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RESUMO

A cadeia produtiva téxtil vem buscando constantemente inovagao de seus produtos para atender
a demanda de consumidores por téxteis com caracteristicas e funcionalidades especificas, o que
pode trazer um aumento na competitividade e inser¢cdo no mercado global. Nanoparticulas de
oxido de zinco (ZnO) representam uma boa alternativa para a obtengdo de téxteis
multifuncionais, uma vez que possuem propriedades antimicrobianas e de protecio UV,
podendo ser utilizadas em baixas quantidades e sem comprometer as propriedades dos tecidos.
Além disso, sdo biocompativeis e disponiveis a um custo relativamente baixo. Este estudo,
portanto, visa investigar a obtengdo de um substrato téxtil de composi¢do 100% algodao, com
funcionalidade antimicrobiana e anti-UV pela incorporagdo de nanoparticulas de 6xido de
zinco. Com o objetivo de aumentar a durabilidade ou potencializar os efeitos, foi investigada a
formacdo de complexos de inclusdo com B-Ciclodextrinas (B-CD) previamente fixadas no
substrato de algoddo, utilizando 4cido citrico como agente reticulante e fosfato de sodio
dibésico anidro como catalisador. O enxerto foi realizado pelo método de imersdo-secagem-
fixagdo (pad-dry-cure) utilizando diferentes concentragdes de B-CD (5 a 15 g/L) e de agente
reticulante (2,5 a 5 g/L). A funcionalizagdo com as nanoparticulas de ZnO foi realizada em trés
diferentes concentracdes (1%, 2,5% e 5% m/v), na auséncia e na presenca de B-CD, utilizando
Foulard horizontal na pressdo de 1,5 bar e velocidade de 2m/min. A quantificacdo da f-CD
impregnada ao tecido foi feita pelo método colorimétrico da fenolftaleina e indicou um aumento
da quantidade enxertada com o aumento da concentragdo de B-CD utilizada na reagdo. O
reticulante acido citrico e o catalisador nao contribuiram para o aumento da quantidade
enxertada. A analise da morfologia por microscopia eletronica de varredura (MEV) revelou
uma microestrutura mais lisa e uniforme quando as nanoparticulas de ZnO foram utilizadas em
conjunto com B-CD. Em relacdo a cor, crescentes concentragdes de ZnO promovem o aumento
da diferenga total de cor, principalmente pela alteracdo dos parametros a* e b*, e reducdo do
grau de branco. No entanto, essas alteragdes foram menores na presenca da B-CD. O percentual
de refletancia em uma pequena regido do ultravioleta, entre 360 e 400 nm foi reduzido para as
amostras com ZnO, o que pode ser correlacionado ao aumento da absorc¢ao desta radiagao pelo
tecido. O comportamento térmico das amostras foi avaliado por termogravimetria (TGA) e foi
observada uma redugdo do percentual de perda de massa no principal evento de decomposi¢ao
(entre 250 °C e 400°C) na presenc¢a das nanoparticulas de ZnO. Além disso, as nanoparticulas
promoveram um aumento no residuo carbonaceo gerado, de 0,13% para as amostras sem
tratamento para 25% para as amostras com ZnO, indicando um importante potencial retardante
de chama. Em relagdo a atividade quantitativa antimicrobiana in vitro, foi observada uma
redu¢@o em torno de 80% do niimero de coldnias para bactérias Gram-positivas e inferior a 50%
para bactérias Gram-negativas, sem uma tendéncia definida para as diferentes concentragdes de
ZnO. Com os ensaios para determinacdo do Fator de Protecdo Ultravioleta (FPU) foi
demonstrado que a B-CD ¢ capaz de intensificar a capacidade de protecao, sendo que amostras
controle apresentaram FPU 5, as amostras contendo ZnO apresentaram FPU de 10, enquanto
as amostras contendo B-CD e ZnO obtiveram classificagdo FPU 35-40, antes e apos 5 ciclos de
lavagem a 40°C. Esse resultado indica excelente prote¢do UV e potencial para estudos
subsequentes envolvendo a avaliacdo da durabilidade dos tratamentos.

Palavras-chave: Complexo de Inclusdo. Funcionalizagcdo. Nanoparticulas de ZnO. Prote¢ao
Ultravioleta. Substrato celuldsico. Téxtil.



ABSTRACT

The textile production chain has been constantly seeking innovation in its products to meet
consumer demand for textiles with specific characteristics and functionalities, which
contributes to increase competitiveness and to the insertion in the global market. Zinc oxide
(ZnO) nanoparticles represent a good alternative for obtaining multifunctional textiles, since
they have antimicrobial and UV protection properties, being able to be used in low quantities
and without compromising the properties of the fabrics. In addition, they are biocompatible and
available by a relatively low cost. This study, therefore, aims to investigate the obtaining of a
textile substrate of 100% cotton composition, with antimicrobial and anti-UV functionality by
the incorporation of zinc oxide nanoparticles. In order to increase the durability or the effects,
the formation of inclusion complexes with B-Cyclodextrins (B-CD) previously fixed on the
cotton substrate will be investigated, using citric acid as a crosslinking agent and dibasic sodium
phosphate as a catalyst. The graft will be performed using the pad-drying-cure method with
different concentrations of B-CD (5 to 15 g/L) and cross-linking agent (2.5 to 5 g/L). The fabric
was functionalized with the ZnO nanoparticles in three different concentrations (1%, 2.5% and
5% spm), in the absence and presence of B-CD, using horizontal Foulard at the pressure of 1.5
bar and speed of 2 m/min. The quantification of B-CD impregnated into the fabric was
performed by the phenolphthalein colorimetric method and indicated an increase in the amount
grafted with the increase in the concentration of B-CD used in the reaction. The crosslinker
citric acid and the catalyst did not contribute to the amount of B-CD grafted. Analysis of
morphology by Scanning electron microscopy (SEM) revealed a smoother and more uniform
microstructure when ZnO nanoparticles were used together with B-CD. Regarding color,
increasing concentrations of ZnO promote an increase in the total difference in color, mainly
by altering the parameters a* and b*, and reducing the whiteness. However, these changes were
smaller in the presence of B-CD. The percentage of reflectance in a small ultraviolet region,
between 360 and 400 nm, was reduced for the samples with ZnO, which can be correlated to
the increase in the absorption of this radiation by the fabric. The thermal behavior of the samples
was evaluated by thermogravimetry (TGA) and a reduction in the percentage of mass loss was
observed in the main decomposition event (between 250 °C and 400 °C) in the presence of ZnO
nanoparticles. In addition, the nanoparticles promoted an increase in the carbonaceous residue
generated, from 0.13% for the untreated samples to 25% for the samples with ZnO, indicating
an important flame retardant potential. Regarding the quantitative in vitro antimicrobial
activity, a reduction around 80% in the colonies counting was observed for Gram-positive
bacteria and less than 50% for Gram-negative bacteria, without a defined trend for the different
concentrations of ZnO. Tests to determine the Ultraviolet Protection Factor (UPF)
demonstrated that B-CD is capable of intensifying the protection capacity, as control samples
presented FPU 5, samples containing ZnO presented an FPU of 10 while the samples containing
B-CD and ZnO obtained FPU classification 35-40, before and after 5 washing cicles at 40°C.
This result indicates excellent UV protection and potential for subsequent studies involving the
evaluation of the durability of treatments.

Keywords: Cellulosic substrate. Functionalization. Inclusion Complex. Textile. Ultraviolet
Protection. ZnO nanoparticles.
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1INTRODUCAO

A nanotecnologia, area que atua na sintese, caracterizagao e exploragao de materiais na
regido nanométrica (1-100 nm), tem sido amplamente explorada em diversas areas, visando a
obtencao de estruturas inovadoras e de alto valor agregado. Na escala nanométrica os materiais
exibem novas e aprimoradas propriedades fisico-quimicas e biologicas, bem como fendmenos
e funcionalidades distintas em funcao do tamanho (SIRELKHATIM et al., 2015).

No setor téxtil tem se observado uma evolucdo no uso da nanotecnologia para o
desenvolvimento de fibras téxteis nanocompositas, nanofibras e tecidos com acabamentos com
nanomateriais. Estes artigos téxteis podem ser projetados para suportarem altas solicitagdes
mecanicas e/ou para fornecerem diferentes funcionalidades, tais como retardancia de chama,
repeléncia a liquidos, ag@o antimicrobiana e anti-UV. Da mesma forma, também ocorre um
aumento da demanda dos consumidores por inovagao e por produtos que oferecem propriedades
diferenciadas em termos de conforto, protecao, seguranca e durabilidade dos efeitos funcionais
(BERGLIN, 2013; SOUZA; PACHECO, 2016; TANG; STYLIOS, 2006).

Diversos tipos de nanomateriais podem ser utilizados para atribuir funcionalidades aos
substratos téxteis, como as nanoparticulas metalicas de prata ou de 6xidos metalicos, como
TiO2, ZnO, CuO, Si0,, Al>O3, além de nanotubos de carbono e nanoargila. Dentre estes, as
nanoparticulas de ZnO apresentam grande potencial de uso em artigos téxteis devido a sua forte
atividade antimicrobiana, de protecdo anti-UV e propriedades fotocataliticas. Além disso, essas
nanoparticulas nao sdo toxicas e apresentam custo relativamente baixo (BALTA et al., 2012;
ZAPATA GIRALDO et al., 2019). Um dos métodos mais simples e mais citados na literatura
académica para a incorporagao de nanoparticulas para funcionalizag¢do de substratos téxteis € o
pad-dry-cure (imersdo-secagem-fixacdo). Este processo consiste basicamente em impregnar o
substrato téxtil com uma solugdo do composto antimicrobiano e/ou anti-UV com posterior
secagem e fixacdo em temperaturas e tempos estabelecidos. A impregnacao desta forma pode
ser realizada em equipamento tipo foulard, tradicionalmente utilizado para aplicacdes de
acabamento com resina ou amaciantes (GAO; CRANSTON, 2008; MAGALHAES, 2015;
PATEL; DESAI, 2014).

Um dos grandes desafios no desenvolvimento de téxteis funcionais com nanoparticulas
reside na durabilidade do efeito frente a processos de sucessivas lavagens, por exemplo. Como
estratégia para promover uma ligacdo efetiva da nanoparticula ao substrato téxtil e,
consequentemente, aumentar a durabilidade do efeito, neste estudo foi avaliado o uso de B-

Ciclodextrinas (B-CD).
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As ciclodextrinas sdo oligossacarideos ciclicos, sintetizados pela enzima
glicosiltransferase (CGTase) da familia amilase (JIN, 2013a). Seu formato de cone possui uma
cavidade central hidrofobica e uma concha externa hidrofilica que possibilita a formagao de
complexos de inclusdo com moléculas organicas e inorganicas, acomodando uma variedade de
farmacos e outras substancias lipofilicas (LARIZA et al., 2012; ZAFAR; FESSI; ELAISSARI,
2014). Estes complexos de inclusdo melhoram a estabilidade de substancias sensiveis, impedem
a evaporacdo de compostos volateis e permitem a liberagdo controlada ou prolongada de
agentes ativos. As ciclodextrinas tém sido aplicadas a setores da industria como alimentos,
quimica, cromatografia, catalise, biotecnologia, agricultura, cosméticos, produtos de higiene,
medicina, téxteis, e meio ambiente (CRINI, 2014).

Na literatura, diversos estudos indicam o potencial de nanoparticulas de ZnO para a
obtengao de substratos de algoddo com funcionalidade antimicrobiana e anti-UV (BALTA et
al., 2012; SIRELKHATIM et al., 2015). Também, hé estudos que comprovam que ¢é possivel
obter a fixagdo permanente da B-Ciclodextrina no substrato de algoddo utilizando acidos
policarboxilicos como reticulantes (ANDREAUS et al., 2010; ZORNIO, 2013). O &cido
policarboxilico mais utilizado como agente reticulante ¢ o BTCA (&cido butano 1,2,3,4-
tetracarboxilico), mas compostos menos toxicos e de custo mais acessivel, como o 4cido citrico,
também apresentam potencial para a fixagao da -ciclodextrina no algodao. No entanto, estudos
utilizando acido citrico como reticulante e, também, estudos envolvendo a formacao de
complexos de inclusdo da ciclodextrina com nanoparticulas de 6xidos metalicos sdo ainda
muito escassos.

Em um dos tnicos estudos disponiveis na literatura, Selvam e colaboradores (2012)
avaliaram a combinacao da B-ciclodextrina sulfatada com nanoparticulas de Ag, ZnO e TiO>
para a obtengdo de efeito antimicrobiano em substrato de algoddo utilizando EDTA (4cido
etiolenodiamino tetra-acético) como reticulante. Os autores observaram um aumento
significativo da atividade antimicrobiana nos substratos tratados com ciclodextrina em
comparagao aos nao tratados.

Nesta pesquisa foi investigado, primeiramente, o efeito de diferentes concentracdes [3-
ciclodextrina, de reticulante acido citrico e do uso de catalisador na quantidade de f-
ciclodextrina fixada em substrato de algodao. Diferentes concentracdes de nanoparticulas de
Zn0O foram entdo impregnadas e as propriedades do substrato de algodao com e sem o pré-
tratamento com a ciclodextrina foram avaliadas. Buscou-se, com esta pesquisa, avaliar o
potencial do 4cido citrico no grau de reticulacdo da B-ciclodextrina no algoddo e obter um

substrato téxtil de algoddo com efeitos antimicrobiano e anti-UV prolongados e/ou
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intensificados devido a formacdo de complexos de inclusdo das nanoparticulas de ZnO e -

ciclodextrinas.

1.1  OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Obter um substrato téxtil de algodao com funcionalidade antimicrobiana e anti-UV pela

incorporacdo de nanoparticulas de ZnO e B-Ciclodextrinas.

1.1.2 Objetivos Especificos

a)

b)

g)

Avaliar a impregnagdo da B-ciclodextrina no tecido de algodao utilizando acido
citrico como agente reticulante e fosfato de sddio dibasico anidro como catalisador
pelo método pad-dry-cure;

Avaliar a influéncia das concentracdes da B-ciclodextrina, acido citrico e fosfato de
sodio dibasico anidro (catalisador) na quantidade de B-ciclodextrina enxertada;
Realizar a funcionalizagdo do substrato de algoddao com nanoparticulas de ZnO com
e sem o auxilio da B-ciclodextrina;

Caracterizar as amostras de tecidos de algodao funcionalizadas com ZnO com e sem
B-ciclodextrina em termos de potencial protecdo ultravioleta (FPU), cor, morfologia
(MEV), composi¢do quimica (FTIR) e comportamento térmico (TGA);

Realizar ensaios antimicrobianos in vitro;

Avaliar o efeito da lavagem na protegdo ultravioleta das amostras tratadas.

Avaliar o efeito da lavagem no efeito de protecao ultravioleta das amostras tratadas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FIBRAS TEXTEIS

As fibras téxteis t€ém sido estudadas ha muitos anos objetivando expandir aplicagdes e
desenvolver ou melhorar propriedades de conforto, mecanicas ou fisico-quimicas. Na industria
téxtil, uma fibra pode ser definida como um substrato natural ou manufaturado que ¢ retorcido
para formar fios, os quais serao utilizados na producao de tecidos (MURTHY, 2016).

As caracteristicas das fibras podem variar de acordo com a morfologia ou propriedades
quimicas, fisicas ou mecanicas, sendo subdivididas em fibras naturais ou manufaturadas. As
fibras naturais subdividem-se em celuldsicas e proteicas. As fibras naturais celulosicas podem
ser obtidas a partir do caule, fruto, folhas ou sementes de plantas e incluem, por exemplo, o
algodao, rami, canhamo, linho, abac4, coco e pina. As fibras naturais proteicas sao de origem
animal, destacando-se a seda € a 13 de ovelha. Também sdo obtidas 1ds de outros animais como
cabra, lhama, angora e camelo, porém em volumes menores (ABRAPA, 2020).

As fibras manufaturadas sdo subdivididas em fibras de celulose regenerada e fibras
manufaturadas sintéticas. As fibras celuldsicas regeneradas, também denominadas de fibras
artificiais ou semi-sintéticas, sdo compostas de celulose de origem natural modificada e
parcialmente degradada por processos quimicos. As principais fibras desta classe sao: Rayon,
acetato e lyocell. As fibras manufaturadas sintéticas sao obtidas via reagcdes de polimerizagdo e
incluem como exemplos poliamida, poliéster, polipropileno, polietileno de alto desempenho,

acrilico, modacrilico, spandex, borracha, aramida e politetrafluoretileno (GUPTA, 2008).

2.1.1 Fibras de algodao

As fibras de algodao se desenvolvem a partir de sementes de plantas do algodoeiro da
ordem Malvales, pertencentes a familia das Malvaceas e ao género Gossypium. Atualmente
existem mais de 50 espécies do género Gossypium, mas apenas quatro sdo cultivadas:
Gossypium hirsutum, G. barbadense, G. herbaceum e G. arboreum, sendo que a primeira € a
mais cultivada e responde por mais de 90% da produgdao mundial de algodao (WAKELYN et
al., 2006).

Durante o desenvolvimento na planta do algoddo, as fibras podem sofrer um

alongamento de 1000 a 3000 vezes maior do que seu didmetro. O algodoeiro produz uma das
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formas mais puras de celulose vegetal conhecidas até o momento, sendo que sua utilizacdo data
de 7.000 ou 8.000 anos enquanto os tecidos de algoddo sdo conhecidos de 900 a 200 AC
(BASRA; MALIK, 1984). O algodao ¢ a fibra natural mais importante para a obtencao de
artigos té€xteis para vestuario, decoragdo e produtos industriais, representando a maior parte da
fibra téxtil consumida no mundo.

A fibra do algodao natural ou cru é composta majoritariamente por celulose, seguida de

proteinas, substancias pécticas, ceras e outros constituintes, conforme Tabela 1.

Tabela 1 — Composigdo da fibra de algodao.

Tipo de Constituinte Faixa de Concentraciao % Composi¢ao Tipica %

Celulose 88,0 - 96,0 95
Proteina 1,1-19 1,3
Substancias pécticas 0,7-1,2 0,9
Cinza 0,7-1,2 1,2

Cera 04-1,0 0,6
AcgUcares totais 0,1-1,0 0,3
Acidos orgéanicos 0,5-1,0 0,8
Pigmentos - traco
Outras substancias - 1,4

Fonte: WAKELYN et al. (2006).

