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RESUMO

Dentre a infinidade de acabamentos téxteis, atualmente se destacam tratamentos que
possibilitem a eliminacdo de bactérias, sobretudo a formacdo de maus odores e
degradagao dos substratos téxteis. Existem uma gama enorme de acabamentos com
este propdsito. Neste presente trabalho, foram sintetizados compostos de
coordenagao com nitrato de zinco e 2-metil-imidazol, na relagdo de massa 1:1, 14,
1:8, 1:10 e 2:1 (massa:massa) com o intuito de verificar as propriedades
antimicrobianas de substratos téxteis funcionalizados. A aplicagdo foi feita pelo
processo de esgotamento em malhas de trama 100% poliéster em simultaneidade ao
processo de tingimento com corante do tipo disperso, tendo como finalidade realizar
um acabamento no processo de beneficiamento secundario, otimizando a produgao.
Os resultados foram avaliados por técnica colorimétrica e poder antimicrobiano do
tecido funcionalizado. Como resultados ndo houve interferéncia na cor do tingimento,
principio basico para que o acabamento possa ocorrer no processo de tingimento,
além da eliminagao ou inibigado bacteriana, apos a conjugagao.

Palavras-chave: Acabamento; Antimicrobiano; Inovagao; Poliéster; Tingimento.



ABSTRACT

Among the infinity of textile finishes, treatments that enable the elimination of
bacteria, especially the formation of bad odors and degradation of textile
substrates, currently stand out. There is a huge range of finishes for this purpose.
In this work, compounds coordination with zinc nitrate and 2-methyl-imidazole were
synthesized, in the mass ratio 1: 1, 1: 4, 1: 8, 1:10 and 2: 1 (mass: mass) in order
to to verify the antimicrobial properties of functionalized textile substrates. The
application was carried out by the exhaustion process on 100% polyester weft knits
simultaneously with the dyeing process with dye of the dispersed type, with the
purpose of finishing the secondary beneficiation process, optimizing the
production. The results were evaluated by colorimetric technique and antimicrobial
power of the functionalized tissue. As a result, there was no interference in the
dyeing color, a basic principle for the finishing to occur in the dyeing process, in
addition to bacterial elimination or inhibition after conjugation.

Keywords: Textile finish; Antimicrobial; Innovation; Polyester; Dyeing.
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1 INTRODUGAO

A utilizacdo de materiais e tecnologias em téxteis, como nanoparticulas,
emulsdes, silicones, ciclodextrinas, zedlitas, ions metalicos e outros, agregam valores
funcionais para os materiais téxteis. Chamados de acabamentos téxteis, estes
acabamentos funcionais podem incrementar fungdes como a protecao UV, retardo
chamas, propriedades antimicrobianas, fotocataliticas, entre outros (VENTURA;
CARNEIRO; SOUTO, 2011).

Tecidos antimicrobianos tém como fungcédo a anulagdo dos microrganismos
presentes no artigo, responsaveis pelos maus odores, desbotamento dos corantes em
substratos téxteis e até mesmo a degradagdo do artigo. Entretanto para serem
antimicrobianos, nao podem ser prejudiciais ao meio ambiente ou aos usuarios. Sua
permanéncia deve ser resistente, pois ndo se pode perder este efeito apds as
lavagens do artigo (SANCHEZ, 2006).

Um exemplo é o ion de zinco, este elemento € pertencente ao grupo 12 dos
metais de transi¢do, sendo localizado como ultimo metal da primeira série dos
elementos do bloco d (LEE, 1999). O zinco e os metais correspondentes ao grupo 12,
formam complexos tetraédricos e octaédricos para seu estado i6nico M+2 (WELLER,
2017; HOUSECROFT, 2013), garantindo ao tecido o efeito antimicrobiano. Outro
ponto a se destacar € a aplicagao direta destes acabamentos ao tecido, que no caso
de ions metalicos podem causar problemas de tingimento. Uma alternativa, seria a
produgcao de um composto coordenado para aplicagao no tecido.

Compostos coordenados sao constituidos por um ion metalico, no qual sédo
coordenados por ligantes, estes que podem ser de classe orgéanica. Os ligantes
compartiiham um par de elétrons com o metal, determinando o numero de
coordenacdo baseado na quantidade de ligantes em volta do ion metélico
(RODGERS, 2016). Um composto que pode ser utilizado é o ligante organico 2-metil-
imidazol, que faz parte das aminas heterociclicas, ou seja, apresentam no minimo um
atomo de nitrogénio em seu anel (MCMURRY, 2005).

Neste contexto, o estudo tem como objetivo sintetizar um acabamento
antimicrobiano e avaliar o comportamento do tingimento disperso do poliéster, quando
feito um processo de acabamento simultdneo, a fim de avaliar os resultados
antimicrobianos e sua influéncia na coloragdo do substrato final. Este processo

garante o desenvolvimento de um tecido biofuncional, agregando tecnologia e
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inovagao a um importante setor da economia brasileira.

