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RESUMO

A modificacdo de tecidos comuns em téxteis capazes de desempenharem
mais do que simplesmente a funcdo de vestir € o que chamamos de tecidos
funcionais. Existem ainda aqueles percebem mudancas no ambiente e respondem a
estas de forma previsivel, estes chamamos de tecidos inteligentes. A
funcionalizacdo de tecidos € uma importante mudanca na fabricacdo de téxteis e
aliada a nanotecnologia - mais especificamente a funcionalizagdo com
nanoparticulas de oxidos - tem evoluido constantemente para produtos cada vez
mais inteligentes, com propriedades de protecdo UV e bactericida, por exemplo.
Além disso, as novas rotas de processamento devem ser pensadas para serem
ecologicamente corretas, com menor consumo de energia e recursos naturais. Com
0 objetivo de contribuir para o desenvolvimento de novos tecidos funcionais, este
trabalho estudou o processo de funcionalizacdo de tecidos de algoddao com
nanoparticulas de ZnO, empregando uma rota de semeacdo de pontos quanticos e
posterior crescimento destas sementes por reacdo hidrotermal em substratos de
algoddo. Foram avaliadas as condigbes de tratamento hidrotermal sobre a
quantidade de ZnO impregnada ao substrato, além da influéncia do tratamento
corona nos substratos antes da etapa de semeacdo, o qual é uma proposta
alternativa a processos tradicionais de pré-tratamento danosos ao meio ambiente,
que empregam enormes quantidades de 4gua e energia. Também foram avaliadas a
durabilidade deste processo de funcionalizacéo, através da simulacdo de ciclos de
lavagem sobre o produto final, bem como o fator de protecdo UV e a atividade
antimicrobiana proporcionadas pela presengca de ZnO no substrato. Os resultados
obtidos mostram que o processo de funcionalizagdo proposto permite a
funcionalizacdo de tecidos de algoddo com nanoparticulas de ZnO, e a presenca
deste material no substrato aumenta significativamente a protecdo a raios
ultravioletas, além deste permanecer impregnado apdés diversos ciclos de lavagem.
Avaliou-se também que a funcionalizagdo com ZnO acrescenta a atividade

antimicrobiana aos tecidos de algodao.

Palavras chave: tecidos funcionais, pontos quanticos de ZnO, descarga corona,
antibacteriano, protecao UV



1. INTRODUCAO

A modificacao de tecidos € um requisito essencial para o desenvolvimento de
produtos téxteis que venham ndo somente ter a funcdo de proteger, mas tambéem
agregar novas funcionalidades. O emprego da nanotecnologia € uma potencial rota
para se alcancar este objetivo. A integracdo de nanoestruturas inorganicas em
substratos flexiveis formados por fibras € um passo essencial para o
desenvolvimento de tecidos funcionais e que permitirdo produzir novos produtos
como roupas de protecado anti-chamas, tecidos inteligentes, dispositivos eletronicos
flexiveis e roupas com tecidos fotovoltaicos, entre outras possibilidades. O emprego
da nanotecnologia também é positivo do ponto de vista da durabilidade, pois os
meétodos tradicionais de agregar propriedades aos tecidos perdem rapidamente a
sua funcionalidade apos algumas lavagens. A maior durabilidade € proporcionada
pelo fato de nanoparticulas possuirem grande relagdo area superficial / volume e
alta energia superficial, logo apresenta maior afinidade com as fibras téxteis.

Um exemplo onde a aplicacdo de novas funcionalidades aos tecidos através
da nanotecnologia pode ser extremamente benéfica estd na capacidade de proteger
a pele humana da exposicéo aos raios ultravioleta (UV). A exposicao solar pode ser
muito benéfica ao ser humano, pois aumenta a resisténcia a varios agentes
patogénicos, contudo em doses altas podem ser extremamente nocivas, causando
graves problemas a saude. Segundo o Instituto Nacional do Cancer, Rio Grande do
Sul estd acima da média nacional no numero de cénceres malignos de pele
chamado de melanoma, também foi levantado pelo mesmo instituto que no ano de
2014 a média de casos foi de 7 para cada 100 mil habitantes.®*

A industria téxtil vem desenvolvendo tecidos adaptados a esta necessidade,
que oferecam protecdo solar e evitando assim danos a pele. Tal funcionalidade é
fundamental para reduzir as lesdes graves em pessoas que trabalham expostas a
luz solar diariamente, além de contribuir para a reducdo da incidéncia de casos de
cancer de pele, por exemplo. >°

Para impulsionar o desenvolvimento de produtos téxteis funcionais, muitos
estudos envolvendo nanoparticulas de 6xido metalicos como TiO,, Al,O3, ZnO e
MgO que possuem atividade fotocatalitica, antibacteriana e propriedades de

absorcdo raios UV vem sendo realizados. Materiais téxteis tratados com essas



nanoparticulas apresentam propriedades antimicrobianas, e de absor¢do UV, sendo
estudadas tanto para aplicaces militares quanto para bens de consumo.’

Em se tratando de cuidados com a saude, 0s materiais téxteis
multifuncionais podem ser utilizados também em aplicacbes hospitalares, atuando
para minimizar os casos de infec¢gbes hospitalares. Em dados da secretaria estadual
da saude, em média no Brasil a cada 100 pacientes internados, 13 adquirem
infeccdo durante o periodo de internagéo e este risco aumenta se o paciente estiver
internado na UTI, devido a exposicdo em procedimentos invasivos. Além disto,
pacientes nestas condicdes muitas vezes sofrem com doencas que afetam as
defesas naturais, dando margem a infeccéo por germes que, em condi¢cdes normais,
nao afetariam. Muitos sédo os esforcos para reduzir as possiveis causas de infeccdes
hospitalares, comissdes de controle, campanhas de conscientizagdo com 0s
profissionais da area da saude e também pesquisas a fim de tornar os objetos
utilizados nestes meios o mais estéreis possivel. &°

A nanotecnologia é uma ciéncia multidisciplinar e aplicada no contexto de
encontrar solucdes a problemas na area da saude conta com profissionais da
quimica, biologia, engenharia, farmacia entre outros para buscar alternativas
nanotecnolégicas que venham melhorar a vida humana. *° A industria de cuidados
com a saude vem desenvolvendo métodos de esterilizacdo, desenvolvendo
materiais para serem utilizados em areas médico hospitalares, incluindo vestuarios,
lencéis e até ferramentas. °

Neste contexto, o 6xido de zinco (ZnO) nanoestruturado se apresenta como
um potencial candidato a agente funcionalizante para materiais téxteis, pois ele
apresenta tanto ag¢do antimicrobiana de largo espectro e também, por ser um
semicondutor com capacidade de absorver fétons em ampla faixa UV. Assim, no
presente trabalho, foi estudada uma rota de funcionalizacdo de um material téxtil a
base de algodao através da impregnacao com nanoparticulas de ZnO, e a avaliacao

de seu desempenho frente a agente microbianos e na absorcao de UV. 312



2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo a funcionalizacdo de tecidos de algodéao
através do tratamento prévio por descarga corona e posterior impregnacao de

pontos quanticos de 6xido de zinco (ZnO).

2.1 Objetivos especificos

e Avaliar a influéncia do tratamento corona nos substratos em relacdo a

qguantidade de ZnO impregnado, bem como a sua adesdo aos mesmos;

¢ Sintetizar e avaliar o tempo de crescimento de pontos quanticos de ZnO para

a sua posterior utilizacdo como semente na impregnacao das amostras de tecido;

e Avaliar a influéncia do tempo de tratamento hidrotermal para crescimento das

sementes e na quantidade total de ZnO impregnado nas amostras;

e Avaliar o fator de protecdo a radiacdo UV das amostras produzidas em funcéo

da quantidade de ZnO total impregnada,;

e Avaliar qualitativamente o nivel de adesdo particulas de ZnO ao tecido

através da simulagédo de ciclos de lavagem;

e Testar atividade antimicrobiana de amostras impregnadas.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Tecidos

Os tecidos sdo materiais téxteis de ampla aplicacdo mercadoldgica. Seu
maior e mais visivel mercado esta relacionado ao desenvolvimento de roupas,
acessorios, decoracdo de casa, tapecaria, estofados, e outros. No entanto, o setor
dos téxteis reforcados com fibras de alta performance esta em constante pesquisa e
crescimento, este tipo de material € desenvolvido para a industria automotiva e séao
utilizados na fabricacdo de pneus de Formula 1, e em partes de carros de alta

qualidade. '

15 as fibras naturais e sintéticas sdo as principais matérias-

Segundo Gries,
primas para fabricacdo de téxteis e possuem uma grande variedades de estruturas,
conforme ilustra a Figura 1.

