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RESUMO

Nos ultimos anos tém surgido diversos produtos com propriedades antimicrobianas
como vidros, ceramicas, plasticos, produtos téxteis, tintas etc. A quitosana € um
biopolimero versatil, suas caracteristicas fisicas e quimicas podem ser variadas,
dependendo do processo de producao do material. Neste sentido, esse trabalho
visou sintetizar e caracterizar filmes de quitosana com Oxidos de prata para
aplicacao antimicrobiana. Os o6xidos mistos, foram sintetizados a base de prata,
suportados em titania pelo método classico da impregnacdo 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 pd, proveniente da carapaca do
camarao. Os filmes obtidos foram caracterizados quanto aos aspectos visuais,
propriedades estruturais, morfologicas, fisicas, opticas, de barreiras e mecanicas e
denominados como F1 (quitosana), F2 (quitosana + TiO2), F3 (quitosana +
AQg2%/TiO2) e F4 (quitosana + Ag10%/TiO2). Todos os filmes apresentaram excelentes
resultados para continuidade e manuseabilidade, de acordo com a analise visual.
Enquanto para a homogeneidade, o filme F1 apresentou excelente resultado, F2 e
F4 bons resultados e F3 deficiente, essa deficiéncia, provavelmente deve-se ao fato
do filme possuir algumas particulas insoluveis presentes. As propriedades
estruturais identificadas por Espectroscopia na regido do infravermelho, apresentou
regides caracteristicas atribuidas a ligagdo oxigénio e titanio nos oxidos e ligagdes
caracteristicas da quitosana foram observadas nos filmes, no entanto, com a
incorporagao de prata nenhuma banda foi observada a ligagdo Ag-TiO2. Em relagao
a propriedade morfolégica realizada por Microscopia Eletrénica de Varredura, os
filmes F1 e F2, se mostraram homogéneos e com superficie continua, ja quando a
prata foi adicionada, nota-se que nos filmes F3 e F4, as rugas comegaram a
aparecer na superficie, ou seja, pequenas rachaduras uniformes, permitindo
visualizar claramente particulas maiores formadas pela aglomeragcdo de Ag-TiOz2.
Quanto as propriedades fisicas, os filmes foram estatisticamente similares (p < 0,05)
e das propriedades Opticas os resultados de transmitancia e opacidade dos filmes,
revelaram que sao inversamente proporcionais, pois quanto maior a transmitancia
de um filme, menor a opacidade. A andlise de varidncia mostrou diferenca
significativa (p < 0,05) entre as médias dos tratamentos, em todos os parametros de
cor. Como apresentado nas analises visuais, a superficie dos filmes, com a adigao
de prata produziu materiais mais opacos, afetando a cor, resultando em filmes mais
escuros para F3 e F4. Nas propriedades mecanicas, o0 aumento na concentragcao de
prata, diminuiu significativamente o alongamento na ruptura, causando um
comportamento antiplasticidade, diminuindo a flexibilidade do filme F4. Em relacdo a
permeabilidade ao vapor de agua, os filmes foram considerados como barreira
moderada. Nos testes de atividade antimicrobiana efetuados com as bactérias
Escherichia coli e Staphylococcus aureus, o fiime F4 foi o de maior destaque,
atingindo 40% de inativacéo frente a bactéria E. coli. De acordo com os resultados,
os filmes produzidos com quitosana a base de prata, apresentaram caracteristicas
promissoras para atuarem como filmes ativos com propriedade antimicrobiana.

Palavras-chave: TiO2z; Polimero; Compdsito; 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 + TiOz2), F3
(chitosan + Ag2%/TiO2), and F4 (chitosan + Ag1o%/TiOz2). 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 fiims 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 INTRODUGAO

Nos dias atuais, o setor da construc¢ao civil vem ganhando destaque ao redor
do mundo por oferecer solugdes para as necessidades habitacionais e comerciais da
sociedade. Como forma de contribuir para a inovacgao e sustentabilidade deste setor,
tem-se notado um aumento na popularidade dos materiais autolimpantes. Estes
materiais possuem a capacidade de manter sua aparéncia limpa e livre de sujeira,
sem necessidade de limpeza frequente, o que traz diversas vantagens econdmicas e
ambientais (AKBARI et al., 2016). Ademais, a poluicdo urbana € um problema que
tem crescido significativamente e traz impactos negativos tanto para a saude
humana quanto para o meio ambiente (WORLD HEALTH ORGANIZATION, 2018).

Além disso, a necessidade de constante limpeza e reparagdo das
edificacbes também ¢é uma questdo relevante, devido ao seu alto custo de
manutencdo (KROGMANN et al., 2016). Nesse sentido, pesquisadores tém
explorado o uso de fotocatalisadores na criacdo de materiais autolimpantes com
propriedades antimicrobianas, como forma de abordar estes problemas (NOGUERA
et al., 2011; HAN et al., 2020).

A adicao de propriedades antimicrobianas aos materiais autolimpantes pode
ajudar a prevenir a disseminagdo de bactérias e outros microrganismos nas
superficies das edificagcbes (CHEUNG et al., 2017), sendo uma estratégia eficaz
para prevenir a disseminacao de patdogenos em ambientes urbanos (RAMASWAMY
et al., 2018). Segundo KAUR et al. (2022), diversos produtos com propriedades
antimicrobianas tém surgido nos ultimos anos, compartilhando a capacidade de
decompor matérias nocivas e apresentando, portanto, caracteristicas autolimpantes.
A fabricagdo de revestimentos autolimpantes com propriedades antimicrobianas
através do uso de fotocatalisadores tem sido investigada em diversos estudos (KIM
et al., 2011; Ll et al., 2019). A utilizagao destes materiais pode ajudar a reduzir o uso
de agua e produtos quimicos de limpeza, trazendo beneficios ecologicos
significativos (KAMAT et al., 2019).

A fim de avaliar a eficacia dos materiais autolimpantes, é essencial realizar
testes antimicrobianos para determinar se eles sdo capazes de inibir o crescimento
de bactérias e outros tipos de contaminagao (KONG et al., 2020; GAO et al., 2019).
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Uma das maneiras mais eficazes de realizar esses testes & através da utilizagao de
biofilmes (SHAN; LI, 2019; LI et al., 2020). Apesar da eficiéncia do didxido de titanio
(TiO2) como um dos catalisadores mais utilizados, a utilizagdo de materiais
autolimpantes na construgao civil enfrenta desafios, como a resisténcia a abraséo e
aos danos mecanicos, bem como o seu custo elevado, que podem limitar sua
aplicacao 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
resisténcia a abrasado e danos mecanicos, enquanto SANTOS et al. (2019) destacam
que os custos podem ser um obstaculo para sua adogcdo em larga escala na
construcao civil.

A quitosana, um polissacarideo derivado de fontes animais, tem sido
amplamente estudada por suas propriedades antibacterianas e antifungicas, o que a
torna uma opgéao promissora para a utilizagdo 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 eficacia da quitosana como biofilme, foi
utilizado neste estudo uma mistura com o6xidos de titdnia 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 analises 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 opg¢éo promissora, a adigdo de oxidos de titania e
prata pode representar desafios em relacéo a sua durabilidade, além de aumentar o
custo dos materiais autolimpantes.

Portanto, este trabalho demonstra a importancia do uso de materiais
autolimpantes como uma solugdo promissora para os desafios enfrentados pela
construcao civil, especialmente no que diz respeito a sustentabilidade e a redugao
de custos de manutengao. Além disso, a adigao de propriedades antimicrobianas a

esses materiais pode ajudar a prevenir a disseminagdo de bactérias e outros
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microrganismos nas superficies das edificacdes. Embora haja desafios a serem
enfrentados, como a resisténcia a abrasdo e aos danos mecéanicos, bem como o
custo elevado, os materiais autolimpantes continuam sendo uma area de pesquisa
promissora e com potencial para trazer grandes beneficios ambientais e econémicos
para a industria da construcao 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 titénia e 6xidos de prata para aplicagao antimicrobiana.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a)

b)

c)

d)

Preparar, pelo método de impregnagéo por excesso de solvente, os oxidos
mistos de Ag/TiO2, contendo proporgdes nominais de prata (2% e 10%);
Desenvolver e sintetizar filmes a base de quitosana, dopados ou ndo com
prata, pelo método de casting;

Caracterizar a morfologia dos oOxidos e filmes obtidos pela técnica de
Microscopia Eletronica de Varredura de raios X;

Caracterizar estruturalmente os o6xidos e filmes obtidos pela técnica de
Espectroscopia na regido do infravermelho;

Caracterizar os filmes quanto as propriedades visuais (continuidade,
homogeneidade e manuseabilidade), fisicas (espessura, gramatura,
densidade e solubilidade), 6pticas, de barreira e mecanicas (resisténcia a
tracdo, alongamento na ruptura e médulo de Young);

Avaliar o comportamento antimicrobiano dos filmes frente as bactérias

Escherichia coli e Staphylococcus aureus.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 QUITOSANA

A quitosana € um biopolimero natural derivado da desacetilacdo da quitina,
composto por unidades repetitivas de N-acetilglucosamina e glucosamina. Seus
derivados s&o polissacarideos biodegradaveis, atdoxicos e biocompativeis, com
propriedades antimicrobianas, antifungicas e quelantes de metais. Na fase solida, a
quitosana é semicristalina e geralmente soluvel em acidos organicos diluidos como
acido acético, citrico ou tartarico, entre outros (FLOREZ et al., 2022).

