de transmissao.
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Figura 26 Da direita para a esquerda foto da dispersao coloidal de nanoparticulas de prata preparadas, diluidas da
solucéo original de 1000 ppm
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Figura 27 Espectros de UV-visivel das nanoparticulas de prata diluidas da solugé&o original de 1000 ppm.
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O espectro de absorcdo Optico das nanoparticulas metélicas dominados
por ressonancia de superficie de plasmon, decorrentes de seus tamanhos,
move-se para comprimentos de onda mais longos com o aumento do tamanho
das particulas. A posicdo e a forma do plasmon ressonante sédo fortemente
dependentes do meio dielétrico das nanoparticulas e das espécies adsorvidas
na superficie. De acordo com a teoria de Mie [23] apenas uma Unica banda de
plasmon € esperada no espectro de absorcdo de nanoparticulas esféricas
enquanto particulas anisotropicas podem dar origem a duas ou mais faixas de
plasmon dependendo das formas diferentes das nanoparticulas. O resultado
pratico da teoria de Mie é que para particulas de prata menor do que cerca de
40 nm de didametro, ira mostrar um forte pico acentuado que esta localizado na
faixa entre 380 a 420 nm. Este pico é o resultado de uma combinacdo de
absorcdo e espalhamento de luz devido as interacbes com o campo de
plasmon [21].

Percebe-se na figura 27, pelos espectros obtidos experimentalmente que
as bandas de plasmon sdo ampliadas com uma cauda de absor¢cdo nos
comprimentos de onda mais longos, o que pode ser devido a distribuicdo do
tamanho das particulas [43].

Observa-se ainda que a abertura das bandas de plasmon reflete uma
ampla distribuicdo de tamanhos de particulas compativel com as imagens de
MET.

34



5.3. Analise de microscopia eletrbnica das nanopart  iculas de prata
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Figura 28 No canto superior esquerdo analise espectrofotométrica UV-Visivel do insumo, realizada no LabSiN — UFSC;
no canto inferior esquerdo analise de caracterizagdo por microscopia eletrdnica de nanoparticulas de prata a 100 ppm
em solvente organico xileno, re

A aparéncia morfolégica da dispersdo coloidal das nanoparticulas de
prata foi observada por MET, apresentando nas figuras 28, 29, 30, 31, 32 e 33,
particulas relativamente esféricas com uma distribuicdo ndo homogénea de
dimensdes e formas em acordo com os espectros de UV-visivel.

A técnica de obtencéo de imagens por bright-field consiste em selecionar
o feixe transmitido (seta em verde na figura acima) para obter as imagens,
neste caso o contraste das particulas se da de tal forma que objetos mais
espessos ou mais densos aparecem mais escuros nas imagens (seta verde na
figura 29).

Ja na técnica de dark-field, selecionamos com uso da abertura da lente
objetiva apenas um dos feixes difratados suprimindo todos os outros e fazendo
com que novas imagens se revelem por diferentes escolhas do feixe difratado,
observamos pelas duas imagens de dark-field acima relacionada com duas
condi¢Oes do feixe refratado (setas em azul e amarelo na figura 29).

Observa-se que a dispersao aquosa de nanoparticulas de prata mantém
sua estabilidade tanto na forma concentrada como nas formas diluidas,

sugerindo assim uma reducdo substancial no custo de embalagem e
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transporte, além de utilizar menos agua no preparo do insumo contendo

nanoparticulas de prata.
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Figura 29 Micrografias de MET da dispersdo a 1000 ppm utilizando as técnicas de bright-field, dark field e difratometria

As imagens de microscopia da figura 29 sao referentes a dispersao
coloidal de prata a 1000 ppm — solugéo original. Observa-se nanopatrticulas de
formato esférico como um todo e uma ma distribuicdo de tamanho. A difracao

de raios-x nos informa a policristalinidade das nanoparticulas.
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Figura 30 Micrografias de MET da dispersdo a 100 ppm utilizando as técnicas de bright field, black field e difratometria.

A figura 30 revela imagens da dispersdo coloidal de prata diluida da
solucéo original (concentracado de 1000 ppm) para 100 ppm e as imagens 31 e
32 sao de dispersdes diluidas para 1 ppm. Percebe-se que o tamanho médio
das nanoparticulas esta em torno de 40 nm e que contém uma distribuicdo néo
homogénea corroborando com as analises de UV-visivel. Percebe-se que o
comportamento e estabilidade das nanoparticulas € o mesmo para a solugao
concentrada de 1000 ppm.

As imagens cuja escala apresenta 200 nm a 100 nm foram obtidas em

uma faixa de magnificacdo que varia de 100.000 a 300.000 vezes.
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Nas imagens de dark-field apenas o feixe difratado é selecionado para
se obter o melhor contraste da imagem das particulas e de acordo com a
difratometria pode-secomprovar o carater policristalino das particulas.

