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RESUMO

O filtro HEPA, abreviagdo de "High Efficiency Particulate Air", ¢ um componente
amplamente utilizado atualmente. Ele consiste em uma matriz de microfibras sobrepostas,
formando multiplas camadas dispostas aleatoriamente, com didmetros de fibra em torno de
0,5um e espacamento na ordem de micrdmetros (50 a 100pm). A composi¢ao dos filtros
HEPA pode variar, incluindo materiais como fibra de vidro ou polimeros, como o
Nylon.Esses filtros sdo altamente eficazes na retencdo de particulas de dezenas de
micrometros, com uma dependéncia da permeabilidade do ar variando entre 100-350Pa. No
entanto, algumas bactérias atmosféricas, como Staphylococcus aureus, possuem dimensodes
entre 0,5—1,5 um de diametro, ¢ E. coli, por exemplo, tem tamanho entre 1,1-6.0 um, podendo
potencialmente penetrar a porosidade desses filtros.Com o objetivo de mitigar esse problema
e prolongar a vida til dos filtros HEPA, este estudo investigou a viabilidade do uso de um
involucro feito de um nanocomposito de fibras de PAN impregnadas com nanoparticulas de
prata, produzido por eletrofiacdo. Esse involucro apresenta-se como uma solugdo de baixo
custo, substituivel apos cada uso, simplificando a manuteng¢ao dos filtros HEPA e estendendo
seu ciclo de utilizagdo. Além disso, o involucro exibe propriedades bactericidas, oferecendo
uma camada adicional de protecdo ao usudrio de aparelhos eletrodomésticos. O processo de
eletrofiacdo empregado foi o eletrospinning, utilizando uma dispersdo de Poliacrilonitrila
(PAN) em Dimetilformamida (DMF), com e sem a adi¢do de nanoparticulas de prata. Apos a
eletrofiacdo, o ndo tecido de PAN (Nt-PAN) foi coletado e passou por um tratamento térmico
em forno para estabilizagdo das cargas eletrostaticas e melhoria nas propriedades de
manipulagdo. As amostras de Nt-PAN, com e sem prata, foram submetidas a uma
caracterizacdo abrangente, incluindo andlise morfologica via Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), andlise de composi¢do quimica via espectroscopia por FTIR, Energia
Dispersiva de Raios X (EDX), e avaliagdo de atividade bactericida e bacteriostatica por meio
do estudo de halos. Os resultados revelaram que as fibras com presenca confirmada de prata
nos Nt-PAN com aproximadamente 20% em massa. A andlise da composi¢do quimica
indicou componentes caracteristicos da Poliacrilonitrila e da Dimetilformamida. As amostras
de Nt-PAN com prata demonstraram potencial promissor como invélucro de protecao para
filtros HEPA, apresentando halos de raio de 4,22mm para E. coli e 6,50mm para S. aureus,
em conformidade com a norma, apresentando um halo de >3mm de raio.

Palavras-Chave: PAN; nanoparticula de prata; bactericida; filro HEPA.



ABSTRACT

The HEPA filter, short for "High Efficiency Particulate Air," is a widely used component
today. It consists of a matrix of overlapping microfibers, forming multiple layers arranged
randomly, with fiber diameters around 0.5um and spacing in the order of micrometers (50 to
100pum). The composition of HEPA filters can vary, including materials such as fiberglass or
polymers, like Nylon. These filters are highly effective in retaining particles of tens of
micrometers, with a dependence on air permeability ranging between 100-350Pa. However,
some atmospheric bacteria, such as S. aureus, have dimensions between 0.5-1.5 pm in
diameter, and E. coli, for example, has a size between 1.1-6.0 pm, potentially allowing them
to penetrate the porosity of these filters. To address this issue and extend the lifespan of
HEPA filters, this study investigated the viability of using a casing made from a
nanocomposite of PAN fibers impregnated with silver nanoparticles, produced through
electrospinning. This casing offers a low-cost solution, replaceable after each use, simplifying
HEPA filter maintenance and extending its usage cycle. Additionally, the casing exhibits
bactericidal properties, providing an additional layer of protection to users of household
appliances. The electrospinning process employed was eletrospinning, using a dispersion of
Polyacrylonitrile (PAN) in Dimethylformamide (DMF), with and without the addition of
silver nanoparticles. After electrospinning, the PAN nonwoven fabric (Nt-PAN) was collected
and underwent thermal treatment in an oven to stabilize electrostatic charges and improve
handling properties. The Nt-PAN samples, with and without silver, underwent comprehensive
characterization, including morphological analysis via Scanning Electron Microscopy (SEM),
analysis of chemical composition via FTIR spectroscopy, Energy Dispersive X-ray (EDX),
and evaluation of bactericidal and bacteriostatic activity through halo studies. The results
revealed that the fibers with confirmed silver presence in Nt-PAN were approximately 20%
by mass. Chemical composition analysis indicated characteristic components of
Polyacrylonitrile and Dimethylformamide. Nt-PAN samples with silver demonstrated
promising potential as protective enclosures for HEPA filters, exhibiting halo radii of 4,22mm
for E. coli and 6,50mm for S. aureus, in accordance with the standard, presenting a halo with
a radius of >3mm.