A morfologia da fibra do algodao consiste em uma sequéncia de camadas, sendo elas, a
cuticula, a parede primadria, a parede secundaria e o limen, como pode ser observado na

Figura 1.
Figura 1 — Morfologia da fibra de algoddo madura em camadas sobrepostas.
Fibras de Algodio

Cuticula
| Enrolamento ou

p {i{} = £ =
\— Parede secundaria

Fonte: LEWIN (2006).
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O limen se apresenta na forma de um canal central no interior da fibra que permite
absorcao de agua por acdo capilar (FERREIRA, 2004; MURTHY, 2016). Os constituintes nao
celulosicos da fibra responsaveis pela hidrofobicidade, como 6leos, ceras, pectinas e proteinas,
estao localizados na cuticula, na parede celular primaria ou dentro dos limens. No algodao, as
ceras servem como lubrificantes para fiacdo da fibra em fio, no entanto a cera reduz a resisténcia
a tracdo do fio e impede o tingimento e acabamento da fibra (GORDON; HSIEH, 2007).

A cuticula corresponde a parte externa da fibra, recobrindo toda a estrutura. Esta
representa de 0,4 a 1,0 % do peso seco da fibra.

A parede celular secundaria possui mais de 96% de celulose e corresponde a camada
mais espessa da fibra, formada por camadas sobrepostas com alto grau de cristalinidade e com
peso molecular maior do que a celulose da parede primaria. Propriedades de resisténcia a tragao
e abrasdo sdo dependentes do peso molecular médio da fibra de algodado e da organizacdo das
das microfibrilas de celulose na célula secundaria (LIYANAGE; ABIDI, 2019). Enquanto a
parede primaria delimita o comprimento e a finura da fibra, a parede secundaria constituida
puramente por celulose ¢ responsavel por mais de 90% do peso da fibra e determina a
maturidade e a resisténcia da fibra (FERREIRA, 2004). Apos o tratamento para remover os
constituintes nao celuldsicos naturais, o teor de celulose da fibra passa a ser superior a 99%
(WAKELYN et al., 2006).

Quimicamente, a celulose (C¢H10Os)n € um polissacarideo semicristalino formado por
longas cadeias de glicose unidas por ligagdes glicosidicas do tipo B (1-4) (GORDON; HSIEH,
2007; LEWIN, 2006). Estas ligacdes e as fortes interagdes de hidrogénio entre as cadeias de
glicose fazem com que a celulose ndo seja soluvel em agua.

As unidades de repeti¢do da celulose sdo consideradas um residuo de celobiose, que
consistem em duas unidades de D-glicose conectadas por ligagdes B-1,4-D-glicosidicas (Figura
2). A cadeia de celulose possui uma extremidade redutora com um grupo OH no carbono 1, e
outra ndo redutora com hidroxila no carbono 4, esta reatividade estd presente em pequenas

quantidades na celulose sendo assim frequentemente ignorada (LEWIN, 2006).
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Figura 2 — Cadeia molecular da celulose: (a) Com a parte central celobiose e (b) Com grupo final redutor e ndo

redutor da molécula.

CHOH H OH CHOH H oH
a) o o
H (a] oH H HH H i QH H H
S -~
OH H H H o] aH H HH H ]
Q O
OH CHOH H oH CHOH

Unidade de CELULOSE

-

1:03 nm
CELUBIOSE

[u]
cadeia de celulose ~ y

Eftremédade extremidade
nao redutora redutora

Fonte: FENGEL, WEGENER (1989); KLOCK et al. (2005).

Em termos de produ¢do, em 2016, cerca de 106,5 milhdes de fardos (218 kg ou 480
libras por fardo) de fibra de algodao foram produzidos por mais de 50 paises no mundo. Cerca
de 75 % dessa produgdo provém dos paises como India, China, Estados Unidos, Brasil e
Paquistao, sendo os Estados Unidos o maior exportador € o Vietnd o maior importador (FANG,
2018; MURTHY, 2016).

Na Tabela 2 pode ser verificado que o Brasil est4 entre os maiores produtores mundiais

de algodao em pluma.

Tabela 2 — Producido anual de algoddo em mil toneladas (ton x 1.000).

Posicio Pais Producio 2019/20
| india 6.200,00
2 China 5.800,00
3 Estados Unidos 4.336,00
4 Brasil 2.879,00
5 Paquistdo 1.320,00
6 Turquia 815
7 Uzbequistao 641
8 Meéxico 369
9 Grécia 350
10 Argentina 335

Fonte: ABRAPA (2020).
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O Brasil também estd entre os maiores exportadores mundiais de algodao em pluma
(ABRAPA, 2020).

E de senso comum que os artigos de algoddo providenciam propriedades desejadas de
absorc¢ao, respirabilidade e suavidade (XUE et al., 2016). No entanto algumas propriedades
como a baixa resisténcia, durabilidade, resisténcia a vincos e baixa resisténcia a chamas pode
ser melhoradas e outras funcionalidades podem ser atribuidas aos substratos de algoddo por
meio de tratamentos quimicos e/ou fisicos (SINGH, 2006).

O algodao também apresenta algumas propriedades indesejaveis, tais como faceis
sujidades, baixa prote¢do UV e grande propensao ao crescimento de microrganismos, tais como
virus, fungos, esporos e bactérias que podem causar danos aos substratos téxteis.
Microrganismos como Staphilococcus aureus, Bacilus subtilis, Escherichia coli,
Sthapylococcus epidermis e Candida albicans multiplicam-se rapidamente no substrato téxtil
quando encontram calor, umidade e nutrientes favoraveis ao seu crescimento, dai surge a
importancia do tratamento com materiais antimicrobianos, como o 6xido de zinco ZnO

(SOUZA, 2015).

2.2  TEXTEIS FUNCIONAIS

Artigos téxteis estdo presentes em quase todas as atividades do cotidiano, tanto em pegas
de vestuario, artigos para o lar (cama, mesa, banho, cortinas) e at¢ mesmo em aplicacdes
técnicas em areas como automobilistica, aeroespacial, construgdo civil, médica, entre outras.
Nos ultimos anos, visando obter competitividade e aumentar o valor agregado dos téxteis
convencionais, o setor téxtil vem investindo intensamente em pesquisa e desenvolvimento de
materiais funcionalizados, os quais podem proporcionar propriedades especificas como
protecao, conforto e facilidade nos cuidados de limpeza de forma potencializada (BERGLIN,
2013; TANG; STYLIOS, 2006).

Exemplos de téxteis funcionais incluem os téxteis antimicrobianos, antivirais, repelentes
a insetos, té€xteis com protegdo UV, resistentes a chama e ao calor, super hidrofobicos,
antiestaticos, dentre outros. Neste trabalho, foi explorada a funcionaliza¢do de um substrato de
algoddo para a obtencdo de multifuncionalidade antimicrobiana e anti-UV. Estas, portanto,

serdo abordadas de forma mais aprofundada nos préximos subitens.
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2.2.1 Téxteis antimicrobianos

Artigos téxteis do vestuario protegem o corpo humano contra fatores externos, porém
ndo possuem atividade antimicrobiana intrinseca. Pelo contrario, devido a grande darea
superficial e a capacidade de reter umidade, as estruturas téxteis favorecem o crescimento de
microrganismos, os quais podem se multiplicar rapidamente, dependendo da temperatura,
umidade e nutrientes encontrados (CALLEWAERT, et al., 2014; MORALIS et al., 2016).

O tratamento dos materiais téxteis com agentes antimicrobianos pode evitar ou diminuir
a sua contaminagao por bactérias, fungos, acaros e virus, cujos efeitos podem ser indesejaveis
ndo sO para o usudrio como para o artigo té€xtil. A atividade antimicrobiana pode diminuir a
probabilidade de infec¢des e de transmissao de doencas, reduzir a formagdo de odores
desagradaveis gerados pelo suor; e pode melhorar a prote¢do dos produtos téxteis em relagdo a
descoloragdo, amarelamento ¢ reducdo da resisténcia mecanica do tecido (FEITOR, 2013).

As aplicagoes dos tratamentos antimicrobianos se estendem aos téxteis para o lar, como
cortinas, tapetes, toalhas de mesa, tecidos para limpeza de pias e bancadas e, também, em
uniformes industriais, roupas para bebés, vestuario de praia e esportivo. Essa funcionalidade,
além de proporcionar conforto, higiene, seguranca e durabilidade ao material téxtil, acarreta
produtos de alto valor agregado e contribui para a expansao do mercado (RAVINDRA et al.,
2010). Portanto, a medida que os consumidores estdo cada vez mais conscientes das
implicacdes na higiene pessoal e dos riscos para a satde associados a alguns microrganismos,
a demanda por téxteis antimicrobianos tem apresentado um grande aumento nos ultimos anos.

Em relacdo a infec¢des e transmissao de doencas, um dos ambientes mais suscetiveis a
contaminag¢do de agentes patogénicos ¢ o ambiente médico e hospitalar. Desta forma, o
desenvolvimento de téxteis antimicrobianos tem sido voltado a este meio em diversos produtos,
como jalecos, mascaras e batas cirurgicas. Aplicagdes em curativos, ataduras, gazes e fios de
sutura também sao promissoras, pois podem prevenir infecgoes em lesdes (CZAJKA, 2005).

Artigos téxteis podem estar expostos a agdo de microrganismos como bactérias e fungos
durante a etapa de producao, uso, armazenamento ou em ambientes hospitalares, onde estima-
se que 5% de todos os pacientes internados sdo contaminados durante o internamento por
bactérias Escherichia coli (E. coli), Klebsiella pneumoniae (K. pneumoniae), S. aureus e P.
aeruginosa. (MAGALHAES, 2015).

A importancia dos téxteis médicos ficou evidenciada diante da pandemia de
Coronavirus, provocada pela COVID-19, a qual causou o colapso dos sistemas globais de

saude. Nesse contexto, no qual os profissionais de saude e a populagdo em geral devem se



24

proteger, o desenvolvimento de téxteis antimicrobianos para confec¢ao de uniformes médicos
e mascaras faciais foi impulsionado visando contribuir para a redug@o do risco de transmissao
do virus (PALMIERI; PAPI, 2020).

Diante desta demanda, as industrias téxteis vém desenvolvendo diversos métodos para
producdo de artigos com funcionalidade antimicrobiana, seja na fase de acabamento ou
incorporados em fibras sintéticas antes da fiacdo ou da extrusdo por via iumida (MORALIS;
GUEDES; LOPES, 2016). Para fibras téxteis sintéticas, a incorporagao do antimicrobiano
durante a formagdo da fibra permite que este seja liberado lentamente durante o periodo de
utilizagdo do material (MAGALHAES, 2015; GAO; CRANSTON, 2008). Muitas inovagdes
relacionadas a tratamentos quimicos ¢ fisicos também vém surgindo com o intuito de aumentar
a compatibilidade entre o agente antimicrobiano e o substrato téxtil e, consequentemente,
aumentar a durabilidade do efeito. A escolha do método depende principalmente das
caracteristicas do agente antimicrobiano e do tipo de fibra.

O efeito antimicrobiano em téxteis, dependendo da abordagem utilizada, pode atuar de
duas maneiras diferentes, por contato ou difusdo. Por contato, os agentes sdo colocados na fibra
e ndo se dispersam, agem apenas se o microrganismo tocar a superficie téxtil. Ja por difusdo, o
agente estd na superficie da fibra ou na matriz polimérica e migrard do tecido para o meio
externo para agir contra os microrganismos (MORAIS; GUEDES; LOPES, 2016).

Um dos métodos mais simples de aplicacdo de agentes antimicrobianos € mais citados
na literatura académica € o pad-dry-cure (imersdo-secagem-fixac¢do). Este processo consiste
basicamente em impregnar o substrato téxtil com uma solugdo do composto antimicrobiano
com posterior secagem e fixagdo em temperaturas e tempos estabelecidos em equipamento tipo
foulard, utilizado para tingimento e aplicacdes de acabamento com resina ou amaciantes
(MAGALHAES, 2015; RISTIE et al., 2011). Neste método, apresentado na Figura 3, o tecido
¢ transportado por cilindros através de uma solucdo do aditivo a ser aplicado e, na etapa
seguinte, passa entre cilindros emborrachados com controle de pressao. O par de rolos remove
o0 excesso da solucdo e define a quantidade desejada do revestimento no o material téxtil (GAO;
CRANSTON, 2008; GRIES et al., 2016; PATEL; DESAI, 2014). Em seguida o substrato
podera passar por secagem e cura em estufa.

Uma das vantagens deste método € ser aplicdvel em substratos té€xteis naturais ou
sintéticos. Sua desvantagem ¢ a duracdo da atividade antimicrobiana, a qual sera dependente da

afinidade do composto com a fibra (GAO; CRANSTON, 2008; PATEL; DESAI 2014).
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Figura 3 — Representacdo esquematica do processo de revestimento de téxteis.

Rolo de aperto Resfriamento
(&) + Enrolamento

Aquecimento

Solugio de Impregnacdo

Fonte: Adaptado de GRIES et al. (2016).

Os téxteis antimicrobianos podem ser desenvolvidos usando uma variedade de agente
ativos, como triclosan, metais (prata, cobre, ¢ sais metalicos), fenois, compostos de amodnio
quaternario, cloroamina, peroxido de hidrogénio, iodeto, ozonio ¢ organometalicos (SUN;
WORLEY, 2005). Embora os agentes antimicrobianos sintéticos inibam o crescimento de
microrganismos nos substratos téxteis, a maioria deles pode ser toxico causando efeitos
indesejaveis a saude e ao meio ambiente. Sendo assim, ¢ recomendado que, durante o estudo
de desenvolvimento de um material téxtil com atividade antimicrobiana, leve-se em
consideragdo a seguranga do produto a saide humana, a ndo toxicidade e biodegradabilidade
para atender metas de conformidade ambiental.

De acordo com suas fungdes, os agentes antimicrobianos podem ser classificados em
dois grupos: materiais biocidas e biostaticos. As fungdes biostaticas ou bacteriostaticas inibem
o crescimento de microrganismos e previnem a biodegradagdo dos materiais téxteis. Agentes
biostaticos podem ser utilizados para a preservagdo de materiais téxteis e o para o controle de
odores, mas estes agentes ndo impedem a transmissdo de doencas devido a suas limita¢des de
atuacdo. Materiais biocidas ou bactericidas sdo frequentemente denominados materiais
antibacterianos. Estes sdo capazes de matar os microrganismos, eliminando seu crescimento,
protegendo o usudrio contra agentes biologicos (SUN; WORLEY, 2005)

Uma série de requisitos devem ser atendidos para que o tratamento final antimicrobiano
de um material téxtil seja considerado ideal. Primeiro, o tratamento deve apresentar a atividade
seletiva para organismos indesejaveis sem provocar irritagdes, alergias ou riscos ao
consumidor. Segundo o tratamento deve permanecer no substrato por mais tempo possivel,
tendo boa solidez a lavagem doméstica para longa durabilidade do efeito. Terceiro, o tratamento
ndo deve comprometer as propriedades ou aparéncia do substrato e, por fim, ndo deve ser

prejudicial ao usudrio e ao meio ambiente (MURUGESH BABU; RAVINDRA, 2015).
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A acdo dos agentes antimicrobianos aplicados em téxteis podem até reduzir a densidade
da microbiota que reside na pele, mas ndo devem elimina-las completamente, ja que estas
bactérias ndo patogé€nicas sao importantes para saude da pele do usuario. Até o momento, nao
ha evidéncias de que o uso de artigos téxteis antimicrobianos altere a microbiota natural da pele
favorecendo o crescimento de bactérias patogénicas (GAO; CRANSTON, 2008).

Os tecidos de origem vegetal tornam-se mais suscetiveis ao ataque de microrganismos
do que os tecidos sintéticos devido a sua estrutura porosa hidrofilica reter agua, oxigénio e
nutrientes, proporcionando um ambiente ideal para a proliferacdo de microrganismos. Os
nutrientes podem ser oriundos de produtos utilizados no acabamento téxtil, como derivados de
amido, proteina, gorduras, 6leos e residuos adquiridos durante o uso (BORYO, 2013;
GUTAROWSKA; MICHALSKI, 2012; LIU; REN; LIANG, 2015). As fibras artificiais
celuldsicas tém um baixo grau de cristalinidade e uma elevada capacidade de retengdo de adgua,
por isso, assim como o algoddo, sdo mais favoraveis a degradacdo por bactérias e fungos
(GUTAROWSKA; MICHALSKI, 2012). Desta forma, os acabamentos antimicrobianos nestes
tipos de substratos, além de promoverem um efeito de protecdo, possibilitam a obtencao de
produtos diferenciados que protejam o corpo humano contra a agao da radiacdo UV e, também

como agente antimicrobiano.

2.2.2 Téxteis com proteciao contra radiacio ultravioleta (UV)

O sol apresenta um espectro continuo de radiagdo eletromagnética com diferentes
comprimentos de onda (A), onde a radiagdo ultravioleta (RUV) esta entre 100 - 400 nm,
enquanto o intervalo de luz visivel fica entre 400 - 780 nm e a radiagdo infravermelha esta
localizada a partir de 780 nm. Do total da radiacdo emitida pelo sol, aproximadamente 56%
corresponde a radiagdo infravermelha, 39% corresponde a luz visivel enquanto os 5% restantes
sdo atribuidos a radiagdo ultravioleta. Embora corresponda a menor fragao da radiagao solar, a
incidéncia da radiagdo UV sobre a pele humana, a depender do comprimento de onda e da
intensidade da radiag¢do, pode provocar danos irreversiveis as células e DNA, ocasionando
desde o envelhecimento precoce até o cancer de pele (BALOGH et al., 2011) De acordo com o
comprimento de onda, a radiacdo UV apresenta subdivisdes nomeadas UVC (100 - 290 nm),
UVB (290 - 320 nm) e UVA (320 — 400 nm), cujas caracteristicas estdo apresentadas no
Quadrol.



Quadro 1 — Faixa do Ultravioleta em UVC, UVB e UVA e caracteristicas de efeitos.
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Radiacéo

Comprimentos de

onda (1) (nm)

Caracteristicas das Radiacoes

uvcC

100 - 290 nm

A camada de 0zonio absorve 100% da radiagdo UVC, entretanto, o uso
do gés clorofluorcarbono (CFC) danifica a camada de o0zonio,
oferecendo risco de formacao de cancer de pele (HOSSAIN; RAHMAN,
2015a)

UVB

290 - 320 nm

Pode causar queimaduras na pele. Cerca de 1% a 10% da radiagdo UVB
chega a superficie terrestre, sendo o restante filtrado pela camada de
ozonio. Em atividades ao ar livre recomenda-se o uso do protetor solar
ou cobrir-se com roupas revestidas com agente de protecdo ultravioleta

(HOSSAIN; RAHMAN, 2015a).