As fibras téxteis podem ser classificadas em dois tipos: naturais ou sintéticas.
As fibras naturais possuem origem vegetal ou animal e variam em comprimento,
espessura e resisténcia. Para o algoddo, por exemplo, as propriedades citadas
dependem da regido de crescimento do plantio e das condicdes de cultivo. Para a la
essas condicbes sdo influenciadas pela raca dos ovinos e as condicbes de
tratamento dado ao animal. Quanto as fibras sintéticas, estas tém a sua constituicdo
guimica e as condi¢cdes de sintese controlada, as caracteristicas destas fibras
podem ser modificadas conforme as propriedades desejadas. As fibras sintéticas
podem ser produzidas como filamentos de fibras ou fibras (com corte de fio continuo
ou quebrando em pedacos de comprimento definido). A escolha do tipo de fibra que

sera utilizada depende da aplicacdo e das propriedades finais do produto.®
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Figura 1- Classificacdo das estruturas téxteis. Adaptado de (GRIES ™, p. 16)

Quando se trata da producdo de tecidos John e Anandjiwala'’ descrevem a
necessidade de tratamento prévio de suas superficies. Isto, por que € preciso
remover residuos do processamento, melhorar a uniformidade, a natureza hidrofilica
e a afinidade para corantes das fibras. Em tecidos sintéticos, ainda é possivel fazer
o relaxamento das tensdes residuais da fibra oriundas do processo de estiramento
dos polimeros para fabricacédo das fibras. O que determina o tipo de tratamento que
sera realizado € a natureza da fibra — se é sintética ou inorganica - e a forma dessa
estrutura fibrosa. Alguns dos processos comumente utilizados sado apresentados a
seqguir:

o Chamuscagem (Singeing) - Neste processo o tecido € passado por
uma chama, queimando as fibrilas e impurezas. Apés, ele é rapidamente resfriado
em agua para terminar a queima e resfriar o0 material téxtil. Esse processo apresenta
como beneficio a regularizagéo da superficie para as etapas subsequentes.’

o Desengomagem (Desizing) —O método por via Umida mais utilizado
para acabamento téxtil € a engomagem. Ao ser engomado o tecido é tratado por
diferentes tipos de tratamento superficial. Dependendo do tipo de goma utilizada a
remogcdo da mesma pode ser feita com agua quente, enzimas ou peroxido de

hidrogénio. Pode-se dividir as técnicas de remocédo em duas classes, de acordo com

12



a solubilidade do agente engomante: i) insollveis em agua (agentes a base de
amido) e ii) agentes solGveis em agua (PVA e poliacrilatos). *’

o Purga (Scouring) — A purga baseia-se nos principios deremocaodas
impurezas (como pectinas, gorduras e ceras, proteinas e substancias inorganicas)
presentes nas fibras cruas. A purga pode ser realizada de dois modos: como
processo Unico ou em conjunto com outros tratamentos, como branqueamento ou
desengomagem. Este método pode ser aplicado em todo tipo de tecidos e fios. O
processo de remocdo de impurezas é realizado empregando-se uma solucao
alcalina (hidroxido e carbonato de sédio) junto com auxiliares que incluem aditivos
aniénicos (alcoois etoxilados, fenois alcalis etoxilados) e (alquilsufonatos, fosfatos,
carboxilatos). **

. Branqueamento (Bleaching) — Realizado para remover alguma
coloracdo da fibra natural ou adquirida anteriormente. Esse processo, geralmente, &
realizado pela oxidacdo do pigmento natural da fibra por um agente oxidante, ( por
exemplo, o peroxido de hidrogénio). Algoddo é usualmente branqueado com
peréxido de hidrogénio em condicdes alcalinas, com a adicao de silicato de sédio e
sulfato de magnésio para estabilizar o processo e reduzir o dano causado & fibra. *’

. Mercerizacdo  (Mercerization) — Esta técnica € utilizada,
particularmente, em fibras celulésicas. A mercerizacdo envolve o tratamento dos
tecidos em uma solucdo de hidréxido de sddio. Neste processo o hidréxido de sodio
atua na dissolucdo da hemicelulose das fibras e no rearranjo das microfibras de
modo a compactar a fibra e torna-la menos cristalina. Como resultado desta técnica
o algoddo mercerizado apresenta mais resisténcia, brilho e melhora a sua

capacidade de absorc&o de corantes. *’

3.1.1 Algodéo

O algoddo é uma das mais importantes culturas para extracdo de fibras
naturais, tanto para o setor agricola quanto da industria téxtil. Cultivado por diversas
regides do planeta esta matéria-prima apresenta diferentes variedades e
caracteristicas, relacionadas, principalmente, com as suas condi¢cfes de cultivo e de
processamento. No Brasil o cultivo deste material corresponde por

aproximadamente 80% das fibras utilizadas nas fiacdes brasileiras. %
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Quimicamente, as fibras do algoddo sdo formadas por celulose (95% em
peso) e sdo polimeros lineares - de formula [C¢H100s], - compostas por unidades de
glucose conforme mostrada na Figura 2. A celulose tem seu comportamento
influenciado pelo arranjo das moléculas, e embora seja insollivel em agua, grupos
OH" podem ligar-se a ela. Esta caracteristica ajuda no processo de fixacdo de
substancias quimica a sua estrutura. A maioria dos reagentes utilizados no
tratamento de fibras penetra nas suas regibes amorfas e algumas vezes podem

atuar na superficie dos cristalitos, devido a presenca de defeitos. *"?°

) X
A—E £$—6
&1/ N\ 3 L/ 3 \J X/H \\ b
S < \‘ﬁ == <
- ) 9 L
Celulose
(CeH100s),

Figura 2 - Estrutura da celulose. (Fonte: adaptado de Gries 15 pg. 52)

Segundo Gries *°

, a espessura da fibra de algoddo varia entre 1 a 4 dtex
(massa do fio em gramas para 10.000 m de fio), e o comprimento entre 10 a 60 mm,
porém, a maioria das espécimes atinge medidas aproximadas a 25 - 30mm. A
densidade das fibras encontra-se entre 1,50 a 1,54 g/cm®. Os dados citados sdo
influenciados pelo grau de maturidade da planta. Quanto a coloracdo da fibra, este
fator esta relacionado as condi¢cfes do clima e da colheita.

As fibras do algoddo possuem estrutura fibrilar, composta majoritariamente
por celulose, organizada de modo concéntrico em camadas, conforme mostra a

Figura 3 e na descricdo abaixo. **

14



Cuticula Camada de

Parede

primaria

Figura 3 - Representagéo esquematica da fibra de algoddo madura mostrando suas varias camadas.
(Fonte: Adaptado de Dochia 2t pg. 15)

. Cuticula: parte mais externa, fina, ndo celulésica, é a responséavel pela
hidrofobicidade do algoddo em seu estado natural, pois é constituida por ceras,
gorduras, proteinas e pectinas;

. Parede primaria: € constituida por mais de 50% de celulose, ceras,
proteinas e pectinas;

. Parede secundaria: € em sua maioria constituida de celulose, é a
camada mais espessa e cristalina de todas as estruturas;

. Lumen: se observa somente em fibras de algoddo muito maduras, € a
parte mais interna da fibra. Sua constituicio € ceras, pectina e restos de

protoplasma.
3.1.2 Tecidos Multifuncionais

A evolucéo tecnoldégica com foco na industria téxtil tem proporcionado, cada
vez mais, o desenvolvimento de novos produtos com funcionalidades inovadoras.

Os produtos téxteis denominados tecidos funcionais, sGo em sua maioria
formada por revestimentos avancados, que aplicados sobre um produto téxtil, visam
nao somente agregar um componente estético ao material, mas também diversas

hY

outras funcionalidades, como retardamento a propagagdo de chamas, acéo
bactericida, bloqueador de radiacdo UV, apenas para citar alguns exemplos.®?* %
Segundo Afonso ?* ndo existe uma definicdo unanime a respeito do que é um

tecido funcional, porém, este autor caracteriza estes materiais em trés classes de

15



conforme mostra as Tabelas 1,2 e 3.

Tabela 1- Propriedades de Valorizacao Estética e Conforto.

Anti-odor

Propriedades de absorcédo, armazenagem e neutralizagéo de odores (fumo de
tabaco, suor, cheiros a de gordura, etc), através da adicao de ciclodextrinas.

Aromaterapia

Poder terapéutico/energizante/relaxante proporcionado por aplicagdo de
microcdpsulas em processos de ultimagao.

Fotocromico

Alteracéo de cor estimulada por exposi¢céo a determinadas fontes de luz,
proporcionada por aplica¢éo de pigmentos fototropicos (que podem apresentar-se
sob a forma de microcapsulas ou pigmentos fluorescentes.

Capacidade de auto-bronzeamento proporcionada por aplicagdo de microcapsulas

Bronzeador . x
em processos de ultimagao.
. Capacidade de hidratacdo, amaciamento, relaxamento e frescura, através de
Hidratante . ~ ) P
processos de ultimacao em fibras téxteis.
Sensacéo refrescante proporcionada pela fibra ou através da aplicagdo de
Refrescante ¢ prop P plicag

microcapsulas em processos de ultimagao.

Termocrémico

Alteracéo de cor estimulada pela temperatura, proporcionada por aplicagédo de

pigmentos termocrémicos (que podem apresentar-se sob a forma de microcéapsulas).

Perfume/odor

Propriedade de libertagcdo de perfume/aroma/fragrancia (maga, morango, etc)
proporcionada por aplicagéo de microcapsulas.

Cicatrizante

Aumento do poder cicatrizante proporcionado pela fibra ou através de processos de
ultimacao.

Hidréfila

Caracter hidrdéfilo (importante nas sintéticas), proporcionado pela fibra, pela estrutura
téxtil ou incorporada em processos de ultimagéo.

Anti-Celulite

Tratamento proporcionado por aplicagdo de microcapsulas em processos de
ultimacao.

pélo

Retardador de crescimento de

Inibi¢éo do crescimento de pélos proporcionada por aplicagédo de microcapsulas em
processos de ultimago.

Refirmante e Reestruturante

Capacidade de atribuir firmeza e/ou restruturar a pele proporcionada por aplicagédo
de microcapsulas em processos de ultimagao.

Aquacrémico

Alteracdo de cor estimulada pelo contacto com um solvente (agua), proporcionada
por aplicac@o de um estampado.

Vitaminico

Capacidade de libertagéo de vitaminas proporcionada pela fibra ou incorporada por
processos de ultimagéo.

Piezocromico

Alteracéo de cor estimulada pela presséo fisica, proporcionada por aplicacéo de
pigmentos sensiveis a presséao.

Reflexao/brilho

Alteracéo de propriedades de reflexdo e brilho proporcionada pela fibra, pela
estrutura téxtil ou incorporada por processos de ultimagao.

Amaciador

Suavizacéo do toque proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil, por aplicagcdo de
enzimas ou outros processos de ultimagao.

Fonte: Adaptada de Afonso?, pg. 26.

acordo com seu desempenho face aos estimulos que condicionam o produto,
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Tabela 2 - Propriedades de Protegéo.