1.1 JUSTIFICATIVA

O presente estudo trata-se da incorporacdo de um acabamento
antimicrobiano no processo de tingimento, uma vez que a conjugagao dos
acabamentos propicia uma aplicagdo mercadologica além da economia em processos
posteriores, ja que as industrias téxteis consomem um grande volume de agua por
material processado. As etapas de tingimentos e acabamentos sdo os setores que
mais contaminam a agua em seu processo comparado aos outros setores como
tecelagem e malharia (MONTEIRO, 2018).

Devido a grande contaminagdo de agua nos processos de beneficiamento,
pretende-se com o estudo, a reducdo de um processo, sem perder o valor que se
deseja agregar, ou seja, tingir e ter efeitos benéficos aos usuarios, favorecendo em
questbes econbmicas, otimizagcdo do tempo do processo e redugdo no impacto
ambiental, gerando menos consumo de recursos como energia e agua e geragao de
menos efluentes.

Um efeito benéfico seria 0 acabamento antimicrobiano, ja que sem ele pode
haver manchas, odores e diminui¢ao da vida util do artigo, além de poder ocasionar
infeccdes nos usuarios (MAGALHAES, 2015).
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O presente trabalho teve como objetivo a sintese, e aplicagdo conjugada

com o tingimento, de compostos de coordenagdo de zinco para obtencdo de

malhas de poliéster com propriedade antimicrobiana.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para alcancar o objetivo geral, os seguintes objetivos especificos foram

designados:

Sintetizar compostos de coordenagao de zinco a partir da utilizagao
de nitrato de zinco e 2-metil-imidazol com estudos estequiométricos;
Conjugar o processo de tingimento e a aplicagédo do acabamento com
composto coordenado para a fibra de poliéster;

Verificar os compostos de coordenagao por espectroscopia na regiao
do infravermelho com transformada de Fourier;

Analisar a influéncia da conjugac¢ao do acabamento com o tingimento
por colorimetria e comparar as amostras;

Medir a atividade antimicrobiana dos tecidos de poliéster
funcionalizados de acordo com a ASTM E2149-13A;

Avaliar a durabilidade a lavagem dos substratos funcionalizados, de
acordo com a AATCC 143.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1  FIBRAS TEXTEIS

As fibras téxteis sao divididas em fibras naturais e fibras quimicas, estas
podendo ser classificadas como sintéticas ou artificiais. As fibras naturais, como o
nome ja diz, provem de meios naturais sem modificagdes quimicas, as fibras artificiais
sao fibras quimicas processadas por meio das fibras naturais, ja as fibras sintéticas
tém sua formagdo somente por processos quimicos (SILVA, 2018). A Figura 1

apresenta a classificacao das fibras.

Figura 1: Classificagao das fibras téxteis

FIBRAS
NATURAIS QUIMICAS
ANIMAIS VEGETAIS MINERAIS ARTIFICIAIS SINTETICAS
- ALGODAO POLIESTER
SELSA LINHO AMIANTO VISCOSE ACRILICA
JUTA ACETATO POLIAMIDA

Fonte: Adaptado Burkinshaw (2016)

As fibras naturais sdo aquelas obtidas por meio da natureza, sendo de origem
animal, vegetal ou mineral. Elas possuem zonas amorfas e regides cristalinas
encontradas de forma aleatdéria devido a sua falta de ordenamento. Ja as fibras
sintéticas sdo formadas por polimeros por meio de agao mecanica e as artificiais por
meio de polimeros naturais reagidos com substancias quimicas (SOUSA, 2011).

3.2 AFIBRA DE POLIESTER

A fibra de poliéster € composta de uma macromolécula caracterizado por n
fungdes multiéster (SALEM, 2010) como mostrado na Figura 2. Para a sintese do

poliéster, utiliza-se como matéria-prima o para-xileno, o acido tereftalico, o
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dimetiltereftalato e o etileno glicol (NETO, 1996), sendo o mais empregado o acido
tereftalico com o etileno glicol (SALEM, 1010).

Figura 2: Monémero do PES

0 . 0
e c?
1o O—CH,CH,
| PET —In

Fonte: Silva (2016)

As fibras de poliéster apresentam: alta resisténcia a tenséao, alta resisténcia
ao calor, ponto de fusdo em torno de 250 a 260°C, boa resiliéncia, resistente a
abrasao, termoplastica, entretanto flexivel, tem boa estabilidade a luz, resisténcia a
acidos e bactérias, baixa resisténcia a meio alcalino em altas temperaturas, alta
cristalinidade, dificultando a adsorcao e difusdo dos corantes, tingivel com corantes
dispersos (PINTO, 2019).

A fibra de poliéster tem caracteristica ndo-iénica, ou seja, ndo permite o
tingimento por mecanismos idnicos e com corantes hidrossoluveis, sendo possivel

apenas com corantes dispersos (SALEM, 2010).