Analises mais detalhadas podem revelar tamanho médio de gréo e/ou
orientacdo preferenciais das nanoparticulas. O tamanho médio das particulas e
a policristalinidade podem ser estudadas medindo-se os raios dos anéis
observados nas imagens de difratometria. As analises ndo foram feitas, pois
sdo mais detalhadas e sugerem objetos de estudos futuros.

Podemos atribuir 0 espacamento entre as nanoparticulas ao tamanho

médio do encapsulante ou estabilizante polimérico utilizado.
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Figura 31 Micrografias de MET com diferentes magnificagdes, da dispersdo a 1 ppm utilizando as técnicas de bright-
field, dark-field e difratometria.
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Figura 32 Micrografias de MET da dispers&p a 1 ppm utilizando as técnicas de bright-field, dark-field e difratometria

Observam-se na figura 32, franjas de interferéncia do feixe eletrénico
(setas roxa e vermelha) causadas pela cristalinidade do material, estas franjas
quando observadas com maior resolugéo podem nos revelar informacgdes sobre
estrutura atbmica e parametros de rede do material observado e também

sugere objeto de investigacdes futuras.
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5.4. Téxtil com nanoparticulas de prata e agua residual da lavacéo

Foram observadas alteragfes na cor do tecido felpudo pré-alvejado apods
a aplicacdo do produto a base de nanoparticulas de prata em virtude da
concentracdo utilizada do mesmo. Visando avaliar a influéncia da
concentracdo do insumo na alteracdo da cor das amostras foram realizados
testes com aplicacao do produto nas concentracdes de 5, 10 e 30 ppm, figura
33.

Para a avaliacdo da relacéo entre a concentracédo da dispersao aplicada
do produto na acédo antimicrobiana sobre o substrato téxtil, foram realizadas
analises microbiolégicas nas amostras. Foram também realizados testes de
grau de branco nas amostras beneficiadas, em diferentes condicbes de

concentracdo da dispersao.
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Figura 26 Tecidos felpudos de algodéo tratados com o insumo contendo nanoparticulas de prata e separados para
testes e andlises

Os resultados da analise de branco nas amostras de tecidos felpudo de
algoddo, em diferentes condicdes de concentragdo da dispersao de
nanoparticulas de prata, 5, 10 e 30 ppm, podem ser vistos na Tabela 3.

Tabela 3 Leitura de cor em espectrofotometro (Método Ganz).

Dados
Amostra Grau de Branco
L* a* b* c*
Controle 94,15 -0,08 2,55 2,55 73,23
5 ppm 94,60 -0,36 3,73 3,75 68,92
10 ppm 93,91 -0,60 5,69 5,72 58,20
30 ppm 93,28 -1,03 10,84 10,89 32,75
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Na tabela 3: L* é a luminosidade que indica a variag&@o de branco ao preto; a* é a variagéo de cor do verde ao
vermelho; b* é a variacdo de cor do amarelo ao azul e c* € a cromaticidade que indica a pureza da cor.

Os ensaios de avaliacdo de branco foram realizados no LANTEVE -
Laboratério do SENAI -Blumenau — SC. Na realizacdo dos ensaios da
determinacao da cor utilizou-se o equipamento espectrofotometro Minolta CM-
3700D, e o Software Minolta Spectramatch v3.5D.

A &gua residual proveniente da lavacdo dos tecidos tratados com o
insumo foi levada para analise da liberacdo do produto para o meio de
lavagem. Esta andlise foi realizada pelo Laboratério de Automacdo em Quimica
Analitica do Departamento de Quimica da UFSC.

» Limite de deteccédo da técnica € de 3,47 ppb;

» Limite de quantificacdo da técnica € de 11,6 ppb;

Tabela 4 Resultados da andlise de AAS

[Ag] ppm ABS [Ag+] ppb encont rada
1 0,0113 0,0068
10 0,0261 0,0229
20 0,0236 0,0260
30 0,0213 0,0224

Considerando que todas as amostras analisadas ap6s 30 lavacdes
possuem concentracdo de prata abaixo do limite de quantificacdo da técnica
conforme apresentado na tabela 4, podemos atribuir uma boa eficiéncia ao
encapsulante bifuncional na estabilizacdo e no ancoramento das

nanoparticulas as fibras de algodéao.

5.5. Analise de eficiéncia antimicrobiana do tecido beneficiado com
nanoparticulas de prata
Em um teste preliminar foi feita a impregnagéo do tecido com leite no
aparelho de foulard — este é um teste utilizado pela industria téxtil, rapido,
barato e eficaz para comprovacao do efeito bactericida pelo odor. Os tecidos
impregnados foram mantidos em condi¢cdes de calor e umidade. O tecido

“controle” sem o insumo apresentou mau cheiro em horas; o tecido antes
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tratado com 5 ppm de nanoparticulas de prata apresentou mal cheiro depois de
1 dia; 10 ppm depois de 2 dias e 30 ppm, apos trés dias de calor e umidade.