Acaros Acéo de protegdo contra acaros, proporcionada pela fibra ou incorporada por processos
de ultimacéo.
Bacteriana Acdao de protecao bacteriana, proporcionada pela fibra ou incorporada por processos de
ultimacgao.
Traca Acdao de protecdo ao ataque da traca (importante para fibras proteicas) proporcionada
& pela fibra ou incorporada por processos de ultimacao.
Fanaica Acéo de protegao fungica, proporcionada pela fibra ou incorporada por processos de
9 ultimacao.
UV Acdao de protecao as radiagdes ultravioleta, proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil
ou incorporada por processos de ultimacéo.
Mosquitosfinsetos Age_lo de protecao aos mosquitos e |_nseto~s, proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil
ou incorporada por processos de ultimacéao.
Inflamacéo | |Agéo anti-inflamatdria proporcionada pela fibra.
.- Acéo de protegdo analgésica, proporcionada pela fibra ou incorporada por processos de
Analgésica : ~
ultimacao.
Pollico Acdo de protecdo aos agentes poluidores, proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil ou
& incorporada por processos de ultimacao.
Estatica Acéo anti-estéatica, utilizada em fibras com tendéncia a acumular cargas eletrostaticas,
proporcionada pela fibra ou incorporada por processos de ultimacéo.
Termoregulador Agao de regulacéo de temperatura, prgporcmnada pela fibra, pela estrutura téxtil ou
incorporada por processos de ultimacao.
anifuca Acdao de protecao ao fogo, proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil ou incorporada
gnitug por processos de ultimacéo.
. Acéo de resisténcia a penetracéo da agua, do vento e do ar, proporcionada pela fibra,
Impermeavel o . . <
pela estrutura téxtil ou incorporada por processos de ultimacao.
Hidréfuoa Acéo de resisténcia a penetracdo da dgua, sem impedir a respirabilidade, proporcionada
9 pela fibra, pela estrutura téxtil ou incorporada por processos de ultimacéo.
Stress Acdao anti-stress, proporcionada pela fibra, pela estrutura téxtil ou incorporada por
processos de ultimacéo.

Fonte: Adaptada de Afonso %, pg. 27

Tabela 3 - Propriedades de Facil Cuidado.

No6doa Acdo de repeléncia a manchas, 6leos e sujidade, incorporada por processos de ultimacao.
Borboto Propriedade anti-pilling proporcionada pela fibra ou por processos de ultimagao.
Vinco | |Propriedade anti-amarrotamento incorporada por processos de ultimagao.

Encolhimento

Propriedade que preserva as dimensdes do artigo téxtil, incorporada por processos de
ultimag&o.

Feltragem

Propriedade anti-feltragem incorporada por processos de ultimacao.

Fonte: Adaptada de Afonso 22 pg. 27.




Os tecidos funcionais séo aqueles que ndo somente desempenham a funcao
de vestir, mas também possuem alguma outra funcdo atrelada, como protecdo a
raios UV, por exemplo. Ja os tecidos inteligentes - por exemplo - sdo capazes de
perceber mudancas nas condi¢cdes ao seu entorno e responder a elas de uma forma

previsivel e eficiente. ®1%%3

3.1.3 Funcionalizagcao de superficies téxteis

De acordo com Ventura, 8

a cada ano hd um aumento na procura por
produtos téxteis funcionais e, devido a isso, 0 seu desenvolvimento requer uma
abordagem multidisciplinar, o que leva ao surgimento de inUmeras rotas de
modificacdo de superficies téxteis. Atividade antimicrobiana, resisténcia a
encolhimento, aumento da durabilidade dos tratamentos de pigmentacdo e
tingimento e impregnagcdo de esséncias sdo alguns exemplos onde a
funcionalizacdo da superficie dos produtos téxteis é empregada atualmente. 2’

Uma das rotas de funcionalizacdo mais interessantes envolve a utilizacdo de
materiais nanoestruturados, pois permite a fabricacdo de produtos téxteis
multifuncionais com propriedades controladas e oferecem a possibilidade de se
empregar rotas de producédo mais limpas do que os métodos tradicionais.

Dentre as diversas funcionalidades estudadas, destacam-se a acdo como
blogueador de radiacdo UV, bactericida e anti-chamas. Os 6xidos mais empregados
para este tipo de tratamento sdo os semicondutores como o TiO, e ZnO. % Além
deles, outros estudos descrevem a atuagdo das nanoparticulas de prata
incorporadas em diferentes tipos de tecidos para conferir propriedades como
resisténcia a manchas, acdo bactericida e anti-odores. * 2% ?°

Entretanto, as primeiras aplicagcbes comerciais de tecidos funcionalizados
com nanoparticulas apresentaram baixa durabilidade devido a falta de ligacdes
efetivas entre as nanoparticulas e o substrato. Por isso, novos tratamentos foram
desenvolvidos buscando assegurar uma efetiva ligacdo entre as nanoparticulas e a
superficie téxtil permitindo maior durabilidade ao acabamento durante a vida util do

produto. %
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John ! explica algumas das diversas técnicas desenvolvidas para
modificacdo de superficies, como por exemplo, a introducdo de diferentes grupos
reativos a fim de melhorar a molhabilidade da fibra alterando sua energia superficial,
rugosidade entre outras propriedades. Dentre os tratamentos citados pelo autor

destacam-se:
3.1.3.1 Processo Quimico Umido

Neste processo de transformacdo quimica por via umida, o tecido € tratado
com solucBes acidas ou basicas para que ocorra a inser¢cao de grupos funcionais

polares na superficie das fibras de celulose.
3.1.3.2 Tratamentos com Gases lonizados

Dos métodos utilizados para tratamento de superficies com gases ionizados
destacam-se dois: tratamento a plasma e tratamento corona. Estes tratamentos sao
semelhantes pelo fato de empregarem gases ionizados por acdo de campos
elétricos intensos. No entanto, eles se diferem em relacdo a densidade e a
temperatura dos elétrons e ions que chegam a superficie do material a ser tratado.

A tecnologia de plasma assumiu grande importancia na indastria pelo fato de
ser uma tecnologia mais adequada ao meio ambiente e a saude dos trabalhadores,
pois ndo gera efluente. ?° Tal método do tratamento é muito versatil, pode conferir
diferentes propriedades aos téxteis como hidrofilicidade, hidrofobicidade,
oleofobicidade entre outros. 3! Pode conferir ainda, um aumento do grau de branco,
remocao das gorduras, melhor absorcéo e fixagdo de corantes. A aplicacdo também
e dindmica e pode ser aplicado a diferentes tipos de substratos como algodéo, linho

e 14, por exemplo. 2
3.1.3.2.1 Tratamento a plasma

Plasma, o quarto estado da matéria, trata-se de um gas ionizado
eletricamente neutro, ou seja, com densidade de elétrons equilibrada com a de ions
positivos. 2° O emprego de plasmas em processos industriais ocorre ja ha bastante

tempo, sendo empregado principalmente no tratamento superficial de polimeros
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(plasma frio) para aumentar sua tensédo superficial e melhorar a sua molhabilidade,
permitindo a fixacdo de tintas e adesivos a base d"4gua nestes materiais. O plasma,
geralmente, atua aumentando a adesdo de liquidos a superficie tratada, ou seja,

tornando-as hidrofilicas, conforme mostra a Figura 4.

Figura 4 - Superficie tratada a plasma

(a) superficie sem tratamento (b) superficie tratada (Fonte: Adaptado de
http://www.ugent.be/eal/img/appliedphysics/hydrophilicity.jpg)

Embora a tecnologia a plasma nao seja algo recente, apenas ha pouco tempo
ela foi introduzida na industria téxtii em escala comercial, com o advento dos
chamados plasmas frios, aliada a necessidade de tornar os processos produtivos
ecologicamente corretos, pois permite reduzir drasticamente o consumo de agua e
energia nos processos produtivos.?

O tratamento por plasma frio € um processo de funcionalizacdo quimica de
superficies, essencialmente a seco, onde diversos tipos de grupos funcionais podem
ser inseridos, depende do gas de trabalho escolhido (Ar, He, N2, O, H,O, CO, e
NH3) e dos parametros de operacdo (poténcia, pressao, temperatura, tempo de
vazao).

Alguns exemplos deste tratamento séo: o plasma a base de oxigénio utilizado
para inserir grupos funcionais oxigenados em superficies poliméricas, o plasma de
diéxido de carbono usado para introduzir grupos carboxilicos e o plasma que faz uso
de gases inertes, utilizados para introduzir sitios ativos na superficie polimérica do
material para posterior polimerizacdo do mesmo. *’

A modificacdo de superficies por plasma ja vem sendo estudada
academicamente em diferentes areas, inclusive para a funcionaliza¢do de produtos

téxteis.?303!

Entre os trabalhos publicados, o estudo de Davis*® mostra a
multifuncionalidade de uma superficie téxtil - 50% algoddo e 50% polietileno
tereftalato (PET), onde foi realizada a deposicdo quimica de monbémeros
vaporizados a base de fluor, para obter acdo hidrofébica, e na sequéncia expds o
material ao plasma, obtendo uma grafitizagcdo com agente antimicrobiano cloreto de
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dialildimetilaménio (DADMAC). Testes microbiolégicos em bactérias gram-negativas
e positivas apontaram que o tratamento realizado por Davis®** reduziu a atividade
microbiana, além disso, a ativacdo da superficie do tecido usando plasma aumentou

a durabilidade do efeito hidrofébico.
3.1.3.2.2 Tratamento por Descarga Corona

Corona € um tipo de descarga originada através da aplicacdo de um grande
potencial elétrico entre dois eletrodos metalicos (Figura 5), onde geralmente um dos
eletrodos é recoberto por uma camada de material dielétrico, provocando a
ionizacao dos gases na regiao entre os eletrodos. Algumas das principais aplicagbes
deste tipo de descarga sdo: i) modificar as superficies de materiais para modificar
sua tensdo superficial e aumentar a molhabilidade (Figura 6), ii) neutralizacdo de

cargas estaticas, iii) e em precipitadores eletrostaticos.*

ELETRODO (METALICO) |

MATERIAL DIELETRICO (VIDRO)

FONTE DE \ Oxigénio & 2 q < - Ozénio e
R
ALTA 0. ] Y - ; ‘ o) 9
b fmmrm Separasio O, groeas
Ecr;trada * o * ) *‘ *_’7 *f
e ar
) 2 2 9

: ELETRODO i MET;LICOE I

CORONA

Figura 5 - Sistema corona porta-plano. Fonte: http://www.thermomixbrasil.com.br/enviromix/o-ozonio.