O desenvolvimento de membranas poliméricas a partir da quitosana
produzida com quitina extraida da carapaca de camardo visa aproveitar esse
polimero que hoje é descartado, e ao mesmo tempo desenvolver uma membrana de
troca protdnica, com elevado desempenho e baixo custo.

A quitosana é um copolimero versatil, devido suas caracteristicas fisicas e
quimicas. A sua versatilidade faz com que seja possivel produzir membranas
diferentes. Entre as variaveis que influenciam nas caracteristicas das membranas de
quitosana, a espessura € a massa molar sdo as que mais interferem na
condutividade da membrana polimérica (POLINARSKI et al., 2021). Por possuir uma
versatilidade quimica, biodegradabilidade e vasta disponibilidade a quitosana tem
potencial para ser utilizada em diversas areas tecnoldgicas, como biotecnologia,
cosméticos, processamento de alimentos, produtos biomédicos, sistemas de
liberacdo controladas de farmacos, catalisadores e mais recentemente existem
estudos do uso de filmes de quitosana como membrana de troca protbnica em
células a combustivel (WANG; XING, 2017; LI et al., 2018a).

Atualmente seu potencial antimicrobiano sugere sua aplicagdo na
preservacgao de alimentos em diferentes fases de processamento. Entre os diversos
estudos, pode-se citar a incorporacdo em filmes comestiveis com gelatina (WANG et
al., 2021), filmes biodegradaveis para aplicagbes em embalagens de alimentos
(PRIYADARSHI; RHIM, 2020). Isto, porque a aplicagdo deste biopolimero 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 resisténcia a tragao dos filmes (PRIYADARSHI;
RHIM, 2020; REN et al., 2017).

Segundo ARANAZ et al. (2021), estudos publicados com quitosana indicam
sua aplicacao para fins industriais, devido as suas caracteristicas como flexibilidade,
durabilidade, resisténcia, tenacidade e alta resisténcia a quebra (PRIYADARSHI et
al.,, 2018), capacidade de filme transparente e biodegradabilidade (FONSECA-
GARCIA et al., 2020).

3.2 MATERIAIS AUTOLIMPANTES E ANTIMICROBIANOS

Desta forma, surge a necessidade de garantir que os materiais utilizados
para estes fins possuam verificagao e certificagdo de sua atividade antimicrobiana,
pois nos processos industriais modernos ha grande exigéncia de reprodutibilidade
das propriedades dos produtos, o que implica em desenvolvimento e aplicagao de
metodologias de mensuragao.

Diversas propriedades e metodologias de analises ja se encontram bem
estabelecidas e normatizadas, enquanto outros procedimentos devem ainda ser
desenvolvidos ou implantados. Diferentes processos sao utilizados para conferir
caracteristicas antimicrobianas a materiais, tais como a aderéncia de metais com
propriedades bactericidas ou 6xidos catalisadores em sua superficie.

Os metais possuem um efeito antimicrobiano devido as suas caracteristicas
oligodinamicas, no qual verifica-se a capacidade dos metais de interagir com as
células bacterianas, inibindo ou matando os microrganismos presentes na superficie.
Essa interagcdo € causada pela liberagdo de ions metalicos, como prata, cobre,
zinco, ferro, entre outros, que atuam na destruigdo de bactérias, fungos e virus. Por
outro lado, os Oxidos, como o dioxido de titanio (TiO2), possuem propriedades
antimicrobianas devido a reacado de fotocatalise. Isso significa que, quando esses
materiais sdo expostos a luz ultravioleta, eles produzem radicais livres, que sao
espécies quimicas altamente reativas. Esses radicais livres podem oxidar e
decompor substancias organicas, incluindo materiais bioldgicos, como bactérias e
virus, destruindo-os efetivamente (SANCHEZ-LOPEZ 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 Oxidos tém a capacidade de matar
microrganismos e apresentam propriedades antimicrobianas, mas seus mecanismos
de acao sao diferentes.

De acordo com FOSTER et al. (2010a), misturas de fotocatalisador e metal
sdo adicionadas em peliculas finas a superficie de revestimentos ceramicos a fim de
conferir propriedades antimicrobianas e autolimpantes. Estes materiais vém sendo
amplamente estudados em diversas aplicagbes, como tecidos, vidros para janelas,
materiais de construcdo, espelhos de carro e painéis solares. Além disso, os
materiais autolimpantes possuem a vantagem de serem facilmente limpos por um
fluxo de agua natural, reduzindo custos de manutencgao.

Esses materiais sdo divididos em duas categorias, de acordo com a
hidrofilicidade de sua superficie, hidrofilica e hidrofébica, em que as gotas de agua

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

FIGURA 1 — REPRESENTAGCAO ESQUEMATICA DO PROCESSO DE AUTOLIMPEZA

a) Superficie hidrofilica b) Superficie hidrofobica
Agua passa por baixo do Aguacaptao
contaminante contaminante
Agua
Contaminante 7’

)Qf"‘

G

LEGENDA: Representagao esquematica do processo de autolimpeza em a) superficie hidrofilica e b)
superficie hidrofébica.

FONTE: BANERJEE et al. (2015).
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Para que a proliferagdo dos microrganismos aconteca no revestimento
ceramico, devem estar disponiveis agua, nutrientes e temperatura adequada, sendo
que os dois ultimos itens variam de acordo com a necessidade de cada organismo.

A melhor prevengdo contra os microrganismos nocivos é evitar ou reduzir
sua proliferagdo. O uso de filtros e de materiais de construgdo antimicrobianos séo
os sistemas mais eficientes para solugdo deste problema, principalmente em
ambientes internos (FOSTER et al., 2010a; REN et al., 2017).

3.3 CATALISADORES

Um catalisador € uma substancia que pode ser adicionada a reacido para
aumentar a sua velocidade, sem ser consumida no processo. Isso significa que, ao
final da reagao, o catalisador esta presente na mesma quantidade que foi adicionado
no inicio. Ele atua, simplesmente, mostrando um mecanismo alternativo para a
reacdo, sendo que, neste a energia de ativagdo é menor que O mecanismo
convencional ou ndo-catalisado.

Na Figura 2, pode-se comparar a mesma reagdo com e sem a presenga de
catalisador, onde cada maximo de energia potencial apresentado corresponde a

formagao de um complexo ativado (RUSSELL, 1994).

FIGURA 2 — DIMINUICAO DA ENERGIA DE ATIVAGAO PELO CATALISADOR

£ \

B
catalisado

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

Reagentes

Energia potencial —

Caminho com
catalisador Produtos

Coordenadas de reagio —

FONTE: RUSSELL, 1994, p. 60.

LEGENDA: Representagdo comparativa do processo de reagdo com e sem a presencga de um
catalisador.
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Os fotocatalisadores mais utilizados no mercado e em pesquisas sao: TiOz2,
CdS, Zn0O, WOs, ZnS, BiOs e Fe20s. Dentre estes, o material que € mais estudado
quanto as propriedades fotocataliticas é o didxido de titdnio (COLPINI et al., 2008).

Estes materiais atuam como potenciais agentes fotocatalisadores, podem
sofrer adigdo de algumas espécies quimicas como metais, O0xidos ou outros
semicondutores, para que suas propriedades sejam alteradas com o objetivo de
aumentar a eficiéncia e o rendimento do fotocatalisador (MOREIRA, 2011).

