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RESUMO 
 

Nos últimos anos têm surgido diversos produtos com propriedades antimicrobianas 
como vidros, cerâmicas, plásticos, produtos têxteis, tintas etc. A quitosana é um 
biopolímero versátil, suas características físicas e químicas podem ser variadas, 
dependendo do processo de produção do material. Neste sentido, esse trabalho 
visou sintetizar e caracterizar filmes de quitosana com óxidos de prata para 
aplicação antimicrobiana. Os óxidos mistos, foram sintetizados a base de prata, 
suportados em titânia pelo método clássico da impregnação por excesso de 
solvente. Para o desenvolvimento dos filmes, a quitosana utilizada foi de 85 GD e 
com massa média de 120 KDa, na forma de pó, proveniente da carapaça do 
camarão. Os filmes obtidos foram caracterizados quanto aos aspectos visuais, 
propriedades estruturais, morfológicas, físicas, ópticas, de barreiras e mecânicas e 
denominados como F1 (quitosana), F2 (quitosana + TiO2), F3 (quitosana + 
Ag2%/TiO2) e F4 (quitosana + Ag10%/TiO2). Todos os filmes apresentaram excelentes 
resultados para continuidade e manuseabilidade, de acordo com a análise visual. 
Enquanto para a homogeneidade, o filme F1 apresentou excelente resultado, F2 e 
F4 bons resultados e F3 deficiente, essa deficiência, provavelmente deve-se ao fato 
do filme possuir algumas partículas insolúveis presentes. As propriedades 
estruturais identificadas por Espectroscopia na região do infravermelho, apresentou 
regiões características atribuídas a ligação oxigênio e titânio nos óxidos e ligações 
características da quitosana foram observadas nos filmes, no entanto, com a 
incorporação de prata nenhuma banda foi observada a ligação Ag-TiO2. Em relação 
a propriedade morfológica realizada por Microscopia Eletrônica de Varredura, os 
filmes F1 e F2, se mostraram homogêneos e com superfície contínua, já quando a 
prata foi adicionada, nota-se que nos filmes F3 e F4, as rugas começaram a 
aparecer na superfície, ou seja, pequenas rachaduras uniformes, permitindo 
visualizar claramente partículas maiores formadas pela aglomeração de Ag-TiO2. 
Quanto as propriedades físicas, os filmes foram estatisticamente similares (p ≤ 0,05) 
e das propriedades ópticas os resultados de transmitância e opacidade dos filmes, 
revelaram que são inversamente proporcionais, pois quanto maior a transmitância 
de um filme, menor a opacidade. A análise de variância mostrou diferença 
significativa (p ≤ 0,05) entre as médias dos tratamentos, em todos os parâmetros de 
cor. Como apresentado nas análises visuais, a superfície dos filmes, com a adição 
de prata produziu materiais mais opacos, afetando a cor, resultando em filmes mais 
escuros para F3 e F4. Nas propriedades mecânicas, o aumento na concentração de 
prata, diminuiu significativamente o alongamento na ruptura, causando um 
comportamento antiplasticidade, diminuindo a flexibilidade do filme F4. Em relação a 
permeabilidade ao vapor de água, os filmes foram considerados como barreira 
moderada. Nos testes de atividade antimicrobiana efetuados com as bactérias 
Escherichia coli e Staphylococcus aureus, o filme F4 foi o de maior destaque, 
atingindo 40% de inativação frente a bactéria E. coli. De acordo com os resultados, 
os filmes produzidos com quitosana a base de prata, apresentaram características 
promissoras para atuarem como filmes ativos com propriedade antimicrobiana. 
 
 
Palavras-chave: TiO2; Polímero; Compósito; Nanotecnologia; Bactericida. 

 



 
 

ABSTRACT 
 

In recent years, several products with antimicrobial properties have emerged, such 
as glass, ceramics, plastics, textile products, paints, etc. Chitosan is a versatile 
biopolymer, and its physical and chemical characteristics can vary depending on the 
material's production process. In this sense, this study aimed to synthesize and 
characterize chitosan films with silver oxides for antimicrobial application. The mixed 
oxides were synthesized based on silver supported in titania using the classic solvent 
excess impregnation method. For film development, chitosan with a mass average of 
120 KDa and 85 GD, in powder form, from shrimp shell was used. The obtained films 
were characterized for visual aspects, structural, morphological, physical, optical, 
barrier, and mechanical properties, named as F1 (chitosan), F2 (chitosan + TiO2), F3 
(chitosan + Ag2%/TiO2), and F4 (chitosan + Ag10%/TiO2). All films presented excellent 
results for continuity and handling, according to visual analysis. While for 
homogeneity, film F1 showed an excellent result, F2 and F4 showed good results, 
and F3 showed deficiency, probably due to the presence of some insoluble particles 
in the film. The structural properties identified by Infrared Spectroscopy presented 
characteristic regions attributed to the oxygen and titanium bond in the oxides, and 
characteristic bonds of chitosan were observed in the films. However, no band was 
observed for Ag-TiO2 bonding after silver incorporation. Regarding the morphological 
property performed by Scanning Electron Microscopy, films F1 and F2 showed 
homogeneity and continuous surface. When silver was added, it was noticed that 
wrinkles began to appear on the surface of films F3 and F4, i.e., small uniform 
cracks, allowing the larger particles formed by Ag-TiO2 agglomeration to be clearly 
visible. Concerning physical properties, the films were statistically similar (p ≤ 0.05), 
and for optical properties, the results of the films' transmittance and opacity revealed 
that they are inversely proportional. As shown in visual analysis, the surface of films 
with silver addition produced more opaque materials, affecting color and resulting in 
darker films for F3 and F4. In terms of mechanical properties, an increase in silver 
concentration significantly decreased the elongation at break, causing an anti-plastic 
behavior, decreasing the flexibility of film F4. Regarding water vapor permeability, the 
films were considered moderate barriers. In the antimicrobial activity tests performed 
with Escherichia coli and Staphylococcus aureus bacteria, film F4 stood out, reaching 
40% inactivation against E. coli. According to the results, films produced with 
chitosan based on silver showed promising characteristics to act as active films with 
antimicrobial properties. 

 
Keywords: TiO2; Polymer; Composite; Nanotechnology; Bactericide. 
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1 INTRODUÇÃO  
 

Nos dias atuais, o setor da construção civil vem ganhando destaque ao redor 

do mundo por oferecer soluções para as necessidades habitacionais e comerciais da 

sociedade. Como forma de contribuir para a inovação e sustentabilidade deste setor, 

tem-se notado um aumento na popularidade dos materiais autolimpantes. Estes 

materiais possuem a capacidade de manter sua aparência limpa e livre de sujeira, 

sem necessidade de limpeza frequente, o que traz diversas vantagens econômicas e 

ambientais (AKBARI et al., 2016). Ademais, a poluição urbana é um problema que 

tem crescido significativamente e traz impactos negativos tanto para a saúde 

humana quanto para o meio ambiente (WORLD HEALTH ORGANIZATION, 2018). 

 Além disso, a necessidade de constante limpeza e reparação das 

edificações também é uma questão relevante, devido ao seu alto custo de 

manutenção (KROGMANN et al., 2016). Nesse sentido, pesquisadores têm 

explorado o uso de fotocatalisadores na criação de materiais autolimpantes com 

propriedades antimicrobianas, como forma de abordar estes problemas (NOGUERA 

et al., 2011; HAN et al., 2020). 

A adição de propriedades antimicrobianas aos materiais autolimpantes pode 

ajudar a prevenir a disseminação de bactérias e outros microrganismos nas 

superfícies das edificações (CHEUNG et al., 2017), sendo uma estratégia eficaz 

para prevenir a disseminação de patógenos em ambientes urbanos (RAMASWAMY 

et al., 2018). Segundo KAUR et al. (2022), diversos produtos com propriedades 

antimicrobianas têm surgido nos últimos anos, compartilhando a capacidade de 

decompor matérias nocivas e apresentando, portanto, características autolimpantes. 

A fabricação de revestimentos autolimpantes com propriedades antimicrobianas 

através do uso de fotocatalisadores tem sido investigada em diversos estudos (KIM 

et al., 2011; LI et al., 2019). A utilização destes materiais pode ajudar a reduzir o uso 

de água e produtos químicos de limpeza, trazendo benefícios ecológicos 

significativos (KAMAT et al., 2019). 

A fim de avaliar a eficácia dos materiais autolimpantes, é essencial realizar 

testes antimicrobianos para determinar se eles são capazes de inibir o crescimento 

de bactérias e outros tipos de contaminação (KONG et al., 2020; GAO et al., 2019). 
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Uma das maneiras mais eficazes de realizar esses testes é através da utilização de 

biofilmes (SHAN; LI, 2019; LI et al., 2020). Apesar da eficiência do dióxido de titânio 

(TiO2) como um dos catalisadores mais utilizados, a utilização de materiais 

autolimpantes na construção civil enfrenta desafios, como a resistência à abrasão e 

aos danos mecânicos, bem como o seu custo elevado, que podem limitar sua 

aplicação em larga escala (MA; YANG, 2020; SUN et. al., 2019; ZHANG, et. al. 

2018; WANG; JIANG, 2017; LIU et al., 2016). De acordo com SOUZA et al. (2017), a 

durabilidade dos materiais autolimpantes pode ser afetada pela sua menor 

resistência à abrasão e danos mecânicos, enquanto SANTOS et al. (2019) destacam 

que os custos podem ser um obstáculo para sua adoção em larga escala na 

construção civil. 