Figura 6 - Aplicacdo de descarga corona em cabos elétricos antes da pintura. Fonte: Corona
Treatment. http://www.dynetechnology.co.uk/
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O tratamento corona age na superficie dos substratos, onde os ions e
elétrons gerados na descarga corona possuem energia suficiente para rompem
algumas das ligacbes interatbmicas nao polares da superficie do material.
Posteriormente, as ligacdes quebradas se recombinam com radicais livres geradas
pela descarga, para formar grupos polares (aldeidos, carboxilas, cetonas) na
superficie da amostra®.

Segundo Giordano®, os parametros que influenciam nas propriedades do
tecido tratado séo: tensdo aplicada, distancia entre a ponta e o filme, tempo de

tratamento, atmosfera utilizada, umidade relativa e temperatura.

3.2 Oxidos de Zinco

O oxido de zinco (ZnO) é um semicondutor binario que pode cristalizar tanto
na forma cubica (blenda de zinco) quanto na forma hexagonal (wurtzita), conforme
mostra a Figura 7. A forma wurtzita é a termodinamicamente mais estavel, nessa
condicdo o ZnO possui como valores de parametros de rede a= 0,3296 mm e c =
0,5209mm. Na estrutura hexagonal do ZnO, cada anion do cristal (oxigénio) € ligado

a um cation (zinco) nos vértices de um tetraedro. 3%’

Figura 7 - Representacéo das estruturas cristalinas de Oxido de Zinco:
(a) Estrutura Wurtzita (b) Estrutura Blenda de Zinco. Fonte: Cauda *p. 135)

Materiais a base de ZnO sdo amplamente utilizados nas industrias devido as
suas propriedades fisico-quimicas. Atualmente, pesquisas focadas em
nanomateriais mostram melhorias nestas propriedades, isto porque a grande razao

area/volume das nanoparticulas de ZnO resultam em uma maior efetividade de
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protecdo UV, atividade bactericida e outras.*® Os cristais de ZnO unidimensionais
tem uma alta relagdo superficie/ volume e sdo muito visados devido a sua alta
mobilidade eletrénica. As diversas morfologias das nanoestruturas podem ser: 0D
(nanoclusters, pontos quanticos e nanoparticulas), 1D ( nanotubos, nanofitas,
nanobastdes ), 2D ( nanoplacas e camadas), e 3D (nanoflores), por exemplo.

Um dos métodos estudados para a sintese de ZnO sobre substratos téxteis,
com a finalidade de funcionalizar a superficie do material, se da através da rota de
sintese hidrotermal. As vantagens deste método para a referida aplicacdo residem
na relativa baixa temperatura necesséria para a operacao do processo, bem como o
baixo custo dos reagentes.

A sintese hidrotermal de ZnO para funcionalizacédo de substratos téxteis pode
ser realizada em duas etapas, denominadas de semeacéao e crescimento. Na etapa
de semeacdo, nanocristais de ZnO produzidos sdo depositados na superficie de um
substrato e atuam como pontos de nucleacdo (ou sementes). A segunda etapa
consiste no crescimento epitaxial das sementes em condi¢cdes hidrotermais. Neste
processo o tamanho, a forma e o grau de cristalinidade dos nanobastdes de ZnO
podem variar de acordo com a concentragcado dos reagentes, temperatura e tempo de
incubacao.’

No método desenvolvido por Athauda,? a fase de semeacdo faz uso dos
reagentes acetato de zinco, hidroxido de sodio e alcool isopropilico. Nesta etapa
ocorre as condi¢cdes para nucleacdo e formacdo das sementes de ZnO, segundo
mostra a reagdo 1. O crescimento das sementes no substrato ocorre em condigdes
hidrotermais (reacfes de dissolucdo/precipitacdo em altas temperaturas, em torno
de 90°C, na presenca de solvente) em solugéo aquosa contendo nitrato de zinco e
hexametilenotetramina (HMTA). Em alta temperatura, o HMTA se decompbe em
formaldeido e amoénia (2), onde a amoénia reage com a agua e produz hidroxilas (3),

gue por sua vez reage com o zinco formando o oxido de zinco (4).

Zn (CH3COO); - 2H,0+ 2NaOH-> ZnO +Na(CHsCOO0); + H,0O (1)
CeHi12N4 + 6 HoO 56 CH,0 +4NH;3 (2)

NH3 + HyO€>NH 4+ OH’ (3)

2 OH +2Zn % €«->Zn0 + H,0 (4)
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De acordo com Leal** no método hidrotérmico o maior desafio é a obtencéo
de nanoestruturas homogéneas em materiais flexiveis, como o tecido de algodéo.
Isso ocorre devido a flexibilidade dos tecidos que muitas vezes se deformam durante
0 processo de crescimento ndo permitindo que todas as regides do substrato
estejam expostas de modo homogéneo ao material da solucgéo.

Por ser considerado atoxico, ter baixo custo e ser facilmente sintetizado, o
ZnO na forma nanoestruturada foi o material escolhido para o desenvolvimento
deste trabalho. Testes de toxicidade in vivo comprovam que ions de zinco nao
causam danos as células de DNA humano e podem ser usados em formulacdes de

produtos para cuidados pessoais. 243

3.2.1 Pontos Quanticos de ZnO

Os pontos quanticos (PQs) sdo nanoparticulas formadas a partir de cristais
semicondutores, e que possuem diametros entre 1 a 7 nm aproximadamente.

Nesta faixa, os efeitos eletronicos relacionados ao confinamento quéantico dos
elétrons nas particulas se modificam em relacdo ao encontrado nos materiais bulk,
pois 0 confinamento quéantico faz com que os elétrons assumam valores de energia
mais elevados. Como resultado, ha uma maior separacao entre os diferentes niveis
de energia dos elétrons, assim como um aumento no valor do band gap. ** 44

A analogia utilizada para explicar este fenbmeno é da chamada “particula em
uma caixa” (Figura 8), onde os estados de energia dos elétrons sdo discretos e
inversamente dependente do tamanho da caixa. Nesta analogia, a caixa é o PQ, as
paredes da caixa sédo a superficie do PQ, logo a largura da caixa é equivalente ao
diametro do PQ. Segundo a equacéo de Schrédinger, a energia dos elétrons nos

diferentes niveis possiveis (n =1, 2, 3, ...) € dada pela relagdo abaixo (Equacao 5)

n?n?

En = 8mlL2 (5)

onde E, é a energia da particula no nivel n, h é a constante de Planck, m é a massa

da particula e L a largura da caixa.

24



Densidade de

SingsaneEnan probabilidade

E; =9h2/8mL2----feeea\oo n=3
E, = 4h2/8mL2---- n=2
E; =h2/8mL2 -}~ n=1
0 L 0 L
X X

Figura 8 — Modelo da particula em uma caixa, mostrando os diferentes niveis de energia, a funcao de
onda e densidade de probabilidade correspondentes para os trés primeiros niveis de energia. Fonte:
adaptado de https://briankoberlein.com/wp-content/uploads/box.

Empregando o modelo da “particula em uma caixa”, podemos ver que quanto
menor for o didametro do PQ, maiores serdo os valores de E permitidos para os
elétrons, assim como a diferenca de energia entre os diferentes niveis e o préprio
band gap.

Uma das caracteristicas mais interessantes e Unicas dos PQs é o surgimento
de uma dependéncia entre o tamanho das nanoparticulas e o valor do band gap
resultante e, por consequéncia, da cor do material, como esta mostrada

esquematicamente na Figura 9. *
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Figura 9 - A divisdo dos niveis de energia em pontos quanticos devido ao efeito de confinamento
guantico, a band gap de semicondutores aumenta com a diminuicdo do tamanho do nanocristal.
Fonte: Sigma Aldrich*®

O ponto quéntico de ZnO tem despertado interesse devido a suas
propriedades luminescentes e baixa toxicidade. Além disso, € um semicondutor
biodegradavel e um material luminescente com valor menor do que 0s pontos
quanticos a base de Cadmio (Cd) tradicionalmente utilizado. "

Devido as suas dimensdes extremamente pequenas, se supde que os PQ’s
possam permear através da estrutura porosa das fibras e impregnar eficazmente o
substrato celulésico, além de impregnar a superficie externa das mesmas e se
manter fixado a ela devida as irregularidades superficiais. Entretanto, até o presente
momento, ndo ha trabalhos publicados na literatura cientifica (acessiveis através do
Portal de Periodicos da CAPES) mostrando a funcionalizacdo de substratos téxteis

com pontos quanticos.
3.2.2 Propriedades oticas e bactericida do ZnO

As radiacdes na faixa do UV podem ser classificadas, de acordo com o
comprimento de onda que possuem: UV-A (320 - 400nm), UV-B (280-320nm) e UV-
C (200-280nm). Cada uma das radiacbes causa um efeito diferente a saude. A

radiacdo UV-A pode induzir o envelhecimento precoce da pele, a radiacdo UV-B
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causa danos ao DNA, gera inflamacao e carcinogénese, por fim UV-C é absorvida
pela atmosfera superior e praticamente ndo chega ao solo. Os efeitos da radiagao
UV sobre o ser humano pode ser amenizado com o0 uso de materiais que podem
absorver/refletir a radiacdo. >*°?

Oxidos metalicos semicondutores, como o ZnO e o TiO,, sdo extensivamente
utilizados em filtros solares devido a sua capacidade de bloquear a passagem da
radiacdo UV sobre toda a gama UVA / UVB (290-400 nm) através de absorcéao,
espalhamento e reflexdo. Essas propriedades sédo determinadas pelo band gap,
indice de refracdo, o tamanho das particulas e a dispersdo das particulas na
emulsdo. *°

A protecdo contra a radiagcdo UV também é um dos requisitos de seguranca
de vestuarios destinados a utilizacdo em condi¢des de servico, no qual ha exposicao
prolongada a radiagéo solar. A radiagdo UV transmitida através do tecido interage
com a pele e pode gerar envelhecimento e até doencas como cancer. % °?