Em geral, os trés fatores que mais influenciam na fotoatividade do material
s&o, segundo GONZALEZ et al. (2016):

I. Os relacionados com a microestrutura do revestimento, como os
agentes dopantes (metais) e a area superficial;

II. Os relacionados ao tipo de poluente alvo, como a afinidade com o
material bioldgico ou quimico a ser degradado preferencialmente e o
mecanismo de degradacao fotocatalisador-molécula organica.

lll. Os relacionados com o meio ambiente: temperatura, luminosidade
incidente, concentragdo de poluentes, concentragdo de oxigénio e
umidade.

Conforme SAMU et al. (2016) os fotocatalisadores sédo geralmente
nanoparticulas de 6xidos semicondutores e podem ser empregados na purificagao
de agua, conversdo de energia solar, redugdo de CO2 e também como agentes
antimicrobianos. Outra aplicagdo dos materiais fotocataliticos é a degradagao 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 milhdes em 2020, deve atingir US$
37.431,22 milhdes em 2026 para registrar um CAGR de 52,7% durante o periodo de
previsao (2021-2026), conforme o grafico 1. A alta demanda por didxido de titanio e
o aumento das aplicagbes de tratamento de agua e purificagdo do ar provavelmente
impulsionardo a demanda pelo mercado de fotocatalisadores.

O dioxido de titdnio encontra sua ampla aplicacdo na autolimpeza e,
portanto, amplamente utilizado em materiais de construgao, tintas e revestimentos e
plasticos que respondem por mais de 80% do consumo mundial, 0 que se prevé

impulsionar o crescimento do mercado estudado. Acredita-se que a regido da Asia-
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Pacifico domine o mercado global com a maior parte do consumo vindo da China,

india e outros.

GRAFICO 1 — VISAO GERAL DO MERCADO DE FOTOCATALISADORES

Study Period: 2016 - 2026
Market Summary Base Year: 2021
CAGR 9.52%

Fastest Growing Asia Pacific

Market:

Largest Market: Asia Pacific

CAGR: 9.52 %

VENATOR eslitil
2021 2026
Al E— —

:CI \\\\\\ TRONOX :ﬁ

FONTE: MORDOR INTELLIGENCE, 2022.
LEGENDA: Previsao de crescimento do mercado de fotocatalisadores (2021 - 2026).

De acordo com MADHAVI et al. (2015) as formas mais comuns do TiO2 séo
anatase e rutila, ambos de estrutura tetragonal; e outra forma pouco comum é a
brookita o qual € mais raro e instavel. As duas primeiras sao as formas mais favoraveis

para que ocorra a fotocatalise, sendo que anatase € mais eficiente.

FIGURA 3 — IMAGENS EM PERSPECTIVA TRIDIMENSIONAL
DAS CELULAS UNITARIAS
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FONTE: ANTON (2015), p. 38.

LEGENDA: Imagens em perspectiva tridimensional, obtidas pelo programa Jmol, das células unitarias
das fases: (A) anatase, (B) rutila e (C) brookita.
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A anatase € a que mais chama atencao tecnologica devido a sua aplicagao
em células fotovoltaicas, fotocatalisadores e sua propriedade antimicrobiana, tanto
para bactérias gram-positivas quanto gram-negativas (AHMAD; SARDAR, 2013).

As principais caracteristicas do TiO2 como fotocatalisador s&o: estabilidade
quimica, baixo custo (quando comparado a outros materiais fotocataliticos), alta taxa
de recuperacao apos uso e efetividade de degradagao de componentes organicos
(NAKATA; FUJISHIMA, 2012).

De acordo com ATHANASEKOU et al. (2015), o catalisador em forma de p6
ou solugdo aquosa pode ser aplicado em diferentes tipos de materiais como
polimeros, téxteis, ceramicas, etc. na forma de camadas finas (peliculas) evitando os
problemas tecnoldgicos associados a separagao/ recuperagdo das particulas do
fotocatalisador, porém a aplicacdo da pelicula fotocatalitica pode resultar em uma
perda significativa de atividade devido a redugcdo da area superficial quando
comparado ao catalisador em po.

Além da propriedade antimicrobiana que pode ser conferida aos
revestimentos ceramicos a partir da aderéncia de catalisador em sua superficie, os
materiais fotocataliticos também agregam outras propriedades em diversos materiais
utilizados no dia a dia.

O efeito antimicrobiano de um fotocatalisador com um metal incorporado
ocorre devido a combinagdo de duas propriedades distintas: as propriedades
fotocataliticas do 6xido e as propriedades antimicrobianas do metal. Por um lado, o
oxido utilizado como fotocatalisador, geralmente diéxido de titanio (TiO2), tem a
capacidade de decompor substancias organicas em contato com a luz ultravioleta,
gerando espécies reativas de oxigénio, como radicais livres e peroxidos. Essas
espécies tém a capacidade de oxidar e degradar a parede celular de
microrganismos como bactérias, fungos e virus, matando-os ou inativando-os. Por
outro lado, o metal incorporado no fotocatalisador, como a prata (Ag), apresenta
propriedades antimicrobianas intrinsecas, que podem matar microrganismos através
da liberagdo de ions metalicos. Esses ions tém a capacidade de interagir com a
parede celular de bactérias, fungos e virus, inibindo ou matando esses
microrganismos. Com a combinacédo dessas duas propriedades, a fotocatdlise e a

propriedade antimicrobiana do metal, proporciona um efeito sinérgico que pode ser
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mais efetivo na eliminacdo de microrganismos do que o uso isolado de cada uma
dessas propriedades (SANCHEZ-LOPEZ et al. 2020; KAUR et al. 2022).

De acordo com MCEVOY e ZHANG (2014), diversos estudos mostraram
uma eficiéncia de desinfec¢gao microbiana por fotocatalisadores de didxido de titanio
com prata incorporada, sendo que estes materiais com camada fotocatalitica
possuiam atividade de inativacdo de células no escuro e a mesma era maximizada
quando exposta a luz UV.

O mecanismo de acao bactericida da prata foi proposto como sendo
proporcionado pela absorgao de ions de prata pela parede celular microbiana, a qual
€ carregada negativamente, provocando assim a inativacdo das enzimas celulares,
interferindo  na permeabilidade da membrana e conduzindo a morte do
microrganismo.

Nos ultimos anos, o surgimento de microrganismos resistentes a multiplos
farmacos levou ao aumento de pesquisas sobre alternativas para combater a
resisténcia de fungos e bactérias ja que representa um risco a saude humana (GILL
et al., 2015; SEDGHI; SHAHBANI, 2016). Oxidos metalicos foram identificados
como potenciais agentes antimicrobianos no combate a diferentes microrganismos
(AZAM et al., 2012).

3.4 BACTERIAS

A Escherichia coli (E. coli) € uma bactéria gram-negativa em forma de
bastonete que apresenta uma parede celular composta por peptidoglicano,
lipopolissacarideos e proteinas. Além disso, possui um flagelo que permite a
movimentagdo em meio liquido e pili ou fimbrias que s&o estruturas filamentosas
que ajudam na aderéncia a superficies. A E. coli € uma bactéria aerdbia facultativa
que fermenta a glicose e outros agucares, apresentando um Unico cromossomo
circular de DNA e plasmideos que conferem caracteristicas adicionais & bactéria. E
capaz de crescer em uma ampla faixa de pH e temperatura, o que a torna bastante
versatil e capaz de se adaptar a diferentes condi¢cdes ambientais. No entanto,
algumas cepas podem causar doengas em seres humanos (RILEY et al. 2020;
KAPER et al., 2004).
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Escherichia coli € considerada habitante natural do trato intestinal de animais
e do homem, mas também aparece como um importante agente de sintomas como:
diarréias, infec¢gbes urinarias, mastites, septicemias, meningites. Tem sido
responsavel por causar diarréia seguida de morte em criangas de paises em
desenvolvimento, assim como colite hemorragica, sindrome urémica hemolitica em
criangas e adultos em paises desenvolvidos. Veiculos de infeccdo tém sido
alimentos de origem animal, agua e alimentos mal lavados como frutas, verduras e
raizes (DROLET et al., 1994; SUSSMAN, 1997; TRABULSI; CAMPQOS, 1999; GUTH
et al., 2002; YATSUYANAGI et al., 2002).