A quitosana, um polissacarídeo derivado de fontes animais, tem sido 

amplamente estudada por suas propriedades antibacterianas e antifúngicas, o que a 

torna uma opção promissora para a utilização em materiais autolimpantes (LIU et al., 

2016; ZHANG et al., 2019). Além disso, a quitosana pode ser facilmente modificada 

para melhorar suas propriedades de limpeza e sua compatibilidade com outros 

materiais (XU et al., 2020). Para avaliar a eficácia da quitosana como biofilme, foi 

utilizado neste estudo uma mistura com óxidos de titânia e prata para conferir 

propriedades antimicrobianas.  

O teste foi realizado utilizando duas bactérias amplamente empregadas em 

testes antimicrobianos: Escherichia coli e Staphylococcus aureus. A finalidade 

dessas análises foi verificar se o biofilme possui a capacidade de inibir o 

crescimento de bactérias e apresentar propriedades antibacterianas quando for 

aplicado em materiais autolimpantes. De acordo com FOSTER et. al (2010a e 2010 

b), embora a quitosana seja uma opção promissora, a adição de óxidos de titânia e 

prata pode representar desafios em relação à sua durabilidade, além de aumentar o 

custo dos materiais autolimpantes. 

Portanto, este trabalho demonstra a importância do uso de materiais 

autolimpantes como uma solução promissora para os desafios enfrentados pela 

construção civil, especialmente no que diz respeito à sustentabilidade e à redução 

de custos de manutenção. Além disso, a adição de propriedades antimicrobianas a 

esses materiais pode ajudar a prevenir a disseminação de bactérias e outros 
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microrganismos nas superfícies das edificações. Embora haja desafios a serem 

enfrentados, como a resistência à abrasão e aos danos mecânicos, bem como o 

custo elevado, os materiais autolimpantes continuam sendo uma área de pesquisa 

promissora e com potencial para trazer grandes benefícios ambientais e econômicos 

para a indústria da construção civil (DONG et al., 2020; ZARI et al., 2019). 
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2 OBJETIVOS 
 

2.1   OBJETIVO GERAL 

 
Esse trabalho tem como objetivo geral, sintetizar e caracterizar filmes de 

quitosana com titânia e óxidos de prata para aplicação antimicrobiana. 

 
 
2.2    OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

a) Preparar, pelo método de impregnação por excesso de solvente, os óxidos 

mistos de Ag/TiO2, contendo proporções nominais de prata (2% e 10%); 

b) Desenvolver e sintetizar filmes a base de quitosana, dopados ou não com 

prata, pelo método de casting; 

c) Caracterizar a morfologia dos óxidos e filmes obtidos pela técnica de 

Microscopia Eletrônica de Varredura de raios X; 

d) Caracterizar estruturalmente os óxidos e filmes obtidos pela técnica de 

Espectroscopia na região do infravermelho; 

e) Caracterizar os filmes quanto às propriedades visuais (continuidade, 

homogeneidade e manuseabilidade), físicas (espessura, gramatura, 

densidade e solubilidade), ópticas, de barreira e mecânicas (resistência a 

tração, alongamento na ruptura e módulo de Young); 

f) Avaliar o comportamento antimicrobiano dos filmes frente as bactérias 

Escherichia coli e Staphylococcus aureus. 
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3 REVISÃO DE LITERATURA 
 

3.1   QUITOSANA 

 

A quitosana é um biopolímero natural derivado da desacetilação da quitina, 

composto por unidades repetitivas de N-acetilglucosamina e glucosamina. Seus 

derivados são polissacarídeos biodegradáveis, atóxicos e biocompatíveis, com 

propriedades antimicrobianas, antifúngicas e quelantes de metais. Na fase sólida, a 

quitosana é semicristalina e geralmente solúvel em ácidos orgânicos diluídos como 

ácido acético, cítrico ou tartárico, entre outros (FLORÉZ et al., 2022). 

O desenvolvimento de membranas poliméricas a partir da quitosana 

produzida com quitina extraída da carapaça de camarão visa aproveitar esse 

polímero que hoje é descartado, e ao mesmo tempo desenvolver uma membrana de 

troca protônica, com elevado desempenho e baixo custo. 

A quitosana é um copolímero versátil, devido suas características físicas e 

químicas. A sua versatilidade faz com que seja possível produzir membranas 

diferentes. Entre as variáveis que influenciam nas características das membranas de 

quitosana, a espessura e a massa molar são as que mais interferem na 

condutividade da membrana polimérica (POLINARSKI et al., 2021). Por possuir uma 

versatilidade química, biodegradabilidade e vasta disponibilidade a quitosana tem 

potencial para ser utilizada em diversas áreas tecnológicas, como biotecnologia, 

cosméticos, processamento de alimentos, produtos biomédicos, sistemas de 

liberação controladas de fármacos, catalisadores e mais recentemente existem 

estudos do uso de filmes de quitosana como membrana de troca protônica em 

células a combustível (WANG; XING, 2017; LI et al., 2018a). 

Atualmente seu potencial antimicrobiano sugere sua aplicação na 

preservação de alimentos em diferentes fases de processamento. Entre os diversos 

estudos, pode-se citar a incorporação em filmes comestíveis com gelatina (WANG et 

al., 2021), filmes biodegradáveis para aplicações em embalagens de alimentos 

(PRIYADARSHI; RHIM, 2020). Isto, porque a aplicação deste biopolímero visa 

agregar valor ao material devido suas propriedades antimicrobianas e antioxidantes, 

bem como garantir uma melhor propriedade a barreira de umidade ao material, bem 
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como aumentar a homogeneidade e resistência a tração dos filmes (PRIYADARSHI; 

RHIM, 2020; REN et al., 2017).  

Segundo ARANAZ et al. (2021), estudos publicados com quitosana indicam 

sua aplicação para fins industriais, devido às suas características como flexibilidade, 

durabilidade, resistência, tenacidade e alta resistência à quebra (PRIYADARSHI et 

al., 2018), capacidade de filme transparente e biodegradabilidade (FONSECA-

GARCÍA et al., 2020).  

 

3.2   MATERIAIS AUTOLIMPANTES E ANTIMICROBIANOS 

 

Desta forma, surge a necessidade de garantir que os materiais utilizados 

para estes fins possuam verificação e certificação de sua atividade antimicrobiana, 

pois nos processos industriais modernos há grande exigência de reprodutibilidade 

das propriedades dos produtos, o que implica em desenvolvimento e aplicação de 

metodologias de mensuração.   

Diversas propriedades e metodologias de análises já se encontram bem 

estabelecidas e normatizadas, enquanto outros procedimentos devem ainda ser 

desenvolvidos ou implantados. Diferentes processos são utilizados para conferir 

características antimicrobianas a materiais, tais como a aderência de metais com 

propriedades bactericidas ou óxidos catalisadores em sua superfície.  

Os metais possuem um efeito antimicrobiano devido às suas características 

oligodinâmicas, no qual verifica-se a capacidade dos metais de interagir com as 

células bacterianas, inibindo ou matando os microrganismos presentes na superfície. 

Essa interação é causada pela liberação de íons metálicos, como prata, cobre, 

zinco, ferro, entre outros, que atuam na destruição de bactérias, fungos e vírus. Por 

outro lado, os óxidos, como o dióxido de titânio (TiO2), possuem propriedades 

antimicrobianas devido à reação de fotocatálise. Isso significa que, quando esses 

materiais são expostos à luz ultravioleta, eles produzem radicais livres, que são 

espécies químicas altamente reativas. Esses radicais livres podem oxidar e 

decompor substâncias orgânicas, incluindo materiais biológicos, como bactérias e 

vírus, destruindo-os efetivamente (SÁNCHEZ-LÓPEZ et al., 2020; ZHAO et al., 

2021; FUJISHIMA et al., 2000; HOFFMANN et al., 1995). 
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Portanto, tanto os metais quanto os óxidos têm a capacidade de matar 

microrganismos e apresentam propriedades antimicrobianas, mas seus mecanismos 

de ação são diferentes. 

De acordo com FOSTER et al. (2010a), misturas de fotocatalisador e metal 

são adicionadas em películas finas à superfície de revestimentos cerâmicos a fim de 

conferir propriedades antimicrobianas e autolimpantes. Estes materiais vêm sendo 

amplamente estudados em diversas aplicações, como tecidos, vidros para janelas, 

materiais de construção, espelhos de carro e painéis solares. Além disso, os 

materiais autolimpantes possuem a vantagem de serem facilmente limpos por um 

fluxo de água natural, reduzindo custos de manutenção.  

Esses materiais são divididos em duas categorias, de acordo com a 

hidrofilicidade de sua superfície, hidrofílica e hidrofóbica, em que as gotas de água 

se aderem ou são repelidas, respectivamente (BANERJEE et al., 2015): 

 
FIGURA 1 – REPRESENTAÇÃO ESQUEMÁTICA DO PROCESSO DE AUTOLIMPEZA 

 

LEGENDA: Representação esquemática do processo de autolimpeza em a) superfície hidrofílica e b) 
superfície hidrofóbica. 