3.3 PROCESSO DE TINGIMENTO

O tingimento é um processo de beneficiamento téxtil, cuja finalidade € a
aplicacao de um corante em substrato téxtil afim de se obter uma cor diferente da
original. Algumas caracteristicas devem ser seguidas no processo de tingimento,
sendo elas: a afinidade, a igualizagdo, a solidez e a economia. Com relagédo a
afinidade o corante deve interagir com o substrato, de modo que faga parte da
estrutura dele. A igualizacdo esta relacionada de como a cor esta uniforme no
substrato, deposicao/difusdo de forma homogénea. Ja a solidez se relaciona a
resisténcia do corante permanecendo no substrato com a agdo de agentes externos
levando ao desbotamento, como o suor, lavagens, luz etc., e na economia se leva em
conta o quanto de material utilizado para se ter essas caracteristicas sem ultrapassar
a quantidade de corantes, produtos auxiliares e o tempo de realizagdo (ALCANTARA,
1995; GARFEJO, 2016).
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Os fatores que influenciam o processo de tingimento podem ser de natureza
fisica e quimica. Os fatores fisicos se relacionam com a estrutura do material, levando
em consideragao os espacos vazios das fibras permitindo a difusdo do corante no
substrato. Os fatores quimicos incluem caracteristicas referentes as moléculas dos
corantes. Assim, o comportamento dos corantes na solugao vai depender da fibra que
esta sendo utilizada e o corante de maior interacdo com ela, ocasionando afinidade
entre elas, o processo de tingimento pode ser feito por dois métodos, impregnagéao e
esgotamento (SA, 2008).

3.3.1 Tingimento Poliéster

A presenca de cristalinidade e alta orientagdo molecular do poliéster torna
dificil a realizagdo da difusdo do corante na fibra. Entretanto ha duas maneiras de
aumentar esta difusdo dos corantes-fibras, utilizando os agentes transportadores
chamados de carriers, no qual elas dilatam temporariamente o0s espacgos
intermoleculares das fibras, ou aumentando a difusdo pelo aumento de temperatura
do tingimento (SALEM, 2010).

Pelo aumento da temperatura leva-se em consideragao a estrutura molecular
da fibra. Em temperaturas inferiores a 70°C, suas estruturas estdo quase que
paralisadas e conforme ha o aumento de temperatura, elas comecam a vibrar,
aumentando a deslocag¢ao dos segmentos poliméricos nas regides amorfas, abrindo
cavidades onde os corantes possam se difundir (ANDRADE, 2018). Com o aumento
de temperatura pode-se ser feito os tingimentos por esgotamento em temperaturas
entre 128 a 130°C com uma pressédo em torno de 3,5 atm. Ou por tingimentos curtos
de 60 a 120 s com calor seco entre 200 a 220°C (SALEM, 2010).

Para o tingimento dos substratos é necessario a utilizacdo de compostos
chamados de corantes que sdo compostos de moléculas que compreendem dois
grupos: o grupo cromoforo, responsavel pela cor, e o grupo funcional, que se liga as
fibras do substrato correspondente. Ha diversos corantes conhecidos na literatura,
que sao classificados por sua natureza quimica ou de sua aplicagao ao tipo de fibra
(GUARATINI; ZANONI, 2000).

Os corantes dispersos sao chamados de corantes nao-iénicos. Em agua fria
€ quase insoluvel, com o aumento de temperatura chegando préximo a temperatura

de tingimento, pode-se ter uma solubilidade superior a 100 mg/L. Para sua aplicagéo
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sdo necessarios agentes dispersantes, com a finalidade de evitar uma aglomeragao
de corantes no tingimento, evitando resultados indesejados (SALEM, 2010;
MONTIBELLER, 2018). S&do aplicados em fibras como poliéster, poliamida, diacetato

de celulose e fibras acrilicas.

3.4 ACABAMENTOS

Para que haja a formagao de um artigo téxtil, ele passa por varios processos
na cadeia produtiva téxtil, sendo eles: obtencao da fibra, processo de fiagcao, processo
de tecelagem ou malharia, processo de beneficiamento e processo de confecgao
(COSTA; ROCHA, 2009).

A etapa de beneficiamento é divido em primario, secundario e terciario. O
primario tem a finalidade de limpar e/ou branquear e/ou preparar o substrato para os
beneficiamentos posteriores, ja secundario tém a fungéo de colorir o artigo, por meio
do tingimento ou da estamparia e o beneficiamento terciario tem como objetivo
ocasionar transformacodes fisico-quimicas no substrato agregando caracteristicas
especificas (SALIM, 2017).

Os acabamentos téxteis podem tornar o produto mais atraente em seu
aspecto ou na sua funcionalidade (LIMA, 2020). Eles podem ser tanto acabamentos
fisicos, quimicos ou biolégicos, no qual o fisico € o responsavel pela mudancga do
aspecto em sua superficie (SENAI, 2015). O acabamento biolégico pode mudar a
superficie do artigo, utilizando enzimas ou biopolimeros (ANDREAUS, 2010). Por
ultimo o acabamento quimico, ele torna possivel funcionalizagdo do artigo, como
caracteristicas antichamas, protecdo UV, propriedades antimicrobianas, entre outras
(GOMES; COSTA; MOHALLEM, 2016).