Outro problema comumente enfrentado € que os materiais téxteis produzidos
com fibras naturais sdo um excelente meio para a proliferacdo de microrganismos,
particularmente bactérias e fungos, devido ao fato de permitirem a retencdo de
umidade e agirem como fontes de nutrientes para estes seres vivos. > A
funcionalizacdo de téxteis com ZnO para o fim de protecdo antimicrobiana ja vem
sendo estudada e fatores como concentracdo, morfologia e tamanho de particula

sdo responsaveis pelo efeito nocivo a microorganismos.?°

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 Metodologia
O trabalho realizado foi dividido nas etapas de preparacdo do substrato,

sintese das nanoparticulas de ZnO e caracterizacdo das amostras produzidas,

conforme mostra o fluxograma apresentado na Figura 10.
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Caracterizacao das amostras

Figura 10 - Fluxograma das etapas realizadas no trabalho. Fonte: Autor.
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4.1.1 Matérias — Primas

4.1.1.1 Acetato de Zinco

O acetato de zinco dihidratado (CH3;COO),Zn.2H,0 utilizado foi fornecido pela
Fluka.

4.1.1.2 Hidréxido de Saodio

O Hidréxido de Sadio P.A. (99%), utilizado foi fornecido pela empresa VETEC,
lote DGBC7255.

4.1.1.3 Alcool Etilico Absoluto

O alcool etilico absoluto (99,8%) utilizado foi fornecido pela Neon Quimica.

4.1.1.4 Hexametilenotetramina

A Hexametilenotetramina (CgH12N4), também chamada de HMTA tem peso
molecular 140,199 e foi fornecido pela empresa Dindmica Quimica Contemporanea,
lote73352.

4.1.1.5 Nitrato de Zinco

O nitrato de zinco hexahidratado Zn(NOs3),-6H,0 foi fornecido pela empresas

Sigma-Aldrich e possui massa molar de 297,44q.

4.1.1.6 Tecido de algodéao

Tecido 100% algodéo, de cor branca e marca desconhecida. Adquirido em

loja de produtos téxteis.
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4.1.2 Limpeza do substrato

A limpeza do tecido de algodéo foi realizada para remocéo das ceras, graxas
e outros residuos que possam estar presentes do acabamento do téxtil. Na solucéo
de lavagem utilizou-se 5g de hidroxido de sodio, 1,5g do surfactante Triton-X e 1,5
de &cido citrico diluidos em 500 mL de &gua deionizada *. As amostras em solucao
foram aquecidas a 80°C por 1 hora em agitacéo intensa. Apos o periodo indicado as
amostras foram enxaguadas com &agua deionizada e secadas a temperatura

ambiente.

4.1.3 Tratamento com descarga corona

O equipamento para tratamento corona foi construido empregando uma fonte
de alta tenséo e frequéncia (~40kV a 20kHz), chapas de Al como eletrodos, e uma
placa de vidro de 2mm como dielétrico, conforme mostrado na Figura 11. No
tratamento corona as amostras foram expostas a descarga em ambos os lados do
tecido. Imediatamente ap6s o tratamento corona, as amostras eram colocadas na

solucéo de semeacgéo.

Figura 11 - Equipamento de descarga corona utilizado no desenvolvimento do trabalho.
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4.1.4 Semeacdo com Pontos Quanticos

No procedimento de semeacdo duas solugcdes foram preparadas.
Inicialmente, 0,10 g de acetato de zinco foram dissolvidas em 150 mL de &lcool
isopropilico. Na sequéncia, em um béquer separado, foram dissolvidos 0,030g de
hidréxido de sédio em 15mL de alcool isopropilico. Ambas as solugdes foram
reservadas e mantidas em banho de gelo. Este procedimento foi realizado a fim de
reduzir a cinética de precipitacdo e crescimento do ZnO quando as solucdes fossem

misturadas.!

Apds a mistura das duas solugbes, o sistema é rapidamente aquecido até
40°C empregando um banho maria, onde apoOs alcancar esta temperatura as
amostras foram mantidas por 5 minutos. Aliquotas da solucdo de sintese foram
retiradas em intervalos de 5 minutos para serem analisados através da
espectroscopia UV-Vis e determinacdo do didametro médio dos PQs em funcdo do
tempo, pois 0s PQs crescem rapidamente nesta temperatura de sintese.

ApoOs a sintese dos PQs, a solucao é resfriada rapidamente em banho de gelo
para reduzir a cinética de crescimento dos mesmos, e entdo a amostras de tecido de

algodao séo imersas para a etapa de semeacéao.
4.1.4.1 Determinagédo do Tamanho do Ponto Quantico de ZnO

O tempo de imersdo da amostra na solucédo de semeacdo em temperatura de
40°C foi determinado através do tamanho do ponto quantico. Isso € possivel, pois o
oxido de zinco apresenta efeito de confinamento quéntico quando possui diametro
inferior a aproximadamente 7nm, e esses efeitos podem ser observados na
mudanca do seu band gap 6tico. * Por isto foram utilizados espectros de
absorbancia de UV/visivel para acompanhar as mudancas no didmetro da particula
ao longo do tempo em temperatura de 40°C. Foram coletadas amostra e analisadas
no espectrofotometro pelo periodo de uma hora, amostrando num intervalo de 5
minutos.

Apés fazer a leitura da solucédo de semeacao e obter o grafico de absorbancia

x comprimento de onda seguiu-se o método aprimorado por Meulenkamp®* - método
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do modelo da massa efetiva - onde o diametro dos pontos quéanticos obedece a
equacao 6:

1240 b

Onde o A2 € 0 comprimento de onda em que a absor¢cdo € 50% do que no

pico excitbnicas, onde a= 3,301, b=294,0, c=-1,909 e D é o didmetro da particula.
4. 1.4.2 Ensaio de Saturagao

Para se determinar o tempo minimo necessario de saturacdo do tecido em
imerséo, foi empregado o Principio de Arquimedes. Apdés a pesagem de uma
amostra de tecido seca, esta € imersa em agua. Com o auxilio de uma balanca e um
dispositivo especial, o peso da amostra imersa foi registrada em intervalos de 5 min
até que o valor do peso imerso ndo apresentasse variacdes, indicando que a
amostra ndo estava mais absorvendo agua. Os testes foram realizados em triplicata.

O crescimento das sementes de ZnO no substrato, teve como base o método
hidrotermal desenvolvido por Athauda. A solucdo de crescimento foi preparada

seguindo as seguintes etapas:

» Solucdo A: 7,71g de Hexametilenotetramina dissolvido em 100 ml de agua

deionizada, reservado em banho de gelo;

» Solugdo B: 16,4g de nitrato de zinco e dissolvido em 120mL de &gua

deionizada, reservado em banho de gelo.

» Solucdo final: em um béquer com 350 mL de agua em banho de gelo,

adicionou-se as solucdes A e B.

Posterior a homogeneizacdo das solugdes, aliquotas de 70 ml foram
separadas em frascos. Em cada frasco uma amostra de tecido foi colocado. Os
recipientes foram aquecidos a 90°C e variou-se o tempo de crescimentoem 1, 2 e 3
horas. Passado o periodo sob aquecimento as amostras foram lavadas e secas

naturalmente.
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4.2 Métodos de Caracterizacao

4.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura

Utilizado para visualizar a morfologia do substrato estudado e amostras
impregnadas, um microscopio eletrénica de varredura Hitachi modelo TM3000 do
Laboratério de Design e Selecdo de Materiais (LdSM) e Centro de Microscopia da
UFRGS.

4.2.2 Espectroscopia UV-Vis

Os ensaios de espectroscopia seguiram a norma AATCC Test Method 183-
2004 - Transmissdo ou Bloqueio de Radiacdo Ultravioleta Ponderada
Eritemicamente através de Tecidos. Para medir o Fator de Protecdo Ultravioleta
(UPF) foi utilizado um espectrofotbmetro com esfera de marca Varian, modelo Carry
5000.As amostras foram avaliadas em um intervalo de comprimento de onda de 195
nm a 400 nm.

O Fator de Protecdo foi calculado de acordo com a equacédo (7) que é a
média aritmética das transmissdes ultravioletas efetivas. O fator é obtido com a
comparacao da exposicao ao sol da pele humana desprotegida com a exposi¢céo ao
sol da pele protegida pelo tecido. EA é a incidéncia sobre uma pele com uma
sensibilidade padréo a formagédo de um eritema valor tabela mostrado na Tabela 4,
SA é a irradiacdo do espectro solar em uma determinada regido, no caso desta
norma é Albuquerque, também tabelado e mostrado na Tabela 5, TA = é o valor
medido, ou seja a filtragem que o tecido oferece e AA = intervalo de comprimento de
onda medido (nm).