FONTE: BANERJEE et al. (2015). 
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Para que a proliferação dos microrganismos aconteça no revestimento 

cerâmico, devem estar disponíveis água, nutrientes e temperatura adequada, sendo 

que os dois últimos itens variam de acordo com a necessidade de cada organismo. 

A melhor prevenção contra os microrganismos nocivos é evitar ou reduzir 

sua proliferação. O uso de filtros e de materiais de construção antimicrobianos são 

os sistemas mais eficientes para solução deste problema, principalmente em 

ambientes internos (FOSTER et al., 2010a; REN et al., 2017). 

 

3.3   CATALISADORES 

 

Um catalisador é uma substância que pode ser adicionada à reação para 

aumentar a sua velocidade, sem ser consumida no processo. Isso significa que, ao 

final da reação, o catalisador está presente na mesma quantidade que foi adicionado 

no início. Ele atua, simplesmente, mostrando um mecanismo alternativo para a 

reação, sendo que, neste a energia de ativação é menor que o mecanismo 

convencional ou não-catalisado.  

Na Figura 2, pode-se comparar a mesma reação com e sem a presença de 

catalisador, onde cada máximo de energia potencial apresentado corresponde à 

formação de um complexo ativado (RUSSELL, 1994).  

 
FIGURA 2 – DIMINUIÇÃO DA ENERGIA DE ATIVAÇÃO PELO CATALISADOR 

 
FONTE: RUSSELL, 1994, p. 60. 

LEGENDA: Representação comparativa do processo de reação com e sem a presença de um 
catalisador. 
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Os fotocatalisadores mais utilizados no mercado e em pesquisas são: TiO2, 

CdS, ZnO, WO3, ZnS, BiO3 e Fe2O3. Dentre estes, o material que é mais estudado 

quanto às propriedades fotocatalíticas é o dióxido de titânio (COLPINI et al., 2008). 

Estes materiais atuam como potenciais agentes fotocatalisadores, podem 

sofrer adição de algumas espécies químicas como metais, óxidos ou outros 

semicondutores, para que suas propriedades sejam alteradas com o objetivo de 

aumentar a eficiência e o rendimento do fotocatalisador (MOREIRA, 2011). 

Em geral, os três fatores que mais influenciam na fotoatividade do material 

são, segundo GONZALÉZ et al. (2016): 

I. Os relacionados com a microestrutura do revestimento, como os 

agentes dopantes (metais) e a área superficial; 

II. Os relacionados ao tipo de poluente alvo, como a afinidade com o 

material biológico ou químico a ser degradado preferencialmente e o 

mecanismo de degradação fotocatalisador-molécula orgânica. 

III. Os relacionados com o meio ambiente: temperatura, luminosidade 

incidente, concentração de poluentes, concentração de oxigênio e 

umidade. 

Conforme SAMU et al. (2016) os fotocatalisadores são geralmente 

nanopartículas de óxidos semicondutores e podem ser empregados na purificação 

de água, conversão de energia solar, redução de CO2 e também como agentes 

antimicrobianos. Outra aplicação dos materiais fotocatalíticos é a degradação dos 

compostos nitrosos e o efeito autolimpante (BANERJEE et al., 2015). 

De acordo com MORDOR INTELLIGENCE (2022) estima-se que o mercado 

de promitente, avaliado em US$ 19.726,25 milhões em 2020, deve atingir US$ 

37.431,22 milhões em 2026 para registrar um CAGR de 52,7% durante o período de 

previsão (2021-2026), conforme o gráfico 1. A alta demanda por dióxido de titânio e 

o aumento das aplicações de tratamento de água e purificação do ar provavelmente 

impulsionarão a demanda pelo mercado de fotocatalisadores.  

O dióxido de titânio encontra sua ampla aplicação na autolimpeza e, 

portanto, amplamente utilizado em materiais de construção, tintas e revestimentos e 

plásticos que respondem por mais de 80% do consumo mundial, o que se prevê 

impulsionar o crescimento do mercado estudado. Acredita-se que a região da Ásia-
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Pacífico domine o mercado global com a maior parte do consumo vindo da China, 

Índia e outros.  
 

GRÁFICO 1 – VISÃO GERAL DO MERCADO DE FOTOCATALISADORES 

 
FONTE: MORDOR INTELLIGENCE, 2022. 

LEGENDA: Previsão de crescimento do mercado de fotocatalisadores (2021 - 2026). 
 

De acordo com MADHAVI et al. (2015) as formas mais comuns do TiO2 são 

anatase e rutila, ambos de estrutura tetragonal; e outra forma pouco comum é a 

brookita o qual é mais raro e instável. As duas primeiras são as formas mais favoráveis 

para que ocorra a fotocatálise, sendo que anatase é mais eficiente. 

 
FIGURA 3 – IMAGENS EM PERSPECTIVA TRIDIMENSIONAL 

DAS CÉLULAS UNITÁRIAS 

 
FONTE: ANTON (2015), p. 38. 

LEGENDA: Imagens em perspectiva tridimensional, obtidas pelo programa Jmol, das células unitárias 
das fases: (A) anatase, (B) rutila e (C) brookita. 
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A anatase é a que mais chama atenção tecnológica devido a sua aplicação 

em células fotovoltaicas, fotocatalisadores e sua propriedade antimicrobiana, tanto 

para bactérias gram-positivas quanto gram-negativas (AHMAD; SARDAR, 2013). 

As principais características do TiO2 como fotocatalisador são: estabilidade 

química, baixo custo (quando comparado a outros materiais fotocatalíticos), alta taxa 

de recuperação após uso e efetividade de degradação de componentes orgânicos 

(NAKATA; FUJISHIMA, 2012). 

De acordo com ATHANASEKOU et al. (2015), o catalisador em forma de pó 

ou solução aquosa pode ser aplicado em diferentes tipos de materiais como 

polímeros, têxteis, cerâmicas, etc. na forma de camadas finas (películas) evitando os 

problemas tecnológicos associados à separação/ recuperação das partículas do 

fotocatalisador, porém a aplicação da película fotocatalítica pode resultar em uma 

perda significativa de atividade devido à redução da área superficial quando 

comparado ao catalisador em pó. 

Além da propriedade antimicrobiana que pode ser conferida aos 

revestimentos cerâmicos a partir da aderência de catalisador em sua superfície, os 

materiais fotocatalíticos também agregam outras propriedades em diversos materiais 

utilizados no dia a dia.  

O efeito antimicrobiano de um fotocatalisador com um metal incorporado 

ocorre devido à combinação de duas propriedades distintas: as propriedades 

fotocatalíticas do óxido e as propriedades antimicrobianas do metal. Por um lado, o 

óxido utilizado como fotocatalisador, geralmente dióxido de titânio (TiO2), tem a 

capacidade de decompor substâncias orgânicas em contato com a luz ultravioleta, 

gerando espécies reativas de oxigênio, como radicais livres e peróxidos. Essas 

espécies têm a capacidade de oxidar e degradar a parede celular de 

microrganismos como bactérias, fungos e vírus, matando-os ou inativando-os. Por 

outro lado, o metal incorporado no fotocatalisador, como a prata (Ag), apresenta 

propriedades antimicrobianas intrínsecas, que podem matar microrganismos através 

da liberação de íons metálicos. Esses íons têm a capacidade de interagir com a 

parede celular de bactérias, fungos e vírus, inibindo ou matando esses 

microrganismos. Com a combinação dessas duas propriedades, a fotocatálise e a 

propriedade antimicrobiana do metal, proporciona um efeito sinérgico que pode ser 
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mais efetivo na eliminação de microrganismos do que o uso isolado de cada uma 

dessas propriedades (SÁNCHEZ-LÓPEZ et al. 2020; KAUR et al. 2022). 

De acordo com MCEVOY e ZHANG (2014), diversos estudos mostraram 

uma eficiência de desinfecção microbiana por fotocatalisadores de dióxido de titânio 

com prata incorporada, sendo que estes materiais com camada fotocatalítica 

possuíam atividade de inativação de células no escuro e a mesma era maximizada 

quando exposta à luz UV. 

O mecanismo de ação bactericida da prata foi proposto como sendo 

proporcionado pela absorção de íons de prata pela parede celular microbiana, a qual 

é carregada negativamente, provocando assim a inativação das enzimas celulares, 

interferindo na permeabilidade da membrana e conduzindo a morte do 

microrganismo. 

Nos últimos anos, o surgimento de microrganismos resistentes a múltiplos 

fármacos levou ao aumento de pesquisas sobre alternativas para combater a 

resistência de fungos e bactérias já que representa um risco a saúde humana (GILL 

et al., 2015; SEDGHI;  SHAHBANI, 2016). Óxidos metálicos foram identificados 

como potenciais agentes antimicrobianos no combate a diferentes microrganismos 

(AZAM et al., 2012).  