A habilidade de E. coli em causar doenga em humanos é devida a presenca
de varios fatores de viruléncia localizados em genes plasmidiais e/ou cromossomais
(DONNENBERG; WHITTAM, 2001). A patogenicidade do microrganismo esta
relacionada a forma como a bactéria se liga a célula do hospedeiro, a producao de
toxinas e a sua invasado (SEARS; KAPER, 1996; FARMER III, 1999).

O crescimento e sobrevivéncia da E. coli sao influenciados por varios
fatores, incluindo a disponibilidade de nutrientes, temperatura e pH. ROBINSON et
al. (2011) destacam a importancia da regulagdo dos sistemas de transporte de
nutrientes na bactéria para o seu crescimento e sobrevivéncia.

A resisténcia antimicrobiana € um problema crescente em todo o mundo, e a
E. coli ndo é excegado. TURNIDGE et al. (2009) relatam que a resisténcia da E. coli
aos antibidticos € amplamente disseminada, tornando o tratamento de infeccdes
causadas por esta bactéria cada vez mais dificil.

Staphylococcus aureus € uma bactéria Gram-positiva, no formato cocos,
cujo diametro 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 sao imodveis, nao esporuladas e, geralmente, nao capsulados,
apresentando positividade para catalase (KONEMAN et al., 1997), com excegao das
espécies S. saccharolyticuse, S. aureus subsp. anaerobius, que sao catalase
negativa (BERTRAND et al., 2012).

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

coagulagao, coagulase ligada, que se liga ao fibrinogénio e o converte em fibrina
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insoluvel, sendo importante fator de viruléncia. A sua detecgao € utilizada para
identificacdo desta espécie (LIMA et al., 2015).

Este grupo de microrganismos ainda tem a capacidade de sobreviver e se
multiplicar em uma concentracdo de cloreto de sédio de até 15% e a producio de
enterotoxina acontece em concentragbes de sal de até 10%, o que faz com que os
alimentos curados também sejam veiculos potenciais de intoxicacdo (SANTANA et
al., 2010). Quanto a atividade de agua (aw) os estafilococos sdo unicos em sua
capacidade de se multiplicarem em alimentos com valores de atividade de agua
inferiores ao normalmente considerados minimos para outras bactérias haldfilas. O
valor minimo de aw é 0,86, apesar de ja ter sido relatada a multiplicagdo desses
microrganismos em alimentos com aw de 0,83 (WONG; BERGDOLL, 2002;
FRANCO; LANDGRAF, 2005). A presenca de outros microrganismos também & um
ponto importante, pois os estafilococos sdo considerados mal competidores (LOIR et
al., 2003).

Além disso, o S. aureus também € conhecido por ser uma das principais
causas de infeccdes hospitalares e de dificil controle devido a sua capacidade de
adquirir resisténcia a varios tipos de antibidticos (CARLING et al., 2019). As
infeccbes hospitalares sao particularmente preocupantes devido a presenga
frequente de cepas resistentes a multiplos antibiéticos, conhecidas como MRSA
(Staphylococcus aureus resistente a meticilina). O MRSA é uma das principais
preocupacgdes de saude publica em todo o mundo e é responsavel por uma grande
proporgao de infecgdes nos hospitais (HILTY et al., 2010; TURNIDGE et al., 2009).

O teste antimicrobiano em biofilmes permite avaliar a eficacia dos materiais
autolimpantes contra as bactérias E. coli e S. aureus, que sdo conhecidas por
causar doengas humanas e infec¢des hospitalares.

Diversos estudos tém sido conduzidos para avaliar a eficacia de materiais
autolimpantes com propriedades antimicrobianas contra biofiimes de E. coli e S.
aureus. LIU et al. (2020) demonstraram que revestimentos de vidro contendo Ag e Ti
reduziram significativamente a aderéncia 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 evidéncias de que os materiais autolimpantes com propriedades
antimicrobianas podem ser eficazes na prevencéao e reducao de UFC de E. coli e S.
aureus.

O uso de materiais autolimpantes € uma estratégia importante para prevenir
a disseminagdo de bactérias em diferentes ambientes, e pode contribuir
significativamente para a saude publica e o bem-estar da sociedade. E importante
destacar a necessidade de mais pesquisas nesta area, a fim de continuar avaliando
e melhorando a eficacia desses materiais na prevencao de infec¢des (LI et al.,
2018b; DROLET et al., 1994; SUSSMAN, 1997; TRABULSI; CAMPOS, 1999).
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4 METODOLOGIA

4.1 MATERIAL E METODOS

Todos os reagentes e solventes utilizados neste trabalho sdo de grau
analitico. A agua empregada na sintese dos materiais foi de qualidade Milli-Qplus
com resistividade de aproximadamente 18 MQcm.

O método de preparagao assim como o suporte é de fundamental
importancia para o desempenho dos materiais, desta forma, neste trabalho, os
oxidos mistos, foram sintetizados a base de prata, suportados em titania pelo
método classico da impregnacgao 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 pd, proveniente da carapaga do camarao,
fornecida pelo Laboratério de Materiais e Energias Renovaveis (LABMATER),
UFPR/Setor Palotina.

Os filmes obtidos foram caracterizados quanto as propriedades visuais,
estruturais, morfoldgicas, fisicas, opticas, de barreira e mecanicas.

Os estudos da atividade antimicrobiana dos filmes foram efetuados com as
bactérias Escherichia coli (ATCC 25922) e Staphylococcus aureus (ATCC 25923).

4.2 SINTESE DOS OXIDOS MISTOS

Para se utilizar o 6xido de titanio (TiO2, Exodo Cientifica) como suporte, na
preparagao dos oxidos mistos, o mesmo foi submetido a uma etapa de secagem,
realizada em estufa por 21 horas a 120 °C.

Os o6xidos mistos foram preparados nas proporgoes de 2% e 10% (m/m) em
relacdo a massa de Oxido de titdnio (Tabela 1). Inicialmente, 30 g de TiO2
previamente seco foi dissolvido em agua, formando uma pasta fina, posteriormente
adicionado o precursor metalico (AgNOs, Sigma-Aldrich) ja dissolvido em agua.
Apos, a solugao pronta foi mantida em rotagao constante (120 rpm) por 17 horas em
um evaporador rotativo, na temperatura ambiente. O excesso de solvente foi

eliminado por evaporagado a vacuo, no evaporador rotativo com aquecimento de
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aproximadamente 80 °C. Em seguida, o material foi retirado do baldo e seco em
estufa durante 21 horas a 120 °C, sendo entdo calcinado com rampa de
aquecimento a 400 °C por 5 horas.

Para se estudar o efeito da concentracdo de prata (Ag) nas propriedades
dos materiais, os 6xidos mistos descritos foram obtidos contendo proporgbes de Ag
variando em 2% e 10% em massa, sendo representados, respectivamente por:
Ag2%/TiO2 e Ag10%/TiO2.

TABELA 1 — MASSAS DE PRECURSOR METALICO DE Ag UTILIZADAS PARA CADA

OXIDO MISTO
Oxidos mistos Massa’ (g)
2% Ag/TiO2 0,9638
10% Ag/TiO2 5,2477

FONTE: O Autor (2022).

LEGENDA: ' Massa de nitrato de prata adicionado a solugéo.

4.2.1 Preparacao 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
modificagdes. O filme controle foi preparado solubilizando-se 1,5 g de quitosana em
150 mL de soluc¢éo de acido acético (0,5% v/v) durante uma noite, apds isso 10 g de
glicerol foram adicionados a mistura para servir como agente plastificante sob
agitacado magnética a 40 °C durante 24 h e em seguida durante 15 minutos em
banho ultrassbénico. Em seguida, 20 g de cada solugdo filmogénica foram
transferidos para placas de Petri ( @ = 9 cm) e secos em estufa de circulagdo a 30
°C 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 solugao filmogénica (F1) e foram identificados como, F2, F3 e

F4, respectivamente.



31

4.3 CARACTERIZACAO DOS FILMES

4.3.1 Aspectos visuais

Os filmes foram avaliados visualmente quanto a continuidade (auséncia de
rupturas e fraturas apdés a secagem), homogeneidade (auséncia de particulas
insoluveis visiveis, 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 analise foi utilizada a Espectroscopia na Regiao do Infravermelho (FT-
IR). Os espectros na regido do infravermelho foram obtidos empregando-se
pastilihas dos materiais dispersos em KBr, na regido de 4000-500 cm” em
espectrofotometro FT-IR Perkin Elmer, modelo Frontier da UTFPR — Campus de

Pato Branco.