Pode causar o fotoenvelhecimento, desenvolvimento de catarata,
alteracdes celulares que podem levar ao cancer de pele. Em pessoas em
idade avangada e pele clara pode ocorrer vermelhiddo e queimadura com
mais intensidade. A radiagdo UVB interage diretamente com o DNA,
produzindo mutagdes nos dimeros de pirimidina que estdo associadas ao
cancer de pele (carcinoma de células basais e carcinoma de células

escamosas (BALOGH et al., 2011; LOPES; CRUZ; BATISTA, 2012)

UVA

320 — 400 nm

Os raios UVA tém menos energia entre os raios UV e sdo constantes o
ano todo, com maior intensidade entre 10:00 h e 16:00 h. Esses raios
podem causar danos a longo prazo, pois penetram profundamente na
pele. Exposigdes prolongadas podem causar queimaduras, cancer de
pele e envelhecimento precoce e pigmentacdo da pele, através do
escurecimento da melanina pela foto-oxidacdo presente nas células das
camadas externas da epiderme (LOPES; CRUZ; BATISTA, 2012)
(HOSSAIN; RAHMAN, 2015).

Fonte: Elaborado pelo Autor (2020).

Um meio de prote¢do contra os efeitos nocivos da radiagdo ultravioleta sdo os foto

protetores, também chamados de protetores solares, os quais podem ser compostos filtros

organicos e inorganicos, sendo que os organicos sao bloqueadores quimicos € os inorganicos

sdo bloqueadores fisicos. A protegdo contra a radiacdo UV pode ser indicada pelo fator de

protecdo solar (FPS), utilizado para produtos cosméticos, como os protetores solares. Este

indice pode ser determinado por métodos in vitro e in vivo e relaciona o tempo de exposi¢ao

segura ao sol com a prote¢do com o tempo de exposicao sem protecao (HAN; YU, 2006).

A crescente preocupacdo dos consumidores com os efeitos nocivos da exposi¢cdo a

radiagdo tem feito com que estes busquem itens adicionais que vao além dos protetores solares.
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Este comportamento vem impulsionando o desenvolvimento de vestimentas e acessorios com
protecao UV.

O indice de protegao contra a radiacao ultravioleta dos artigos téxteis ¢ medido pelo
Fator de Prote¢ao Ultravioleta (FPU). Diferentemente do FPS que est4 relacionado ao tempo
que a pele protegida pode ficar exposta ao sol sem apresentar danos, o fator de protecdo
ultravioleta esta relacionado ao percentual de raios UVA e UVB que atravessam o substrato
téxtil. Fatores como o tipo de fibra, cor, padronagem, textura, espessura, rigidez e umidade dos
tecidos, além dos métodos envolvidos na confec¢ao de vestimentas ¢ acessorios influenciam o
fator de protecdo dos artigos téxteis (HAN; YU, 2006).

Em geral, os tecidos fabricados com fibras firmemente tecidas, com tramas fechadas e
fios com espessura elevada oferecem mais prote¢ao contra a radiagdo comparados com aqueles
fabricados com tramas mais abertas e fios menos espessos. Os tecidos sintéticos como a
poliamida (PA) possuem grande capacidade de protecdo a radiagdo eletromagnética UV,
diferentemente de fibras naturais como algodao (CO) (BALOGH et al., 2011).

Devido aos altos indices de problemas dermatoldgicos devido a radiagdo, a Australia foi
o primeiro pais a regulamentar o nivel de prote¢do contra a radiagdo UV dos artigos téxteis. A
norma AS/NZS 4399:1996 (Australian/New Zealand Standard: Sun protective cloting
evaluation and classification), elaborada pela Agéncia Australiana de Protecdo a Radiagdo e
Seguranca Nuclear (ARPANSA) ¢ universalmente adotada para classificacido do FPU dos
produtos (BRITTO FILHO; XAVIER, 2014). Esse 6rgdo tem como parametros os niveis de
fator de protecdo (FPU) relacionados na Tabela 3.

Tabela 3 — Relacdo entre os niveis do Fator de Protegdo Ultravioleta (FPU) e a protecdo aos raios UV.

FPU Bloqueios de raios UV Protecio
15,20 93,3 % -95,9 % Boa

25, 30, 35 96% - 97,4 % Muito boa

40, 45, 50, 50+ 97,5% e acima Excelente

Fonte: BRITTO FILHO; XAVIER (2014).

O grau de prote¢ao dos artigos téxteis em relacdo a incidéncia dos raios solares UV pode
ser medido pela capacidade de reflexdo de determinados comprimentos de onda por meio de
um espectrofotdmetro. Para um FPU 15, por exemplo, entende-se que 1/15 da radiagdo UV que
incide sobre o tecido chega até a pele humana. Para um artigo com FPU 50, somente 1/50 da

radiagdo atinge a pele. Assim, quanto maior o FPU, maior o grau de protecdo do material téxtil.
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De acordo com a classificagdo da ARPANSA, apresentada na Tabela 3, artigos com FPU 15
sdo considerados de boa protecao, de 25 a 35 sdo classificados como muito boa, ja a partir de
FPU 40 a protegao ¢ considerada excelente. Quando acima de 50, recebe o indice 50+, que
corresponde em bloqueio de até 98% dos raios UVA e UVB. Artigos de vestuario com protecao
UV disponiveis comercialmente costumam oferecer FPU 50. Fibras de Poliamida (PA)
apresentam bons resultados a protecdo UV por possuirem flexibilidade, estabilidade
dimensional, resisténcia a abrasdo, durabilidade e receptividade a incorporagao de filtros solares
inorganicos como didxido de titanio (Ti02) (BRITTO FILHO; XAVIER, 2014).

Além dos graves riscos a saude, a radiagdo UV também ¢ uma das principais causas de
degradagdo dos materiais téxteis, podendo provocar perda de elasticidade, resisténcia a tracao
e reducdo da cristalinidade. Os maiores danos sdo provocados na poliamida, seguido da 1a,

algodao e poliéster (SARAVANAN, 2007).

2.3 FUNCIONALIZACAO DE SUBSTRATOS TEXTEIS COM NANOPARTICULAS

A nanotecnologia, que trata da manipulagdo da matéria em escala atomica e molecular,
vem chamando crescente atencdo para o desenvolvimento de téxteis funcionais. Assim,
substratos téxteis podem ser nanoestruturados ou receber nano acabamentos com materiais de
dimensdes de 1 a 100 nm, como nanoparticulas metalicas e de 6xidos metélicos. Desta forma,
diversas funcionalidades podem ser obtidas, como atividade antimicrobiana, repeléncia a agua,
resisténcia ao suor, comportamento antiestitico e antichama, propriedades de protecao
ultravioleta, liberacao de fragrancias e compostos terapéuticos. Além destas funcionalidades, o
uso da nanotecnologia pode melhorar os atributos e o desempenho de téxteis convencionais
como resisténcia, maciez, durabilidade, conforto e respirabilidade em fibras, fios e tecidos
(JOSHI; BHATTACHARYYA, 2011).

Devido a alta relacdo area/volume e a alta energia superficial, o uso da nanotecnologia
para funcionalizacdo téxtil permite que pequenas quantidades de nanomateriais sejam
necessarias para obter o efeito desejado. Além do aspecto econdmico, as caracteristicas dos
téxteis como durabilidade, maciez e flexibilidade podem ser preservadas. O tamanho da
particula desempenha um importante papel na funcionaliza¢do téxtil e na adesdo as fibras
téxteis. Particulas em nanoescala tem maior adesdo as fibras e penetram mais profundamente
no tecido, enquanto as maiores tendem a formar aglomerados, os quais podem ser removidos

da superficie da fibra com maior facilidade (PATRA; GOUDA, 2013).
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Estas potencialidades impulsionaram varios estudos voltados ao uso da nanotecnologia
para producdo de téxteis funcionais e, atualmente, o mercado ja dispde desta tecnologia em
téxteis esportivos, médicos, de protecao e cuidados com a pele e de protecao para ambientes
externos. A nanotecnologia também tem potencial para a producao de téxteis multifuncionais,
ou seja, que apresentam simultaneamente diferentes propriedades, como antibacteriana, anti-
UV, repeléncia a agua e a manchas e antiodor (JOSHI; BHATTACHARYYA, 2011;
MATSUO, 2008; PATRA; GOUDA, 2013).

Nanoparticulas metalicas, como a prata e o ouro, de 6xidos metalicos, como o TiO»,
Zn0O, CuO, SiO», Al,0O3, além de nanotubos de carbono e nanoargila tém sido extensivamente
investigadas para obten¢do de funcionalidades em substratos téxteis. Dentre estes, o 6xido de
zinco (ZnO) demonstra alto potencial para obten¢ao de multifuncionalidades, uma vez que
apresenta atividade antimicrobiana, fotocatalitica e protecdo anti-UV, além de ser

biocompativel, ndo-tdxico e de custo relativamente baixo (BALTA et al., 2012).

2.3.1 Nanoparticulas de Oxido de Zinco (NPs ZnO)

O 6xido de zinco (ZnO) € um composto quimico inorganico que geralmente se apresenta
na forma sélida como um po branco, praticamente insoliivel em dgua. Nanoparticulas de ZnO
possuem propriedades fotocataliticas, elétricas, eletronicas, Opticas, anti-UV e antibacterianas
e tém sido objeto de diversas pesquisas com aplicacdes biomédicas, farmacéuticas, té€xteis, em
sensores, captacdo de energia e dispositivos eletronicos. As nanoparticulas podem ser
sintetizadas a partir de diversos métodos e com propriedades diferenciadas para uma aplicacdo
especifica (CODE, 2007). Suas propriedades podem variar de acordo com o tamanho, formato,
morfologia e orientagdo da particula (GAO; LI, 2009; GAO; CRANSTON, 2008;
NASCIMENTO, 2016; SIRELKHATIM et al., 2015).

O potencial de biocompatibilidade e ndo-toxicidade das nanoparticulas de ZnO frente a
outros 0xidos metélicos e a solubilidade em meio alcalino possibilita sua aplica¢do nas areas
biomédicas e antiviral, sendo considerado um dos nanomateriais mais importantes em pesquisas
nestas areas. O ZnO também ¢ um dos mais importantes semicondutores com dimensdes
manométricas, atraindo interesses em diversas areas, como quimica, fisica, ciéncia de materiais,
biotecnologia, tecnologia de informagdes e meio ambiente (BALTA et al., 2012). Apresenta,
ainda, propriedade piezolétrica, importante para sensores eletromecanicos e transdutores

eletronicos (KATHIRVELU; D’SOUZA; DHURAI, 2009). Sua atividade fotocatalitica
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associada ao baixo custo e alta reatividade também tém impulsionado o ZnO para aplicagdes
envolvendo a degradagdo de poluentes ambientais.

Quando utilizado como particulas em nano escala (1-100 nm), as propriedades sao
acentuadas comparadas as particulas macro, devido ao aumento da relacao da area de superficie
por volume, podendo ocorrer também modificagdes em suas propriedades quimicas, mecanicas,
elétricas, estruturais, morfologicas e opticas (SEIL; WEBSTER, 2012; SIRELKHATIM et al.,
2015). A atividade antimicrobiana, por exemplo, se torna mais pronunciada, uma vez que a
particula neste tamanho pode interagir com a superficie da bactéria ou com o nticleo bacteriano
entrando no interior da célula, desenvolvendo atividade antibacteriana.

O mecanismo mais aceito para a agao antimicrobiana do ZnO envolve a dissolugdo do
oxido associado a um estresse oxidativo nas c€lulas bacterianas e a geragdo de espécies reativas
de oxigénio (ERO). Estas causam inibi¢do de enzimas celulares e danos lisossomicos e
mitocondriais, causando a morte das células (PETKOVA et al., 2014).

Estudos realizados utilizando 6xido de zinco nanoparticulado (NPs ZnO) ¢ o TiO2 em
nanofase, em implantes ortopédicos, relatam a nao toxicidade e a boa compatibilidade para
células humanas diminuindo a a¢ao bacteriana (LI et al., 2006). Por ser considerado um material
seguro para os seres humanos e animais, o 0xido de zinco tem sido amplamente utilizado na
formulacao de produtos para cuidados pessoais.

As nanoparticulas de ZnO podem ser sintetizadas utilizando diversos métodos,
dependendo da aplicacdo e a morfologia desejada, levando em consideragdo parametros
quimicos e fisicos, como o tipo de solvente, precursores, pH e temperatura. Assim, certas
propriedades da superficie das nanoparticulas em alguns casos podem estar relacionadas com a
morfologia estrutural do ZnO. Os principais métodos de sintese incluem o sol-gel, sintese
hidrotérmica, método mecanico-quimico e método da fase de vapor através do ajuste de
parametros como temperatura, pressdo, taxa de hidrdlise e precursores (SHI et al., 2014).

A funcionalizacdo de substratos té€xteis com nanoparticulas de ZnO vem crescendo
rapidamente e demonstra resultados promissores para aplicagdes autolimpantes,
antimicrobianas, protecdo anti-UV, retardante de chamas, termo isolantes, eletricamente
condutoras e de controle de umidade. Em téxteis médicos, o tratamento com ZnO pode ser
utilizado em curativos que contribuem para cicatrizacdo de feridas e outras aplicagdes
hospitalares em que bactérias apresentam risco de contaminagao (PERELSHTEIN et al., 2009).

Diversos estudos tém indicado o potencial das nanoparticulas de ZnO para obtencao de

funcionalidade antimicrobiana e anti-UV em substratos téxteis. Além destas funcionalidades
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especificas, tem se verificado que os tratamentos com ZnO contribuem para o aumento da
resisténcia mecanica e ao desgaste do substrato téxtil.

Nos ultimos anos foram desenvolvidos varios métodos de acabamento com protecao
ultravioleta e antibacteriana em substratos téxteis (HOSSAIN; RAHMAN, 2015a). Um dos
métodos mais simples e citados na literatura académica é o pad-dry-cure (imersdo-secagem-
fixagdo). As temperaturas de cura mais utilizadas nos estudos envolvendo algodao variam entre
130 e 140°C (SIVAKUMAR et al., 2013). Este processo consiste basicamente em impregnar o
substrato té€xtil com uma suspensdo de nanoparticulas de ZnO com concentragdes que variam
de 0,1 a 10%, sendo que a maior parte dos estudos utiliza concentragdes abaixo de 5%
(HOSSAIN; RAHMAN, 2015). Outros métodos estdo relacionados a geracdo in situ das
nanoparticulas de ZnO sob irradiagdo por ultrassom e a deposicdo nos tecidos em uma unica
etapa de reacdo (NOMAN; PETRU, 2020; PERELSHTEIN et al., 2009; RAN et al., 2018;
SALAT et al., 2018).

2.3.1.1 Substratos téxteis com protegdo UV com nanoparticulas de ZnO

Diversas pesquisas tém indicado que nanoparticulas de ZnO tem a capacidade de
melhorar a capacidade de absor¢ao de raios UV, aumentando o fator de protegdo ultravioleta
(FPU). As nanoparticulas de ZnO agem absorvendo a radiagdo UV transformando-a em
radiacdo infravermelha, que ¢ inofensiva e dissipada na forma de calor. As propriedades de
bloqueio UV sao influenciadas pelo tamanho e morfologia das nanoparticulas. Além de agente
de protecdo em materiais téxteis, as nanoparticulas de ZnO sao utilizadas como material de
bloqueio e absor¢ao da radiagdo UV em cosméticos, embalagens e revestimentos de protecao
em téxteis (Ghamsari et al., 2017).

Vihodceva e Kukle (2013) realizaram o tratamento de um tecido de algoddo com
nanoparticulas de 6xido de zinco e verificaram que a protegdo UV das amostras tratadas
aumentou 2,9 vezes em comparagdo a amostra nao tratada. Para as melhores condi¢des de
tratamento, o FPU foi classificado como 50+, esta classificagdo foi mantida mesmo apds 50
ciclos de lavagem.

Thi e Lee (2017) obtiveram resultados de FPUs de até 222.5, correspondendo ao
maximo nivel da classificacdo (50+) ao realizar o tratamento de um tecido de algodao com
nanoparticulas de ZnO com o auxilio de micro-ondas. Cabe ressaltar que a amostra sem

tratamento apresentou FPU abaixo de 1,0.



33

Mousa e Khairy (2020) avaliaram o tratamento de tecido de algodao, algodao/poliéster
e poliéster com nanoparticulas de ZnO. Estas amostras sem tratamento apresentaram,
respectivamente, FPU de 8,9, 22,2 e 32. Apds o tratamento, todas apresentaram classificagao
maxima de protecdo (50+), sendo que o tratamento foi mais eficiente para o algodao, seguido
do tecido misto e do poliéster. A classificacdo foi mantida apos 4 ciclos de lavagem.

Mao e colaboradores (2009) realizaram o tratamento de algoddo com nanoparticulas de
ZnO e verificaram que o tratamento hidrotérmico pode transformar a morfologia do ZnO na
superficie do algodao pelo processo de recristalizagdo. O FPU do tecido com ZnO sem o
tratamento hidrotérmico foi de 10 e, apds o tratamento por 1,5 h com agua a 100°C, o FPU
observado foi de 57 (50+). Os resultados foram mantidos apds 20 ciclos de lavagem.

Kathirvelu e colaboradores (2009) avaliaram a deposi¢dao de nanoparticulas de ZnO em
malhas e tecidos de algoddo e da mistura poliéster/algoddo. A estrutura em tecido plano
apresentou maior FPU do que em malha e as composi¢des mistas apresentaram maior FPU do
que o 100% algodao, devido a maior caracteristica de absor¢do do poliéster. No entanto, os
valores maximos de FPU foram classificados em torno de 15, o que ¢ considerado bom de
acordo com a Tabela 3. Valor semelhante de FPU (12,3) foi observado para tecido de algodao
cationizado tratado com multiplas camadas de nanoparticulas de ZnO (AKTAS; ERDEN,
2010).

Em um estudo realizado para comparar a influéncia do tamanho nano no efeito de
absor¢ao UV, foi observado em tecido plano de algodao revestido com 2% de nanoparticulas
de ZnO com 40 nm que a absor¢ao foi 75% maior do que no tecido revestido com ZnO de
tamanho convencional. O tecido também apresentou maior resisténcia a tragdo, permeabilidade
ao ar e resisténcia a ruptura (YADAV et al., 2006).

Farouk e colaboradoes (2010) utilizando tecido de algodao/poliéster tratado com 10%
de nanoparticulas de ZnO em tamanho de 30 - 60 nm em polimeros, constatou aumento da
protecao UV, e das propriedades de resisténcia a tragdo, alongamento, permeabilidade ao ar,
grau de brancura, resisténcia ao desgaste, rigidez e durabilidade. Em 5 ciclos de lavagem nao
houve variac¢do no valor FPU.