Keywords: PAN; silver nanoparticle; bactericide; HEPA filter.
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1 INTRODUCAO

A Eletrofiacdo, conhecida como electrospinning em ingl€s, constitui um método
extremamente versatil para a produ¢do de materiais nanométricos, evidenciando consideravel
potencial na utilizagdo de uma ampla gama de soluc¢des. Destacando-se como a técnica mais
vantajosa entre os métodos de fabricacdo de nanofibras, ela oferece multifuncionalidade,
simplicidade na producdo de nanomateriais, custo reduzido e a capacidade de empregar
diversos materiais como solu¢des para o processo de eletrofiacdo (Hussain; Yusoff, 2012).
Este método encontra aplicagdes abrangentes, incluindo o processamento de polimeros (com a
possibilidade de incorporar outros materiais, como ceramicas ou metais), a fabricacdo de
nanocompositos de matriz polimérica e blendas, a engenharia tecidual médica, a criagdo de
sensores, a catalise, a agricultura e a purificacdo de dguas (Costa et al., 2012).

O processo de eletrofiacio é desencadeado mediante a aplicagdo de um campo
elétrico, o qual € empregado para gerar um jato carregado de uma solugao polimérica. Nesse
processo, o solvente se dispersa progressivamente a medida que o jato se desloca pelo ar,
resultando na formagao de um nao-tecido fibroso que pode ser direcionado eletricamente ou
capturado por uma tela de metal (Doshi; Reneker, 1995). Dentre os polimeros utilizados para
a eletrofiagdo, destacam-se o Nylon6,6 (PA-6,6), o Poliuretano (PU), o Poliacetato de vinila
(PVA), o Acido poliltico (PLA), a Poliacrilonitrila (PAN) e outros (Huang et al., 2003).

Conforme citado, a PAN ¢ um dos materiais utilizados para a eletrofiacdio. A PAN
eletrofiada se transforma em um Nt-PAN. O Nao tecido, do inglés, nonwoven, ¢ descrito pela
Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT, 2017), através da NBR-13370, como “um
material plano, flexivel e porosa, formado por um véu ou manta de fibras/ filamentos,
orientado direccionalmente ou por acaso, conformado por processo mecdnico e/ou quimico
e/ou térmico e combinagoes destes”.

Os seres humanos enfrentam exposi¢do cotidiana a uma diversidade de poluentes
atmosféricos, tais como Matéria Particulada (MP), Oxido de Enxofre (SOx), Oxidos de
Nitrogénio (NOx), Mondxido de Carbono (CO), Ozoénio (O3), bem como a patdgenos,
incluindo fungos, bactérias e virus, que podem ser transmitidos pelo ar ou através do contato
direto com superficies contaminadas (Jaybhay et al., 2022).

O desenvolvimento e avango dos filtros de ar de particulas de alta eficiéncia (HEPA —
High Efficiency Particulate Air) demonstram esfor¢os em dire¢do a manutencdo de ar limpo e

respiravel. Filtros HEPA geralmente usam fibra de vidro como o meio de filtracdo e podem
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ter uma eficiéncia de filtracao de 99,97% para particulas com um didmetro aerodindmico de
0,3 um e uma capacidade de retengao de poeira muito alta (Zhang et al., 2021).

Por outro lado, o desenvolvimento de resisténcia bacteriana a diversos materiais esta
em ascensao, sendo o uso inadequado de antibidticos a principal causa desse fendmeno. Esse
quadro representa uma das mais significativas ameacas a saude global, seguranca alimentar e
desenvolvimento atual. A resisténcia bacteriana estd tornando cada vez mais desafiador o
tratamento de diversas infec¢des, como pneumonia, tuberculose, gonorreia e salmonelose
(WHO, 2020). Uma alternativa de bactericida disponivel ¢ o wuso de materiais
nanotecnoldgicos. Destacam-se como nanomateriais altamente promissores, com propriedades
antibacterianas, as nanoparticulas metalicas. Essas particulas apresentam atividade quimica
ampliada devido a notavel relagdo superficie/volume e a estrutura cristalografica da
superficie, como € o caso das nanoparticulas de prata (AgNPs) (Wang; Hu; Shao, 2017).

Frente ao cenario desafiador que abrange tanto a poluigdo atmosférica quanto o
crescente problema da resisténcia bacteriana, ¢ crucial otimizar a eficacia de materiais com o
uso da nanotecnologia, especialmente com as AgNPs. Este estudo visa investigar a
complexidade e as potencialidades da técnica de eletrofiacdo, enfrentando os desafios
associados ao desenvolvimento de materiais inovadores que incorporam AgNPs.
Considerando aspectos essenciais, como a purifica¢do do ar e a resisténcia bacteriana, propoe-
se a criacdo de um involucro de ndo tecido de PAN impregnado com AgNPs, com
propriedades bactericidas. Este material visa complementar os filtros HEPA, prolongando sua
vida 1til e estabelecendo uma solugdo eficaz contra bactérias, contribuindo assim para a

melhoria da qualidade do ar.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O proposito desta pesquisa consiste em produzir um nanocomposito, utilizando uma
matriz de Nt-PAN, tanto com quanto sem reforco de AgNPs, para, em seguida, analisar a
eficacia dos Nt-PAN eletrofiados, com e sem a presenca de prata, em relacdo aos efeitos
bactericida. Tal avaliacdo serd conduzida por meio do método de Kirby-Bauer, utilizando a
técnica de disco-difusdo, e sera direcionada especificamente para as bactérias Staphylococcus

aureus e Escherichia coli (E. coli).