3.4.1 Microrganismos e crescimento microbiano em téxteis

Os microrganismos nos téxteis podem ser adquiridos durante o processo de
fabricagdo, uso ou armazenamento do artigo. Os principais agentes de ataque da fibra
sdo as bactérias e os fungos, as bactérias mais comuns presentes em téxteis sdo a
Echerechia. coli e a Staphylococcus. aureus (MAGALHAES, 2015). A E. coli é
caracterizada como bactéria Gram negativa e sao responsaveis por cerca de 50% de
infeccdes hospitalares (KORB, 2013). Ja a S. aureus, uma bactéria Gram positiva, se

encontram frequentemente nas mucosas nasais e na pele (SILVA, 2017). A principal
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diferenga entre essas membranas sao suas paredes celulares, a Gram positiva é
constituida por uma unica camada espessa e a Gram negativa possuem uma camada
interna de peptidoglicano e uma externa de proteinas, lipoproteinas e
lipopolissacarideos (CONCEICAQO; ALMEIDA; SHIMOKAWA, 2020).

A fixagao bacteriana depende do tipo de bactéria, superficie do material e o
ambiente que se encontra. No comego do processo as bactérias estdo na superficie
do tecido, ocorrendo uma fixagdo estavel, em condi¢des ideais (pH, temperatura,
umidade) elas se dividem e formam col6nias, apos esse crescimento, as bactérias séo
revestidas por um biofiime formado de polissacarideos. Sendo que quando as
bactérias estao envoltas desse biofilme se torna mais resistente que as bactérias livres
na superficie do artigo (MAGALHAES, 2015; VILACA, 2016; POPIOLSKI, 2021).

3.4.2 Téxteis antimicrobianos

Os téxteis antimicrobianos tém a fungéo da inibicdo ou inativagao de bactérias
e fungos, que podem acarretar o desbotamento e degradacgao do artigo. Estes téxteis
podem ser classificados em bioestaticos ou biocidas. Artigos bioestaticos inibem o
crescimento das bactérias, retardando a biodegragdo do substrato. Ja os biocidas
inativam os microrganismos, tornando o material esterilizado (CORADI, 2018).

Esses materiais funcionalizados evitam a propagagcdo de agentes
patogénicos, inibi os odores ocasionados pelo suor e pela agdo microbiana e a
degradagao do substrato principalmente em fibras naturais (SILVA, 2018). Eles podem
agir de trés maneiras sob a bactéria: inativando as enzimas essenciais; destruindo ou
inativando o material genético; e causando reagdo com a membrana permitindo sua

penetracdo, ocorrendo a perda dos constituintes celulares (SCHEIBE, 2016).

3.5 COMPOSTOS DE COORDENACAO

Werner, que formulou a teoria da coordenagao em 1983, explicou a natureza
das ligagdes dos complexos, apresentando dois tipos de valéncias no metal: valéncias
primarias e secundarias. As valéncias primarias nado sao direcionais, sendo
responsavel pelo numero de cargas do ion positivo do complexo, tendo que ser
compensada por cargas de ions negativos. Ja as valéncias secundarias sao

direcionais, classificando o numero de coordenagdo do composto dando-lhe formas
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caracteristicas (LEE, 1999; SANTOS, 2014), a Figura 3 mostra algumas formas de

coordenacao.

Figura 3: Representagcdo de compostos de coordenagao: a) coordenacgao linear; b)
coordenacao tetraédrico; c) coordenacao hexaédrico

Fonte: Adaptado Souza (2016)

As teorias sobre os compostos de coordenacgao tentam explicar a geometria,
0 magnetismo e a ligagado que os metais estabelecem com os compostos a que estao
coordenados. Com a teoria do campo cristalino, os elétrons doados pelo ligante tem
carga negativa, repelindo os elétrons das orbitais d do ion metalico. Portanto baseia-
se no desdobramento dessas orbitais em grupos de energias diferentes, justificando
e correlacionando ao espectro Optico, estabilidade termodindmica e suas
propriedades magnéticas (SHRIVER; ATKINS, 2008). Esta tal geometria esta ligada
com a disposicao eletrénica do metal utilizado em sua camada de valéncia. Na maioria
dos casos, o numero de coordenagcao é 6, podendo também ser 2, 4 e ainda 8
(VOGEL,1981).

Portanto esses materiais formam uma grande rede de ions metalicos
coordenados a ligantes organicos, com isso tendo uma grande variabilidade de metais
e ligantes disponiveis, pode-se conseguir diferentes caracteristicas para o complexo,
algumas podem formar materiais cristalinos ou amorfos, materiais porosos ou néo
porosos e podem trazer também diferentes funcionalidades, baseado no metal
empregado (OLIVEIRA, 2013).

Os complexos com zinco vém sendo empregadas como aditivos
antimicrobianos, devido ao seu pequeno tamanho molecular, ser atdoxico em grandes
concentragbes e ao seu baixo custo (CAPELEZZO, 2018). O ligante de imidazol
possui um atomo de nitrogénio com elétrons livres que atuam sobre o ion metélico,
formando os complexos (HARAHAP; ANORGANIK, 2018).
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4 METODOLOGIA

41 MATERIAIS

O tingimento e a aplicagdo dos complexos, foram feitas em amostras de malha
de trama 100% Poliéster de gramatura 142+7,2 g/m?. Para a sintese dos complexos

foram utilizados os materiais descritos no Quadro 1.