Em geral, os tratamentos com nanoparticulas de ZnO tém se mostrado muito eficientes
para a obtenc¢do de téxteis com prote¢ao UV, sobretudo o algoddo. Modificacdes nos processos
de sintese e de deposicao destas particulas nas fibras buscam aumentar nao somente o FPU,

como a durabilidade dos efeitos e a resisténcia aos processos de lavagem.

2.3.1.2 Substratos téxteis antimicrobianos com nanoparticulas de ZnO
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Diversos estudos indicam a atividade das nanoparticulas de ZnO aplicadas em substratos
téxteis contra as bactérias de ocorréncia comum, como Staphylococcus aureus € Escherichia
coli sendo, em geral, a atividade contra a S. aureus maior do que para E. coli. (RAJENDRA et
al., 2010) tiveram esta constatacao e, além disso, verificaram que a resisténcia as lavagens era
maior para a S. aureus € maior para tecidos tratados com nanoparticulas de ZnO em comparacao
com particulas de tamanho macro. Momotaz e colaboradores (2020) compararam a atividade
antimicrobiana de estruturas de algodao em malha e tecido contra estes microrganismos. Os
autores verificaram que a atividade para a estrutura em malha foi maior.

Alguns estudos evidenciam a necessidade de tratamentos complementares para
melhorar a estabilidade do efeito antimicrobiano e sua durabilidade. PETKOVA et al. (2014),
por exemplo, avaliaram tecidos de algoddo com revestimentos antimicrobianos gerados por
meio de deposicdo sonoquimica simultanea de nanoparticulas de ZnO e quitosana. A
permanéncia dos revestimentos antimicrobianos foi avaliada apds submeter os tecidos de
algoddo a 10 ciclos de lavagem a 75°C, conforme protocolo hospitalar. Foi observado que o
revestimento de ZnO retém cerca de 50% da sua atividade antimicrobiana inicial contra o
Staphylococcus aureus e a Escherichia coli, enquanto o revestimento hibrido, com a quitosana,

preserva entre 70 e 85% da atividade contra os microrganismos avaliados.

2.4 CICLODEXTRINAS

A historia das ciclodextrinas (CDs) teve inicio na Fran¢a no final do século XIX, quando
o quimico e farmacéutico Antoine Villiers, ao pesquisar a a¢cdo do fermento butirico Bacillus
amylobacter (Clostridium butyricum) em amido de batata (CRINI, 2014), obteve um material
cristalino, o qual denominou celulosina devido as fortes semelhangas com a celulose (JIN,
2013a). Até 1970 as CDs eram produzidas em quantidades reduzidas e com baixa pureza,
principalmente devido aos altos custos de produgdo, estudos toxicoldgicos incompletos e falta
de conhecimento cientifico suficiente das CDs e seus derivados (AMIRI; AMIRI, 2017,
SZEJTLI, 1988a).

As ciclodextrinas (CD) sao oligossacarideos ciclicos, sintetizadas a partir da degradacao
enzimatica do amido pela enzima glicosiltransferase (CGTase), da familia amilase (JIN, 2013).
Também sdo conhecidas como cicloamilose, ciclomaltose ou dextrinas de Schardinger,
formadas por ligagdes a-(1,4) de unidades de D-glucopiranose (Figura 4a), sendo caracterizadas

pela quantidade de glucoses presentes na molécula (AMIRI; AMIRI, 2017; HARBS, 2019;



35

ZAFAR; FESSI; ELAISSARI, 2014). As trés principais ciclodextrinas naturais mais
abundantes s3o a a-CD, B-CD e y-CD, compostas por 6, 7 ¢ 8 unidades de repeticdo de D-
glicopiranose, respectivamente, conforme a Figura 4 (SZEJTLI, 1988).

Figura 4 — Representagdo estrutural A) D-glicopiranose B) a-, - € y-CD ciclodextrinas naturais C) Dimensdes

geométricas aproximadas e volumes aproximados das cavidades de a-, - e y-CD.

g am

1.53 nm 1.69 nm

* * - *

0. 78 nm 095 nm

i B E—
- - o

Fonte: SANTOS (2014); SZEJTLI (1988); JIN (2013a).

As trés principais CDs (0-, B- e y-CD) s@o substincias cristalinas, homogéneas e nao
higroscopicas. Os seus macroanéis em forma de cone caracterizam-se por apresentar uma
cavidade revestida por atomos de hidrogénio e pelas pontes glicosidicas de oxigénio. Os pares
de elétrons nao ligados das pontes de oxigénio sdo direcionados para o interior da cavidade,
produzindo uma alta densidade de elétrons. Esta conformac¢do espacial dos grupos OH ¢
responsavel pela caracteristica mais importante das CDs: o exterior hidrofilico, que pode se
dissolver na dgua, e uma cavidade apolar, que fornece uma matriz hidrofobica (JIN, 2013).

O formato de cone truncado das CDs com a cavidade central hidrofobica e a concha
externa hidrofilica possibilita a formag¢ao de complexos de inclusdo com moléculas organicas e
inorganicas, acomodando uma variedade de farmacos e outras substancias lipofilicas (LARIZA
et al., 2012; ZAFAR; FESSI; ELAISSARI, 2014). Este encapsulamento ¢ capaz de modificar
e/ou melhorar as caracteristicas fisicas, quimicas e/ou bioldgicas da molécula héspede. Por

exemplo, o encapsulamento preserva caracteristicas de sabor e aroma por longos periodos,
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mascara odores desagradaveis, aumenta a solubilidade de compostos hidrofobicos e previne a
oxidacdo. As ciclodextrinas sdo empregadas em praticamente todos os setores da industria, mas
principalmente nas areas farmacéutica, de alimentos, quimica, cromatografia, catalise,
biotecnologia, agricultura, cosméticos, produtos de higiene, medicina, té€xteis, € o meio
ambiente (CRINI, 2014).

A Tabela 4 apresenta as principais dimensdes e propriedades fisico-quimicas das

ciclodextrinas (a-, B- ¢ y-CDs) naturais mais estudadas.

Tabela 4 — Propriedades fisico-quimicas da (a-, - e y-CD) ciclodextrinas.

- B- v-
Propriedade Ciclodextrinas ciclodextrina ciclodextrina ciclodextrina
Numero de unidades de glicopiranose 6 7 8
Peso molecular (g mol™) 972,84 1134,98 1297,12
Formula empirica (anidra) C36Hs0030 C42H7003s CagHgoO40
Diametro externo da cavidade (nm) 1,37 1,53 1,69
Diametro interno da cavidade (nm) 0,57 0,78 0,95
Altura do cone (nm) 0,78 0,78 0,78
Volume da cavidade (nm?) 0,174 0,262 0,427
Solubilidade em 4dgua g/100 mL a 25 °C 14,5 1,85 23,2
Ponto de fusdo (decomp.) (°C) 278 298 - 300 267

Fonte: ANDREAUS et al. (2010); CONNORS (1997); SZEJTLI (1988); VALLE (2004).

A solubilidade da beta-ciclodextrina (B-CD) em agua € pelo menos nove vezes menor
que a solubilidade e das a- e y-CDs. B-CD nao ¢ soluvel na maioria dos solventes organicos e
¢ soluvel em algumas misturas solvente/dgua. Na maioria dos solventes, a solubilidade das CDs
diminui a medida que a concentragdo de solvente ndo aquoso aumenta, com exce¢do a etanol,
propanol e acetonitrila, onde uma solubilidade maxima ocorre a uma concentragdo de 20% a
30% do solvente organico (DODZIUK, 2006; JIN, 2013a).

Grupo C2-OH de uma unidade de D-glicopiranose pode formar uma ligagdo de
hidrogénio com o grupo C3—OH da unidade de glicopiranose adjacente. A estrutura da - CD,
com as sete moléculas de D-glicopiranose, possibilita que ocorram ligagdes de hidrogénio entre
todas as hidroxilas dos grupos C2 com as hidroxilas dos grupos C3 adjacentes, proporcionando
a B-CD uma estrutura bastante rigida para a molécula e a baixa solubilidade em 4gua. Na a-CD,
o conjunto de ligagdes de hidrogénio estd incompleto na molécula, pois uma unidade de

glicopiranose esta em uma posi¢ao distorcida. Com isso, em vez das seis possiveis ligagcdes de
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hidrogénio, apenas quatro podem ser estabelecidas. J& a y-CD possui uma estrutura nao

coplanar e mais flexivel, portanto, é a mais soluvel das trés CDs (JIN, 2013a).

2.4.1 Complexo de inclusio de ciclodextrinas

A formagdo dos complexos de inclusdo ocorre quando uma substancia (agente ativo ou
nucleo) ¢ aprisionada dentro de outra substancia (material transportador, membrana, involucro,
capsula ou matriz). A encapsulagdo ¢é util em varias aplicagdes, como para melhorar inibidores
de corrosdo, drogas especialmente anticancer, moléculas bioativas e células vivas em alimentos,
proteinas e lipidios, polissacarideos e agentes quimicos (AMIRI; AMIRI, 2017).

As CDs podem ser consideradas capsulas vazias de tamanho molecular constante. A
formag¢ao do complexo de inclusdo consiste basicamente na substituicdo de moléculas de agua
presentes na cavidade da CD e em condigdes energicamente desfavoraveis pelo composto
menos polar. Este processo € favorecido energeticamente pelas interagdes da molécula hospede
com a cavidade hidrofébica solvatada do hospedeiro, sendo que as alteragdes de entropia e
entalpia tém um papel importante neste processo. A formagao de complexo de inclusdo ocorre
a partir da geometria da (CDs), onde a molécula héspede pode ser inserida na cavidade
hidrofébica pelo lado primario, ou seja, o lado de menor abertura, ou pela face secundaria, o
qual corresponde ao lado com maior abertura (JIN, 2013b; SCHMIDT, 2014; SZEJTLI, 1988).
Além disso, diferentes estequiometrias complexas sdo possiveis, como pode ser observado na
Figura 5. De forma geral, para que uma molécula possa ser encapsulada nas CDs, esta precisa
apresentar um carater lipofilico e apresentar as dimensdes apropriadas para encaixar na
cavidade. Se a molécula hospede for muito grande ou volumosa, ela ndo se encaixara totalmente
na cavidade da ciclodextrina, ¢ da mesma forma, moléculas convidadas de tamanho muito
pequeno ndo formardo complexos estdveis com ciclodextrinas escorregando para fora da

cavidade.
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Figura 5 - Diferentes tipos de complexacao: a) 1: 1 CD / complexo convidado do lado secundéario, b) 1: 1 CD /

complexo hospede do lado primario, ¢) 1: 2 CD / complexo de hospedes, d) 2: 1 CD / complexo de hdspede, e)
pseudo-rotaxano, f) rotaxano e g) catenano
()

o N
e -
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Fonte: SCHMIDT (2014).
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Cabe ressaltar que a ligacdo das moléculas imobilizadas na cavidade da CD ndo ¢ fixa
e/ou permanente, mas consiste em equilibrio dindmico. A forga de ligagdo depende do encaixe
da molécula hospedeira na CD. Para moléculas de baixo peso molecular, ¢ possivel imobilizar
mais de uma molécula na cavidade tendo um efeito profundo nas propriedades fisico-quimicas
das moléculas na cavidade hospedeira (VONCINA; VIVOD, 2013).

A capacidade de formar complexo de inclusdo pelas CDs permite fazer o uso em varios
campos para melhorar a estabilidade das substancias instaveis quando expostos a luz ou
oxigénio, impedir a evaporagdo de componentes volateis, modificar propriedades fisico-
quimicas ou eliminar sabores ou odores desagradaveis. Além disso, as CDs sdo utilizadas para
controlar a liberagdo de fragrancias ou medicamentos (DODZIUK, 2006).

Esta propriedade das ciclodextrinas para formar complexos de inclusao com hospedeiro
convidado em uma variedade de drogas tem recebido atencao crescente nos ultimos anos e tem
sido amplamente explorada em aditivos alimentares e agentes antibacterianos em diferentes
campos como quimica analitica farmdcia, industrias alimenticias e o tratamento de aguas

residuais.
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2.4.2 Aplicacio de ciclodextrinas em substratos téxteis

As ciclodextrinas (CDs) tém sido utilizadas para diversas aplicagdes relacionadas a area
téxtil, com destaque para a obtengdo de téxteis com funcionalidades antimicrobianas, antiodor,
para liberagdo de fragrancias ou substancias ativas para o cuidado da pele, como vitaminas,
cafeina e mentol, além de substancias bioativas, como biocidas e inseticidas.

No processo de tingimento de algoddo com corantes diretos, por exemplo, foi verificado
que o uso de B-Ciclodextrina melhora a adsor¢do do corante na fibra através da incorporagao
para dentro da cavidade da B-Ciclodextrina, que age como um retardante no banho de
tingimento, aumentando a afinidade do corante para o tecido, apesar de diminuir o coeficiente
de difusdo (SZEJTLI, 2003).

As CDs também podem ser consideradas uma nova classe de substancias auxiliares,
tendo em vista a aplicacdo na remocgao de tensoativos, uma vez que a sua demanda quimica de
oxigénio nas aguas residuais ¢ menor do que a dos auxiliares habituais (SHARMA; BALDI,
2016).

Em termos de acabamentos para a obten¢do de funcionalidades, as CDs destacam-se
pela possibilidade de fixacdo permanente na superficie do material téxtil, o que resulta em maior
eficiéncia e durabilidade (VONCINA; VIVOD, 2013). As CDs sao capazes de estabelecer
ligagdes covalentes e outras interagdes com diferentes substratos téxteis, como detalhado no

proximo subitem.

2.4.3 Fixacao da ciclodextrina em substratos téxteis

A B-CD pode ser incorporada em téxteis por meio de pulverizacdo, impressao,
preenchimento, enxerto, revestimento de superficie, impregnacao, tinta impressao a jato ou via
sol gel (BHASKARA-AMRIT; AGRAWAL; WARMOESKERKEN, 2011).

A Tabela 5 mostra as varias interagcdes possiveis entre B-CD e algumas fibras téxteis.
Um dos métodos mais utilizados para a fixacao da -CD nos substratos té€xteis € o enxerto com
uso de agentes reticulantes, como 4cidos carboxilicos, que promovem ligagdes com grupos -

OH nas CDs e nas fibras celuldsicas, podendo ser utilizados sais de fosforo, como catalisadores.
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Tabela 5 — Interagdes viaveis entre B-CD e algumas fibras téxteis.

Parametro Algodao La Poliéster | Poliamida | Acrilico Polipropilileno
Interagdes Ionicas - + - + + -
Ligacdes Covalentes + + - + - -
Forcas de Van der Waals - - + + + -
Agentes de reticulagdo + + + - - -
Polimerizagdo de enxerto + + + + + +

Fonte: BHASKARA-AMRIT; AGRAWAL; WARMOESKERKEN, (2011).

O reticulante mais utilizando para o enxerto da B-CD em substrato de algodao tem sido
o BTCA (acido butano 1,2,3,4-tetracarboxilico) (ANDREAUS et al.,, 2010; MAFALDA;
PIMENTA, 2014; VONCINA; LE MARECHAL, 2005). Outros acidos policarboxilicos como
o acido citrico e o acido poliacrilico possuem potencial para a reticulagdo da celulose
(ZORNIO, 2013). Na reagao de reticulagdo entre a celulose, a ciclodextrina e o 4cido
policarboxilico na presenca de um sal de fosforo como catalisador ocorre, inicialmente, a
formag¢do de um intermediario ciclico anidrido pela desidratacdo intramolecular de dois
grupamentos acidos. Posteriormente a celulose e/ou a ciclodextrina reagem com esse composto
para formar a ligagdo éster, conforme esquema apresentado na Figura 6.

Figura 6 — Reagao de enxerto de ciclodextrina em celulose pelo intermediario de um acido policarboxilico com

mais de trés fungdes carboxilicas para revestimento de téxteis.
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Fonte: Adaptado de MARTEL et al. (2001).

O 4cido citrico representa uma alternativa de baixo custo, menos tdxica e menos
agressiva ao ambiente. Além disso, o 4cido citrico € capaz de promover propriedades antirrugas
no tecido (BHASKARA-AMRIT; AGRAWAL; WARMOESKERKEN, 2011). A eficiéncia do
acido citrico como agente reticulante para a fixagdo da ciclodextrina em tecido de algodao ¢
evidenciada na pesquisa de Zornio (2013), que avaliou o tratamento de tecido de algodao
enxertado covalentemente com ciclodextrina através de reticulagdo com acido citrico para
formar complexo de inclusdao com a (Z)-jasmona, visando a liberacao gradativa da fragrancia.

O mecanismo da reagdo do acido citrico com a ciclodextrina est4 apresentado na Figura 7.
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Figura 7 — Esquema para as reagdes de esterificag@o entre o acido citrico, a celulose e a ciclodextrina.
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Fonte: ZORNIO (2013).

Em relacdo aos catalisadores fosforados, estes atuam deixando os grupos acidos mais
coplanares e, consequentemente, mais suscetiveis a desidratagcdo, favorecendo a formagdo do
intermediario anidrido. Martel et al. (2001) avaliaram o enxerto da ciclodextrina em algodao e
12 utilizando trés diferentes acidos policarboxilicos (BTCA, 4cido citrico e 4cido poliacrilico) e
trés diferentes catalisadores fosforados (NaH2POs4, Na,HPO4 e NaH>POy). Considerando o
rendimento de enxerto, os autores verificaram que o Na;HPO4 foi o melhor catalisador para o
acido citrico, de forma que foi selecionado para o presente estudo.

A literatura ¢ escassa em termos de estudos envolvendo a ciclodextrina e nanoparticulas
de ZnO. Em um dos poucos trabalhos encontrados, Selvam e colaboradores (2012) realizaram
estudos sobre a funcionalizacdo de tecido de algodao revestido com nanoparticulas de ZnO
reticuladas com ciclodextrina sufatada. A atividade antibacteriana foi estudada com as bactérias
E. coli e S. aureus, sendo que os tecidos revestidos com nanoparticulas de ZnO demonstraram
forte atividade antimicrobiana e com baixo custo de produgdo. Na busca de trabalhos na area
téxtil utilizando ciclodextrinas os autores concluiram que este tipo de tecido de algodao pode
ser adequado para roupas infantis, curativos medicinais. Nao foram encontrados trabalhos
envolvendo ciclodextrinas e nanoparticulas de ZnO que tenham utilizado acido citrico como

agente reticulante e que tenham avaliado a possibilidade de multifuncionalidade.