 

3.4 BACTÉRIAS 

 

A Escherichia coli (E. coli) é uma bactéria gram-negativa em forma de 

bastonete que apresenta uma parede celular composta por peptidoglicano, 

lipopolissacarídeos e proteínas. Além disso, possui um flagelo que permite a 

movimentação em meio líquido e pili ou fímbrias que são estruturas filamentosas 

que ajudam na aderência a superfícies. A E. coli é uma bactéria aeróbia facultativa 

que fermenta a glicose e outros açúcares, apresentando um único cromossomo 

circular de DNA e plasmídeos que conferem características adicionais à bactéria. É 

capaz de crescer em uma ampla faixa de pH e temperatura, o que a torna bastante 

versátil e capaz de se adaptar a diferentes condições ambientais. No entanto, 

algumas cepas podem causar doenças em seres humanos (RILEY et al. 2020; 

KAPER et al., 2004).  
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Escherichia coli é considerada habitante natural do trato intestinal de animais 

e do homem, mas também aparece como um importante agente de sintomas como: 

diarréias, infecções urinárias, mastites, septicemias, meningites. Tem sido 

responsável por causar diarréia seguida de morte em crianças de países em 

desenvolvimento, assim como colite hemorrágica, síndrome urêmica hemolítica em 

crianças e adultos em países desenvolvidos. Veículos de infecção têm sido 

alimentos de origem animal, água e alimentos mal lavados como frutas, verduras e 

raízes (DROLET et al., 1994; SUSSMAN, 1997; TRABULSI; CAMPOS, 1999; GUTH 

et al., 2002; YATSUYANAGI et al., 2002). 

A habilidade de E. coli em causar doença em humanos é devida à presença 

de vários fatores de virulência localizados em genes plasmidiais e/ou cromossomais 

(DONNENBERG; WHITTAM, 2001). A patogenicidade do microrganismo está 

relacionada à forma como a bactéria se liga à célula do hospedeiro, à produção de 

toxinas e a sua invasão (SEARS; KAPER, 1996; FARMER III, 1999).  

O crescimento e sobrevivência da E. coli são influenciados por vários 

fatores, incluindo a disponibilidade de nutrientes, temperatura e pH. ROBINSON et 

al. (2011) destacam a importância da regulação dos sistemas de transporte de 

nutrientes na bactéria para o seu crescimento e sobrevivência. 

A resistência antimicrobiana é um problema crescente em todo o mundo, e a 

E. coli não é exceção. TURNIDGE et al. (2009) relatam que a resistência da E. coli 

aos antibióticos é amplamente disseminada, tornando o tratamento de infecções 

causadas por esta bactéria cada vez mais difícil. 

Staphylococcus aureus é uma bactéria Gram-positiva, no formato cocos, 

cujo diâmetro oscila entre 0,5 e 1,5 micras. Caracterizam-se porque dividem-se em 

grupos que assemelham com cachos de uva (HARRIS et al., 2002). Este grupo de 

bactérias são imóveis, não esporuladas e, geralmente, não capsulados, 

apresentando positividade para catalase (KONEMAN et al., 1997), com exceção das 

espécies S. saccharolyticuse, S. aureus subsp. anaerobius, que são catalase 

negativa (BERTRAND et al., 2012). 

A superfície externa da maioria das cepas de S. aureus contém o fator de 

coagulação, coagulase ligada, que se liga ao fibrinogênio e o converte em fibrina 
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insolúvel, sendo importante fator de virulência. A sua detecção é utilizada para 

identificação desta espécie (LIMA et al., 2015).  

Este grupo de microrganismos ainda tem a capacidade de sobreviver e se 

multiplicar em uma concentração de cloreto de sódio de até 15% e a produção de 

enterotoxina acontece em concentrações de sal de até 10%, o que faz com que os 

alimentos curados também sejam veículos potenciais de intoxicação (SANTANA et 

al., 2010). Quanto à atividade de água (aw) os estafilococos são únicos em sua 

capacidade de se multiplicarem em alimentos com valores de atividade de água 

inferiores ao normalmente considerados mínimos para outras bactérias halófilas. O 

valor mínimo de aw é 0,86, apesar de já ter sido relatada a multiplicação desses 

microrganismos em alimentos com aw de 0,83 (WONG; BERGDOLL, 2002; 

FRANCO; LANDGRAF, 2005). A presença de outros microrganismos também é um 

ponto importante, pois os estafilococos são considerados mal competidores (LOIR et 

al., 2003). 

Além disso, o S. aureus também é conhecido por ser uma das principais 

causas de infecções hospitalares e de difícil controle devido à sua capacidade de 

adquirir resistência a vários tipos de antibióticos (CARLING et al., 2019). As 

infecções hospitalares são particularmente preocupantes devido à presença 

frequente de cepas resistentes a múltiplos antibióticos, conhecidas como MRSA 

(Staphylococcus aureus resistente à meticilina). O MRSA é uma das principais 

preocupações de saúde pública em todo o mundo e é responsável por uma grande 

proporção de infecções nos hospitais (HILTY et al., 2010; TURNIDGE et al., 2009).  

O teste antimicrobiano em biofilmes permite avaliar a eficácia dos materiais 

autolimpantes contra as bactérias E. coli e S. aureus, que são conhecidas por 

causar doenças humanas e infecções hospitalares.  

Diversos estudos têm sido conduzidos para avaliar a eficácia de materiais 

autolimpantes com propriedades antimicrobianas contra biofilmes de E. coli e S. 

aureus. LIU et al. (2020) demonstraram que revestimentos de vidro contendo Ag e Ti 

reduziram significativamente a aderência bacteriana e a viabilidade dos biofilmes de 

E. coli e S. aureus. GAO et al. (2018) mostraram que um revestimento de 

poliuretano contendo Zn e Ti apresentou atividade antimicrobiana superior aos 

revestimentos convencionais contra E. coli e S. aureus em biofilmes. Esses estudos 
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e outros fornecem evidências de que os materiais autolimpantes com propriedades 

antimicrobianas podem ser eficazes na prevenção e redução de UFC de E. coli e S. 

aureus. 

O uso de materiais autolimpantes é uma estratégia importante para prevenir 

a disseminação de bactérias em diferentes ambientes, e pode contribuir 

significativamente para a saúde pública e o bem-estar da sociedade. É importante 

destacar a necessidade de mais pesquisas nesta área, a fim de continuar avaliando 

e melhorando a eficácia desses materiais na prevenção de infecções (LI et al., 

2018b; DROLET et al., 1994; SUSSMAN, 1997; TRABULSI; CAMPOS, 1999). 
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4 METODOLOGIA 
 

4.1 MATERIAL E MÉTODOS 

 

Todos os reagentes e solventes utilizados neste trabalho são de grau 

analítico. A água empregada na síntese dos materiais foi de qualidade Milli–Qplus 

com resistividade de aproximadamente 18 MΩcm.  

O método de preparação assim como o suporte é de fundamental 

importância para o desempenho dos materiais, desta forma, neste trabalho, os 

óxidos mistos, foram sintetizados a base de prata, suportados em titânia pelo 

método clássico da impregnação por excesso de solvente (CASTRO et al., 2022). 

Para o desenvolvimento dos filmes, a quitosana utilizada foi de 85 GD e com 

massa média de 120 KDa, na forma de pó, proveniente da carapaça do camarão, 

fornecida pelo Laboratório de Materiais e Energias Renováveis (LABMATER), 

UFPR/Setor Palotina.  

Os filmes obtidos foram caracterizados quanto as propriedades visuais, 

estruturais, morfológicas, físicas, ópticas, de barreira e mecânicas. 

Os estudos da atividade antimicrobiana dos filmes foram efetuados com as 

bactérias Escherichia coli (ATCC 25922) e Staphylococcus aureus (ATCC 25923). 

 

4.2 SÍNTESE DOS ÓXIDOS MISTOS 

 

Para se utilizar o óxido de titânio (TiO2, Êxodo Científica) como suporte, na 

preparação dos óxidos mistos, o mesmo foi submetido a uma etapa de secagem, 

realizada em estufa por 21 horas à 120 oC. 

Os óxidos mistos foram preparados nas proporções de 2% e 10% (m/m) em 

relação à massa de óxido de titânio (Tabela 1). Inicialmente, 30 g de TiO2 

previamente seco foi dissolvido em água, formando uma pasta fina, posteriormente 

adicionado o precursor metálico (AgNO3, Sigma-Aldrich) já dissolvido em água. 

Após, a solução pronta foi mantida em rotação constante (120 rpm) por 17 horas em 

um evaporador rotativo, na temperatura ambiente. O excesso de solvente foi 

eliminado por evaporação a vácuo, no evaporador rotativo com aquecimento de 
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aproximadamente 80 oC. Em seguida, o material foi retirado do balão e seco em 

estufa durante 21 horas à 120 oC, sendo então calcinado com rampa de 

aquecimento a 400 oC por 5 horas. 

Para se estudar o efeito da concentração de prata (Ag) nas propriedades 

dos materiais, os óxidos mistos descritos foram obtidos contendo proporções de Ag 

variando em 2% e 10% em massa, sendo representados, respectivamente por: 

Ag2%/TiO2 e Ag10%/TiO2. 

 

TABELA 1 – MASSAS DE PRECURSOR METÁLICO DE Ag UTILIZADAS PARA CADA  
ÓXIDO MISTO 

             Óxidos mistos                   Massa1 (g) 

                            2% Ag/TiO2                     0,9638 

                           10% Ag/TiO2                     5,2477 

FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: 1 Massa de nitrato de prata adicionado à solução. 