Quadro 1: Insumos para a sintese dos complexos

Reagente Fabricante
Nitrato de zinco Exodo Cientifica
2-metil-imidazol Sigma Aldrich

Hidroxido de Sodio Neon Quimica

Fonte: Autoria propria (2021)

Para o processo de tingimento, foram utilizados os seguintes materiais

descritos no Quadro 2.

Quadro 2: Insumos para o tingimento de PES

Reagente Fabricante
Corante Preto SS 400 Golden Technology
Sulfato de Aménio Exodo Cientifica
Hidrossulfito de Sadio Neon Quimica

Hidroxido de Sodio Neon Quimica

Fonte: Autoria prépria (2021)

Para os testes antimicrobianos foram utilizados solugéo tampao fosfato-salino,
meios de cultura Agar Mac Conkey e Mueller-Hinton. Ainda, serdo utilizados outros

materiais de grau analitico.

42 METODOS

4.2.1 Sintese dos compostos de coordenacao

Para a sintese dos compostos de coordenacéo serdo utilizadas as relagcoes
estequiométricas (m:m) de 1:1, 1:4, 1:8, 1:10 e 2:1 com a utilizagdo do nitrato de zinco

e o ligante organico 2-metil-imidazol, respectivamente. Foi preparado uma solugéo de
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100 mL de agua com 7,25 g de nitrato de zinco e 2 g de 2-metil-imidazol (estes valores
para a relagao estequiométrica de 1:1) e submetidos a agitagdo constante, no mesmo
sistema, com a insergao de uma solugao de hidroxido de sdédio com concentragao de
13 mols até o pH 10.

O hidréxido de sddio foi utilizado somente nos complexos 1:1 e 2:1, as demais
estequiometrias foram sintetizadas sem a adi¢ao do hidréxido de sédio em um tempo
de 2 horas e 24 horas de agitacdo. A solucéo foi filtrada e secada em estufa a 80 °C.
Apoés a completa secagem dos complexos foi realizado os calculos de rendimento, no
qual foi feito uma relacédo com a quantidade de reagente utilizados ao total de reagido

obtido por meio da Equacéo (1).

RY% = Reagente obtido +100 (1)

Reagente utilizado

4.2.2 Tingimento do PES e aplicagao do complexo

O processo de tingimento e acabamento foram realizados na maquina HT
(Mathis, ALT-1-B), nela foi inserida 5+0,05 g de poliéster, 5 mL do corante preto
(solugédo mae 1:100), 1 mL de sulfato de amdnio, 5% spm do complexo e a adigéo de
67 mL de agua. O processo foi realizado em sistema all-in por esgotamento, a
temperatura de 130 °C por 30 minutos com um gradiente de 3 °C/min.

Apés, as amostras foram resfriadas até a temperatura de 80°C, no qual
realizou a lavagem redutiva com 0,2 g de hidrossulfito de sédio e 2,3 mL de NaOH
50°Bé, durante 20 minutos em constante agitacdo. A Figura 5 representa o esquema
do tingimento e aplicagao do complexo. Os parametros do tingimento foram realizados

de acordo com os processos industriais da empresa Golden Technology.
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Figura 4: Grafico representando o processo de tingimento e aplicagdo do coordenado seguido
de lavagem redutiva

Proceso de tingimento

60 B A - insercdo dos insumos para o
tingimento

Temperatura (°C)

B - nsercdo dos insumos para Evagem
0 redutiva

0 20 40 B0 BO 100 120
Tempo [min)

Fonte: Autoria prépria (2021)
4.2.3 Analise colorimétrica

As analises de cor foram realizadas nas amostras tintas sendo um padrao
apenas tinta, com as demais contendo o complexo por meio do espectro da Datacolor
Spectraflash SF600X, sendo realizadas quatro leituras em cada amostra, com essas
leituras obtivemos os valores da diferenca de luminosidade do tecido funcionalizado
com o tecido sem acabamento (DL*), a diferenga de cromaticidade do eixo verde-
vermelho (Da*), a diferenga de cromaticidade do eixo azul-amarelo (Db*) e a distancia

que a coordenada esta de um ponto tridimensional no sistema Lab (AE).

4.2.4 Espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de Fourier

A espectroscopia na regiao do infravermelho com transformada de
Fourier, na regidao 4.000 — 600, foi realizada utilizando o aparelho Nicollete Avatar,
software OMNIC (Versao 6.2). Os complexos foram preparados em uma placa pontual

de diamante para a realizagao de sua leitura.

4.2.5 Analise antimicrobiana

As atividades antimicrobianas das malhas de poliéster foram realizadas de
acordo com uma adaptagcdo a ASTM E2149-13A - Método de Teste Padrao para
Determinagao da Atividade Antimicrobiana de Agentes Antimicrobianos Imobilizados

sob Condi¢cdes Dinamicas. Este método de teste € adotado para avaliar agentes
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antimicrobianos que nao sdo removidos da superficie em condi¢gdes aquosas.

Para a realizagdo do teste, uma nova cultura de bactérias em Caldo (MH)
estéril foi preparada a 35+2°C por 24 horas. Apds, a cultura foi diluida em solugao
tampao estéril a fim de obter uma concentragao de aproximadamente 1,5x10° UFC/mL
(0,5 McFarland).