42

3 MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAIS

O substrato téxtil utilizado neste trabalho foi um tecido plano com composi¢ao 100%
algoddo (CO) com gramatura de 160 g/m?, fio 26/1 Ne penteado tanto no urdume como na
trama, o qual foi adquirido com tratamento de pré-alvejamento e branqueamento. Para o
processo de funcionalizagdo, utilizou-se a B-Ciclodextrina (B-CD) (C42H70035) fornecido pela
empresa Sigma-Aldrich (St. Louis, EUA). O agente reticulante 4cido citrico mono hidratado
P.A (Cg¢HgO-. H20), o fosfato de sodio dibasico (FS) anidro P.A (Na;HPOs) - utilizado como
catalisador; a fenolftaleina P.A (C20H1404) e o alcool etilico PA (C2HsO) foram obtidos da
empresa Anidrol Produtos para Laboratério (Diadema — SP, Brasil)

O artigo téxtil funcionalizado foi aditivado com nanoparticulas de ZnO obtidas na forma
de suspensdo aquosa com concentragdo de 20% em massa e tamanho médio de particula inferior
a 40 nm (Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA) objetivando atingir atividade antibacteriana e
protecdo ultravioleta (UV).

3.2 PREPARO DO TECIDO

Previamente aos ensaios, o tecido 100% algodao foi submetido a um processo para
remo¢ao de amaciantes graxos que possam formar filmes poliméricos sobre o tecido tornando-
o pouco hidrofilico para o processo de enxerto da B-ciclodextrina e posterior funcionalizagao
com 6xido de zinco. A lavagem ocorreu em maquina de canecos HT (modelo IR Dyer —
Texcontrol) com 1 g/L de detergente anionico industrial a temperatura de 60 °C durante 20
minutos com enxague com agitagdo em agua destilada a temperatura ambiente (25°C). Apos
lavado e seco, foi realizado um teste qualitativo por meio de gotejamento, com aplicagdo de
uma gota de agua destilada sobre o tecido (Figura 8 A), constatando-se o aumento da

hidrofilidade, conforme mostrado na (Figura 8 B).
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Figura 8 - Teste de hidrofilidade do tecido 100 % algodao antes da lavagem (A) e apds a lavagem (B).

Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

A umidade relativa e temperatura do ar ambiente podem influenciar no processo de
tratamento de substratos téxteis de acordo ABNT NBR ISO 139:2008, alterando as suas
caracteristicas fisicas e mecanicas. Antes de cada ensaio, as amostras foram acondicionadas em
dessecador de laboratorio por 24 horas para garantir a baixa umidade constante e ndo
comprometer a reprodutibilidade dos testes.

Para realiza¢do dos experimentos foram recortadas amostras do tecido com dimensdes
circulares com 4rea média de 6,45 cm?, todas em triplicata, no equipamento abrasimetro
Martindale -JH (Magqtest, Brasil). Posteriormente, as amostras foram pesadas em balanga
analitica - ATX (Shimadzu), com precisdo de 4 casas decimais. A Figura 9 apresenta um dos

corpos de prova utilizados no procedimento experimental.
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Figura 9 — Amostra de tecido 100 % algodao.

Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

3.3 RETICULACAO DA B-CICLODEXTRINA NO TECIDO 100% ALGODAO

As solugdes para a reticulagdo foram preparadas, inicialmente, por meio da diluigdo do
acido citrico (agente reticulante) e do fosfato de sédio dibasico anidro (catalisador) em agua
destilada, separadamente. As duas solu¢des foram entdo misturadas e acrescentou-se a [3-
ciclodextrina, pesada na quantidade prevista em cada ensaio, conforme apresentado na Tabela
6. Com o auxilio de um bastao de vidro, cada solucdo foi agitada at¢ a completa solubilizacao
da B-Ciclodextrina.

Tabela 6 — Parametros de reticulagdo da B-ciclodextrina no tecido 100% algoddo (CO) com acido citrico e

fosfato de sddio dibasico anidro.

Ensaio p-Ciclodextrina* (g/L) Acido citrico ** (g/L) Fosfato de sodio *** (g/L)
1 5,0 0,0 0,0
2 7.5 0,0 0,0
3 10,0 0,0 0,0
4 12,5 0,0 0,0
5 15,0 0,0 0,0
6 5,0 2,5 1,5
7 7,5 2,5 1,5
8 10,0 2,5 1,5
9 12,5 2,5 1,5
10 15,0 2,5 1,5
11 5,0 5,0 1,5
12 7,5 5,0 1,5
13 10,0 5,0 1,5
14 12,5 5,0 1,5
15 15,0 5,0 1,5

*B-Ciclodextrina (C42H70035); **Acido citrico monohidratado P.A (C¢HgO,. H,0); *** e (NayHPO,)

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).
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O enxerto da B-ciclodextrina com &cido citrico ocorreu em amostras de tecido 100%
algodao pelo método de imersdo, seguido de secagem e fixacdo, também conhecido como pad-
dry-cure. As amostras de tecido foram colocadas em béqueres de 50 mL e sobre a amostra foi
vertida a solugdo contendo as devidas concentragdes de B-ciclodextrina, do reticulante acido
citrico e do catalisador fosfato de sddio dibasico, perfazendo um volume de 10 mL de solugio.
A solucao foi mantida em contato com a amostra de tecido por 10 minutos com leve agitacao
por 10 minutos.

Para melhorar o grau de uniformidade de tratamento do tecido, o qual pode estar
relacionado ao transporte do banho para o substrato téxtil, foi utilizado o método de
impregnacao via Foulard Horizontal (modelo TC 2060-Texcontrol ), sob uma pressdo de 1,5
bar e velocidade de 2,0 m/min para obter um pick-up entre 80 e 90%. Para a determinacdo do
percentual de banho absorvido pelo tecido (pick-up) as amostras foram pesadas no estado seco,
antes da impregnagdo, ¢ no estado umido apds a impregnagao via foulard. O percentual de

banho retido na amostra (pick-up) foi determinado pela Equacao 1:

(MU - MS)

100 (1)
MS

% “Pick — up” =

onde, Pick-up = % de banho retido no tecido; MS corresponde a massa seca da amostra

antes da impregnagao e MU corresponde a massa umida apos a impregnacao no foulard.

Ap6s a passagem no foulard, as amostras foram pesadas em balanca analitica e levadas
para secagem em estufa com circulagdo e renovacdo de ar forgado interno (modelo SSDCR -
SolidSteel) a temperatura de 110 °C por 5 minutos.

Em seguida, as amostras foram dispostas em um quadro de secagem com armagao com
tela (Figura 10 A) e entdo colocadas em uma rama secadora (modelo DH-E-B - Mathis) para a
fixagdo do tratamento (cura) a temperatura de 150° C por 2 minutos (Figura 9B). Todos os

ensaios foram realizados em triplicata.
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Figura 10 — Disposi¢do das amostras em tela (A) e rama secadora de laboratdrio utilizada para a fixacdo do

tratamento (B).

Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

3.3.1 Remoc¢io do excesso de p-ciclodextrina

Apos os ensaios de reticulagdo, os tecidos foram lavados para remogao de um possivel
excesso de material que possa ndo ter reticulado no substrato téxtil em estudo. Para este
procedimento, a amostra de tecido previamente tratada foi imersa em 100 mL de 4gua destilada
a temperatura de 25 £ 1 °C, mantendo-se uma leve agitagcdo por 1 minuto. Ao final desse tempo,
foi feita a extragdo do excesso de agua do copo de prova e secagem em estufa com circulagio

de ar interna a temperatura de 40 °C por 30 min.

3.3.2 Quantificacdo da quantidade de B-ciclodextrina enxertada

A quantificacdo da B-ciclodextrina enxertada no tecido de algodao foi realizada
seguindo o método colorimétrico da fenolftaleina, baseado na diminui¢cdo da absorbancia da
molécula de fenolftaleina em solugdo de pH alcalino devido a presenca de B-CD (CABRALES
etal., 2012; SZEJTLI, 2003). A fenolftaleina forma um complexo de inclusdo 1:1 incolor com
B-CD e pode ser usado para a determinacdo de compostos incolores por meio da reacdo de
complexacdo (MONTENEGRO; PIMENTEL, 2009).

Inicialmente, preparou-se uma solu¢do de fenolftaleina de concentragdo 4 mM em

alcool etilico PA e outra de carbonato de sodio 125 mM em 4agua destilada. A partir destas
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solucdes, preparou-se na sequéncia uma solucdo contendo 200 mL da solucdo de carbonato de
sodio e 2 mL da solugdo de fenolftaleina com mais 8 mL de alcool etilico PA.

Para a constru¢ao da curva de calibra¢do da solu¢ao de fenolftaleina, foram retiradas
aliquotas de 50 mL da solugdo mae previamente preparada. A cada aliquota, foram
acrescentadas quantidades crescentes de f-CD, com concentragdes variando de 0,025 mmol/L
a 0,125 mmol/L. A absorbancia das solugdes foi entdo medida no comprimento de onda de 553
nm em espectrofotometro UV-Vis AJX-1900 (Micronal).

Para a quantificacdo, os tecidos previamente tratados com B-CD foram imersos em
aliquotas de 10 mL da solucdo de fenolftaleina durante o tempo de 30 minutos sob agitacao
magnética. Apos o periodo de imersdo, uma aliquota da solugdo do banho de impregnacao de
cada amostra foi retirada para leitura da absorbancia para determinagdo da concentracao de [3-
CD impregnada no tecido de algoddo. As medidas foram realizadas em triplicata com amostras
independentes. A quantificacdo também foi realizada pelo método gravimétrico, pela diferenca

de massa das amostras antes e ap0s o tratamento.

3.4 FUNCIONALIZACAO COM NANOPARTICULAS DE ZNO

A funcionalizagdo do tecido de algoddao com nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO-
NPs) foi realizada em tecidos sem enxerto (tecido controle) e em tecidos enxertados com 10
g/L de B-CD, concentragdo definida a partir dos estudos das diferentes condicdes de reagao de
enxerto no tecido de algoddo. Para a funcionalizagdo, preparou-se, a partir da suspensao original
de nanoparticulas (suspensao aquosa com 20% em massa de nanoparticulas de ZnO), 10 mL de
solucdes aquosas nas concentragoes de 1%, 2,5% e 5% (m/v). A dispersao das nanoparticulas
de 6xido de zinco em meio aquoso foi realizada com auxilio de uma cuba de ultrassom
(Cristofoli). Em seguida, foram adicionados na solu¢do, B-CD concentracdo 10 g/L, o
reticulante acido citrico 2,5 g/L e o catalisador fosfato de sodio dibasico anidro 1,5 g/L. As
amostras de tecido foram entdo imersas na solucdo pelo método pad-dry-cure via Foulard
Horizontal (modelo TC 2060 - Texcontrol) a uma pressao de 1,5 bar e velocidade de 2,0 m/min.
Posteriormente, os tecidos foram secos em estufa com circulagao ¢ renovagao de ar forgado
interno (modelo NCM) a temperatura de 110°C por 5 minutos. Em seguida entdo colocadas em
uma rama secadora (modelo DH-E-B - Mathis) para a fixacdo do tratamento (cura) a

temperatura de 150° C por 2 minutos.
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3.5 CARACTERIZACOES

A amostra controle (sem nenhum tratamento), a amostra resultante da melhor reagao de
enxerto da CD, assim como as amostras funcionalizadas com nanoparticulas de ZnO (na
auséncia e na presen¢a do enxerto com a B-CD, foram caracterizadas em relagdo a cor,
morfologia, composicdo quimica e comportamento térmico. As amostras contendo ZnO
também foram avaliadas em relacdo ao potencial de protecao UV e ao efeito antimicrobiano in

vitro. Na Tabela 7 estdo descritas as denominagdes para cada tipo de amostra avaliada.

Tabela 7 — Denominagéo das amostras de acordo com o tratamento.

Tratamento da amostra Denominacgao
Sem tratamento Controle
Enxerto com CD (melhores condigdes) CD
ZnO - concentragdo 1% Zn0O-1
ZnO - concentracao 2,5% Zn0-2,5
ZnO - concentragdo 5% Zn0O-5
Enxerto com CD e ZnO — concentracdo 1% CD-ZnO-1
Enxerto com CD e ZnO — concentragao 2,5% CD-Zn0O-2,5
Enxerto com CD e ZnO — concentracdo 5% CD-ZnO-5

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

3.5.1 Cor e refletincia

As amostras submetidas aos diferentes tratamentos foram analisadas, em triplicata, no
espectrofotometro DATACOLOR 500 utilizando iluminante D65 e observador 10°.
Previamente as medigdes, o equipamento foi calibrado com os padrdes preto e branco. Foram
entdo avaliados 3 pontos distintos em cada amostra utilizando uma abertura de 6 mm.

Foram determinados os parametros colorimétricos L*, a* e b* do sistema CIELab -
Comissao Internacional de Iluminacao — CIE, sendo L*0 eixo da luminosidade que varia de 0
(mais escuro) a 100 (mais claro); a* ¢ o eixo cromdtico que se estende do verde (-a*) ao
vermelho (+a *) e b* € o eixo cromatico que se estende do azul (-b*) ao amarelo (+b*).

A partir desses parametros e utilizando amostra controle (tecido sem nenhum
tratamento) como referéncia, foi calculada a diferenca total de cor (AE) pela Equagao 2:

AE = (AL*+ Aa? + Ab? )2 (2)
onde:

AL — diferenca da cor no eixo da luminosidade;
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Aa — diferenca da cor no eixo a (vermelho a verde);

Ab — diferenga da cor no eixo b (amarelo a azul);

AE — diferenca total da cor.

O grau de branco ¢ a refletancia nos comprimentos de onda entre 360 ¢ 700 nm foram
analisados no mesmo equipamento. Estas andlises foram realizadas no espectrofotdmetro no

Laboratorio de Cuidados Téxteis (LABCT) da UFSC.

3.5.2 Microscopia eletronica de varredura

As caracteristicas morfologicas do tecido de algoddo submetido aos diferentes
tratamentos foram avaliadas por microscopia eletronica de varredura (MEV). Previamente a
analise, as amostras foram fixadas com fita de carbono nos suportes metalicos (stubs) e
recobertas por uma fina camada de ouro com o equipamento metalizador LEICA (modelo EM
SCD 500) para obterem a condutividade necessaria. As amostras foram entdo analisadas em um
microscopio JEOL (modelo JSM-6390 LV) com tensdo de aceleracdo de 10 kV e aumentos de
até 2000 vezes. Esta andlise foi realizada no Laboratorio Central de Microscopia Eletronica

(LCME) da UFSC.

3.5.3 Espectrofotometria na regiao do infravermelho por Transformada de Fourrier

Os tecidos de algodao com e sem tratamento foram avaliados por espectrofotometria na
regido do infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) utilizando acessorio de reflexao
total atenuada (ATR). Analisou-se os espectros na faixa de 500-4000 cm™ com nimero de scans
de 32 cm™' e resolucdo de 4 cm™'.

Esta analise foi realizada no Laboratorio de Analises Térmicas e da UFSC.

3.5.4 Analise termogravimétrica - TGA

O uso da termogravimetria (TGA) foi realizada com o intuito de avaliar o
comportamento térmico das amostras de Esta andlise foi realizada no Laboratorio de Controle
de Processos e Polimerizacdo do Departamento de Engenharia Quimica e Engenharia de
Alimentos da UFSC, utilizando um equipamento STA (Modelo 449-F3, Jupiter, da marca

Netzsch) e cadinhos de alumina cilindricos, onde foram colocados aproximadamente 10 mg de
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amostra. A andlise ocorreu sob atmosfera de nitrogénio a uma vazao de 45 mL/min e taxa de

aquecimento de 20°C/min.

3.5.5 Ensaios antimicrobianos

A atividade antimicrobiana dos tecidos funcionalizados foi avaliada mediante adaptacao
da norma ASTM E2149 - Método de Teste Padrao para Determinacdo da Atividade
Antimicrobiana de Agentes Antimicrobianos Imobilizados sob Condi¢des Dindmicas. O
método foi aplicado para as bactérias Escherichia coli ATCC 35218 e Staphylococcus aureus
ATCC 25923.

Para a realizagdo do teste, uma nova cultura de bactérias em caldo (TSB) estéril foi
ativada por 24 horas a 37 £ 2°C. Ap0s, a cultura foi diluida em solugao tampao estéril (PBS) a
concentragio aproximada de 1,5-3,0 x10° UFC/mL (0,5 McFarland). As amostras de tecido
com e sem funcionalizagdo (15 mm x 15 mm), previamente esterilizadas por radiacao
ultravioleta (UV), foram colocadas em um frasco e inoculadas com a suspensdo de
microrganismos (volume de 50 mL) em shaker (37+2°C por 1h) e imediatamente diluidas em
série. Apos as dilui¢des, as amostras foram semeadas em agar (em duplicata).

Como controle positivo foi utilizado somente o indculo no tempo zero. Para este
controle, a mesma concentragio de UFC mL"! foi diluida em série e posteriormente houve a
contagem de placas padrio. Os resultados foram expressos em média de UFC mL™. A
porcentagem de redu¢do e redugdo do log bacteriano foi determinada de acordo com as
seguintes equagdes:

Redugdo % (UFC/mL) = =2+ 100 3)

Log,, Redugio de Bactérias = Log,o(B) — Log1,(4) 4

Onde A indica o niimero de UFC mL™! para o frasco contendo a amostra téxtil com
acabamento ap6s o tempo de contato (1h) e B representa o nimero de UFC mL™! para o “indculo
somente” no tempo “0”. As analises antimicrobianas foram realizadas no Laboratorio de

Microbiologia da Universidade Tecnolédgica Federal do Parana — Campus Apucarana.

3.5.6 Ensaio para a determinacio do fator de protecao ultravioleta (FPU)

O Fator de Protecdo Ultravioleta (FPU) do tecido 100 % algodao, que proporcionara

frente ao efeito da luz solar sobre a pele, foi medido no tecido controle (tecido branco sem
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funcionalizacdo), tecido impregnado com nanoparticulas de ZnO e em tecido reticulado com -
CD funcionalizado com nanoparticulas de ZnO. Os ensaios foram realizados Fundagao
Blumenauense de Ensaios Téxteis (FBET) SC, de acordo com a norma AS/NZS 4399:2017 -
Sun protective clothing — Evaluation and classification (Protecao solar de vestuario Avaliacao
e Classificagdo) utilizando o Espectrofotometro UV-Visivel Cary 100 da Agilent Technologies
(Modelo G9821A). Foram cortadas 4 amostras de tecido de cada ensaio para serem avaliadas
nas dimensdes de 4 cm x 10 cm e realizadas 2 leituras em cada amostra obtendo a média de

transmitancia (%) para a faixa de UVA (400 a 315 nm) e UVB (315 a 290 nm).