 

4.2.1 Preparação dos filmes  

 

Os filmes de quitosana foram preparados empregando o método de casting 

de acordo com os procedimentos de KAISTNER et al. (1996) e ROHR (2007), com 

modificações. O filme controle foi preparado solubilizando-se 1,5 g de quitosana em 

150 mL de solução de ácido acético (0,5% v/v) durante uma noite, após isso 10 g de 

glicerol foram adicionados a mistura para servir como agente plastificante sob 

agitação magnética à 40 oC durante 24 h e em seguida durante 15 minutos em 

banho ultrassônico. Em seguida, 20 g de cada solução filmogênica foram 

transferidos para placas de Petri ( Ø = 9 cm) e secos em estufa de circulação a 30 
oC por 48 h, esse filme foi identificado como F1. Para os demais filmes foram 

adicionados separamente, 5% dos catalisadores TiO2, Ag2%/TiO2 e Ag10%/TiO2 (m = 

0,075 g) na mesma solução filmogênica (F1) e foram identificados como, F2, F3 e 

F4, respectivamente. 
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4.3 CARACTERIZAÇÃO DOS FILMES  

 

4.3.1 Aspectos visuais 

 

Os filmes foram avaliados visualmente quanto a continuidade (ausência de 

rupturas e fraturas após a secagem), homogeneidade (ausência de partículas 

insolúveis visíveis, zonas de opacidade ou de cores diferenciadas) e 

manuseabilidade (possibilidade de manusear o filme sem riscos de ruptura), 

segundo RACHTANAPUN et al. (2021). 

 

4.3.2 Propriedade estrutural 

 

Nesta análise foi utilizada a Espectroscopia na Região do Infravermelho (FT-

IR). Os espectros na região do infravermelho foram obtidos empregando-se 

pastilhas dos materiais dispersos em KBr, na região de 4000-500 cm-1 em 

espectrofotômetro FT-IR Perkin Elmer, modelo Frontier da UTFPR – Campus de 

Pato Branco. 

 

4.3.3 Propriedade morfológica 

 

Para a caracterização morfológica foi utilizado um Microscópico eletrônico de 

varredura (MEV), VEGA 3, modelo Tescan. As amostras foram espalhadas no porta 

amostra sobre uma fita de carbono dupla face, posteriormente secas e metalizadas 

com uma fina camada de ouro na superfície ("sputtering"). As micrografias foram 

obtidas em diversos aumentos em módulo SE com detector de elétrons secundários. 

As análises foram realizadas na UFPR/Setor Palotina. 

  

4.3.4 Propriedades físicas 

 

As propriedades físicas dos filmes foram determinadas com base na 

espessura (Ɛ), gramatura (G), densidade (ρ) e solubilidade dos filmes. A espessura 

foi determinada pela média das amostras com dez medidas em posições aleatórias 
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usando paquímetro digital (MTX/316119). A gramatura (G) por meio da razão entre a 

massa do filme dividida pela respectiva área ocupada. Enquanto a densidade (ρ) foi 

determinada, conforme WANG et al. (2013). Os filmes foram cortados (2 × 2 cm), 

pesados (m0) e secos (105 ºC) por 24 h. Após a pesagem dos filmes secos (m1), as 

amostras foram imersas em água destilada (50 mL) e agitadas em uma mesa de 

agitação vertical (100 rpm, 24 h, 25 ºC). As amostras de filmes foram submetidas à 

secagem em estufa (105 ºC, 24 h) e pesadas novamente (m2). Então, a solubilidade 

em água (%) conteúdo foi calculada de acordo com a equação (1), onde m1 é o peso 

seco (g) e m2 é o peso após solubilização (g), segundo SGANZERLA et al. (2020). 

       
4.3.5 Propriedades ópticas 

 

A transmitância dos filmes foi avaliada nos comprimentos de onda 

ultravioleta (UV) (250 nm) e visível (Vis) (600 nm) (espectrofotômetro UV-Vis, 

Drawell, EEQ9011I.UV-B). A análise foi realizada em triplicata. Os resultados foram 

expressos em porcentagem de transmitância (%), e então, a opacidade foi calculada 

de acordo com a Eq. (2) e expresso em Abs mm. Já a análise de cor foi realizada 

com auxílio de um colorímetro (CM-600d, Konica Minolta, Osaka, Japan), onde se 

obteve os parâmetros de cor CIELLab L* (luminosidade/brilho), a* (vermelho/verde) 

e b* (amarelo/azul), já o Chroma (C*) e ângulo de matiz (Hº) foram calculados 

através das equações (3) e (4). 

 

   

 
onde: 

(2) 

   (3) 

(4) 
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A diferença de cor total (ΔEab) dos filmes funcionalizados com TiO2, Ag2%/TiO2 e Ag10%/TiO2 

foi calculada de acordo com a equação (5), e o filme controle de quitosana foi usado como 

padrão. 

 

 
 

onde:  

 

Δa* = a*controle - a*amostra; Δb* = b*controle - b*amostra; ΔL* = L*controle - L*amostra 

 

4.3.6 Propriedades mecânicas 

 

As propriedades mecânicas foram realizadas usando um texturômetro TA 

(TX2-Plus, Stable Micro Systems), de acordo com o método ASTM (ASTM, 2012). 

Os filmes (75 × 25 mm) foram usados para quantificar a resistência à tração 

(Eq. 6), alongamento na ruptura (Eq. 7) e módulo de Young (Eq. 8). Antes da 

medição, os filmes foram balanceados por uma semana a umidade relativa de 75 ± 

10%, em dessecador com solução saturada de NaCl a 25 ± 2 °C.

 

onde:  

 

Fmax é a força máxima; φ é a área da seção transversal inicial; Δl é a razão entre o 

comprimento do filme no ponto de ruptura da amostra; l0 é o comprimento inicial da seção do 

filme; σ é a deformação exercida; e ε é a deformação sofrida pelo material. 
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4.3.7 Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

 

Na determinação de permeabilidade foi utilizado o método gravimétrico 

adaptado da normativa E96-65 da ASTM (1995), este valor foi obtido através da 

equação (9). 

 

 

 

 

 

 

onde:  

TPVA (g) é a massa absorvida nos dias de incubação, ε (mm) é a espessura do filme, A (m2) 

é a área de permeabilidade, P é a pressão de saturação do vapor de água a 25 °C, UR1 é a 

umidade relativa do sal presente no interior do dessecador e UR2 a umidade relativa do 

CaCl2 presente no interior da cápsula. 

 

4.4 TESTE DE ATIVIDADE ANTIMICROBIANA DOS FILMES 

 

Os experimentos foram realizados no Laboratório Multiusuário de Pesquisa II 

da Universidade Federal do Paraná, Campus Avançado de Jandaia do Sul. Todo 

material utilizado foi previamente preparado e esterilizado em autoclave a 121 oC por 

15 min e os ensaios foram conduzidos em condições assépticas (SILVA et al., 

2018). 

 

4.4.1 Ensaio 1 – Teste de difusão em disco 

 

Neste ensaio a atividade antimicrobiana dos filmes (F1, F2, F3 e F4) foi 

investigada pelo método de difusão em disco (Kirby-Bauer), seguindo as 

recomendações do Clinical and Laboratory Standards Institute (CLSI, 2018). Foram 

utilizadas duas cepas bacterianas, sendo uma Gram-negativa (Escherichia coli 

 
(9) 
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ATCC 25922) e outra Gram-positiva (Staphylococcus aureus ATCC 25923). Com o 

auxílio de uma alça bacteriológica, foram retiradas 3 alçadas de cada cepa 

criopreservada em glicerol e inoculadas em 5 mL de caldo BHI (Brain Heart 

Infusion), em triplicata. Os tubos com o inóculo foram incubados a 37 ± 1 oC por 24 

horas. Transcorrido este tempo de incubação, cada suspensão bacteriana foi diluída 

com solução salina (NaCl 9 g.L-1) de modo a obter uma suspensão com turbidez de 

0,5 na escala de McFarland, correspondente a 1-2 x 108 UFC.mL-1 (SGANZERLA et 

al., 2020). Após, cada suspensão bacteriana foi homogeneizada em vórtex e 

inoculada, com o auxílio de um swab, em placas com ágar Müller-Hinton, 

espalhando de forma suave sobre a superfície do ágar em cinco direções diferentes 

e aguardado 15 min para que o meio absorvesse completamente o inóculo. Com 

auxílio de uma pinça metálica, discos de 6 mm de cada um dos filmes (F1, F2, F3 e 

F4) foram distribuídos uniformemente sobre a superfície do ágar, exercendo leve 

pressão com as costas da pinça, mantendo-se uma distância de aproximadamente 

2-3 cm entre os discos. Utilizou-se como controle negativo discos com água 

destilada (20 μL) e como controle positivo discos com cloranfenicol (30 μg). O teste 

foi realizado em triplicata, para cada cepa bacteriana. As placas foram incubadas em 

estufa a 35 ± 1 oC por 24 horas e os halos de inibição foram medidos com auxílio de 

paquímetro.  

Para verificar a pureza e integridade do inóculo foi efetuado um teste de 

coloração de Gram, conforme descrito por SILVA et al. (2018). Para tanto, foi 

realizado um cultivo em ágar PCA e, a partir de colônias isoladas, foi obtido o 

esfregaço de cada bactéria (E. coli e S. aureus) em lâminas microscópicas, em 

triplicata.  Após a fixação do esfregaço na lâmina, as bactérias foram coradas com 

cristal violeta (Gram-positivas) e com safranina (Gram-negativas). As lâminas foram 

deixadas secar ao ambiente e a seguir foram observadas no microscópio óptico com 

aumento de 1000 vezes. 