As amostras (15mm x 15mm) esterilizadas por radiagdo ultravioleta (UV),
foram colocadas em um frasco e inoculadas com a suspens&o de microrganismos (50
mL) em um shaker (37+2°C por 1h) e imediatamente diluidas em série. Cada amostra
foi semeada em agar (em duplicata). Como controle positivo, um frasco com 50mL de
tampao e a mesma UFC/mL, mas diluicdes em série e técnicas de contagem de placa
padrao do “inéculo apenas” ocorreram no tempo “0”.

Os resultados foram expressos em média de UFC/mL. A porcentagem de

reducao e reducao do log bacteriano foi determinada de acordo com as seguintes

equacoes:
Redugao % (UFC/mL) = (B-A)/B *100 (2)
Log1o Redugéo de Bactérias = Log1o (B) - Log1o (A) (3)

Onde A indica o numero de unidades formadoras de coldnias por mL para o
frasco contendo a amostra téxtil com acabamento apos o tempo de contato (1h) e B
representa o numero de unidades formadoras de colénias por mL para o “inéculo
somente” no tempo “0”. Como resultado, as médias dos valores obtidos na amostra

com a contagem realizada de acordo com o método de contagem em placa de agar.

4.2.6 Lavagem do tecido

A norma utilizada foi a AATCC 143, esta norma promove a lavagem do artigo
simulando 5 lavagens domésticas. O processo foi feito utilizando a maquina de
canecas (KIMAK AT1-SW) em agitacéo constante, nela foram inseridas as amostras,
em um volume de banho de 150 mL, 0,15% spf de detergente n&o-ibnico, juntamente
com 50 esferas de ago inoxidavel, sendo realizado a uma temperatura de 49°C (+°2)
por um tempo de 45 min. Apds esse processo, as amostras lavadas passaram
novamente pela analise antimicrobiana como descrito no topico 4.2.5 a fim de verificar

a durabilidade do equipamento.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Compostos de coordenagao

Os compostos de coordenagao foram sintetizados em duplicata, realizando a
meédia e seu desvio padrdo, alterando a estequiometria de sintese, obtemos os

seguintes resultados apresentado na Tabela 1.

Tabela 1: Rendimento da sintese dos complexos

Amostra Rendimento (%)
Complexo 1:1 39,87+0,21
Complexo 2:1 33,28+0,40

Complexo 1:4 / 2h 37,93+3,43
Complexo 1:8 / 2h 30,47+2,18
Complexo 1:10/ 2h 24,56+1,08
Complexo 1:4 / 24h 38,90+3,005
Complexo 1:8 / 24h 30,93+1,35
Complexo 1:10 / 24h 25,29+1,58

Fonte: Autoria propria (2021)

Podemos observar que a estequiometria de 1:1 e 1:4 foram o que tiveram
maior porcentagem de rendimento. Também foi possivel ver, que quando os
compostos de coordenacgao 1:10 tanto o de 2h ou 24h de sintetizagc&o, houve bastante
erro, fazendo que o imidazol (ligante organico) se sobressaisse, tornando a substancia
de aspecto amarelado e cheiro forte, por isso que tiveram a menor quantidade de
rendimento.

O rendimento do material esta relacionado aos reagentes utilizados, pela
maneira e condi¢des da sintese (LIMA NETO, 2018). Podemos relacionar isso com a
diferenca de rendimento das amostras, por exemplo a coordenacéao 1:1 foi sintetizada
em um pH 10 (alcalino), ja a coordenagéo 1:10 foi sintetizado somente com agitagao

sem a alteragdo do seu pH.

5.2  Analise de cor pelo sistema CIELab

ApOs a realizagcao dos tingimentos conjugados com o acabamento, realizou-
se a leitura das amostras obtendo as diferengcas das coordenadas Lab, ja

mencionadas na metodologia, os resultados sdo apresentados na Tabela 2:
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Tabela 2: Leituras das diferencas do CIELab dos tecidos tratados com o tecido sem tratamento

Amostra DL* Da* Db* AE

PES tinto com coordenagéo

i 052£028 0005£006 0050  070%0,03
PES finto com coordenagdo 914028 -0,02:0,03  003:0,16 11142006
PES finto com coordenacdo 174025  -0,005:0,05  006:0,06 0251031

PESfinto dom coordenacdo 06032 010,01 0,005:007  0,30:0,18
PEStinto com 000rdenagao 891015 -002:0  0,015:024  1,1:0,13

PESfinto oM c00rdenacdo 481006 0,03t0  -005:007 057019
PES finto com cOrdenagdo  0,16:0,3  0,035:0,04  0,085:014  0,20:034
PES finto com coordenagdo 34055  006+004  0,06£005  053+0,57

Fonte: Autoria propria (2021)

Podemos considerar que quanto mais perto de 0 o AE, mais proximo a cor do
tecido tratado esta da cor do tecido somente tinto. Com isso podemos considerar que
nao houve alteragao da cor de forma que prejudique a conjugacgao dos processos de

tingimento com acabamento, ou seja, nao prejudica a cor final do produto.