UPF = TAIOMM EA x SA X AX

T Y400mm gy SA x TA X AA

()

Onde:
EA = Espectro eritemal segundo CIE
SA = Distribuicdo espectral da radiagao
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TA = Transmissao espectral do téxtil
AA= Amplitude da faixa em nm

A= Comprimento de onda em nm

Tabela 4 — Tabela de Funcao de Eficacia Eritemal Relativa (EA)

nm response nm response nm response
280 1.00e+00 320 8.55e-03 360 4. 84e-04
282 1.00e+00 322 5.55e-03 Je2 4 52e-04
284 1.00e+00 324 3.60e-03 364 4.22e-04
286 1.00e+00 326 2.33e-03 366 3.94e-04
288 1.00e+00 328 1.51e-03 368 3.67e-04
290 1.00e+00 330 1.36e-03 370 3.43e-04
292 1.00e+00 332 1.27e-03 a7z 3.20e-04
294 1.00e+00 334 1.19e-03 74 2.9%e-04
296 1.00e+00 336 1.11e-03 376 2.7%e-04
298 1.00e+00 338 1.048-03 378 2.60e-04
300 6.49e-01 340 9.66e-04 380 2.43e-04
302 4.21e-01 342 9.02e-04 382 2.26e-04
304 2.73e-01 344 8.41e-04 384 2.11e-04
306 1.77e-01 346 7.85e-04 386 1.97e-04
308 1.15e-01 348 7.33e-04 388 1.84e-04
30 7 .45e-02 350 6.84e-04 390 1.72e-04
312 4.83e-02 352 6.38e-04 392 1.60e-04
34 3.13e-02 354 5.96e-04 394 1.50e-04
316 2.03e-02 356 5.56e-04 396 1.40e-04
318 1.32e-02 358 5.19e-04 398 1.30e-04
400 1.22e-04

Fonte: AATCC Test Method 183-2004 - Transmittance or Blocking of erythemally Weighted Ultraviolet
Radiation through Fabrics



Tabela 5 — Irradiacdo do espectro solar ao meio dia, 3 de julho, luz solar, Albuquerque, NM

nm W/em%nm nm W/em%/nm nm W/em?/nm
280 4.12e-11 320 3.14e-05 360 5.64e-05
282 2.37e-11 322 3.32e-05 362 £.00e-05
284 3.14e-11 324 3.61e-05 364 6.48e-05
286 4.06e-11 326 4.45e-05 366 7.18e-05
288 6.47e-11 328 5.01e-05 368 7.62e-05
290 3.09e-10 330 5.32e-05 370 7.66e-05
292 2.85e-09 332 5.33e-05 372 7.50e-05
294 2.922-08 334 5.23e-05 374 6.61e-05
296 1.28e-07 336 5.04e-05 376 6.66e-05
298 3.37e-07 338 4.99e-05 378 7.46e-05
300 8.64e-07 340 5.3%e-05 380 7.54e-05
302 2.36e-06 342 5.59¢-05 382 6.42e-05
304 4.35e-06 344 5.35e-05 384 5.85e-05
306 7.19e-06 346 5.34e-05 386 6.26e-05
308 9.68e-06 348 5.37e-05 388 6.72e-05
310 1.34e-05 350 5.50e-05 390 7.57e-05
312 1.75e-05 352 5.89e-05 392 7.16e-05
314 2.13e-05 354 6.13e-05 394 6.55e-05
316 2.43e-05 356 6.06e-05 396 6.81e-05
38 2.79-05 358 5.38e-05 398 8.01e-05
400 1.01e-04

Fonte: AATCC Test Method 183-2004 - Transmittance or Blocking of erythemally Weighted Ultraviolet
Radiation through Fabrics

Para o calculo do percentual de bloqueio de Raios UV-A (315 nm a 400 nm) e
UV-B (280 nm a 315 nm) foram utilizadas as equacdes (8) e (9) respectivamente que
nos deram o valor da transmitancia ultravioleta média e, por fim, através das
equacgodes (10) e (11) calculado o valor do Percentual de Bloqueia de Raios UV-A e
UV-B.

Y308mm TA X AA Y3gonm TA X AL
T(UV — A) = (8) T(UV-B)= (9)
2308nm AA S80nmm A
100%-T(UV-A)  (10) 100%-T(UV-B)  (11)
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4.2.3 Difracéo de Raios — X

O difratbmetro de raios X Philips, modelo X'Pert foi utilizado para a
caracterizacdo do substrato e do ZnO impregnado adaptando um pequena amostra
em um porta amostra com fita adesiva . A analise foi realizada empregando um tubo
de raios X com anodo de cobre, operando a 40 kV e 40 mA. Os espectros foram
obtidos entre 5 a 75 graus (20) empregando um passo de 0,05° e tempo de

acumulacéo de 1s por passo.

4.2.4 Ensaio de durabilidade

O teste de durabilidade visa verificar a adesdo do ZnO ao substrato de
algodao por meio da simulacéo de ciclos de lavagens em méaquinas de lavar roupas
domésticas. O teste foi realizado de acordo com a norma da AACTT.

Para cada 2g de amostra utilizadas no ensaio é feito uma solucéo de 100 mL
de liquido de lavagem contendo 2g/L de detergente comercial da marca Limpol
diluido em &gua. O processo foi realizado em um béquer com agitacdo de 70 rpm
por 12 minutos numa temperatura de 49 + 3 °C. Depois de lavados, os tecidos foram
enxaguados durante 6 minutos utilizando agua corrente. A secagem se deu em
estufa a 50°C.

As amostras foram submetidas a ciclos de 10 e 20 lavagens, posteriormente a
determinacdo do teor de ZnO remanescente nas amostras foi medida através do

ensaio de perda ao fogo.

4.2.5 Perda ao Fogo

Este procedimento foi empregado com o objetivo de se determinar a
guantidade de ZnO impregnado no substrato de algodao, assim como a quantidade
de ZnO que permaneceu aderida ao substrato apés os ciclos de lavagem.

Para a realizacdo deste ensaio foi utilizado cadinhos de porcelana e um forno
elétrico Sanchis. Os cadinhos foram previamente calcinados e posteriormente
pesados. Amostras com aproximadamente 1g foram utilizadas neste ensaio. A curva

de aguecimento atingiu de 900°C, com taxa de 5°C/min com patamar de 50 minutos.
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Apos resfriados, os cadinhos foram pesados novamente e calculado o teor de ZnO

presente nas amostras.
4.2.5.1 Andlise de Variancia

Para andlise estatistica dos resultados utilizou-se a Analise de variancia
(ANOVA) de um fator, com nivel de significancia de 5% executada no software
Microsoft Excel. Onde:

e SQ - soma dos quadrados

e GL — graus de liberdade

e MQ - quadrados médio

e F - é amédia quadrada dos grupos dividido pela média quadrada dos residuos

(entre os grupos)
¢ Valor P - probabilidade de significancia

e F critico — valor critico

Para resultados significativos estatisticamente entre grupos, foi aplicado o
Teste de Tukey com o software PAST.

4.2.6 Testes microbioldgicos

A atividade antimicrobiana das amostras de tecidos de algodao impregnadas
com ZnO foi verificada frente a dois diferentes tipos de bactérias de importancia
clinica e alimentar, uma gram-negativa (Escherichia coli) e uma gram-positiva
(Enterococcus durans), baseado no método descrito por Athauda® com algumas
modificacdes.

As amostras de tecidos foram dividas em quatro grupos: a) tecido sem
tratamento prévio; b) tecido impregnado com ZnO com tempo de crescimento de 1
hora; c) tecido impregnado com ZnO com tempo de crescimento de 2 horas; e d)
tecido impregnado com ZnO com tempo de crescimento de 3 horas.

Cultura pura de ambas as bactérias foram inoculadas em &agar Infusdo
cérebro e coracao (BHI- Brain Heart Infusion) e incubadas a 37C por 24 horas. Apés,
uma diluicdo das bactérias foi realizada coletando colonias da placa e dissolvendo

em solucdo salina até atingir a escala de 0,5 Mac Farland (10® células/mL). Cem
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microlitros desta solug&o foi inoculada em uma placa com meio BHI e incubada a
37°C por 24 horas.

Amostras dos tecidos foram cortadas no tamanho de 2 x 2 cm e submetidas a
radiacdo UV-C por 10 minutos de cada lado. A radiacdo UV-C, foi empregada, pois a
mesma tem o poder de realizar a esterilizacdo de superficies. Realizou-se o ensaio
em triplicata para cada uma das amostras de tecido.

As cepas cultivadas em agar BHI formaram uma cobertura de bactérias sobre
a placa. Apos, as amostras de tecidos com e sem tratamento foram colocadas em
contato com esta cobertura, pelo tempo de 1 minuto sob leve pressédo. Os tecidos
foram transferidos para outras placas de Petri com agar BHI para e incubados a
37°C por 24 horas. Apés o periodo de incubacao foi realizada uma avaliacéo visual
das placas e os tecidos transferidos para tubos com solucéo salina estéril 0,9%. Os
tubos foram agitados com vortex por 1 minuto cada. Da solugdo resultante foi
coletada uma aliquota de 200uL e transferido para microplacas para leitura de OD
(densidade otica) em um espectrofotbmetro de microplacas Kazuaki, no

comprimento de onda 620nm.

4.2.7 Wicking test

A molhabilidade por capilaridade do tecido foi avaliada de acordo com norma
AATCC TM 197 -2011 - Vertical Wicking of textiles. O ensaio conhecido como
Wicking test baseia-se no transporte capilar, ou seja, na capacidade do tecido
transportar liquido. Esta propriedade depende da éarea superficial das fibras que
constituem o tecido, da tenséo superficial e da rede capilar.

Amostras do tecido (algodao puro) e outras 3 com tempos de crescimento
diferentes (1, 2 e 3 horas) foram cortadas no tamanho de 9 X 2 cm.

As amostras e uma régua foram fixadas verticalmente num suporte que
permite a movimentacdo de todo este conjunto, e uma placa Petri com solugéo
aguosa de Rodamina b facilitar a visualizagcédo, foi colocada abaixo do suporte
conforme Figura 12. Um crondmetro foi colocado préximo do aparato para facilitar a

avaliacao por video.

38



lo ' qlo "

T

L

Figura 12 - Wicking test, teste para verificar a molhabilidade dos tecidos.

Um smartphone foi usado para gravar o experimento. A norma empregada
permite duas opc¢bGes de medidas: i) medir o tempo para que a agua suba uma
determinada altura, ou ii) medir a altura percorrida em um determinado periodo de

tempo. Neste trabalho, optou-se pelo primeiro critério de medicéao.
5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracteriza¢cao do substrato

A trama caracteristica de um tecido pode ser vista através da Figura 13, onde
se pode observar a textura irregular dos fios, pois estes sao formados por fibras de
algodao naturais que séo torcidos. Além disso, como mostrado na Figura 13 (a), se
pode observar que o material utilizado trata-se de um tecido plano, pois possui
tramas em angulos retos caracteristicos. A Figura 13 (b) mostra que fibras de
algoddo possuem uma superficie com baixa rugosidade, além de possuirem

diametros e secao transversal variados.
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1 mm 30 um

(@) (b)
Figura 13 - Imagens do tecido de algodao utilizada para este trabalho. (a) Trama do tecido de
algoddo em aumento de 100X. (b) Detalhe da trama.

O difratograma do substrato de algoddo apresenta picos caracteristicos de
celulose do tipo |, segundo banco de dados Powder Diffraction Files (PDF 03-0289),
onde podem ser vistos 0s picos referentes aos planos cristalograficos (110), (200) e
(004) (Figura 14).