 

4.4.2 Ensaio 2 – Teste de inativação 

 

Neste ensaio a atividade antimicrobiana dos filmes (F1, F2, F3 e F4) foi 

investigada empregando-se o princípio do método de lavagem, aplicado na coleta de 
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amostras de superfícies (SILVA et al., 2018), com adaptações. Para tanto, foi 

preparada uma suspensão bacteriana de cada cepa em caldo BHI para ser utilizada 

como inóculo nos testes. A seguir, 10 μL do inóculo foi dispensado cuidadosamente 

sobre a superfície de cada filme (1 cm2). Transcorridos 240 min de repouso em 

temperatura ambiente (25 °C), cada filme foi lavado com 10 mL de água peptonada 

0,1% sob agitação em vórtex por 30 seg. A seguir, foram preparadas diluições 

seriadas em 9 mL de água peptonada 0,1% até a diluição 10-6 e realizou-se o 

plaqueamento de cada diluição para contagem do número de bactérias 

remanescentes em cada filme.  

A contagem de E. coli foi determinada por semeadura em superfície em 

placas com ágar MacConkey sorbitol, após incubação a 37 °C por 24 h (HWANG; 

HUANG, 2018). A contagem de S. aureus foi determinada utilizando ágar Baird-

Parker suplementado com emulsão telurito gema de ovo, semeadura em superfície e 

incubação das placas a 37 °C por 48 h (ZOCCHE et al., 2012). Os resultados foram 

expressos em logaritmo decimal do número de unidades formadoras de colônias por 

unidade de área superficial (log10 UFC/cm2). 

 

4.5 ANÁLISES ESTATÍSTICAS 

 
Todos os dados obtidos no experimento foram analisados por análise de 

variância unidirecional (ANOVA), e a diferença entre as médias foi verificada pelo 

teste de Tukey (p < 0,05), utilizando o software Statistica® (StatSoft Inc., versão 

10.0, Tulsa, OK, EUA). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

5.1 CARACTERIZAÇÃO DOS FILMES  

 

5.1.1 Aspectos visuais 

 
A partir do desenvolvimento dos filmes incorporados com quitosana, 

realizou-se a avaliação visual, por imagem, com base nos parâmetros de 

continuidade, homogeneidade e manuseabilidade, conforme Tabela 2. 

 
TABELA 2 – AVALIAÇÃO DOS ASPECTOS VISUAIS DOS FILMES INCORPORADOS 

COM QUITOSANA 
        Ensaios      Continuidade    Homogeneidade       Manuseabilidade 

F1 ••• ••• ••• 
F2 ••• •• ••• 
F3 ••• • ••• 
F4 ••• •• ••• 

FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Nota: ••• excelente, •• boa, • deficiente. 

 

Todos os filmes apresentaram excelentes resultados para continuidade e 

manuseabilidade, de acordo com a análise visual. Enquanto para a homogeneidade, 

o filme F1 apresentou excelente resultado, F2 e F4 bons resultados e F3 deficiente. 

Essa insuficiência em F3, provavelmente deve-se ao fato do filme possuir algumas 

partículas insolúveis presentes. 

Os filmes de quitosana com prata (F3 e F4) apresentaram pontos cinzentos 

granulados com aspecto opaco, diferentemente dos filmes F1 e F2 que se 

mostraram levemente translúcidos.  

RACHTANAPUN et al. (2021), também desenvolveram filmes à base de 

quitosana e incorporados com extrato de cúrcuma, e eles apresentaram 

homogeneidade e ausência de partículas insolúveis. Enquanto BUENO et al. (2021), 

ao analisar filmes compostos por quitosana, zeína e álcool polivinílico, concluíram 

que em filmes cujo teor de quitosana e zeína foram maiores, houve maior 

rugosidade, presença de glóbulos acumulados e, também heterogeneidade. 
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Resultados semelhantes foram encontrados por FARIAS (2016) ao analisar 

filmes de amido de polpa de acerola elaborados pela técnica de casting. DIAS 

(2008), ao analisar filmes feitos com amido de arroz adicionado de glicerol observou 

que os filmes apesentaram excelente ou boa manuseabilidade. A formulação F1 

apresentou os melhores resultados em todos os parâmetros analisados, quando 

comparados aos demais. Na Figura 4 foi possível observar os filmes desenvolvidos. 

 
FIGURA 4 – FILMES INCORPORADOS COM QUITOSANA 

 
 

            

 

 

 

 

 

 

 

    FONTE: o Autor (2022). 
LEGENDA: Imagens dos filmes incorporados com quitosana: a) F1, b) F2, c) F3 e d) F4. 

 

 

5.1.2 Propriedade estrutural 

 

Na Figura 5 estão apresentados os espectros FT-IR, sendo (a) quitosana, 

titânia e óxidos mistos e (b) dos filmes. No espectro (a) as bandas características do 

TiO2 foram identificadas em 570 cm-1 e atribuída à ligação de oxigênio e titânio (Ti-
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O-Ti) (ALSHARAEH et al., 2017; SAFAEI; TARAN, 2017) nota-se um pequeno 

ombro em 1638 cm-1, em relação aos modos de desdobramento da água e Ti-OH 

(CHELLI et al., 2018; LEÓN et al., 2017), e na região de 3000 cm-1, a banda larga 

refere-se à vibração de estiramento do grupo OH (LEÓN et al., 2017). A banda em 

1383 cm-1 pode ser atribuída à fase anatase da titânia (NARAYANA et al., 1998). Em 

relação a incorporação de prata no suporte de titânia não foi observada nenhuma 

banda como resposta à ligação Ag-TiO2. 

Nos espectros (b), nota-se novas bandas obtidas bem diferentes daquelas 

do óxido puro (TiO2) e mistos com prata (espectros a), onde foi possível determinar a 

presença de banda larga na região entre 3570 e 3220  cm-1, correspondendo a 

vibrações de deformação axial dos grupos O-H (ELLENDERSEN et al., 2018; 

MEYDANJU et al., 2022; LINA et al., 2020; XAVIER et al., 2021) e N-H 

(ELLENDERSEN et al., 2018) e outras em 2980-2840 cm-1 equivalente ao grupo C-H 

(ELLENDERSEN et al., 2018; XAVIER et al., 2021). A região entre 1520 e 1750 cm-1 

é devido a presença dos grupos funcionais C=O e N-H da quitosana, também 

presentes no espectro (a) curva em preto (ELLENDERSEN et al., 2018; LINA et al., 

2020; XAVIER et al., 2021). Assim como nos filmes (espectros b) e quitosana (a) 

bandas correspondentes a ligação C-O da quitosana em 1022 e 1072 cm-1 foram 

observadas. 

 
FIGURA 5 – ESPECTROSCOPIA NA REGIÃO DO INFRAVERMELHO (FT-IR) 

FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: (a) Espectro FT-IR das amostras TiO2 (curva em vermelho), quitosana (curva em preto), 
Ag2%/TiO2 (curva em azul) e Ag10%/TiO2 (curva em rosa). 
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5.1.3 Propriedade morfológica 

 

Em relação as propriedades morfológicas dos óxidos e filmes, estas foram 

avaliadas a partir das micrografias obtidas pela técnica de microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) (Figuras 6 e 7), respectivamente. 

Pela Figura 6, nota-se que a micrografia de TiO2 (b) exibe um aspecto 

homogêneo de partículas arrendondadas em toda a superfície do material. À medida 

que é incorporado prata nos óxidos (2% e 10%), (f) e (h), respectivamente, a 

morfologia dos materiais são modificadas, passando para um aglomerado 

esponjoso. Nota-se também, nas micrografias de quitosana (c)  e (d) que a 

superfície se apresenta como um material poroso e/ou rugoso, aspecto este 

semelhante ao observado por BERNARDI et al. (2018). 

Em relação as micrografias dos filmes (Figura 7), nos filmes F1 e F2, eles se 

mostraram homogêneo e com superfície contínua, assim como encontrado por 

INDRIYATI et al. (2021), que relatou uma maior homogeneidade em filmes 

incorporados com quitosana. Já quando a prata é adicionada, nota-se que nos filmes 

F3 e F4, as rugas começaram a aparecer na superfície do filme, ou seja, pequenas 

rachaduras uniformes, permitindo visualizar claramente partículas maiores formadas 

pela aglomeração de Ag-TiO2, aspecto semelhante foi visto por MEYDANJU et al. 

(2022). 
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                   FIGURA 6 – MICROGRAFIAS ELETRÔNICAS DE 

                               VARREDURA DOS MATERIAIS 

FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Micrografias eletrônicas de varredura dos materiais: a) e b) TiO2;   

c) e d) quitosana; e) e f) Ag2%/TiO2;  g) e h) Ag10%/TiO2. 
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FIGURA 7 – MICROGRAFIAS ELETRÔNICAS DE VARREDURA 

DOS FILMES 

 
FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Micrografias eletrônicas de varredura dos filmes incorporados com quitosana: a) e b) F1; 
c) e d) F2; e) e f) F3; g) e h) F4. 
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5.1.4 Propriedades físicas 

 

Em termos de propriedades físicas, os filmes foram caracterizados quanto a 

espessura (mm), gramatura (g/cm2), densidade (g/cm3) e solubilidade (%), conforme 

expresso no gráfico 2.  

Segundo SOBRAL (2000), a espessura de filmes é uma propriedade 

complexa em processos do tipo “casting” devido à dificuldade tanto no controle da 

relação de massa quanto à remoção deles da superfície nos quais estão aderidos. 