3.5.7 Resisténcia a lavagem

O teste de durabilidade da funcionalizagdao em relagao a atividade anti-UV foi avaliada
pela solidez a lavagem, utilizando uma adaptacdo do método descrito por Sarkar e
colaboradores (2003). O tecido funcionalizado foi imerso em uma solugao contendo detergente
ndo i6nico na concentragdo 1 g/L. O processo foi realizado em maquina de canecos HT (modelo
IR Dyer —Texcontrol) com capacidade de 200 mL utilizando uma relagdo de banho (RB) 1:50,
e temperatura de 40° C (+/- 2° C) e tempo de 30 minutos. Apos este periodo, as amostras foram
enxaguadas em agua destilada em temperatura ambiente e secas em estufaa 50° C (RAJENDRA
et al., 2010). As amostras submetidas a 1 e 5 ciclos de lavagem foram avaliadas quanto a
refletdncia de radiacdo UV de acordo com a norma AS/NZS 4399:2017, e os resultados

comparados as amostras sem a lavagem.

3.5.8 Analise estatistica

A andlise estatistica dos dados sera realizada por meio de andlises de variancia
(ANOVA) e do teste de Tukey, o qual serd utilizado para determinar as diferencas significativas
das médias, a um nivel de probabilidade de 5% (p<0,05). Foi utilizado o programa

computacional SAS System (SAS Institute Inc., EUA).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos para os diferentes
processos de enxerto da f-ciclodextrina no tecido de algodao, realizados com e sem o auxilio
de reticulante e catalisador, bem como os resultados decorrentes da funcionalizacdo com
nanoparticulas de ZnO, tais como a cor, morfologia, fator de protecao ultravioleta e ensaios

antimicrobianos.

4.1 CURVA DE CALIBRACAO DA B-CICLODEXTRINA

Para avaliar a influéncia da variacdo das concentragdes de B-CD, acido citrico e fosfato
de sodio, na quantidade de B-CD enxertada na fibra de algodao, foi construida, inicialmente,
uma curva de calibragdo a partir de solugdes com concentragdes conhecidas deste composto. A
curva de calibracao obtida para a B-CD esta apresentada na Figura 11. O coeficiente de
determinagio (R?) de 0,9989 indica o bom ajuste do modelo linear aos dados de absorbancia

obtidos. A partir da regressao linear, foi obtida a equacgdo da reta (Equacdo 5):

A=0,0612 - C + 0,04259 (5)

Figura 11 — Curva de calibragio para -ciclodextrina
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).
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4.2 ENXERTO DA CICLODEXTRINA NO TECIDO DE ALGODAO

O enxerto do tecido 100% algodao foi realizado em trés condi¢des: na primeira condi¢do
foram utilizadas cinco solu¢des aquosas com B-CD nas concentragdes 5,0 g/L, 7,5 g/L, 10 g/L,
12,5 g/L e 15,0 g/L. Ja na segunda condi¢do, foram mantidas as concentracdes de B-CD e
adicionou-se 2,5 g/L do reticulante acido citrico e 1,5 g/L do catalisador fosfato de sddio. No
terceiro conjunto, manteve-se as concentragdes de B-CD e do catalisador fosfato de sodio e
aumentou-se a concentragdo de acido citrico para 5,0 g/L. Nesta etapa do estudo, o objetivo foi
avaliar a influéncia das concentragdes da B-ciclodextrina, acido citrico e fosfato de sddio no
grau de reticulagdo da fibra de algodao.

Na Tabela 8 estdo apresentados os resultados de pick-up e de ganho de massa para cada

condi¢do avaliada.

Tabela 8 — Pick-up e ganho de massa apds a aplicagdo de -CD em tecidos 100% algod@o.

B-CD (g/L) Reticulante (g/L) Catalisador (g/L) Pick-up (%) * Ganho de massa (%) *
5 0 0 87,13 +£0,47 % 0,91 +0,04f
5 2,5 1,5 95,39 £1,53 * 1,16 +£ 0,44 <
5 5,0 1,5 88,13 £1,09 cd 1,97 £ 0,53

7,5 0 0 91,21 & 1,28 abed 2,03 + 0,05 o
7,5 2,5 1,5 92,78 + 1,33 ab¢ 2,13+ 0,62 °d
7,5 5,0 1,5 91,19 + 2,63 abed 2,05 + 0,46 °d°
10 0 0 89,22 + 1,57 «de 2,12+0,19 <
10 2,5 1,5 95,24 + 1,60 ® 1,55+0,02¢
10 5,0 1,5 87,31 +£ 0,60 % 2,99 £ 0,30 ¢
12,5 0 0 92,78 £ 0,55 ¢ 1,53+£0,43 <f
12,5 2,5 1,5 96,51 +3,78°? 2,67+ 0,65 b4
12,5 5,0 1,5 89,76 + 0,50 bede 3,41+£0,23 %
15 0 0 94,67 £ 0,75 % 2,61+0,09 bed
15 2,5 1,5 92,27 £ 0,56 2b<d 3,80 £0,40 ¢
15 5,0 1,5 85,73 +£3,16°¢ 3,16+0,16 %

* Média + desvio padrio. Médias com letras iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa
(p <0,05) de acordo com o Teste de Tukey.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

A quantidade de banho retida no tecido apos o processo de impregnacdo via foulard,

dada pelo pick-up, apresentou resultados que variaram de 85 a 96%, havendo diferencas
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significativas entre algumas amostras. Embora tenham sido utilizadas as mesmas condigdes
(pressdo e velocidade no foulard) para todas as amostras, infere-se que hd uma pequena
variabilidade inerente do processo. Em geral, um percentual de reten¢do em torno de 85% ¢
desejado, pois acima desse percentual pode resultar em perda de produtos a ser impregnado por
gotejamento do tecido e consequentemente gasto posterior de energia para secar as amostras
nas etapas seguintes.

Os resultados do percentual de ganho de massa, que relaciona as massas secas dos
tecidos antes e apoOs os tratamentos, indicam que todos os tratamentos resultaram em uma
incorporacao de material solido as amostras. As maiores concentragdes de -CD, como 12,5 ¢
15 g/L e a presenga de reticulante e catalisador tenderam a resultar em maiores ganhos de massa,
devido ao maior teor de sélidos nestes tratamentos.

As amostras com os diferentes tratamentos foram submetidas ao procedimento para
quantificagdo da f-CD impregnada, conforme método descrito no item 3.3.2, que se baseia na
conhecida capacidade de formacgdo de complexos de inclusdo 1:1 B-ciclodextrina/fenolftaleina.
Enquanto a fenolftaleina na forma livre apresenta uma cor rosa intensa, a forma complexada
(1:1) € incolor.

Na pratica, os substratos téxteis que recebem acabamento via foulard j& sdo
considerados prontos para o uso apds a secagem. No entanto, para determinar a quantidade de
CD efetivamente enxertada, fez-se a remoc¢ao do material depositado e nao ligado as fibras por
um processo de lavagem com dagua destilada a temperatura ambiente. Os resultados para a
quantificagdo de CD apds a impregnagdo e apoOs a lavagem para remog¢do do material nao
aderido estdo apresentados na Tabela 9.

A comparagdo dos resultados da quantidade de CD nas amostras apOs a impregnacao €
apos a lavagem indica que houve uma redugdo expressiva para todos os tratamentos. Isto
confirma que a maior parte da B-CD utilizada fica fisicamente depositada no tecido, mas que
também ocorre o enxerto na fibra, dado a retengdo apds a lavagem.

Na impregnacao, buscou-se o enxerto da B-ciclodextrina no tecido 100% algodao por
meio da reticulagdo com 4cido citrico e auxilio de catalisador para melhorar a eficiéncia no
enxerto e promover a interacdo da CD no tecido com grupos -OH e nas fibras celuldsicas
formando ligagdes covalentes (BHASKARA-AMRIT; AGRAWAL; WARMOESKERKEN,
2011). Porém, nos tratamentos avaliados, a presenca do reticulante e do catalisador ndo
contribuiram para um aumento significativo da quantidade de CD impregnada. Somente pelos

resultados de B-CD enxertada, ndo ¢ possivel afirmar se nos tratamentos com &cido citrico,
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houve efetivamente a reticulagdo (ciclodextrina-acido citrico-celulose) ou se trata-se somente

da ligagdo ciclodextrina-celulose.

Tabela 9 — Quantificacdo da B-ciclodextrina impregnada (apds o processo em Foulard) e enxertada (apds a

lavagem) na fibra de algodao.

B-CD (g/L) | Reticulante (g/L) | Catalisador (g/L) | B-CD impregnada (umol) | B-CD enxertada (pumol)
5 0 0 0,08 + 0,001 °f 0,02+0,011
5 2,5 1,5 0,07 £ 0,003 f 0,01 +0,003
5 5,0 1,5 0,08 & 0,009 °f 0,01 +0,002
7,5 0 0 0,12 +0,001 ¢ 0,04 + 0,005
7,5 2,5 1,5 0,11+ 0,003 ¢ 0,03 + 0,006 &
7,5 5,0 1,5 0,09 +£ 0,002 © 0,03 + 0,002 "
10 0 0 0,14+ 0,003 © 0,06 + 0,003
10 2,5 1,5 0,14 +£ 0,007 © 0,05 + 0,002 df
10 5,0 1,5 0,14 £0,0003 ¢ 0,05 + 0,003 df
12,5 0 0 0,16+ 0,003 ° 0,07 + 0,006
12,5 2,5 1,5 0,17 0,001 0,05 + 0,002 df
12,5 5,0 1,5 0,16+ 0,003 ° 0,06 + 0,002 ¢
15 0 0 0,18+ 0,001 2 0,08 £ 0,003 2
15 2,5 1,5 0,18+ 0,003 2 0,08 + 0,002
15 5,0 1,5 0,17 + 0,003 2 0,07 + 0,004

* Média + desvio padrao. Médias com letras iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenga significativa
(p <0,05) de acordo com o Teste de Tukey.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

O 4cido citrico foi selecionado como agente reticulante neste estudo por ser um acido
policarboxilico muito mais acessivel e menos toxico do que o BTCA, comumente empregado
para o enxerto B-CD no algoddo. A investigagdo do seu potencial como reticulante, no entanto,
esta limitada a poucos estudos.

Rukmani e Sundrarajan (2012), por exemplo, relatam um aumento do percentual de -
CD enxertada (cerca de 2%) em substrato de algoddo ao aumentar a concentragdo de B-CD, de
acido citrico e do catalisador hidrofosfito de sodio no tratamento (avaliando um fator por vez).
Estes autores, no entanto, fizeram a quantificacdo somente pelo método gravimétrico e nao
realizaram um ensaio sem acido citrico. Zornio (2013) ressalta que a reatividade dos grupos
OH da B-CD e da celulose ¢ parecida e, portanto, pode haver a formagao tanto de compostos f3-

CD-acido citrico-celulose, quanto de celulose-acido citrico-celulose e ciclodextrina-acido
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citrico-ciclodextrina. Ou seja, o ganho de massa ndo esté relacionado apenas ao enxerto da 3-
CD, mas também a reticulacdo dos grupos da celulose pelo acido carboxilico.

No presente estudo, o fato do reticulante nao ter promovido o aumento da quantidade
de B-CD enxertada, pode estar relacionado a uma formacao preferencial de compostos celulose-
acido citrico-celulose ou ciclodextrina-acido citrico-ciclodextrina induzida pelas condi¢des de
reacdo. Além das concentragdes dos reagentes, parametros como tempo e temperatura de reacao
devem ser levados em consideracao para garantir maior grau de enxerto da ciclodextrina na
fibra de algodao.

Zornio (2013) avaliou o enxerto de B-CD no algoddo pelo método da fenolftaleina
utilizando acido citrico como reticulante, hidrofosfito de sdédio como catalisador e duas
condigdes de tempo e temperatura. Por meio de analise estatistica, foi verificado que a interagao
entre o tempo ¢ a temperatura e esses fatores isolados foram os que mais contribuiram para a
quantidade de B-CD enxertada. Estes fatores estariam relacionados a formagao de anidrido, que
necessita de calor e é mais reativo para a esterificacdo. Desta forma, maiores tempos e
temperaturas estariam associadas a maior formacdo de anidrido que viabiliza a reticulagao.
Foram utilizadas temperaturas de secagem (tinica etapa) de 170°C e 190°C, maiores do que as
condig¢des do presente estudo (secagem a 110°C e fixagao a 150°C).

Diferencas significativas na quantidade de ciclodextrina enxertada nas amostras foram
observadas somente ao aumentar a concentra¢ao de $-CD nos tratamentos. Verifica-se, que para
a concentracdo mais baixa de B-CD (5 g/L), cerca de 80% da quantidade impregnada foi
removida apds a lavagem. J& na concentrag¢do mais alta (15 g/L), o percentual removido caiu
para menos de 60%. Este comportamento também foi observado por Halim e colaboradores (
2014), que avaliaram o enxerto da B-CD em algodao utilizando &4cido butano 1,2,3,4-
tetracarboxilico (BTCA) como reticulante e hidrofosfito de s6dio como catalisador. Os autores
atribuiram o menor enxerto nas menores concentragdes de B-CD ao efeito da diluigdo, visto que
as moléculas estdo em menor quantidade na vizinhanga do tecido e das moléculas de reticulante.
Em concentragdes maiores, hd maior aglomeragdo e mais moléculas de B-CD estardo na

proximidade do tecido para a ligagdo.

43 FUNCIONALIZACAO COM NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINCO

Para a obtencdo das funcionalidades anti-UV e antimicrobiana, as amostras de algodao

enxertadas ou ndo com B-CD foram impregnadas com nanoparticulas de ZnO em trés diferentes
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concentragdes (1, 2,5 e 5%). Para esta etapa, foi selecionada a condi¢ao intermediaria de 10 g/L
de B-CD, 2,5 g/L de reticulante e 1,5 g/L de catalisador. Embora o reticulante acido citrico e o
catalisador ndo tenham contribuido para o aumento efetivo da quantidade de B-CD enxertada,
optou-se por manter estes compostos na formulagdo. Como mencionado anteriormente, ndo ¢
possivel identificar as ligagdes formadas pelo processo de impregnacao. Embora as quantidades
enxertadas sejam as mesmas, ¢ possivel que na auséncia de 4cido citrico tenham ocorrido
ligacdes B-CD-celulose e na presenca do reticulante, tenha ocorrido a formagao de compostos
B-CD-écido citrico-celulose, as quais podem ser fortes e contribuir para maior durabilidade dos

tratamentos.

4.3.1 Morfologia das fibras do substrato téxtil

A morfologia das amostras de tecido de algodao foi avaliada por microscopia eletronica
de varredura (MEV). Por meio desta analise, ¢ possivel avaliar altera¢cdes na morfologia das
fibras, uniformidade do tratamento, tamanho das particulas e presen¢a de aglomerados ou
heterogeneidades que podem influenciar propriedades importantes do substrato téxtil.

Na Figura 12 estdo apresentadas as micrografias do tecido 100% sem funcionalizagdo

(tecido controle) (a-c) e do tecido enxertado com B-CD (d-f).

Figura 12 — Imagens da microestrutura do (a-c) tecido controle e (d-f) tecido com CD.
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Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

As imagens da amostra controle (a-c) mostram uma estrutura lisa e uniforme e o aspecto

achatado das fibras ¢ tipico do observado para fibras de algodao, assim como a presenca de
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convolugdes e tor¢des ao longo do comprimento (GORDON, 2009). O tratamento com a f-CD
ndo promoveu alteracdo na morfologia da fibra, sendo observadas somente algumas
heterogeneidades (pontos brancos) na micrografia de maior aumento.

As micrografias dos tecidos funcionalizados somente com nanoparticulas de ZnO estao
apresentadas na Figura 13. As imagens (a-c) correspondem ao tecido com ZnO 1%, onde ¢
possivel observar material particulado sobre a fibra em (c); (d-f) correspondem ao tecido com
Zn0 2,5%, sendo possivel observar que ndo houve homogeneidade na distribuicao sobre a fibra
com aglomeragdes de particulas em alguns pontos da fibra. Nas imagens de (g-1), referentes ao
tecido com ZnO 5%, € possivel observar (i) que a fibra esta totalmente recoberta com ZnO, com
regides de grande aglomeragdo de material. Esta concentracdo, portanto, pode ser superior a

quantidade necessaria para cobrir a area superficial da fibra de algodao.

Figura 13 — Imagens da microestrutura do (a-c) tecido com ZnO 1%, (d-f) tecido com ZnO 2,5% e (g-h) tecido
com ZnO 5%.
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Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

Cabe ressaltar que as imagens de menor ampliacdo dos diferentes tratamentos
apresentam poucas diferencas, o que corrobora com a observacao visual das amostras apos 0s
tratamentos. Macroscopicamente, ndo foram observadas diferencas (aspecto, toque) dos tecidos

com e sem o tratamento com as nanoparticulas.
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Ghamsari e colaboradores (2017), relatam em pesquisas que a utilizacdo de ZnO
nanoestruturado alcangam melhores resultados quando utilizados filmes finos transparentes em
revestimentos de téxteis com alta eficiéncia de prote¢do contra radiagdo UV de at¢ FPU 50+
como absorvedores de UV, destacando que, tamanho, morfologia e concentragdo da
nanoparticula pode influenciar na eficiéncia dos bloqueadores de raios UV.

Na Figura 14 estdo apresentadas as imagens obtidas para os tecidos enxertados com [3-

CD e funcionalizados com nanoparticulas de ZnO.

Figura 14 — Imagens da microestrutura do (a-c) tecido com B-CD + ZnO 1%, (d-f) tecido com B-CD + ZnO
2,5% e (g-h) tecido com B-CD +ZnO 5%.
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Fonte: Capturado pelo Autor (2021).

Fazendo uma comparagdo destas amostras com as micrografias da Figura 14, verifica-
se que a distribui¢do de material sobre as fibras, sobretudo nas concentragdes de 2,5% e 5% de
Zn0O, ¢ muito mais homogénea, havendo menor rugosidade e pontos de aglomeragdo. Este
resultado pode estar correlacionado ao enxerto da B-CD nas fibras de celulose e concomitante
processo de complexagdo com as nanoparticulas de ZnO.

A presenga de grupos polares (OH) orientados nas extremidades das ciclodextrinas e

presentes também na celulose, uma vez que ambos sdo sacarideas, torna a reacdo quimica
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possivel entre os compostos (ZORNIO, 2013). Interagdes quimicas entre as CDs e a celulose
e a acomodacdo das nanoparticulas nos complexos de inclusdo podem ter proporcionado melhor
distribuicao destas sobre a fibra de algodao.