4.3.3 Propriedade morfolégica

Para a caracterizagdo morfoldgica foi utilizado um Microscépico eletrénico 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 superficie ("sputtering"). As micrografias foram
obtidas em diversos aumentos em modulo SE com detector de elétrons secundarios.

As analises foram realizadas na UFPR/Setor Palotina.
4.3.4 Propriedades fisicas
As propriedades fisicas dos filmes foram determinadas com base na

espessura (€), gramatura (G), densidade (p) e solubilidade dos filmes. A espessura

foi determinada pela média das amostras com dez medidas em posi¢cdes aleatdrias
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usando paquimetro digital (MTX/316119). A gramatura (G) por meio da razao entre a
massa do filme dividida pela respectiva area ocupada. Enquanto a densidade (p) foi
determinada, conforme WANG et al. (2013). Os filmes foram cortados (2 x 2 cm),
pesados (mo) e secos (105 °C) por 24 h. Apds a pesagem dos filmes secos (m1), as
amostras foram imersas em agua destilada (50 mL) e agitadas em uma mesa de
agitacao vertical (100 rpm, 24 h, 25 °C). As amostras de filmes foram submetidas a
secagem em estufa (105 °C, 24 h) e pesadas novamente (m2). Entdo, a solubilidade
em agua (%) conteudo foi calculada de acordo com a equacgao (1), onde m1 é 0 peso

seco (g) e mz2 é o peso apds solubilizagdo (g), segundo SGANZERLA et al. (2020).

m _m_ ,
Solubilidade (%)= ——2- 100 (1)
1

4.3.5 Propriedades 6pticas

A transmitancia dos filmes foi avaliada nos comprimentos de onda
ultravioleta (UV) (250 nm) e visivel (Vis) (600 nm) (espectrofotdmetro UV-Vis,
Drawell, EEQ90111.UV-B). A analise foi realizada em triplicata. Os resultados foram
expressos em porcentagem de transmitancia (%), e entéo, a opacidade foi calculada
de acordo com a Eq. (2) e expresso em Abs mm. Ja a analise de cor foi realizada
com auxilio de um colorimetro (CM-600d, Konica Minolta, Osaka, Japan), onde se
obteve os parédmetros de cor CIELLab L* (luminosidade/brilho), a* (vermelho/verde)
e b* (amarelo/azul), ja o Chroma (C*) e angulo de matiz (H°) foram calculados

através das equacdes (3) e (4).

Absorbanceﬁo -
Opacity {% = (2)

mm Thickness (mm)

C* =\[a2+ b*2 3)

4 b

H =tg" =

onde:
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A diferenca de cor total (AEab) dos filmes funcionalizados com TiO2, Ag2u/TiO2 e Agio%/TiO2
foi calculada de acordo com a equacéao (5), e o filme controle de quitosana foi usado como

padréo.

AEay =1/(AL*P + (Aa*) + (Ab*) (3)

onde:

Aa* = a*controle - a*amostra; Ab* = b*controle - b*amostra; AL* = L*controle - L*amostra
4.3.6 Propriedades mecanicas

As propriedades mecéanicas foram realizadas usando um texturémetro TA
(TX2-Plus, Stable Micro Systems), de acordo com o método ASTM (ASTM, 2012).

Os filmes (75 x 25 mm) foram usados para quantificar a resisténcia a tragcao
(Eq. 6), alongamento na ruptura (Eq. 7) e modulo de Young (Eq. 8). Antes da
medicao, os filmes foram balanceados por uma semana a umidade relativa de 75 £

10%, em dessecador com solugao saturada de NaCla 25 + 2 °C.

Resisténcia a tracao (M Pa):% (6)
Al

Alongamento na ruptura(%}zl— x100 (7)
0

Madulo de Young(MPa)="2 (8)

£

onde:

Fmax € @ forca maxima; ¢ € a area da secao transversal inicial; Al é a razdo entre o
comprimento do filme no ponto de ruptura da amostra; lo € o comprimento inicial da se¢ao do

filme; o é a deformacao exercida; e € é a deformacéo sofrida pelo material.
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4.3.7 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

Na determinacdo de permeabilidade foi utilizado o método gravimétrico
adaptado da normativa E96-65 da ASTM (1995), este valor foi obtido através da
equagao (9).

Py A — TPVAxe
- UR, — UR,) (9)
AxAPx (Ti

onde:

TPVA (g) é a massa absorvida nos dias de incubagao, € (mm) é a espessura do filime, A (m?)
€ a area de permeabilidade, P é a pressao de saturagado do vapor de agua a 25 °C, UR1 é a
umidade relativa do sal presente no interior do dessecador e UR> a umidade relativa do

CaCl, presente no interior da capsula.

4.4 TESTE DE ATIVIDADE ANTIMICROBIANA DOS FILMES

Os experimentos foram realizados no Laboratério Multiusuario de Pesquisa Il
da Universidade Federal do Parana, Campus Avancado de Jandaia do Sul. Todo
material utilizado foi previamente preparado e esterilizado em autoclave a 121 °C por
15 min e os ensaios foram conduzidos em condi¢cdes assépticas (SILVA et al.,
2018).

4.4 1 Ensaio 1 — Teste de difusdo em disco

Neste ensaio a atividade antimicrobiana dos filmes (F1, F2, F3 e F4) foi
investigada pelo método de difusdo em disco (Kirby-Bauer), seguindo as
recomendacgdes do Clinical and Laboratory Standards Institute (CLSI, 2018). Foram

utilizadas duas cepas bacterianas, sendo uma Gram-negativa (Escherichia coli
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ATCC 25922) e outra Gram-positiva (Staphylococcus aureus ATCC 25923). Com o
auxilio de uma alga bacterioldgica, foram retiradas 3 algadas de cada cepa
criopreservada em glicerol e inoculadas em 5 mL de caldo BHI (Brain Heart
Infusion), em triplicata. Os tubos com o in6culo foram incubados a 37 + 1 °C por 24
horas. Transcorrido este tempo de incubagao, cada suspensao bacteriana foi diluida
com solugao salina (NaCl 9 g.L") de modo a obter uma suspensdo com turbidez de
0,5 na escala de McFarland, correspondente a 1-2 x 108 UFC.mL"" (SGANZERLA et
al., 2020). Apo6s, cada suspensdo bacteriana foi homogeneizada em vortex e
inoculada, com o auxilio de um swab, em placas com agar Mauller-Hinton,
espalhando de forma suave sobre a superficie do agar em cinco diregdes diferentes
e aguardado 15 min para que o meio absorvesse completamente o inéculo. Com
auxilio de uma pinga metalica, discos de 6 mm de cada um dos filmes (F1, F2, F3 e
F4) foram distribuidos uniformemente sobre a superficie do agar, exercendo leve
pressao com as costas da pinga, mantendo-se uma distancia de aproximadamente
2-3 cm entre os discos. Utilizou-se como controle negativo discos com agua
destilada (20 pL) e como controle positivo discos com cloranfenicol (30 pg). O teste
foi realizado em triplicata, para cada cepa bacteriana. As placas foram incubadas em
estufa a 35 £ 1 °C por 24 horas e os halos de inibicdo foram medidos com auxilio de
paquimetro.

Para verificar a pureza e integridade do inéculo foi efetuado um teste de
coloragdo de Gram, conforme descrito por SILVA et al. (2018). Para tanto, foi
realizado um cultivo em agar PCA e, a partir de colbnias isoladas, foi obtido o
esfregaco de cada bactéria (E. coli e S. aureus) em laminas microscoépicas, em
triplicata. Apds a fixagdo do esfregago na lamina, as bactérias foram coradas com
cristal violeta (Gram-positivas) e com safranina (Gram-negativas). As Iaminas foram
deixadas secar ao ambiente e a seguir foram observadas no microscépio éptico com

aumento de 1000 vezes.

4.4.2 Ensaio 2 — Teste de inativagao

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

investigada empregando-se o principio do método de lavagem, aplicado na coleta de
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amostras de superficies (SILVA et al.,, 2018), com adaptacbes. Para tanto, foi
preparada uma suspensao bacteriana de cada cepa em caldo BHI para ser utilizada
como indculo nos testes. A seguir, 10 pL do in6culo foi dispensado cuidadosamente
sobre a superficie de cada filme (1 cm?). Transcorridos 240 min de repouso em
temperatura ambiente (25 °C), cada filme foi lavado com 10 mL de agua peptonada
0,1% sob agitacdo em voértex por 30 seg. A seguir, foram preparadas diluigdes
seriadas em 9 mL de agua peptonada 0,1% até a diluicdo 10° e realizou-se o
plagueamento de cada diluicdo para contagem do numero de bactérias
remanescentes em cada filme.