As fibras de celulose, geralmente, apresentam cerca 2/3 do seu volume
formado por regides cristalinas e aproximadamente 1/3 de regides amorfas, fator
dependente da origem botanica do material. °® Esta caracteristica dos materiais
celulésicos se manifesta através do surgimento de uma banda larga entre 10 e 40°,

como pode ser visto no difratograma da Figura 14.

(200)

» Celulose
{00-050-2242)

(110)

Intensidade

10 0 0 a0 50 &0 70
Angulo 28

Figura 14 - Difratograma do algoddo sem tratamento.
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5.2 Avaliacdo do ensaio de Molhabilidade do substrato

O ensaio de molhabilidade com amostras (Figura 15) com tratamento corona
apresentaram maior taxa de velocidade de absorcdo de &agua. Comparando
amostras tratadas com ZnO tem velocidade ainda maior frente ao algod&o puro.
Uma maior absorcdo em amostras impregnadas podem estar relacionado a

porosidade, que segundo Chen®® 0 ZnO confere ao substrato de algod&o.

Vertical wicking test
0,14 -

0,12 -
0,1 -
0,08 -

0,06 -

Velocidade (cm/s)

0,04 -

0,02 -

Puro Sem Corona Puro com Corona Impregnadas com ZnO

Figura 15 - Vertical wicking test para amostras com descarga, sem descarga corona e impregnadas
com ZnO.

Andlise de variancia dos resultados (Tabela 6) mostrou que existe diferenca
estatistica ao nivel de 5% entre os grupos. E através do teste de Tukey afirma-se
que amostras impregnadas (3 horas) sdo as que apresentam diferencas

significativas frente ao grupo.

Tabela 6 - Dados do calculo da Analise de Variancia de Vertical wicking test.

Fonte da variacéao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,00343333 2 0,00172 17,16667 0,023 9,55209
Dentro dos grupos 0,0003 3 1E-04
Total 0,00373333 5
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5.3 Avaliacdo do processo de sintese e semeacdo dos PQs de ZnO

A Figura 16 apresenta a série de curvas de absorbancia da solucdo de
sintese dos PQs em funcdo do tempo. Empregando o método de célculo dos
didmetros médios dos PQs descrito no item 4.1.4.2, os valores foram calculados e os
resultados estao apresentados na Figura 17.

T T T T T T T ]
260 280 300 320 340 360 380 400
Wavelength (nm)

Figura 16 - Espectros de absorvancia UV-VIS da solucdo de crescimento coletados com intervalo de
5 minutos a 40°C.
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Figura 17 - Gréfico do crescimento de pontos quanticos segundo o modelo de massa efetiva.
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Baseados nos resultados acima, o tempo de sintese escolhido para produzir
os PQs (sementes) foi de 5 min (tempo para retirada da primeira aliquota), onde o
diametro dos PQs € de aproximadamente 2,98 nm (Figura 17).

A Figura 18 mostra os resultados da analise de difracdo de raios-x para
amostras com tempo de semeagao de 5, 10 e 15 minutos e crescidas durante 3
horas.

O difratograma, Figura 18, apresenta picos em 26 = 16.5°, 22.5°e 34.6°
referentes ao substrato de algoddo (PDF 03-0289), e também s&o observados os
picos de difracdo em 26 de 31,55°, 34,24° e 36,03°, 47,27°, 56,33°, 62,70°, 66,20° e
68,88° caracteristicos da fase wurtzita (PDF 36-1451).

1200
1000

800

600 k %k ——Sem. 05 min./Cresc. 3

Intensidade

——3Sem. 10 min./Cresc. 3

——3Sem. 15 min./Cresc. 3
400

200

10 20 30 40 50 60 70
Angulo 26 (°)

Figura 18 - Comparacéo entre diferentes tempos de semeacdo. Onde ZnO (*), celulose (*)

Para determinar o tempo de semeacao foi realizado um ensaio de saturacéo
do substrato de algodédo. De acordo com os resultados obtidos o tempo necessario
para saturar as fibras de algodao com a solucédo de sintese é de aproximadamente
25 minutos, como mostrado na Figura 19. Devido a isso o tempo de imersdo do
substrato de algodéo foi fixado em 30 minutos. Por se tratar de uma fibra natural, a
razao de aspecto de diametro e comprimento séo irregulares, gerando diferencas no
tempo de absorcéo, entédo foi adotado uma margem de 5 minutos para garantir uma

saturacdo homogénea. *°
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Figura 19 - Gréfico de tempo de saturagdo da fibra de algodéo.

5.4 Analise da etapa de crescimento das sementes de ZnO

A Figura 20 apresenta os difratogramas das amostras semeadas e

submetidas a tratamento hidrotermal para crescimento dos cristais de ZnO, onde é

possivel visualizar um aumento na intensidade dos picos de acordo com o aumento

do tempo de crescimento. O aumento da intensidade dos picos esta relacionado

com o aumento da quantidade de ZnO impregnado ao substrato.

Os resultados

obtidos mostram picos caracteristicos da fase wurtzita (PDF 36-1451) com familia de

planos cristalograficos correspondendo a (100), (002) e (101) respectivamente. ®*
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Figura 20 - Comparagéo entre diferentes tempos de crescimento e identificagdo dos planos
cristalograficos, ZnO (*), celulose (*) e porta amostra metalico (A)

Por meio do ensaio de perda ao fogo foi possivel quantificar o teor de ZnO
impregnado em fung&o do tempo de crescimento e do pré-tratamento com descarga
corona aos tecidos. Se observa pela Figura 21 que ha uma diferenca entre os teores
de ZnO impregnado em funcéo do tempos de crescimento (1, 2 e 3 horas). Para as
amostras que nao foram submetidos ao tratamento corona, ha uma diferenca
significativa no teor de ZnO entre as amostras crescidas em 1h e 2h, porém néo ha
diferenca significativa entre a quantidade de ZnO impregnado para as amostras de
2h e 3h. Quanto aos substratos tratados com descarga corona, os resultados obtidos
para as amostras crescidas em 2 e 3h mostram que a amostra de 2h possui teor
maior de ZnO impregnado. Estes comportamentos inesperados podem estar
relacionados ao fato de que em substratos flexiveis, este deve se manter esticado
durante a fase de crescimento favorecendo o processo de crescimento de modo
homogéneo®. Entretanto, no presente estudo os substratos de algodao tiveram o seu
processo de crescimento realizado dentro frascos reagentes, pequenos demais para
manter as amostras esticadas, além de o tecido estar em contato com as paredes do
frasco, o que pode ter contribuido para estas diferencas.

Os resultados também mostram que a utilizagdo de tratamento corona ndo
resultou em maior impregnacdo de ZnO aos substratos, diferentemente do que foi

reportado por Zille ®e Ibrahim.*

45



Avaliacdo da influéncia do Tratamento Corona e do
tempo de crescimento

14,00

12,00

10,00 I N
8,00 &
600
400
200
0,00

1 hora 2 hora 3 hora

Teor ZnO (%)

Sem Descarga Corona  ®Com Descarga Corona

Figura 21 - Comparacéo de perda ao fogo em diferentes tempos de crescimento e tratamento com
descarga corona.

Andlise dos tecidos impregnados em diferentes tempos de crescimento
mostrou em amostras com 1 hora — Figuras 21 (a), (b) e (c) — ja é possivel constatar
a presenca de ZnO na superficie. Em amostras de 2 horas visualiza-se o
crescimento de nanobastbes, regides sem impregnacdo eram muito pequenas, a
Figura 21 (d) mostra a uniformidade da camada formada. Amostras com 3 horas de
crescimento, Figura 21 (g), (h) e (i), existem ainda areas ndo impregnadas por ZnO ,
pois é possivel visualizar fibras do tecido assim como ZnO que néo estdo aderidos
que possivelmente serdo removidos com lavagem. Contudo é possivel afirmar que
ocorreu e aumento da rugosidade da fibra quando comparada com a fibra de

algodao sem impregnacao.

< ¥Bky- x2@,808 1)
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18k

Figura 22 - Imagens de tecidos impregnados em diferentes tempos de crescimento. (a) Tecido com 1
hora de impregnacgéo x 3.500. (b) Tecido com 1 hora de impregnacao x 20.000. (c) Tecido com 1 hora
de impregnacéo x 40.000. (d) Tecido com 2 horas de impregnac¢éo x 11.000. (e) Tecido com 2 horas
de impregnacgédo x 40.000. (f) Tecido com 2 horas de impregnacao x 33.000. (g) Tecido com 3 horas
de impregnacéo x 6.500. (h) Tecido com 3 horas de impregnacéo x 6.000. (i) Tecido com 3 horas de
impregnacéo x 20.000.

A influéncia do tempo de crescimento de ZnO nos substratos de algodao sem
tratamento e com tratamento de descarga corona foi verificada utilizando analise de
variancia (ANOVA), Tabela 7.

Os resultados obtidos pela ANOVA mostram que para o grupo de amostras
nao tratadas, a partir de 2h a relacdo entre o tempo de crescimento e o teor de ZnO
impregnado ndo mostram diferenca estatistica ao nivel de 5%. Isso pode ser visto
através da comparacdo entre o valor de F calculado e o F tabelado, no qual o F
calculado mostra-se menor que o F tabelado (para 2 e 3 graus de liberdade a 5%).

No grupo de amostras com tratamento corona, Tabela 8, também nao houve
diferenca estatistica entre o tempo de crescimento e o teor de ZnO.
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Tabela 7 — Dados para analise de variancia das amostras sem tratamento sem descarga corona.

Entre grupos 8,4235 2 4,21175 7,75272 0,06527 9,55209
Dentro dos grupos 1,62978 3 0,54326
Total 10,0533 5

Tabela 8 - Dados para analise de variancia das amostras sem tratamento com descarga corona.