5.3 Analise FTIR

A Figura 6 nos traz as leituras dos compostos de coordenagao através do
infravermelho por transformada de Fourier, sendo: composto de coordenagao 1:1 a
imagem (a); composto de coordenacao 1:2 a imagem (b); composto de coordenacéao
1:4 com 2 h de sintetizagdo na imagem (c); composto de coordenagao 1:4 com 24 h
de sintetizagdo na imagem (d); composto de coordenagao 1:8 com 2 h de sintetizagéo
na imagem (e); composto de coordenagéo 1:8 com 24 h de sintetizagdo na imagem
(f); composto de coordenacgao 1:10 com 2 h de sintetizagao na imagem (g); e composto
de coordenacao 1:10 com 24 h de sintetizagdo na imagem (h).
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Figura 5: Espectroscopia na regidao do infravermelho: (a) Complexo 1:1; (b) Complexo 2:1; (c)
Complexo 1:4 / 2h; (d) Complexo 1:4 / 24h; (e) Complexo 1:8 / 2h; (f) Complexo 1:8 / 24h; (g)
Complexo 1:10 / 2h; (h) Complexo 1:10 / 24h
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Fonte: Autoria propria (2021)

As leituras apresentadas nos complexos 1:1 e 2:1 ndao apresentaram
diferengas apenas algumas bandas mais intensas que outras, ja nas leituras dos
compostos 1:4, 1:8 e 1:10 se diferenciaram das 1:1 e 2:1 com uma banda a mais no

comprimento de onda 1370 cm" entretanto apresentaram bandas semelhantes entre
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elas com diferencas em suas intensidades nas bandas também. A diferenca entre os
compostos 1:1 e 2:1 das demais, pode ser devido a utilizagdo do hidroxido de sodio
utilizado em sua sintetizagdo. A banda no comprimento de onda de 1584 cm-1
apresenta C=N no qual surge com a compressao do ZIF-8, ambas as leituras
realizadas apresentaram essa banda (HU, 2013). A banda no comprimento de onda
de 1420 cm-1 e 1350 cm-1 corresponde a deformagao do anel do imidazol (SHARMA,
2019). As bandas entre 1145 a 1150 e 990 a 995 cm-1 apresentam estiramento do
grupo C—N também presentes no ZIF-8 quando apresenta compressao, no qual em
todas as leituras realizadas apresentaram essas bandas (ORDONEZ, 2010). As
bandas inferiores a 800 cm-1 estdo fora do plano do anel do imidazol (JAMES; LIN,
2016).

54 Eficacia antimicrobiana

Primeiramente se realizou o teste antimicrobiano nas amostras logo apés a
conjugacao do tingimento com o composto de coordenagao, obtendo os resultados
apresentado na Tabela 3 com os tecidos somente tratados e a Tabela 4 com os

tecidos tratados e tintos.

Tabela 3: Comportamento antimicrobiano dos tecidos somente tratados apés o processo de

conjugacao
N° de o
Amostra :2‘;?;::(5) bgrit(;'?as Red’ugaﬁl_o Reducgao
zero E. apos 1 hpra logaritmica (%)
coli E. coli
Tecido tratado (1:1) 4,23.10* 6,40.103 0,82 84,86
Tecido tratado (1:4) 4,23.10% 5,40.10°3 0,89 87,23
Tecido tratado (1:8) 4,23.10% 9,90.10°3 0,63 76,59
Tecido tratado (1:10) 4,23.104  1,66.10* 0,4 60,75
Tecido tratado (2:1) 4,23.10*  9,10.103 0,66 78,48

Fonte: Autoria propria (2021)
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Tabela 4: Comportamento antimicrobiano dos tecidos tratados e tintos apés o processo de

conjugacao
N° de Ne de
A t bac;terlas bactérias Reducgao Reducgao
mostra no tempo apos 1 hora logaritmica (%)

zero E. E. coli

coli - COll
Tecido tratado (1:1) e tinto  8,6.104 2,13.104 0,60 75,23
Tecido tratado (1:4) e tinto  8,6.10% 1,75.104 0,69 79,65
Tecido tratado (1:8) e tinto  8,6.104 3,33.10* 0,41 61,27
Tecido tratado (1:10) e tinto  8,6.104 2,40.104 0,55 72,09
Tecido tratado (2:1) e tinto ~ 8,6.104 2,98.104 0,46 65,34

Fonte: Autoria propria (2021)

Os resultados indicam que todos os tecidos tratados com os complexos
apresentam reducao bacteriana superiores 60%, sendo o tecido apenas tratado com
o complexo 1:10, apresentou a menor redugao, pode ser devido a predominancia do
imidazol na sua sintetizacao, ja que segundo D’agua (2015) o zinco pertence ao grupo
de inorganicos antimicrobianos, que quanto maior for sua concentracédo e menor for
sua particula, maior sera o efeito antimicrobiano. Podemos observar também que na
maioria dos tecidos somente tratados, houve uma maior reducido comparado aos
tecidos tratos e tintos de maneira conjugada, com excec¢ao da estequiometria (1:10).