A contagem de E. coli foi determinada por semeadura em superficie em
placas com agar MacConkey sorbitol, apos incubagédo a 37 °C por 24 h (HWANG;
HUANG, 2018). A contagem de S. aureus foi determinada utilizando agar Baird-
Parker suplementado com emulséo telurito gema de ovo, semeadura em superficie e
incubacao das placas a 37 °C por 48 h (ZOCCHE et al., 2012). Os resultados foram
expressos em logaritmo decimal do numero de unidades formadoras de col6nias por

unidade de area superficial (log1o UFC/cm?).

4.5 ANALISES ESTATISTICAS

Todos os dados obtidos no experimento foram analisados por analise de
variancia unidirecional (ANOVA), e a diferenga entre as médias foi verificada pelo
teste de Tukey (p < 0,05), utilizando o software Statistica® (StatSoft Inc., versao
10.0, Tulsa, OK, EUA).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DOS FILMES
5.1.1 Aspectos visuais
A partir do desenvolvimento dos filmes incorporados com quitosana,
realizou-se a avaliagdo visual, por imagem, com base nos parametros de

continuidade, homogeneidade e manuseabilidade, conforme Tabela 2.

TABELA 2 — AVALIACAO DOS ASPECTOS VISUAIS DOS FILMES INCORPORADOS
COM QUITOSANA

Ensaios Continuidade Homogeneidade Manuseabilidade
F1 eoe oo oo
F2 eoe (1] oo
F3 eoe (] oo
F4 eoe (1] oo

FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Nota: *** excelente, ** boa, ¢ deficiente.

Todos os filmes apresentaram excelentes resultados para continuidade e
manuseabilidade, de acordo com a analise visual. Enquanto para a homogeneidade,
o filme F1 apresentou excelente resultado, F2 e F4 bons resultados e F3 deficiente.
Essa insuficiéncia em F3, provavelmente deve-se ao fato do filme possuir algumas
particulas insoluveis 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 translucidos.

RACHTANAPUN et al. (2021), também desenvolveram filmes a base de
quitosana e incorporados com extrato de curcuma, e eles apresentaram
homogeneidade e auséncia de particulas insoluveis. Enquanto BUENO et al. (2021),
ao analisar filmes compostos por quitosana, zeina e alcool polivinilico, concluiram
que em filmes cujo teor de quitosana e zeina foram maiores, houve maior

rugosidade, presenga de glébulos 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 formulacdo F1
apresentou os melhores resultados em todos os parametros analisados, quando

comparados aos demais. Na Figura 4 foi possivel 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, ¢) F3 e d) F4.

5.1.2 Propriedade estrutural

Na Figura 5 estdo apresentados os espectros FT-IR, sendo (a) quitosana,
titdnia e oxidos mistos e (b) dos filmes. No espectro (a) as bandas caracteristicas do

TiO2 foram identificadas em 570 cm™' e atribuida a ligagdo de oxigénio e titanio (Ti-
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O-Ti) (ALSHARAEH et al.,, 2017; SAFAEI; TARAN, 2017) nota-se um pequeno
ombro em 1638 cm™', em relagdo aos modos de desdobramento da agua e Ti-OH
(CHELLI et al., 2018; LEON et al., 2017), e na regido de 3000 cm™, a banda larga
refere-se & vibracdo de estiramento do grupo OH (LEON et al., 2017). A banda em
1383 cm! pode ser atribuida a fase anatase da titania (NARAYANA et al., 1998). Em
relacdo a incorporagao de prata no suporte de titdnia ndo foi observada nenhuma
banda como resposta a ligagdo Ag-TiOx2.

Nos espectros (b), nota-se novas bandas obtidas bem diferentes daquelas
do 6xido puro (TiOz2) e mistos com prata (espectros a), onde foi possivel determinar a
presenca de banda larga na regido entre 3570 e 3220 cm-, correspondendo a
vibragbes de deformacdo 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-! equivalente ao grupo C-H
(ELLENDERSEN et al., 2018; XAVIER et al., 2021). A regido entre 1520 e 1750 cm™"
€ devido a presenga dos grupos funcionais C=0O 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 ligagdo C-O da quitosana em 1022 e 1072 cm™' foram

observadas.

FIGURA 5 — ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO (FT-IR)

— Quitosana —— Ag,,/TiO, —F1——F2
—TiO —— Ag,,/TiO T aFI=——F4
z 10% 2

N A Y

Transmitancia (%)
Transmitancia (%)

a) b)
T T r T v T T T r T v T v T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Namero de onda (cm™) Numero de onda (cm’™)

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 morfolégica

Em relacdo as propriedades morfoldgicas dos éxidos e filmes, estas foram
avaliadas a partir das micrografias obtidas pela técnica de microscopia eletrénica de
varredura (MEV) (Figuras 6 e 7), respectivamente.

Pela Figura 6, nota-se que a micrografia de TiO2 (b) exibe um aspecto
homogéneo de particulas arrendondadas em toda a superficie do material. A medida
que é incorporado prata nos oOxidos (2% e 10%), (f) e (h), respectivamente, a
morfologia dos materiais sdo modificadas, passando para um aglomerado
esponjoso. Nota-se também, nas micrografias de quitosana (c) e (d) que a
superficie se apresenta como um material poroso e/ou rugoso, aspecto este
semelhante ao observado por BERNARDI et al. (2018).

Em relagao as micrografias dos filmes (Figura 7), nos fiimes F1 e F2, eles se
mostraram homogéneo e com superficie continua, assim como encontrado por
INDRIYATI et al. (2021), que relatou uma maior homogeneidade em filmes
incorporados com quitosana. Ja quando a prata é adicionada, nota-se que nos filmes
F3 e F4, as rugas comegaram a aparecer na superficie do filme, ou seja, pequenas
rachaduras uniformes, permitindo visualizar claramente particulas maiores formadas
pela aglomeragéo de Ag-TiO2, aspecto semelhante foi visto por MEYDANJU et al.
(2022).



FIGURA 6 — MICROGRAFIAS ELETRONICAS DE
VARREDURA DOS MATERIAIS

7}

seunvmoky | wosstmm |, || Veeas Tesean s W e
SEM MAG: 5.00 ke Dot SE 10um SEM MAG: 30.0 b Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx _ Date{micly): 08/21/22 | UFPR-Setor Paloting  SEM MAG: 30.0 kX | Date(midry): 08/21/22 UFPR - Setor Palotina

c) d)

SEM HV: 5.0 kY WD: 14.99 mm . VEGA2 TESCAN
Det: SE 500 pm 5

SEN MAG: 100 X
SEWMAG: 100x  Date{midly): 07/11/22 | - MAG: : UFPR - Setor Palotina

)

SEM HV: 5.0 kY WD: 9.90 mm VEGA3 TESCAN  SEM HY: 5.0 KV WD:9.90 mm VEGAS TESCAN
SEM MAG: 5.00 kox Det:SE  [10pm sEM 0.0 ko bet:sE 2um
SEM MAG: 5.00 kx _ Date{midiy): 07/11/22 | UFPR - Setor Palotina SEM MAG: 20.0 kx | Date{m/dly): 07/11122 UFPR - Setor Palotina

) e

VEGA3 TESCAN 3 : VEGAS TESCAN

SEM MAG: 6.00 kx _ Dato{m/dly): 07/11/22 | UFPR - Sotor Palotina SEM MAG: 20.0 kx| Dato{midly): 0711122 UFPR - Sotor Falotina

FONTE: O Autor (2022).

LEGENDA: Micrografias eletronicas de varredura dos materiais: a) e b) TiOz;

c) e d) quitosana; e) e f) AQ2%/TiOz2; g) e h) Ag10%/TiOz2.
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FIGURA 7 — MICROGRAFIAS ELETRONICAS DE VARREDURA

SEMHV: 5.0 kv wo: 1
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SEM MAG: 500 x Det: SE 100 pm
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d)

UFPR - Setor Palatina
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SEM MAG: 30.0 kx Det: SE 2pm
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f)

UFPR - Setor Palotina
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h)

UFPR - Sator Palatina

VEGAS TESCAN  SEM HV: 50KV WD: 10.03 mm L VEGAS TESCAN|
SEM MAG: 30.0 kx Det: SE 2pm

UFPR - Setor Palotina SEM MAG: 30.0 kx  Date{midly): 07/11/22 UFER - Setor Palotina

FONTE: O Autor (2022).