Entre grupos 41,0545 2 20,5272 8,13459 0,06143 9,55209
Dentro dos grupos 7,57035 3 2,52345
Total 48,6248 5

5.5 Determinacéao do fator de protecéo UV

A presenca de ZnO semeado e crescido sobre o tecido de algodao reduz
significativamente a transmitancia das amostras ao UV em comparacdo com as
amostras de algoddo puro (curvas Branco), como pode ser visto na Figura 22.

Quanto menor for a transmitancia a radiacao, maior é o fator de protecdo (ASTM).

40 -
——BRANCO
35 -

——EBRANCO-45
30 | e Branco-90
—— 1 HORA
25 4 ——1HORA-45
——1HORA-90
20

2 HORA

2 HORA-45
2 HORA-90
10 - ——3HORA
——3 HORAS-45

=3 HORAS-00

T (%)

Figura 23 - Transmitancia em trés angulos distintos para calculo do UPF e % de UV-A e UV-B

Os substratos de algoddo com tempos de crescimento de 1, 2 e 3h
apresentaram pequenas diferencas de transmitancia na regido do UV-A (400-315
nm), entretanto a relacdo inversamente proporcional entre a transmitancia e o teor

de ZnO impregnado esta coerente. De acordo com os dados obtidos quanto o maior
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tempo de crescimento maior a absorcéo, principalmente na regido UV-A. Conforme
a norma ASTM D6603-12 para rotulagem de téxteis, todas as amostras analisadas
da Tabela 9 se enquadram na classificacdo de protecdo muito boa, como esta

mostrado na Tabela 10.

Tabela 9 - Resultado do UPF das amostras e % de prote¢cdo UV-A e UV-B

Amostrando  Tratada Tratada Tratada
tratada (Lhora) (2 horas) (3 horas)

Tabela 10 - Classificacdo UPF segundo ASTM D 6603 para rotulagem de téxteis

UPF - ASTM D6603

BOA 15-24
MUITO BOA 25 -39
EXCELENTE | SUPERIOR A 40

Apos 10 e 20 ciclos de lavagens ainda se tem o efeito do ZnO bloqueando as
radiagBes UV tanto em amostras com tratamento corona quanto em amostras sem

tratamento, como pode ser visto na Figura 23.
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10 ciclos com corona - 45
——10ciclos com corona - 90
——10ciclos sem corona - 0
——10ciclos sem corona - 45
=10 ciclos sem corona - 90
10 ciclos com corona - 0

=10 ciclos com corona - 45
== 10 ciclos com corona - 90
10 ciclos sem corona - 0
10 ciclos sem corona - 45
10 ciclos sem corona - 90
20 ciclos sem corona - 0
20 ciclos sem corona - 45
20 ciclos sem corona - 90
=20 ciclos com corona - 0
——20ciclos com corona - 45
——20ciclos com corona - 90
20 ciclos sem corona - 0
20 ciclos sem corona -45
20 ciclos sem corona -90

Transmitancia(%)

—— 20 ciclos com corona - 0
——20ciclos com corona - 45
——— 20 ciclos com corona - 90

Figura 24 — Transmitancia em trés angulos distintos para calculo do UPF e % de UV-A e UV-B de
amostras impregnada, com e sem tratamento corona, ap6s 10 e 20 ciclos de lavagens.

ApGs os ciclos de lavagem as amostras tiveram um menor fator de protecéo,
conforme Tabela 11. Assim como mostraram uma reducéo do % de blogueio UV-A e
UV-B se comparado com amostras antes da lavagem.
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Tabela 11-Resultado do UPF das amostras impregnadas com ZnO com e sem tratamento corona e
% de protecéo UV-A e UV-B apds 10 e 20 ciclos de lavagem.

10 ciclossem 10 ciclos com

20 ciclos sem 20 ciclos com

corona corona corgna corona

5.7 Avaliacéo da durabilidade da impregnacao de ZnO

Os resultados de durabilidade Figura 23, mostram que os ciclos de lavagem
reduzem o percentual de ZnO impregnado no substrato de algoddo. Conforme o

esperado, quando maior o numero de ciclos menor a quantidade de ZnO.

Perda ao fogo pés lavagem
14,00
12,00

=
o
o
o

8,00 I 5
6,00
4,00
2,00
0,00

Teor ZnO (%)

Sem 10 Ciclos 20 ciclos
Lavagem

m Com Tratamento Corona Sem tratamento Corona

Figura 25 - % de ZnO residual apds diferentes ciclos de lavagem.

As amostras nao apresentaram diferenca estatistica significativa em 5% entre

0s grupos, conforme valor — p menor que 0,05 e F calculado menor que F critico.
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Tabela 12 -- Dados do célculo da Analise de Variancia para as amostras de perda ao fogo pés
lavagem.

Fonte davariacéo SQ gl \Y[e) F valor-P F critico
Entre grupos 26,7357 5 534714 3,0971 0,10063 4,38737
Dentro dos grupos 10,359 6 1,7265
Total 37,0947 11

5.8 Atividade microbiolégica

Os resultados da atividade microbiolégica mostram que o tecido impregnado
com ZnO apresenta atividade antimicrobiana para as bactérias gram-negativas
(Escherichia Coli) e gram-positivas (Enterococus durans) testadas.

Através da analise visual (Figura 24), o tecido de algodao puro (grupo de
controle) mostrou menor atividade antimicrobiana para bactérias gram-negativas
(Escherichia Coli) do que os tecidos tratados com ZnO, ou seja, a0 se remover 0
tecido da placa ele levou consigo maior quantidade de bactérias aderidas.
Comparando entre tecidos com ZnO, amostras com maior tempo de crescimento (2
e 3 horas) apresentaram maior atividade antimicrobiana.

Para amostras testadas com bactérias gram-positivas (Enterococus durans)
através da analise visual (Figura 25), as placas apresentam menor crescimento da
bactéria e o substrato que teve maior atividade antimicrobiana foi o com ZnO com

tempo de crescimento de 2 horas.

Figura 26 - Placas com E. Coli apds remocao das amostras de tecidos, apresentando diferentes
niveis de transferéncias de bactérias. A numeracgéo é a identificacdo de: (a) Branco; (b) 1 hora de
crescimento; (c) 2 horas de crescimento e (d) 3 horas de crescimento.
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Figura 27 - Placas com Enterococus durans apds remog¢do das amostras de tecidos, apresentando diferentes
niveis de transferéncias de bactérias. A numeracéo é a identificagéo de: (e) Branco; (f) 1 hora de crescimento; (g)
2 horas de crescimento e (h) 3 horas de crescimento.

A quantificacdo das diferencas nas atividades microbiolégicas podem ser
verificadas através dos resultados de densidade 6tica (OD), Figura 26. Comparando
0 substrato de algod&do puro com a amostra de substrato crescido em 2 horas para
bactérias gram-negativas (Escherichia Coli) e gram-positivas (Enterococus durans)
obtivemos absorbancia de 0,0454, 0,387 e 1,634 respectivamente. Estes resultados

estado de acordo com os obtidos na analise visual.

Comparacdao da atividade antimicrobiana em
bactérias gram-positivas e gram-negativas

2,00

1
H
H
—
|
1

1,50

Absorbancia

1,00 +------J---------J - - -

Ml 'l . 8
0,00 - -

Sem ZnO 1 hora 2 horas 3 horas

® Gram-positiva Gram-negativa

Figura 28 - Gréfico de comparacéo da atividade antimicrobiana em bactérias gram-negativas (Escherichia Coli) e
gram-positivas (Enterococus durans) de acordo com o tempo de crescimento.

A andlise estatistica dos resultados (Tabela 12) de absorbancia das amostras
tratadas frente a uma de algod&do puro mostrou ndo haver evidéncia de diferenca
estatistica ao nivel de 5% entre os grupos, tanto para gram-negativas (Escherichia

Coli) quanto para gram-positivas (Enterococus durans).
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Tabela 13- Tabela da andlise de variancia das amostras testadas com bactérias gram-negativas
(Escherichia Coli) e gram-positivas (Enterococus durans).

Fonte da variacéo valor-P  F critico
Entre grupos 0,0034645 3 0,00115 0,0005529 0,99998 4,06618
Dentro dos grupos 16,709496 8 2,08869

negativa

Total 16,71296 11
Entre grupos 0,015194416 3 0,005065 0,00202507 0,999863 4,066181
Dentro dos grupos 20,00845011 8 2,501056

positiva

Total 20,02364452 11

53



6. CONCLUSOES

Com os resultados obtidos neste trabalho, podemos chegar as seguintes
conclusdes:

A impregnacao de tecidos de algodédo com ZnO a partir de pontos quanticos e
crescimento por reacao hidrotermal é efetiva.

As amostras obtidas apresentaram uma boa absorcdo de raios UV em
comprimentos de UV-A e UV-B, mostrando-se potencialmente eficaz para protecdo
solar em produtos a base de algodao.

Pontos quéanticos com diametros de aproximadamente 2,98nm podem ser
utilizadas para a funcionalizacdo de tecidos a base de algodédo, onde funcionam
como sementes para 0 posterior crescimento de ZnO através de uma reacao
hidrotermal.

O tratamento hidrotermal é eficaz para promover o crescimento das sementes
e impregnacdo de uma maior quantidade de ZnO sobre o tecido de algodéo, e além
disso, foi observada uma relacéo direta entre o tempo de tratamento hidrotermal e a
quantidade de ZnO impregnada.

O processo de funcionalizagdo desenvolvido neste trabalho apresentou uma
boa durabilidade e adesdo ao substrato de algoddo, onde mesmo apds diversso
ciclos de lavagens, é possivel manter um elevado teor de ZnO impregnado ao
substrato.

A presenca de ZnO no substrato de algodao reduziu o arraste de bactérias
gram-negativas (Escherichia coli) e gram-positivas (Enterococcus durans),
apresentando portanto uma pequena atividade antimicrobiana, porém ndao em um

nivel estatisticamente significativo.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Através dos resultados e conclusdes deste trabalho, € possivel sugerir alguns
trabalhos futuros:
= Testar tratamento corona em substratos de algoddo com reator de
crescimento com geometria diferente;
» Testar atividade antimicrobiana para diferentes tipos de microrganismos
patogénicos;

= Avaliar o UPF ap0s varios ciclos de lavagens.
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