Embora as nanoparticulas estejam dispersas na superficie da fibra em ambos os casos
(com e sem B-CD), ¢ razoavel esperar que os maiores aglomerados de particulas sejam mais
facilmente removidos da superficie da fibra ap6s a lavagem, enquanto as particulas menores
poderdo penetrar mais profundamente e aderir fortemente na estrutura do tecido. Quando
nanoparticulas sao enxertadas covalentemente ao tecido formando complexo de inclusao, estas

devem permanecer ligadas a superficie das fibras mesmo apds a lavagem.

4.3.2 Cor e refletancia

Na Tabela 10 sao apresentados os valores obtidos para cada um dos parametros do
sistema CIELab (L*, a*, b*) e o resultado obtido para a diferenca total da cor (AE) para as
amostras de tecido controle (sem tratamento), tecido com B-CD, tecido com ZnO e tecido de

algodao enxertado com a B-CD e funcionalizado com nanoparticulas de ZnO.

Tabela 10 — Parametros de cor CIELAB e diferenca total de cor (AE) das diferentes amostras.

Amostra L* a* b* AE
Controle 97,16 + 0,09 @ 5,18+0,11° -18,36 +£0,21°¢ -

CD 97,430,102 3,17+0,11°¢ -14,93 £ 0,164 3,75+0,16¢
ZnO-1 96,96 + 0,14 3¢ 3,00+ 0,30°¢ -11,65 £ 0,09° 6,80 £ 0,08°
Zn0-2,5 96,70 + 0,11 2,19£0,16¢ -8,41 £ 0,46 10,16 £ 0,49%
Zn0O-5 96,54 + 0,08 ¢ 1,92+0,114 -7,33£0,34* 11,28 £0,35%
CD-ZnO-1 96,58 +£0,37¢ 3,78+ 0,12°¢ -13,26 £0,30° 5,10+ 0,34°
CD-Zn0O-2,5 96,73 0,25 3,15+0,19¢ -11,23 £0,69° 7,19+0,73°
CD-ZnO-5 96,53 +£0,08° 2,060,074 -7,59+ 0,332 10,99 +0,332

* Média + desvio padrdo. Médias com letras iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa
(p <0,05) de acordo com o Teste de Tukey.

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Com relagdo ao parametro luminosidade (L*), sdo observados valores proximos a 100
(+ claro), o que ¢ esperado, uma vez que as amostras sao brancas. Em compara¢ao com a

amostra controle, verifica-se que a funcionalizagdo com ZnO, tanto na auséncia quanto na
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presenca de B-CD, pouco influenciaram este pardmetro, uma vez que os valores variaram entre
96,5 ¢ 97,4.

Os parametros a* e b* foram significativamente reduzidos com o tratamento com a -
CD (amostra CD) e com o aumento da concentragdo de ZnO nas amostras. A reducdo no
parametro a*, que indica que a cor tende do vermelho para o verde, foi maior para as
concentragdes de ZnO de 2,5% e 5%, sem diferenca significativa entre as amostras com e sem
B-CD.

Ja o parametro b*, cuja reducdo indica que a cor tende do azul para o amarelo, teve
reducdes maiores nas amostras sem B-CD. O valor do parametro b* para a amostra controle
indica que esta possui uma tendéncia azulada, o que pode ser correlacionado com o branqueador
optico. Os branqueadores sdo substancias organicas que absorvem luz na regido ultravioleta
(340-380 nm) do espectro eletromagnético e reemitem luz na regido azul (425450 nm) do
espectro visivel (TUTAK et al., 2011). Materiais ligeiramente azulados sdo percebidos pelo
olho humano como tendo uma distribui¢ao espectral mais uniforme e, portanto, mais clara.
Como o algoddo tende a ter uma tonalidade amarelada que pode ser associada a falta de
qualidade do produto, branqueadores sao frequentemente utilizados pela industria téxtil para
criar a aparéncia mais branca.

Os dados também indicam que a redugdo do pardmetro b* foi menos intensa para as
amostras que receberam tratamento com B-CD, sendo significativa nas concentracoes de 1% e
2,5% de ZnO. Este comportamento pode estar associado a formagao de complexos de inclusao
da B-CD com o ZnO, permitindo uma distribui¢do mais homogénea sobre a fibra enxertada.

A diferenga total de cor (AE) foi calculada utilizando a amostra controle como
referéncia. A diferenga aumentou significativamente com o aumento da concentragao de ZnO,
sendo superior para as amostras que ndo receberam tratamento com [-CD. Este resultado
corrobora com as imagens de MEV, que mostraram maior rugosidade e deposi¢ao de material
agregado nas amostras com maiores concentragoes de ZnO e sem B-CD.

A influéncia dos tratamentos das amostras no Grau de Branco também foi avaliada e os

resultados estdo apresentados na Figura 15.



Figura 15 — Grau de branco das diferentes amostras de tecido de algodao.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).
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Seguindo a tendéncia da diferenca total de cor, o grau de branco das amostras foi

reduzido com a aplicagcdo da B-CD e com as crescentes concentracdes de ZnO, sendo que as

reducdes foram maiores na auséncia da B-CD. Na Figura 16 estdo apresentadas as curvas de

refletancia para as diferentes amostras.
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Figura 16 — Percentual de refletancia das amostras tratadas com ZnO (A) e B-CD com ZnO (B) em diferentes

comprimentos de onda.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Devido as limitacdes do equipamento utilizado, ndo foi possivel avaliar o
comportamento das amostras em toda a regido UV, que seria de 280 a 400 nn. Somente uma

pequena fracao, entre 360 ¢ 400 nm da regido UV pode ser observada nos graficos. Nesta regiao,
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percebe-se uma redugdo no percentual de refletancia com o aumento da concentragdo de ZnO,
tanto na auséncia como na presenga de B-CD. A reducdo no percentual de refletancia pode ser
um indicativo da atuacdo do ZnO, como a absorcao da radiagdo UV, o que na pratica resultaria
no aumento do fator de protecao do material. De forma geral, as nanoparticulas de ZnO atuam
reduzindo a transmissao da radiagdo UV, o que pode ocorrer pela reflex@o e/ou pela absorgao.
Neste ultimo caso, as nanoparticulas de ZnO atuam como filtro que absorve a radiagdo UV,
nociva a pele, transformando-a em radiacao infravermelha, dissipada na forma de calor que nao
causa danos (GHAMSARI et al. 2017). Becheri et al. (2008) aplicaram nanoparticulas de ZnO
em tecidos de algodao e 13 e, ao estudar a refletancia, a absorbancia e transmitancia das amostras
em relacdo a radiagdo UV, verificaram o aumento da absorbancia e a redugdo da refletdncia na
presenca das nanoparticulas. Os resultados sugeriram que a eficicia na protecdo da radiacdo
UV foi devido a capacidade de absor¢do de UV das nanoparticulas de ZnO na superficie dos
tecidos, sendo que as amostras de algodao e 13 tratadas com ZnO nao transmitiram ou refletiram
a radiacdo em todo o espectro de UV.

Tomando como base o comprimento de onda de 360 nm, a redugdo no percentual de
refletincia foi de cerca de 70% para as amostras com 5% de ZnO.

As curvas de refletancia da Figura 17 confirmam que o tecido de algodao utilizado neste
estudo possui branco optico, devido aos percentuais superiores a 100% na regido azul (425—
450 nm) e que este efeito foi reduzido com o tratamento com a B-CD e com as crescentes
concentragdes de ZnO. As curvas sobrepostas de todas as amostras nesta regido especifica estao
apresentadas na Figura 17, onde € possivel observar que a redugdo ocorreu na seguinte ordem:
CD < CD-ZnO-1 < CD-Zn0-2,5 < ZnO-1 < Zn0-2,5 < CD-Zn0O-5 < ZnO-5. Estes resultados
corroboram com a tendéncia observada na diferenca total de cor e nos resultados de grau de

branco.



65

Figura 17 — Indicativo da presenga de branco 6ptico nas amostras de diferentes tratamentos.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

44 ESPECTROFOTOMETRIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO

As analises de FTIR foram realizadas para o tecido de algoddo sem tratamento, para o
tecido enxertado com B-CD, assim como para as amostras funcionalizadas com nanoparticulas
de ZnO na concentracdo de 2,5% com e sem B-CD. Esta andlise teve como objetivo, detectar o
enxerto da B-CD nas fibras de algodao e outas possiveis modificagdes quimicas decorrentes dos
tratamentos. Os espectros de infravermelho obtidos estdo apresentados na Figura 18 e as
respectivas bandas, na Tabela 11.

Foram observadas bandas tipicas da celulose, que ¢ o principal componente do algodao
(ZORNIO, 2013, RUKMANI E SUNDRARAJAN, 2011). Os espectros das diferentes amostras
sdo semelhantes, ndo havendo deslocamento de picos e/ou bandas adicionais. Normalmente a
B-ciclodextrina e a celulose sdo sacarideos compostas de repeti¢des de glicopiranose, assim 0s
espectros obtidos sdo bastante semelhantes dificultando a identificagdo nos espectrogramas

(RANGEL, 2020; ZORNIO, 2013).
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Figura 18 — Espectros na regido do infravermelho (FTIR) para as diferentes amostras de tecido de algodao.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Tabela 11 — Resultados de FTIR para as amostras de algoddo com e sem inser¢do de ZnO e -CD

Numero de onda (cm™) Tipo de absorcio

3332 Estiramento dos grupos O-H da B-ciclodextrina e celulose
2891 Banda de estiramento C-H (grupos CH»)
1000 Estiramento C-C-O de alcool na faixa
1629 Deformacgédo angular -OH

1426 ¢ 1327 Deformacdo angular C-H

1160 ¢ 1083 Estiramento assimétrico C-O-C do anel e da ligagdo glicosidica
1055 Estiramento antissimétrico do anel
999 Estiramento C-C-O de alcool
893 Estiramento simétrico da liga¢do a-1,4-Glicosidica

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Zornio (2013) também nao obtiveram evidéncias da incorporagdo da -CD pela analise
de FTIR ao comparar os espectros de tecido de algodao e tecido enxertado com B-CD e
reticulado com 4cido citrico. A unica banda adicional detectada foi na regido de 1726 cm-1,
decorrente da vibracao da carbonila e que poderia ser um indicio da reacdo de esterificagdo com
a B-CD. No entanto, essa banda nao ¢ bem definida, pois esta regido pode estar associada tanto
ao estiramento C=0 para o acido carboxilico quanto para o éster. No presente estudo, nao foi
detectada a vibracdo nesta regido para nenhuma amostra. Zornio (2013) ressalta que os
espectros de FTIR de polimeros apresentam principalmente as bandas de absor¢do da matriz,
nesse caso, a celulose, mas que o método colorimétrico da fenolftaleina confirma

explicitamente a incorporacao da -CD.
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Os espectros também ndo indicaram nenhuma alteracdo em relacdo a presenga das
nanoparticulas de ZnO. Para Nascimento (2016), vibracdes menores que 1000 cm-1,
relacionam-se principalmente a grupos inorganicos, o que inclui o Zn na amostra. Nascimento
em sua pesquisa também encontrou em sua pesquisa bandas em torno de 400-420 cm-1
atribuidas a ligagdo Zn-O. No entanto, essa regido apresentou as mesmas bandas para todas as

amostras analisadas.

4.5 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

O comportamento térmico comparativo das diferentes amostras de tecido de algodao
(controle, enxertada com B-CD, tratada com ZnO e com B-CD e ZnO) em atmosfera de
nitrogénio estdo apresentadas na Figura 19 e as principais informagdes acerca dos eventos

térmicos estao dispostas na Tabela 12.

Figura 19 — Curvas termogravimétricas para tecido de algoddo controle, tecido com CD, tecido com ZnO e

tecido de algoddo enxertada com B-ciclodextrina funcionalizado com ZnO.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

A degradacdo da fibra da celulose inclui trés etapas: a decomposi¢do inicial

(volatilizacdo), a decomposicao principal e a carboniza¢do (ZHU et al., 2004). O estagio inicial
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ocorre abaixo de 200°C e resulta em baixa perda de massa devido a evaporagdo da agua
absorvida e desidratacdo de segmentos de cadeia de anidroglucopiranose (SUN et al., 2016;
ZHU et al., 2004). De acordo com Roman e colaboradores (2019) o tipo de moléculas de agua
presentes no téxtil influenciard seu comportamento térmico. As moléculas de dgua absorvidas
superficialmente pelo tecido de algoddo evaporardo em temperaturas abaixo de 100°C,
enquanto as moléculas de 4gua que interagiram com os grupos funcionais — OH no algodao
evaporarao em temperaturas mais altas. A perda de massa (PM) na temperatura de 100°C

(Tabela 12) ¢ baixa, inferior a 3%, sendo reduzida com a presenca da B-CD e de ZnO.

Tabela 12 — Dados termogravimétricos de perda de massa (PM), temperaturas de decomposi¢do e residuo para as

diferentes amostras de tecido de algodao.

Amostra PM a 100 °C AT decomposi¢io T maxima PM a 400°C Residuo a 600 °C
(%) O (WY (%) (%)

Controle 2,42 292-400 369 89,26 0,13

CD 1,07 277-401 366 78,22 15,86

ZnO 0,26 259-406 371 69,55 25,32

CD-ZnO 0,67 254-400 368 70,09 24,09

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

As curvas de TGA indicam uma perda de massa rapida e significativa entre 250 e 400°C,
com cada amostra exibindo um perfil semelhante na degradacdo térmica. Nesta principal etapa
de degradagdo, a maioria dos produtos da pirdlise sao formados devido a despolimerizagao da
celulose, ocorrendo as quebras das ligagdes glicosidicas e posteriores quebras de molécula de
glicose. A temperatura em que ocorreu a maxima taxa de perda variou entre 366°C e 371°C
(Tabela 12), com a degradag¢do iniciando em aproximadamente 250°C para a amostra tratada
com B-CD-ZnO. Esta informacao ¢ relevante para o processamento do algodao. A temperatura
maxima na qual as amostras de algodao foram submetidas durante o processamento pad-dry-
cure foi de 150°C na etapa de fixagdo, estando, portanto, bem abaixo da temperatura em que
inicia a degradacdo do material. As diferencas minimas nas temperaturas da maxima taxa de
decomposic¢ao estao de acordo com o reportado com Roman et al. (2019) para tratamento de,
tecido de algoddo com nanoparticulas de ZnO.

Embora a temperatura de principal etapa de degradacdo tenha sido similar, a perda de
massa foi distinta para as amostras. A 400°C, a amostra controle perdeu 89,3% da massa inicial,
a amostra enxertada com B-CD perdeu 78,2%. J4 as amostras com ZnO e B-CD-ZnO perderam

69,5% e 70,1% de suas massas iniciais, respectivamente. Estes resultados indicam que a
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presenca de B-CD e ZnO ¢ capaz de reduzir a taxa de degradacao térmica do tecido de algodao,
retardando as reagdes que resultam em L-glicose.

Acima de 400 °C ocorre a carbonizacao da celulose, ¢ as reagdes de desidratacao e
carbonizacdo levam a produgao de glicose, agua e 6xidos de carbono. A massa residual apos o
processo de aquecimento ¢ denominada residuo carbonédceo. Para a amostra controle, a perda
de massa atingiu quase zero, gerando um residuo de somente 0,13%. O residuo aumentou para
15,86% na presenca da B-CD, e para cerca de 25% para as amostras contendo ZnO (Tabela 13).

De acordo com Cabrales e colaboradores (2012), quanto maior a quantidade de
ciclodextrina enxertada, maior ¢ a massa residual obtida pela analise termogravimétrica. Tal
efeito seria decorrente da reacdo entre o residuo da degradacao da ciclodextrina com a celulose,
fazendo com que a geragdo dos produtos volateis seja menor e, consequentemente, a massa
residual maior. Este comportamento, portanto, confirma a presenca da B-CD na amostra de
algoddo. Zornio (2013) também observou residuo maior para a amostra de algodao tratada com
B-CD (15,9%) em comparacdo com a amostra de algoddo sem tratamento (8,9%).

O residuo a 600°C das amostras contendo nanoparticulas de ZnO foi maior do que a
amostra controle e a amostra somente enxertada com -CD. Estudos relacionados a retardancia
de chama de tecido de algodao tém evidenciado que as nanoparticulas de ZnO sao efetivas para
a formacao de residuo carbonéceo, reduzindo a inflamabilidade (ATHAUDA et al., 2014; EL-
HADY; FAROUK; SHARAF, 2013; SALEEMI et al., 2020). De acordo com Tawiah e
colaboradores (2019) o residuo carbonaceo atua como uma barreira fisica que reduz o contato
fisico entre a chama e o tecido de algodao ndo queimado, o que eventualmente impede que o
restante do tecido queime. Este resultado ¢ muito interessante, pois aponta o potencial das
nanoparticulas de ZnO para o aumento da estabilidade térmica das fibras de algoddo em altas

temperaturas.

4.6 PROTECAO ULTRAVIOLETA

Com o aumento do aquecimento global, a foto protecdo torna-se indispensavel para
evitar os danos causados pela exposi¢cdo aos raios solares e aos efeitos da radiagao ultravioleta.
Essa protecdo geralmente ¢ feita com o uso de protetores solares, mas recentemente, tem
aumentado o interesse por pecas de vestudrio com protegdo UV. No caso de pegas de vestuario,
¢ observado o Fator de Protecdo Ultravioleta (FPU), o qual relaciona o tempo de exposi¢ado

segura ao sol em relagdo ao tempo de exposi¢ao sem protecao (LUCARINI et al., 2017).
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Nessa pesquisa, a avaliagdo do FPU foi realizada para a amostra de tecido sem
tratamento (controle), para amostras tratadas com 2,5% de ZnO (ZnO-2,5) e amostras
enxertadas com B-CD e tratadas com 2,5% de ZnO (CD-ZnO-2,5). Por limitacdes técnicas,
somente uma concentracdo de ZnO pdde ser avaliada e, optou-se pela concentragio
intermediaria de 2,5% Para avaliar a durabilidade da funcionalizagao frente a atividade anti-
UV, o FPU também foi avaliado apds as amostras serem submetidas a 1 e 5 ciclos de lavagem.

O Fator de Protecao Ultravioleta (FPU) foi determinado a partir de medidas em
espectrofotometro do percentual de transmitancia da radiacdo em comprimentos de onda
correspondentes ao UVA (400 a 315 nm) e UVB (315 a 290 nm) no tecido 100% algodao. Nas
Figuras 20 e 21 sdo apresentados os resultados de transmitincia e dos valores de FPU,
respectivamente. Para o FPU, a classificacdo resultante ¢ referente a norma (AS/NZS
4399:2017), previamente apresentada na Tabela 3 (item 2.2.2), que classifica a relagao entre
os niveis do Fator de Prote¢do Ultravioleta (FPU) e a protecdo aos raios UV dos substratos

téxteis (BRITTO FILHO; XAVIER, 2014; HAN; YU, 2006).