Este teste comprova o efeito bactericida e bacteriostatico desejavel. O
resultado pode ser relacionado com o teste de branco para se ter uma relacao
entre eficiéncia antimicrobiana e branco 6timo desejavel.

A atividade bactericida dos tecidos foi avaliada complementarmente
conforme a norma japonesa padrdo da industria téxtil: JIS Z 2801 -
Antimicrobial Surface Test Method, concebida para medir quantitativamente a
capacidade de uma superficie antimicrobiana aniquilar ou inibir o crescimento
de microorganismos. Estas analises foram realizadas no Laboratério de
Microbiologia e Fisio Patologia Experimental da UNESC e foi utilizado cepas da
bactéria Gram positiva, Staphylococcus aureus. As amostras da figura 34 séo
respectivamente de 30 ppm e 5 ppm de nanoparticulas de prata, onde ambas
mostraram atividade bacteriostatica porém na amostra 2 que contém 5 ppm de
nanoparticulas de prata houve o crescimento de bactérias, mas numa

guantidade reduzida o que é conferida pela espessura da faixa na amostra.

Arlﬁostrqfll | !

|

Laboratério de Microbiologio e Fisic Potologia Experimental da UNESC

Figura 34 Amostra 1: N&o cresceu por cima do tecido, atividade bacteriostatica positiva; Amostra 2: Cresceu por cima
do tecido, porém houve diminui¢&o na largura da faixa, atividade bacteriostatica positiva.
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De acordo com a norma técnica ATCC 2149 utilizando o microorganismo

Gram negativo, Klebsiella pneumoniae. A eficacia antimicrobiana dos tecidos

foi verificada pela redugdo do nimero de micro-organismos no material téxtil
tratado. Esta analise foi feita pela empresa Controlbio CNPJ: 67.185.108/0001-

77 e reportada na figura 35.

Material: Tecido

Ordem de servico/ano: 01291/2010

Data de entrada: 22/04/2010

Hora de entrada: 10:36

Condicdes de coleta:

Saco plastico

Condicdes de transporte: temperatura ambiente

N.2 de bactérias no tempo | N.2 de bactérias apds 1 h. Reducéo
Amostra zero Klebsiella de contato | 1: 4 % de Reducdo
pneumoniae Klebsiella pneumoniae ggarionicn
Branco 1,7.10° 1,3.10° 0,12 23,52
Tecido ¢/ 1 ppm 1,7.10% 2,9.10* 0.77 82,94
Tecido cf 30 ppm 1.7.10° 9.0.10 3.28 99,94
Tecido ¢/ 10 ppm 17105 1.7.10% 1,00 90,00
Tecido ¢/ 5 ppm 1,7.10° 2,5.10* 0.84 85,29

Responsavel pelo laboratdrio
Maria José Silveira
CRBio 18.098-01

Assistente de microbiologia

Camila Silveira
CRBio 43127/01-D

Controlbio Ass. Técnica Microbiolégica S/S Ltda.

Figura 27 Resultados microbioldgicos reportados pela empresa Controlbio, referente & analise em tecido tratado com

nanoparticulas de prata

A andlise indica uma reducdo do numero de bactérias para a amostra

padrdo (branco). E provavel que esta reducdo tenha ocorrido pela presenca de

residuo de goma ou outro finalizador no tecido que contenha conservantes.

Observa-se a eficacia do tecido tratado com o antimicrobiano a base de

nanoparticulas de prata pela reducdo da bactéria Klebsiella, utilizada nesta

analise, este microrganismo pode ser encontrado na agua, solo e ar.
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CAPITULO VI

6. CONCLUSOES

As nanoparticulas de prata foram compatibilizadas com o insumo
quimico industrial para acabamento téxtil, no que foi realizado 0
monitoramento por espectroscopia de UV-visivel e suas dimensdes
aproximadas foram caracterizadas por microscopia de transmisséao eletronica —
MET.

Essas analises mostraram a estabilidade quimica do coldide em altas
concentragdes e mesmo apos diversas diluigdes.

A eficiéncia antimicrobiana foi confirmada pelas analises microbiolégicas
por metodologias internacionais em diferentes laboratorios corroborando com
as informac0es da literatura.

O insumo quimico nanoparticulado obtido pela compatibilizacdo da
dispersao coloidal preparada com os insumos de beneficiamento téxtil mostrou
boa estabilidade nos tecidos, visto que a impregnacdo mostrou-se eficiente
mesmo apos 30 lavacdes, mantendo as nanoparticulas ancoradas nas fibras
de algodao.

Uma vez impregnadas as nanoparticulas de prata em tecido de algodao,
as mesmas nao saem em Aagua, mantendo a atividade antimicrobiana nos

tecidos por mais tempo.
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