LEGENDA: Micrografias eletronicas de varredura dos filmes incorporados com quitosana: a) e b) F1;
c)ed)F2;e)ef)F3;g)eh)F4.
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5.1.4 Propriedades fisicas

Em termos de propriedades fisicas, os filmes foram caracterizados quanto a
espessura (mm), gramatura (g/cm?), densidade (g/cm?) e solubilidade (%), conforme
expresso no grafico 2.

Segundo SOBRAL (2000), a espessura de filmes é uma propriedade
complexa em processos do tipo “casting” devido a dificuldade tanto no controle da
relacdo de massa quanto a remocao deles da superficie nos quais estdo aderidos.
Além disso, a determinagdo desta propriedade contribui para o controle da
uniformidade e repetibilidade do processo, e também na resisténcia mecanica e nas
propriedades de barreira ao vapor d’agua do material. Neste sentido, pode-se
observar, no presente estudo que os filmes foram estatisticamente similares (p <
0,05), em relagao a todas as propriedades fisicas analisadas no grafico 2.

No grafico 2 (a) observa-se os valores médios de espessura que garantem
boas caracteristicas mecanicas aos filmes. Esse resultado € comprovado com a
analise de manuseabilidade (Tabela 2), que demonstrou que todas as formulagdes
ndo 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 adicdo de prata, teve um aumento significativo entre os filmes F3 e F4,
resultados semelhantes foram relatados por MEYDANJU et al. (2022).

Os parametros gramatura e densidade estdo diretamente interligados e
relacionados a resisténcia mecanica 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
sera a resisténcia mecanica.

A solubilidade dos filmes € um parametro fundamental e esta ligada as
interagdes 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 desacetilagdo da quitosana utilizada, onde
um aumento da solubilidade é provocado com o aumento dos grupos aminos livres
(CHAN-MATU et al., 2021; JAHED et al., 2017)
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Quanto a solubilidade, os filmes mantiveram sua integridade apds a imersao
em agua durante 24 horas, o que indica que a rede proteica se manteve intacta. A
solubilidade dos filmes produzidos a base de quitosana, apresentam valores
inferiores aos da maioria dos biofilmes proteicos relatados na literatura, como por
exemplo, filmes a base de proteinas 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 gluten de trigo, com
valores de 31,5% a 100% (GONTARD, 1991). O filme F4 apresentou a maior
solubilidade frente aos demais materiais.

Esta variagdo do percentual de solubilidade nos filmes auxilia na sua
aplicabilidade porque filmes com elevada solubilidade podem ser usados como
embalagens comestiveis, por¢cdes de ingredientes ou aditivos alimentares a serem
dispersos, encapsulacdo de alimentos, entre outros. Assim como filmes com baixa
solubilidade, podem ser aplicados em varios alimentos e processos (FARIAS et al.,
2012).
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GRAFICO 2 — RESULTADOS DAS PROPRIEDADES FiSICAS DOS FILMES
INCORPORADOS COM QUITOSANA
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FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Resultados das propriedades fisicas dos filmes incorporados com quitosana:

a) Espessura; b) gramatura; c) densidade; d) solubilidade. Os resultados sdo as médias das
cinco repeticdes com as respectivas estimativas de desvio padrdo. Letras mailsculas
diferentes representam uma diferenga estatistica significativa (p < 0,05) [ANOVA e teste de
Tukey].

5.1.5 Propriedades opticas

Na Tabela 3 constam os resultados de transmitancia e opacidade dos filmes,
0S quais séo inversamente proporcionais, pois quanto maior a transmitancia de um
filme, menor a opacidade.

As propriedades fisicas e Opticas tém relacao direta, visto que filmes mais

espessos tendem a ser mais opacos, enquanto filmes com baixos valores de
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opacidade sao mais finos e transparentes (MALI et al., 2004). A transparéncia de um
filme € um parametro importante na avaliacdo do seu uso (CERQUEIRA, 2012).

Segundo RIGO (2006), a opacidade é influenciada pela concentragdo de
polissacarideo, de glicerol e suas intera¢cdes, bem como o efeito de diluicdo
provocado pelo plastificante. Enquanto CERQUEIRA (2012) afirma que a
concentracao de quitosana é o fator que esta diretamente relacionado a opacidade
de um filme, seguido pela concentragdo de plastificante, onde um aumento de
quitosana permite a formagdo de uma rede de polimero mais forte e mais opaco,
enquanto em elevados teores de glicerol, ha um aumento do volume livre da rede
polimérica que ira diminuir a opacidade e ocasionar em uma maior penetracéo de
luz.

A cor pode ser considerada um importante parametro de caracterizagcdo dos
filmes, pois esta associada com a matéria-prima utilizada na elaboragdo dos
mesmos (VICENTINI, 2003). A analise de variancia mostrou diferenca significativa (p
< 0,05) entre as médias dos tratamentos, em todos os parametros de cor
(Luminosidade, a* e b*) e confirmada pelo teste de Tukey (Tabela 3). Como
apresentado nas analises visuais, a superficie dos filmes, com a adi¢gdo 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 variacao entre
83,50 a 96,85, mostrando diferenca de 13,8%, indicando filmes com coloragao
intermediaria. De modo geral, houve uma reduzida luminosidade entre os filmes, que
pode estar associada a alta concentracido das moléculas na matriz do biofilme, em
que foram adicionados 5 g de soluto na solugao filmogénica.

O a* indica a variagao de cor do verde (- 60) ao vermelho (+ 60). Os filmes
F3 e F4 mostraram respectivamente variacdo de 1,96 a 4,54 entre os tratamentos,
com valores positivos, indicativo para o componente vermelho, com diferenca
significativa (p < 0,05) e confirmado pelo teste de Tukey. Enquanto os filmes F1 e F2
mostraram variagdo de 0,55 a 0,57 entre os tratamentos, com valores negativos,

indicativo para o componente verde, sem diferencga significativa (p < 0,05).
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5.1.6 Propriedades mecanicas

Os resultados de resisténcia a tragdo, moédulo de Young e alongamento séo
apresentados na Tabela 4. De maneira geral, com a adicdo de TiO2 e Ag, a
resisténcia a tragdo e o médulo 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 concentracdo de prata, teve o menor valor
de alongamento na ruptura, diminuiu significativamente (p < 0,05) entre os demais
filmes. A razdo 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 fiime (MEYDANJU et
al., 2022). De acordo com ALMEIDA et al. (2022), filmes com baixa flexibilidade
apresentam alto moédulo de Young, ou seja, maior resisténcia a deformacdo e
rigidez, a amostra F1 (100% quitosana), aumentou significativamente (p < 0,05) em
relagdo aos demais filmes, apresentou o maior médulo de Young, indicando baixa
flexibilidade.

TABELA 4 — PROPRIEDADES MECANICAS DOS FILMES DE QUITOSANA

Resisténcia a Médulo de Alongamento

Filmes tracdo (MPa) Young (MPa) na ruptura (%)
F1 17,83 + 3,55? 34,21 + 0,45° 90,23 + 2,062
F2 12,73 £ 2,48° 30,82 + 1,89° 93,56 + 3,142
F3 10,51 £ 2,72° 27,18 + 2,36° 94,07 + 1,182
F4 13,59 + 1,64° 31,26 + 1,65° 56,29 + 3,94°

FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Os resultados sdo expressos como média + desvio padrdo. Letras diferentes em cada
coluna indicam diferenca significativa (p < 0,05) pelo teste de Tukey.

5.1.7 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

Em termos da permeabilidade ao vapor de agua, realizou-se as analises

considerando a taxa de permeabilidade, a espessura e a area do filme (grafico 3).
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GRAFICO 3 — PERMEABILIDADE DE VAPOR DE AGUA DOS FILMES
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FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Letras minusculas diferentes nas colunas indicam diferenga significativa entre os filmes a
33% de umidade relativa. Letras minusculas diferentes nas colunas indicam diferenca 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 agua pode
ser classificada em barreira fraca, entre 0,4 e 4,2 g mm m=2 h' kPa™', barreira
moderada, de 0,004 a 0,4 g mm m=2 h-' kPa™' e boa barreira, entre 0,0004 e 0,004 g
mm m2 h'kPa.