Figura 20 — Transmitancia (%) para faixa de UVA (400 a 315 nm) e UVB (315 a 290 nm) das diferentes

amostras.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

No ensaio de FPU para o tecido controle 100% algodao, os valores de transmitincia de
9,22% para faixa de UVA e 15,41% para faixa de UVB indica uma classificagao 5 de FPU. Isto
significa que 5 em cada 50 raios ultravioletas sdo bloqueados, ou seja, uma protecdo em torno
de 10%, onde 1 em cada cinco raios UV ultrapassa o tecido e chega na pele humana. Este

nimero estd bem abaixo da faixa minima adequada de prote¢do, que corresponde a 15 FPU.
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Para o tecido 100% algodao sem enxerto de B-Ciclodextrina, funcionalizado somente
com nanoparticulas de ZnO, os valores de transmitancia foram de 6,36% para faixa de UVA e
de 7,78 para faixa de UVB indicando uma classificagdo 10 de FPU, o que corresponde a
protecao em torno de 20%. Esta classificacao ainda esta abaixo da classificagcdo de 15 a 20 FPU

para uma protecdo adequada para pegas do vestuario.

Figura 21 — Valores de Fator de Protegdo Ultravioleta (FPU) para as diferentes amostras.
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Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Na amostra de tecido resultante da reacdo de enxerto de B-CD com reticulante 4cido
citrico e fosfato de s6dio como catalisador e funcionalizada com as nanoparticulas de ZnO,
obteve-se o melhor resultado do fator de protecdo ultravioleta FPU. Foram observados
percentuais de transmitancia muito inferiores ao tecido controle, sendo 2,56% para faixa de
UVA e 2,01% para faixa de UVB. A média das 8 leituras dessa amostra resultou em FPU 50, o
que corresponderia a classificagdo 50+, com protecao excelente, acima de 97,5 % aos raios
UVA e UVB. No entanto, a classificacao segundo a norma leva em consideragdo o menor valor
dentre as medidas, o valor normalizado. Como uma das leituras registrou FPU de 34,36, a
classificagdo ficou como FPU 35.

Este resultado evidencia o efeito da B-CD para a obtencdo de um resultado satisfatorio
para a protecdo ultravioleta, uma vez que, comparado com a amostra controle o tratamento com
Zn0O aumentou o FPU em 2 vezes e o enxerto com -CD aumentou em 17,5 vezes o valor do
FPU. Nao foram encontrados trabalhos na literatura para comparag@o que tenham avaliado o

FPU de tecidos de algoddo funcionalizados com nanoparticulas de ZnO e B-CD. Conforme
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observado nas imagens de MEV, a deposicdo do ZnO nas fibras enxertadas com B-CD ¢ mais
uniforme e apresenta menos regides de aglomerados comparado as fibras sem B-CD. O
resultado do FPU reforga a hipdtese da formag¢ao de um complexo de inclusdao do ZnO na B-
CD, que contribui para a dispersdo das nanoparticulas na fibra. Para Saravanan (2007),
nanoparticulas de ZnO com distribuicdo de tamanho uniforme (20-40 nm) e concentracao
minima, podem resultar em niveis mais elevados de bloqueio de UV. Yadav et al. (2006)
verificaram a influéncia do tamanho das particulas na absor¢do da radiagao UV. Foi observado
que a absor¢do em tecido plano de algoddo revestido com 2% de nanoparticulas de ZnO com
40 nm foi 75% maior do que no tecido revestido com ZnO de tamanho convencional.

Os resultados para as amostras submetidas a um ciclo lavagem com detergente neutro
a temperatura de 40° C pelo tempo de 30 minutos indicam que ndo houve perda da
funcionalizagdo. As amostras contendo somente ZnO mantiveram a classifica¢do enquanto as
amostras contendo B-CD e ZnO apresentaram classificagdo superior (FPU 40) a amostra sem
lavar (FPU 35). A classificagdo de FPU 40 corresponde ao bloqueio acima de 97,5 % dos raios
UVA e UVB e ¢ considerada excelente. Tal diferenga, assim como o desvio padrio, pode ser
atribuido a regides desiguais na amostra, com maior € menor presenga de complexos de
inclusdo. Para 5 ciclos de lavagem, as amostras tratadas com ZnO mantiveram a classificagao.

Ja para as amostras CD-ZnO, a classificacao caiu de 40 para 35, sendo considerada muito boa.

47 ANALISE ANTIMICROBIANA

O algodao apresenta algumas propriedades indesejaveis, tais como suscetibilidade a
sujidades e a contaminacdo por microrganismos, tais como virus, fungos, esporos e bactérias,
que podem causar danos aos substratos téxteis e problemas para saude. Microrganismos como
Staphilococcus aureus e Escherichia coli, multiplicam-se rapidamente no substrato téxtil
quando encontram calor, umidade e nutrientes favoraveis ao seu crescimento. Com a proposta
de minimizar ou até inibir tais contaminagdes que afetam o tecido de algoddo, surge a
importancia do tratamento com materiais antimicrobianos, como as nanoparticulas de ZnO
(SOUZA, 2015).

A atividade antimicrobiana do tecido de algodao funcionalizado foi avaliada mediante
adaptagdo da ASTM E2149 - Método de Teste Padrdo para Determinagdo da Atividade

Antimicrobiana de Agentes Antimicrobianos Imobilizados sob Condi¢des Dindmicas. Esse
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método foi aplicado para a bactéria gram-negativa Escherichia coli ATCC® 35218TM e para
a gram-positiva Staphylococcus aureus ATCC® 25923TM.

As Tabelas 13 e 14 apresentam os resultados obtidos para a atividade antimicrobiana
das amostras de tecido de algodao funcionalizados somente com nanoparticulas de ZnO nas 3
diferentes concentragdes e das amostras funcionalizadas com ZnO e B-CD contra as bactérias
E. coli (Tabela 13) e S. aureus (Tabela 14). Os resultados sdo apresentados em termos da
contagem do numero de colonias no tempo zero e apds 1 h de contato da amostra com a
suspensao de bactérias, a reducao logaritmica e o percentual de redu¢ao da contagem.

Os resultados na Tabela 14 para as amostras tratadas somente com nanoparticulas de
ZnO indicam que o percentual de reducdo contra a E. coli foi baixo, inferior a 50% para todas
as amostras, sendo que o menor valor foi observado para a amostra com maior concentragao de
Zn0O (5%). Na presenga da ciclodextrina, a atividade antimicrobiana foi ainda menor, porém,
nesse caso, houve um aumento para a amostra tratada com ZnO 5%.

Diversos estudos evidenciam bons resultados para a atividade antimicrobiana para
tecidos de algodao tratados com nanoparticulas de ZnO. Noman e Petru (2020), por exemplo,
observaram reducdes acima de 95% apos 12 h para amostras de algoddao contendo
nanoparticulas de ZnO sintetizadas por um método ultrassonico. Muitos estudos, no entanto,
fazem somente avaliagdes qualitativas em relacdo a atividade antimicrobiana. Diversos fatores
contribuem para atividade antimicrobiana das nanoparticulas de ZnO frente a bactérias como
E.coli e S.aureus, como concentracdo das nanoparticulas, a densidade bacteriana, tamanho,
forma, temperatura e dissolugdo das nanoparticulas, sendo mais eficaz em tamanhos menores

aos tamanhos obtidos em sinteses (MARTINS; BORDA, 2015).

Tabela 13 — Efeito antimicrobiano para tecidos de algoddo funcionalizados com ZnO e 3-CD para E. coli.

Amostra N° de bactérias (UFC mL™") | N°de bactérias (UFC mL™) Reducao Reducao
tempo “0” tempo “1h” Logaritmica (%)
ZnO-1 1,22x10%+ 0,03 6,55x10°+ 0,04 0,27 46,39
Zn0-2,5 1,22x10°+ 0,03 6,35x10°+ 0,02 0,28 47,88
Zn0O-5 1,22x10%+ 0,03 1,07x10%+ 0,05 0,06 12,66
CD-ZnO-1 1,22x10%+ 0,03 1,07x10%+ 0,05 0,06 12,76
CD-Zn0-2,5 1,22x10°+ 0,03 1,05x10°+ 0,01 0,07 14,17
CD-ZnO-5 1,22x10%+ 0,03 7,85x10%+ 0,12 0,21 37,75

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).
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Nos dados da Tabela 14, observa-se uma redu¢do em torno de 80% na contagem
microbiana de S. aureus para as amostras tratadas com nanoparticulas de ZnO. Assim, o efeito
antimicrobiano frente a bactéria S. aureus ¢ maior, quando comparado com o efeito contra a E.
coli conforme Tabela 14.

Em estudo realizados por Rajendran e colaboradores(2010) envolvendo a atividade
antimicrobiana de tecidos de Tencel® enxertados com B-CD, os autores relatam que, em geral,
a atividade antimicrobiana e a inibi¢ao do crescimento do microrganismo em substratos téxteis
contra a bactérias S. aureus € maior do que para E. coli. (RAJENDRAN et al., 2010). Outro
estudo sobre a atividade antimicrobiana das nanoparticulas de ZnO demonstrou que a bactéria
gram-negativa (E. coli) é mais resistente ao ZnO do que a gram-positiva (S. aureus), sendo que
a concentragdo minima inibitéria (MIC) para a E. coli foi o dobro da observada para a S. aureus.

Essa maior susceptibilidade da bactéria gram-positiva estaria relacionada a diferencas
na parede celular, fisiologia celular, metabolismo e grau de contato. Foi demonstrado, também,
que a atividade antibacteriana das nanoparticulas de ZnO aumenta com a redu¢do do tamanho
e ¢ dependente do tempo (EMAMI-KARVANI; CHEHRAZI, 2010).

Quando aplicada a funcionalizacdo com ZnO em tecidos de algodao reticulados com -
CD, verifica-se que o melhor efeito antimicrobiano foi obtido na funcionalizagao com ZnO 1%,
inibindo 80,91% do crescimento bacteriano. Para as concentracdes superiores, o percentual de
redugdo foi de somente 14,17% e 37,75% para as concentragdes de ZnO de 2,5% e 5%,

respectivamente.

Tabela 14 — Efeito antimicrobiano para tecidos de algoddo funcionalizados com ZnO e CD para S. aureus.

N° de bactéf‘lias N° de bactéﬂias Reducdo Reducio
Amostra (UFC mL”) (UFC mL 2 Logaritmica (%)
tempo “0 tempo “1h
Zn0O-1 3,30x10°+ 0,03 2,45x103+ 0,04 0,70 79,98
Zn0-2,5 3,30x10°+ 0,03 1,60x10°+ 0,05 0,88 86,96
Zn0O-5 3,30x10°+ 0,03 1,90x10°+ 0,12 0,82 84,94
CD-ZnO-1 3,30x10°+ 0,03 2,35x10°+ 0,07 0,72 80,91
CD-Zn0O-2,5 3,30x10°+ 0,03 1,05x10°+ 0,01 0,07 14,17
CD-ZnO-5 3,30x103+ 0,03 7,85x10°+ 0,12 0,21 37,75

Fonte: Elaborado pelo Autor (2021).

Contra esses mesmos microrganismos, Selvam et al. (2012), observaram que o

percentual de reducdo apds 30 min aumentou de 86-87% para tecidos tratados com
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nanoparticulas de ZnO para 100% em amostras de algoddo enxertadas com B-CD sulfatada e
contendo ZnO. Neste caso, no entanto, a propria amostra funcionalizada somente com B-CD,
sem ZnO, apresentou atividade antimicrobiana de 85% e 78% contra a E. coli e S. aureus,
respectivamente. Tal efeito foi atribuido as unidades de enxofre e nitrogénio que agem como
agentes antibacterianos.

Silva (2015), em estudo realizado com agentes antimicrobianos relatam maior atividade
do triclosan quando associado a B-ciclodextrina ligada a fibras de celulose, através da formagao
de complexo de inclusao quando comparada com o triclosan isolado. Ja o uso de hidrocloridrato
de ciprofloxacina associado a B-ciclodextrina ligada a fibras de celulose resulta em sua
atividade € proporcional a quantidade de ciclodextrina aplicada.

Uma hipdtese para o resultado insatisfatorio observado para amostras contendo B-CD
pode estar relacionado a formagdo de um complexo de inclusdo entre a -CD e as nanoparticulas
de ZnO. A encapsulacdo pode tornar lenta a liberag@o das nanoparticulas das cavidades internas
da ciclodextrina e, consequentemente, reduzir a disponibilidade de espécies ativas de oxigénio
para atuar contra as bactérias. Esta hipdtese também foi levantada por Bajpai et al. (2010), que
avaliaram a cinética do crescimento microbiano de tecidos de algoddo enxertados com
ciclodextrina e funcionalizadas com nanoparticulas de prata e verificaram uma baixa inibigao
do crescimento. No presente estudo, a atividade antimicrobiana foi avaliada apds 1 hora de
contato das amostras com a suspensdo de bactérias. Ensaios mais prolongados devem ser
realizados para melhores conclusdes a esse respeito.

Outra hipotese, pode estar relacionada a mé distribui¢do das nanoparticulas de ZnO na
superficie do tecido, resultando em regides com pouco ou nenhum tratamento; ou ainda a
aglomeragdo das particulas, perdendo a caracteristica nano. De acordo com Rajendran e
colaboradores (2010), por ser necessaria uma grande quantidade de nanoparticulas para cobrir
uma colonia bacteriana (2um), ocorre a geragdo de um maior nimero de espécies ativas de
oxigénio (liberadas do ZnO na superficie da colonia), que matam as bactérias de forma mais
eficaz. Particulas na escala micro, portanto, terdo um efeito muito menor na atividade

antibacteriana.
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5 CONCLUSOES

O estudo do enxerto da B-CD no tecido de algodao pelo método pad-dry-cure revelou
que a presenga do reticulante acido citrico e do catalisador nao tiveram influéncia na quantidade
de B-CD reticulada. A ligagdo da B-CD no algodao apds lavagem para remog¢do dos compostos
nao ligados ou fracamente aderidos foi confirmada pelo método colorimétrico da fenolftaleina.
A quantidade de B-CD enxertada aumentou significativamente com o aumento da concentragao
utilizada durante a impregnacdo. Em concentragdes maiores, o percentual de B-CD removido
apos a lavagem também foi menor.

Nao foi possivel detectar a ligagdo da B-CD ao substrato de algoddo pela anélise de
FTIR, o que pode ser atribuido a similaridade da composi¢ao quimica. A funcionalizagdo com
nanoparticulas de ZnO também ndo provocou alteracdes quimicas no tecido de algodao.

A morfologia das fibras de algodado nao foi alterada pelo tratamento com -CD, mas as
diferentes concentragdes de nanoparticulas de ZnO resultaram na presenga de material
particulado sobre as fibras e aumento da rugosidade. Na presenca da f-CD, mesmo nas maiores
concentragdes de nanoparticulas de ZnO, as fibras apresentaram superficie mais homogénea,
sugerindo a formag¢ao de complexos de inclusio.

Crescentes concentragdes de nanoparticulas de ZnO reduzem significativamente os
parametros colorimétricos a* e b* e, consequentemente, a diferenca total de cor. Em
compara¢do com as amostras funcionalizadas somente com ZnO, as amostras tratadas com [3-
CD resultaram em uma diferenca total de cor menor, o que se correlaciona bem com as
observagoes morfoldgicas dessas amostras. A andlise da refletancia confirmou a presenca de
branco Optico na amostra de algoddo original, cujo efeito ¢ reduzido seguindo a mesma
tendéncia da cor.

O comportamento térmico do tecido de algodao foi alterado apos o tratamento com -
CD e nanoparticulas de ZnO. Houve uma redu¢do na temperatura inicial da principal etapa de
decomposic¢do e no percentual de perda de massa, o que indica maior estabilidade térmica. A
presenca de B-CD foi confirmada e resultou em aumento do residuo carbonaceo de 0,13% para
15%. Ja as amostras com nanoparticulas de ZnO geraram 25% de residuo, o que indica um
excelente potencial retardante de chama.

Os ensaios antimicrobianos in vitro demonstraram que uma reducdo no numero de
coldnias em torno de 80% na presenca de ZnO para bactérias Gram-positivas.

A presenca de B-CD reduziu o efeito antimicrobiano, o que pode estar relacionado a

formacao do complexo de inclusdo, que dificulta a liberagdo do ZnO para o meio. Ensaios com
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maiores tempos de contato devem ser realizados para conclusdes mais precisas sobre essa
funcionalidade.

A utilizagao de B-CD foi determinante para a propriedade de protecao UV. Enquanto a
amostra controle e funcionalizadas somente com nanoparticulas de ZnO apresentaram FPU 5 e
10, respectivamente, as amostras contendo B-CD e nanoparticulas de ZnO tiveram FPU 35-40.
Os resultados foram mantidos ou tiveram pouca reduc¢do apds um e cinco ciclos de lavagem a
40°C, demonstrando que a melhor dispersao das particulas promovida pela 3-CD, contribuem

efetivamente para a funcionalidade anti-UV do tecido de algodao.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para continuidade dos trabalhos e futuras pesquisas, sugere-se:

Realizar estudo para enxerto da B-CD no tecido de algodao pelo método pad-dry-cure
aumentando a concentracdo do reticulante acido citrico e do catalisador fosfato de sédio para
verificar a influéncia na quantidade de $-CD reticulada no tecido.

Avaliar a solidez a lavagem efetuando maior numero de ciclo de lavagens em amostras
funcionalizadas com ZnO e B-CD, na temperatura 40° C e tempo 30 min, testando efetivamente
a funcionalidade anti-UV do tecido de algodao tratado

Realizar estudo quanto ao comportamento térmico e retardancia de chama em tecido de
algoddo apds o tratamento com B-CD e nanoparticulas de ZnO com e sem catalisador para
avaliar o potencial de retardante de chama.

Estudar o uso de nanoestruturas de 6xido de zinco (ZnO) de diferentes tamanhos
sintetizadas in situ na superficie do tecido de algodao para fornecer atividade antimicrobiana e
protecdo ultravioleta (UV).

Testar o efeito antimicrobiano em tecido de algoddo reduzindo a concentragio de $-CD
para minimizar o efeito da formagdo de filme polimérico sobre a fibra de algodao

proporcionando maior liberagdo de ZnO e maior efeito antimicrobiano para o substrato téxtil.
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