Além disso, a determinação desta propriedade contribui para o controle da 

uniformidade e repetibilidade do processo, e também na resistência mecânica e nas 

propriedades de barreira ao vapor d’água do material. Neste sentido, pode-se 

observar, no presente estudo que os filmes foram estatisticamente similares (p ≤ 

0,05), em relação a todas as propriedades físicas analisadas no gráfico 2. 

No gráfico 2 (a) observa-se os valores médios de espessura que garantem 

boas características mecânicas aos filmes. Esse resultado é comprovado com a 

análise de manuseabilidade (Tabela 2), que demonstrou que todas as formulações 

não se romperam ao serem manuseadas, ou seja, o plastificante (glicerol), interferiu 

significativamente na flexibilidade dos filmes.  

O filme F2 foi o mais espesso entre eles, no entanto quando comparado o 

efeito da adição de prata, teve um aumento significativo entre os filmes F3 e F4, 

resultados semelhantes foram relatados por MEYDANJU et al. (2022).  

Os parâmetros gramatura e densidade estão diretamente interligados e 

relacionados à resistência mecânica dos filmes (HENRIQUE et al., 2008). Desta 

forma, pode-se notar que o filme F4 se diferenciou dos demais, indicando que este 

pode ser mais resistente frente aos outros filmes, quanto maior a gramatura maior 

será a resistência mecânica. 

A solubilidade dos filmes é um parâmetro fundamental e está ligada as 

interações intermoleculares entre os seus componentes em termos de hidrofilicidade 

e hidrofobicidade (FERNANDES, 2014; YADAV et al., 2020). A solubilidade pode 

variar por estar relacionada ao grau de desacetilação da quitosana utilizada, onde 

um aumento da solubilidade é provocado com o aumento dos grupos aminos livres 

(CHAN-MATÚ et al., 2021; JAHED et al., 2017)  
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Quanto à solubilidade, os filmes mantiveram sua integridade após a imersão 

em água durante 24 horas, o que indica que a rede proteica se manteve intacta. A 

solubilidade dos filmes produzidos à base de quitosana, apresentam valores 

inferiores aos da maioria dos biofilmes proteicos relatados na literatura, como por 

exemplo, filmes à base de proteínas miofibrilares de sardinha, com solubilidade na 

faixa de 33% a 47% (CUQ et al., 1996); de concentrado proteico de arroz, com 

35,3% a 76,4% de solubilidade (SHIH, 1996); de isolado protéico de soro de leite, 

com valores acima de 50% (FAILEY et al., 1996); de isolado protéico de soja, com 

solubilidade na faixa de 26,8% a 39,4% (KUNTE et al., 1997) e glúten de trigo, com 

valores de 31,5% a 100% (GONTARD, 1991). O filme F4 apresentou a maior 

solubilidade frente aos demais materiais. 

Esta variação do percentual de solubilidade nos filmes auxilia na sua 

aplicabilidade porque filmes com elevada solubilidade podem ser usados como 

embalagens comestíveis, porções de ingredientes ou aditivos alimentares a serem 

dispersos, encapsulação de alimentos, entre outros. Assim como filmes com baixa 

solubilidade, podem ser aplicados em vários alimentos e processos (FARIAS et al., 

2012). 
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GRÁFICO 2 – RESULTADOS DAS PROPRIEDADES FÍSICAS DOS FILMES 

 INCORPORADOS COM QUITOSANA 

 
FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Resultados das propriedades físicas dos filmes incorporados com quitosana: 
a) Espessura; b) gramatura; c) densidade; d) solubilidade. Os resultados são as médias das 

cinco repetições com as respectivas estimativas de desvio padrão. Letras maiúsculas 
diferentes representam uma diferença estatística significativa (p ≤ 0,05) [ANOVA e teste de 
Tukey]. 

                                                                                                                                                          

 

5.1.5 Propriedades ópticas 

 

Na Tabela 3 constam os resultados de transmitância e opacidade dos filmes, 

os quais são inversamente proporcionais, pois quanto maior a transmitância de um 

filme, menor a opacidade.  

As propriedades físicas e ópticas têm relação direta, visto que filmes mais 

espessos tendem a ser mais opacos, enquanto filmes com baixos valores de 



46 
 
 

 

opacidade são mais finos e transparentes (MALI et al., 2004). A transparência de um 

filme é um parâmetro importante na avaliação do seu uso (CERQUEIRA, 2012).  

Segundo RIGO (2006), a opacidade é influenciada pela concentração de 

polissacarídeo, de glicerol e suas interações, bem como o efeito de diluição 

provocado pelo plastificante. Enquanto CERQUEIRA (2012) afirma que a 

concentração de quitosana é o fator que está diretamente relacionado a opacidade 

de um filme, seguido pela concentração de plastificante, onde um aumento de 

quitosana permite a formação de uma rede de polímero mais forte e mais opaco, 

enquanto em elevados teores de glicerol, há um aumento do volume livre da rede 

polimérica que irá diminuir a opacidade e ocasionar em uma maior penetração de 

luz. 

A cor pode ser considerada um importante parâmetro de caracterização dos 

filmes, pois está associada com a matéria-prima utilizada na elaboração dos 

mesmos (VICENTINI, 2003). A análise de variância mostrou diferença significativa (p 

≤ 0,05) entre as médias dos tratamentos, em todos os parâmetros de cor 

(Luminosidade, a* e b*) e confirmada pelo teste de Tukey (Tabela 3). Como 

apresentado nas análises visuais, a superfície dos filmes, com a adição de prata e 

no teste de opacidade (Tabela 3) produziu materiais mais opacos, afetando a cor, 

resultando em filmes mais escuros para F3 e F4, resultados semelhantes foram 

observados por YASSUE-CORDEIRO et al. (2015). 

Os valores de L* indicam a luminosidade na faixa de 100 (branco) a zero 

(preto), que o diferencia em claro e escuro. Os filmes apresentaram variação entre 

83,50 a 96,85, mostrando diferença de 13,8%, indicando filmes com coloração 

intermediária. De modo geral, houve uma reduzida luminosidade entre os filmes, que 

pode estar associada à alta concentração das moléculas na matriz do biofilme, em 

que foram adicionados 5 g de soluto na solução filmogênica.  

O a* indica a variação de cor do verde (- 60) ao vermelho (+ 60). Os filmes 

F3 e F4 mostraram respectivamente variação de 1,96 a 4,54 entre os tratamentos, 

com valores positivos, indicativo para o componente vermelho, com diferença 

significativa (p ≤ 0,05) e confirmado pelo teste de Tukey. Enquanto os filmes F1 e F2 

mostraram variação de 0,55 a 0,57 entre os tratamentos, com valores negativos, 

indicativo para o componente verde, sem diferença significativa (p ≤ 0,05). 
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5.1.6 Propriedades mecânicas 

 

Os resultados de resistência à tração, módulo de Young e alongamento são 

apresentados na Tabela 4. De maneira geral, com a adição de TiO2 e Ag, a 

resistência à tração e o módulo de Young nos filmes diminuiu significativamente (p < 

0,05) frente a amostra F1(100% quitosana), sendo que o filme F3 apresentou os 

menores valores. O filme F4, com maior concentração de prata, teve o menor valor 

de alongamento na ruptura, diminuiu significativamente (p < 0,05) entre os demais 

filmes. A razão para isso é devido ao comportamento antiplasticidade do TiO2 –Ag, o 

que reduz o alongamento nas amostras, reduzindo o volume livre entre as cadeias 

poliméricas e consequentemente reduzindo a flexibilidade do filme (MEYDANJU et 

al., 2022). De acordo com ALMEIDA et al. (2022), filmes com baixa flexibilidade 

apresentam alto módulo de Young, ou seja, maior resistência à deformação e 

rigidez, a amostra F1 (100% quitosana), aumentou significativamente (p < 0,05) em 

relação aos demais filmes, apresentou o maior módulo de Young, indicando baixa 

flexibilidade. 

 
TABELA 4 – PROPRIEDADES MECÂNICAS DOS FILMES DE QUITOSANA 

 
 

Filmes 
Resistência à 

tração (MPa) 

Módulo de 

Young (MPa) 

Alongamento 

na ruptura (%) 

F1 17,83 ± 3,55a 34,21 ± 0,45a 90,23 ± 2,06a 

F2 12,73 ± 2,48b 30,82 ± 1,89b 93,56 ± 3,14a 

F3 10,51 ± 2,72b 27,18 ± 2,36b 94,07 ± 1,18a 

F4 13,59 ± 1,64b 31,26 ± 1,65b 56,29 ± 3,94b 
 

FONTE: O Autor (2022). 
LEGENDA: Os resultados são expressos como média ± desvio padrão. Letras diferentes em cada 

coluna indicam diferença significativa (p < 0,05) pelo teste de Tukey. 
 

 

5.1.7 Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

 

Em termos da permeabilidade ao vapor de água, realizou-se as análises 

considerando a taxa de permeabilidade, a espessura e a área do filme (gráfico 3). 
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GRÁFICO 3 – PERMEABILIDADE DE VAPOR DE ÁGUA DOS FILMES 

 
FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Letras minúsculas diferentes nas colunas indicam diferença significativa entre os filmes a 
33% de umidade relativa. Letras minúsculas diferentes nas colunas indicam diferença significativa 

entre os filmes a 75% de umidade relativa pelo teste Tukey (p ≤ 0,05). 
 