No grafico 3, observou-se os valores de 0,076 a 0,102 g mm m=2 h*! kPa™
para PVA a 33% de umidade relativa (MgCl2), ou seja, os filmes foram considerados
uma barreira moderada contra o vapor de agua. Onde a incorporagao de quitosana
ocasionou uma diferencga estatistica (p < 0,05) entre o filme F2 desenvolvido.

Em relagdo a PVA a 75% de umidade relativa (NaCl) houve variagdo de
0,013 a 0,018 g mm m=2 h' kPa'. Sendo que em todos os tratamentos houve
diferenca estatistica (p < 0,05) entre os filmes. O filme F3 teve a menor
permeabilidade em relacdo aos demais filmes, enquanto o fiime F2 apresentou a
maior permeabilidade.

A taxa de permeabilidade ao vapor de agua é influenciada pela
natureza hidrofilica ou hidrofébica do material. Pelo grafico 3, nota-se como
resultado da incorporagdo de Ag na matriz polimérica da quitosana, que a
pemeabilidade é significativamente reduzida, resultado este considerado positivo.

A PVA também diminui a medida que o tamanho de particula diminui

em filmes devido a caminhos complexos para a passagem da agua através da
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matriz polimérica. No entanto, esse efeito positivo pode ser reduzido se as particulas
aglomerarem durante a formacgao do biopolimero. Pesquisa semelhante foi realizada
por NAWAB et al. (2016), FONSECA-GARCIA et al. (2020) e MEYDANJU et al.
(2022) sobre o efeito de nanoparticulas e plastificantes e outros aditivos na
solubilidade e permeabilidade ao vapor de agua de filmes biodegradaveis. Essas
informagdes 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 difusdo em disco

No teste de difusdo em disco, para os controles positivos, foram obtidos halos
de inibicdo 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 pg) utilizado nos testes (CLSI, 2018).

Para os filmes (F1, F2, F3 e F4), nao foi verificada a formagao de halos
de inibicao frente as cepas bacterianas avaliadas (Figura 8b). Este resultado n&o
permite afirmar que os filmes n&o exercem atividade antimicrobiana, contudo pode-
se associar a auséncia de halos de inibicdo a uma baixa solubilidade e/ou baixa taxa
de difusdo dos componentes dos filmes para o agar tendo em vista que o método

tem por principio a difusdo do antimicrobiano em meio sdlido.

FIGURA 8 — FORMACAO DOS HALOS DE INIBICAO E AUSENCIA DE HALO

FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Formagéao dos halos de inibicdo no controle positivo (a) e auséncia de halo nos filmes

(b).
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Por meio da técnica de coloragdo de Gram foi possivel verificar as
caracteristicas tipicas das bactérias, sendo no caso do S. aureus, a presenca de
cocos gram-positivos corados em violeta, com formato esférico e agrupamento como
cachos de uvas e, no caso de E. coli, a presenca de bastonetes gram-negativos
corados em vermelho (PELCZAR et al., 1996), comprovando, assim, a pureza e

integridade dos inéculos empregados.
5.2.2 Ensaio 2 — Teste de inativagao

Os resultados das concentragdes de E. coli e S. aureus inoculadas e obtidas
para cada um dos filmes (F1, F2, F3 e F4), apés 240 min de contato, sdo

apresentados na Tabela 5.

TABELA 5 — CONCENTRAGAO DE E. COL/ E S. AUREUS INOCULADA E
REMANESCENTE NOS FILMES APOS 240 min. DE CONTATO.

E. coli S. aureus
Concentragao
Log1o UFC/cm2 Log1o UFC/cm?

Inoculada 6,25+ (0,152 5,06 + 0,080
F1 6,58 + 0,062 5,65 + 0,042
F2 6,70 £ 0,042 5,85+003%
F3 4,29 + 0,190 5,33 + 0,08°
F4 3.73 £0,10¢ 464 +0,12¢

FONTE: O Autor (2022).
LEGENDA: Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga estatistica (p < 0,05) pelo teste de
Tukey.

Os resultados obtidos no ensaio 2 evidenciaram que os filmes F1 e F2 nao
apresentaram efeito bactericida frente a E. coli, porém podem ter exercido efeito
bacteriostatico, tendo em vista que n&do houve aumento significativo no numero de
bactérias em 240 min de repouso. Por outro lado, os filmes F3 e F4, contendo prata
em sua composicao, apresentaram efeito bactericida frente a E. coli, sendo que o F4
(com maior proporcao de prata) foi mais efetivo, tendo inativado 40,4% do numero
de bactérias inicialmente presentes, com tempo de contato de 240 min. Contudo,
frente a S. aureus, somente o F4 evidenciou efeito bactericida, com inativacado de

8,2% das bactérias no mesmo periodo de tempo de contato. Nos filmes F1 e F2, na
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auséncia de atividade antibacteriana frente a S. aureus, verificou-se inclusive um
aumento do numero de bactérias apds 240 min de repouso.

Assim, observa-se que a prata € um componente fundamental para a
atividade antimicrobiana dos filmes, sendo que o aumento na concentragdo 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 as bactérias Gram-negativas, como € o caso da E. coli, do
que frente a bactérias Gram-positivas, como o S. aureus.

KIM et al. (2007) verificaram maior eficiéncia bactericida de nanoparticulas
de prata para E. coli do que para S. aureus, corroborando com os resultados do
presente estudo, e atribuiram esse comportamento as diferengas na estrutura da
parede celular entre bactérias Gram-negativas e Gram-positivas. As bactérias Gram-
negativas tém uma camada externa de lipopolissacarideos, que pode dificultar a
adesdo das nanoparticulas de prata e a sua penetragdo na ceélula bacteriana. Por
outro lado, a camada grossa de peptidoglicano nas bactérias Gram-positivas pode
dificultar a liberacdo de ions de prata e a sua entrada na célula bacteriana.

RUPARELIA et al. (2008), ao conduzir estudos de crescimento com
diferentes culturas microbianas na presenca de nanoparticulas de cobre e prata,
observou que o tipo de microrganismo bem como a concentragdo microbiana inicial
influenciam na atividade antimicrobiana e que pode haver diferengas, ainda, entre as
cepas de uma mesma espécie.

O mecanismo de acao da prata ndo esta completamente elucidado, contudo
existem algumas hipoteses para explicar a sua atividade antibacteriana. Uma das
hipoteses propostas € que as particulas de prata interagem com a membrana
celular, interferindo na permeabilidade da membrana tornando-a porosa, o que
causa a perda de conteudo intracelular, levando a morte celular. Ainda, as particulas
podem passar pelos poros da membrana, resultando na sua difusdo no interior da
célula onde se ligam a proteinas e enzimas, inativando a replicacdo do DNA celular
(URNUKHSAIKHAN et al., 2021; RUPARELIA et al., 2008). Outra hipétese € que
ions prata (Ag*) liberados no meio facilitam a geracdo de espécies reativas de
oxigénio (ROS), as quais provocam a morte celular devido a inativagao da replicagéao
do DNA e da producédo de ATP (URNUKHSAIKHAN et al., 2021).
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6 CONCLUSAO

De acordo com as propriedades visuais, estruturais, morfoldgicas, fisicas,
Opticas, de barreira e mecanicas os filmes produzidos com quitosana a base de
prata, apresentaram caracteristicas promissoras para atuarem como filmes ativos
com propriedade antimicrobiana. Destaca-se o filme F4, com maior concentragao de
prata, o efeito bactericida frente as bactérias S. aureus e E. coli, aproximadamente 8
e 40%, respectivamente de inativacdo. Portanto, ao incorporar caracteristicas
antimicrobianas em materiais com propriedades autolimpantes € uma abordagem
eficaz para impedir a propagacao de bactérias e outros microrganismos nas
superficies de edificios, e pode ser utilizada como uma tatica preventiva para conter

a disseminacgao de patdégenos em ambientes urbanos.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar as caracteristicas antimicrobianas com adi¢cao de quitosana,
prata e titdnia, em diversos materiais construtivos;

Realizar um estudo sobre o processo de produgédo desses materiais
autolimpantes, como: revestimentos ceramicos, tintas, vidros,
rejuntes, entre outros;

Ampliar a escala de aplicagao de catalisadores nesses produtos;
Tornar os materiais construtivos mais sustentaveis, melhorando a

qualidade de vida das pessoas.
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