Essa diminuicdo na reducao pode ser devido a influéncia do corante, podendo
ter agido na proliferacdo das bactérias ou devido adesdo do complexo ao tecido ter
sido menor, ja que o corante/complexo por estarem sendo aplicados de maneira
conjugada ocasionaria uma maior dificuldade na difusdo do complexo, dando
prioridade para o corante. Podemos observar a reducao pela Figura 7, onde a) é o
controle no tempo 0; b) € o tecido sem tratamento; c) € o tecido tratado com a

coordenacgao 1:1; e d) é o tecido tratado com a coordenacgao 1:1 e tinto.

Figura 6: Imagem da reducgao bacteriana apés a conjugagao

a)
Apos a coleta destes dados realizou-se uma simulagdo de 5 lavagens

Fonte. Autoria prépria (2021)
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domésticas, a fim de verificar se a fungao antimicrobiana permaneceria, trazendo os
resultados da Tabela 5 para os tecidos tratados e a Tabela 6 para os tecidos tratados

e tintos.

Tabela 5: Comportamento antimicrobiano dos tecidos tratados apds as lavagens

Amostra N° de N° de bactérias Redugdo Crescimento/Reducao
bactérias apds 1 hora E. logaritmica (%)
no tempo coli
zero E. coli

Tecido tratado (1:1) 1,11.10° 1,25.10° - +12,52
Tecido tratado (1:4) 1,11.10° 1,71.10° - +53,75
Tecido tratado (1:8) 1,11.10° 1,04.10° 0,02 -6,52
Tecido tratado (1:10) 1,11.10° 1,03.10° 0,03 -7,15
Tecido tratado (2:1) 1,11.10° 7,73.10? 0,15 -30,85

Fonte: Autoria propria (2021)

Tabela 6: Comportamento antimicrobiano dos tecidos tratados e tintos apo6s as lavagens

Amostra N° de N° de bactérias Redugao Crescimento/Redugao
bactérias apds 1 hora E. logaritmica (%)

no tempo coli

zero E. coli
Tecido tratado (1:1) e tinto  1,11.10° 9,69.102 0,05 -13,32
Tecido tratado (1:4) e tinto  1,11.10° 1,01.102 0,04 9,12
Tecido tratado (1:8) e tinto  1,11.10° 1,23.10° - +10,64
Tecido tratado (1:10) e tinto 1,11.10° 1,77.103 - +58,76
Tecido tratado (2:1) e tinto  1,11.10° 1,03.10° 0,03 -7,33

Fonte: Autoria prépria (2021)

Apos a lavagem a reducéo foi baixa e em alguns casos nao houve a redugao
e sim um crescimento de bactérias, isso nos mostra que o composto de coordenagao
nao permaneceu no tecido, supondo entdo que no processo de conjugacado o
complexo permaneceu somente na superficie da fibra. A Figura 8 mostra as placas
com as col6nias de bactérias, onde a) € o controle no tempo 0; b) € o tecido tratado

com coordenado 1:1 e tinto; e c) é o tecido tratado com coordenado 1:1.
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Figura 7: Comportamento bacteriano apos as lavagens

Fonte: Autoria prépria (2021)
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6. CONCLUSAO

Com a busca de materiais que auxiliam no combate e na ndo proliferagdo de
doencas causadas por virus, bactérias e fungos e a necessidade de produgao rapida neste
atual cenario pandémico, este trabalho trouxe alguns beneficios para diminuir a cadeia
produtiva e apontou um estudo inicial de material antimicrobiano.

Com a conjugacéao do processo de tingimento com acabamento, foi possivel
perceber que pode ser realizado de modo simultaneo, ja que este nao alterou a cor
do produto, somente diminuiu a capacidade antimicrobiana do complexo quando
comparado com as amostras ndo tintas, entretanto deve-se levar em consideragao o
metal empregado, ja que estes tém suas caracteristicas préprias.

Nota-se que os FTIR das amostras possuem bandas conhecidas nos MOF do
tipo ZIF-8, podendo trazer indicios que foi sintetizado algum tipo de coordenacéao.

O material apresentou agdo antimicrobiana apds sua aplicagao superior a
60%, porém apos a lavagem do material para verificar sua aderéncia, nota-se que nao
apresenta mais essas caracteristicas antimicrobianas, devido a uma coordenagao
fraca, ou que o material ficou depositado sobre sua fibra e ndo se ligou com a fibra de
maneira intermolecular.

Mesmo sem a eficacia apds as lavagens o material pode ser empregado em
téxteis de uso unico, sem a necessidade de lavagem, como os materiais hospitalares
que apdés o seu uso devem ser descartadas, como mascaras e toucas e que
agregariam uma seguranga a mais com um acabamento para inibigdo dos virus e

bactérias.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Segue algumas sugestdes para melhoramento do trabalho ou futuras
pesquisas:

e Sintetizar os complexos alterando o solvente e as condigdes da sintese,
também pode-se tentar alterar o ligante organico para tentar melhorar o
rendimento do estudo;

e Comparar os resultados de agao antimicrobiana com outros tipos de
complexos sintetizados a partir de outros tipos de metais, por exemplo o cobre
que também € um metal com propriedades antimicrobianas;

e Aplicar os compostos de coordenagdao de maneira diferente, a fim de

obter uma maior resisténcia a lavagens.
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