De acordo com PAREKH (2010), a permeabilidade ao vapor de água pode 

ser classificada em barreira fraca, entre 0,4 e 4,2 g mm m-2 h-1 kPa-1, barreira 

moderada, de 0,004 a 0,4 g mm m-2 h-1 kPa-1 e boa barreira, entre 0,0004 e 0,004 g 

mm m-2 h-1 kPa-1.  

No gráfico 3, observou-se os valores de 0,076 a 0,102 g mm m-2 h-1 kPa-1 

para PVA a 33% de umidade relativa (MgCl2), ou seja, os filmes foram considerados 

uma barreira moderada contra o vapor de água. Onde a incorporação de quitosana 

ocasionou uma diferença estatística (p ≤ 0,05) entre o filme F2 desenvolvido. 

Em relação a PVA a 75% de umidade relativa (NaCl) houve variação de 

0,013 a 0,018 g mm m-2 h-1 kPa-1. Sendo que em todos os tratamentos houve 

diferença estatística (p ≤ 0,05) entre os filmes. O filme F3 teve a menor 

permeabilidade em relação aos demais filmes, enquanto o filme F2 apresentou a 

maior permeabilidade.  

 A taxa de permeabilidade ao vapor de água é influenciada pela 

natureza hidrofílica ou hidrofóbica do material. Pelo gráfico 3, nota-se como 

resultado da incorporação de Ag na matriz polimérica da quitosana, que a 

pemeabilidade é significativamente reduzida, resultado este considerado positivo.  

 A PVA também diminui à medida que o tamanho de partícula diminui 

em filmes devido a caminhos complexos para a passagem da água através da 
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matriz polimérica. No entanto, esse efeito positivo pode ser reduzido se as partículas 

aglomerarem durante a formação do biopolímero. Pesquisa semelhante foi realizada 

por NAWAB et al. (2016), FONSECA-GARCÍA et al. (2020) e MEYDANJU et al. 

(2022) sobre o efeito de nanopartículas e plastificantes e outros aditivos na 

solubilidade e permeabilidade ao vapor de água de filmes biodegradáveis. Essas 

informações parciais confirmam os resultados do presente estudo, quando se 

adicionou Ag nos filmes de quitosana. 

 

5.2 TESTE DE ATIVIDADE ANTIMICROBIANA DOS FILMES 

 

5.2.1 Ensaio 1 – Teste de difusão em disco 

 

No teste de difusão em disco, para os controles positivos, foram obtidos halos 

de inibição de 28,0 ± 0,2 mm para E. coli e de 27,0 ± 0,2 mm para S. aureus, 

evidenciando sensibilidade das cepas bacterianas frente ao agente antimicrobiano 

(cloranfenicol 30 μg) utilizado nos testes (CLSI, 2018). 

 Para os filmes (F1, F2, F3 e F4), não foi verificada a formação de halos 

de inibição frente as cepas bacterianas avaliadas (Figura 8b). Este resultado não 

permite afirmar que os filmes não exercem atividade antimicrobiana, contudo pode-

se associar a ausência de halos de inibição a uma baixa solubilidade e/ou baixa taxa 

de difusão dos componentes dos filmes para o ágar tendo em vista que o método 

tem por princípio a difusão do antimicrobiano em meio sólido.  
 

FIGURA 8 – FORMAÇÃO DOS HALOS DE INIBIÇÃO E AUSÊNCIA DE HALO 

 
FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Formação dos halos de inibição no controle positivo (a) e ausência de halo nos filmes  
(b). 

a) b) 
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Por meio da técnica de coloração de Gram foi possível verificar as 

características típicas das bactérias, sendo no caso do S. aureus, a presença de 

cocos gram-positivos corados em violeta, com formato esférico e agrupamento como 

cachos de uvas e, no caso de E. coli, a presença de bastonetes gram-negativos 

corados em vermelho (PELCZAR et al., 1996), comprovando, assim, a pureza e 

integridade dos inóculos empregados. 

 

5.2.2 Ensaio 2 – Teste de inativação 

 

Os resultados das concentrações de E. coli e S. aureus inoculadas e obtidas 

para cada um dos filmes (F1, F2, F3 e F4), após 240 min de contato, são 

apresentados na Tabela 5.  

 
TABELA 5 – CONCENTRAÇÃO DE E. COLI E S. AUREUS INOCULADA E 

REMANESCENTE NOS FILMES APÓS 240 min. DE CONTATO. 

 
FONTE: O Autor (2022). 

LEGENDA: Letras diferentes na mesma coluna indicam diferença estatística (p ≤ 0,05) pelo teste de 
Tukey. 

 

Os resultados obtidos no ensaio 2 evidenciaram que os filmes F1 e F2 não 

apresentaram efeito bactericida frente a E. coli, porém podem ter exercido efeito 

bacteriostático, tendo em vista que não houve aumento significativo no número de 

bactérias em 240 min de repouso. Por outro lado, os filmes F3 e F4, contendo prata 

em sua composição, apresentaram efeito bactericida frente a E. coli, sendo que o F4 

(com maior proporção de prata) foi mais efetivo, tendo inativado 40,4% do número 

de bactérias inicialmente presentes, com tempo de contato de 240 min. Contudo, 

frente a S. aureus, somente o F4 evidenciou efeito bactericida, com inativação de 

8,2% das bactérias no mesmo período de tempo de contato. Nos filmes F1 e F2, na 
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ausência de atividade antibacteriana frente a S. aureus, verificou-se inclusive um 

aumento do número de bactérias após 240 min de repouso. 

Assim, observa-se que a prata é um componente fundamental para a 

atividade antimicrobiana dos filmes, sendo que o aumento na concentração deste 

componente, reflete em aumento no efeito antibacteriano. Os resultados mostram, 

ainda, que a atividade antibacteriana foi influenciada pelo tipo de microrganismo, 

sendo mais efetiva frente às bactérias Gram-negativas, como é o caso da E. coli, do 

que frente a bactérias Gram-positivas, como o S. aureus. 

KIM et al. (2007) verificaram maior eficiência bactericida de nanopartículas 

de prata para E. coli do que para S. aureus, corroborando com os resultados do 

presente estudo, e atribuíram esse comportamento as diferenças na estrutura da 

parede celular entre bactérias Gram-negativas e Gram-positivas. As bactérias Gram-

negativas têm uma camada externa de lipopolissacarídeos, que pode dificultar a 

adesão das nanopartículas de prata e a sua penetração na célula bacteriana. Por 

outro lado, a camada grossa de peptidoglicano nas bactérias Gram-positivas pode 

dificultar a liberação de íons de prata e a sua entrada na célula bacteriana.  

RUPARELIA et al. (2008), ao conduzir estudos de crescimento com 

diferentes culturas microbianas na presença de nanopartículas de cobre e prata, 

observou que o tipo de microrganismo bem como a concentração microbiana inicial 

influenciam na atividade antimicrobiana e que pode haver diferenças, ainda, entre as 

cepas de uma mesma espécie.  

O mecanismo de ação da prata não está completamente elucidado, contudo 

existem algumas hipóteses para explicar a sua atividade antibacteriana. Uma das 

hipóteses propostas é que as partículas de prata interagem com a membrana 

celular, interferindo na permeabilidade da membrana tornando-a porosa, o que 

causa a perda de conteúdo intracelular, levando a morte celular. Ainda, as partículas 

podem passar pelos poros da membrana, resultando na sua difusão no interior da 

célula onde se ligam a proteínas e enzimas, inativando a replicação do DNA celular 

(URNUKHSAIKHAN et al., 2021; RUPARELIA et al., 2008). Outra hipótese é que 

íons prata (Ag+) liberados no meio facilitam a geração de espécies reativas de 

oxigênio (ROS), as quais provocam a morte celular devido a inativação da replicação 

do DNA e da produção de ATP (URNUKHSAIKHAN et al., 2021). 
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6 CONCLUSÃO 
 

De acordo com as propriedades visuais, estruturais, morfológicas, físicas, 

ópticas, de barreira e mecânicas os filmes produzidos com quitosana a base de 

prata, apresentaram características promissoras para atuarem como filmes ativos 

com propriedade antimicrobiana. Destaca-se o filme F4, com maior concentração de 

prata, o efeito bactericida frente as bactérias S. aureus e E. coli, aproximadamente 8 

e 40%, respectivamente de inativação. Portanto, ao incorporar características 

antimicrobianas em materiais com propriedades autolimpantes é uma abordagem 

eficaz para impedir a propagação de bactérias e outros microrganismos nas 

superfícies de edifícios, e pode ser utilizada como uma tática preventiva para conter 

a disseminação de patógenos em ambientes urbanos. 
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7 SUGESTÃO PARA TRABALHOS FUTUROS 
 

a) Estudar as características antimicrobianas com adição de quitosana, 

prata e titânia, em diversos materiais construtivos;  

b) Realizar um estudo sobre o processo de produção desses materiais 

autolimpantes, como: revestimentos cerâmicos, tintas, vidros, 

rejuntes, entre outros; 

c)   Ampliar a escala de  aplicação de catalisadores nesses produtos; 

d) Tornar os materiais construtivos mais sustentáveis, melhorando a 

qualidade de vida das pessoas. 
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