2.2 Objetivos Especificos
Os objetivos especificos desta dissertagdao incluem:
J Produzir um nanocompdsito, com matriz de Nt-PAN, com e sem refor¢co de AgNPs.
. Realizar a caracterizagdo morfoldégica dos Nt-PAN por meio de Microscopia

Eletronica de Varredura (MEV).

. Identificar a presenca de prata nos Nt-PAN utilizando Espectroscopia de Dispersao de
Energia (EDX).
o Analisar a composicdo quimica dos Nt-PAN por meio de Espectroscopia de

Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR).
o Avaliar a bioatividade dos Nt-PAN na presenga das bactérias Staphylococcus aureus e
E. coli, considerando aspectos bactericidas.

Estes objetivos especificos visam proporcionar uma compreensdo abrangente das
caracteristicas e desempenho dos Nt-PAN, destacando sua morfologia, presenca de prata,

composicdo quimica e a efetividade contra bactérias especificas.
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3 REVISAO DE LITERATURA
Este capitulo apresenta como se encontra o estado da arte dos principais topicos que

constituem o contetdo tedrico desta pesquisa.

3.1 Filtros “High Efficiency Particulate Air” (HEPA)

Os Filtros HEPA foram desenvolvidos em 1940 por Arthur D. Little para o Projeto
Manhattan, um programa que resultou na produgdo das primeiras bombas atdmicas durante a
Segunda Guerra Mundial. Este filtro representou um avango significativo na tecnologia de
filtragem do ar, abordando uma necessidade critica de controle de particulas extremamente
pequenas contaminadas com radioatividade nuclear (Michaelis; Loraine, 2005).

O filtro de ar particulado de alta eficiéncia (HEPA) tornou-se item indispensavel na
manutengdo da seguranga bioldgica e ¢ utilizado como meio de retencdo de culturas de
contaminacdes originadas no ar circundante. Quando a produgdo comercial comegou, muitos
novos usos foram encontrados na medicina, na fabricagdo de microeletronica e na produgao
farmacéutica. Uma compreensdo completa desses filtros provou ser tdo importante que
estimulou atividades de pesquisa e desenvolvimento que estabeleceram a ciéncia da filtragem
do ar em uma base teorica sélida e promoveram rapidos avangos nos materiais de construgao
e nos métodos de produgdo (First, 1998).

Para se qualificarem como grau HEPA, os filtros devem remover pelo menos 99,97%
de todas as particulas de 0,15 a 0,2 mm. Assim, os filtros HEPA tém pelo menos 99,97% de
eficiéncia na remog¢do de todas as particulas, com eficiéncias ainda maiores para particulas
maiores € menores que 0,15 mm (Christopherson ef al., 2020).

A medida que o ar flui através do filtro e entre as fibras, particulas transportadas pelo
ar serdo aprisionadas por 1 de 3 mecanismos: impactacdo, interceptagdo e difusdo (First,
1998).

A adesao as fibras do filtro pode ocorrer através de forcas de Van der Waals, atragdo
eletrostatica e a¢do capilar. As particulas sdo presas (aderem a fibra) por uma combinagado dos
seguintes mecanismos:

. Interceptacao: Onde as particulas que seguem um fluxo de ar entram em contato com
uma fibra e aderem a ela. A interceptacdo predomina em particulas maiores que 0,4 um.
. Impacto: Onde as particulas de grandes dimensdes nao sao capazes de evitar as fibras

enquanto seguem um fluxo de ar e sdo levadas a um impacto direto com uma delas. ste efeito
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aumenta com a diminui¢do da separagdo entre as fibras e o aumento da velocidade do fluxo de
ar. O impacto predomina em particulas maiores que 0,4 pm.

. Difusdo: Um mecanismo adicional, que ¢ resultado da colisdo de moléculas de gas
com as particulas menores, especialmente aquelas com menos de 0,1 um, o que impede e
retarda sua passagem através do filtro. A particula adquire movimento aleatorio dentro do gas,
0 que aumenta a probabilidade de uma particula ser parada por um dos dois mecanismos
anteriores. E 0 mais dominante quando o fluxo de ar ¢ lento (Perry et al., 2016).

Os filtros HEPA sao fabricados com materiais especificos projetados para fornecer
alta eficiéncia na remog¢do de particulas. Os materiais principais utilizados na fabricagcdo de
filtros HEPA incluem Microfibras de Vidro (Min; Kim; Kim, 2018) e poliméricas.

O filtro de fibra de vidro tradicional ndo pode ser degradado naturalmente (Min; Kim;
Kim, 2018) assim como os poliméricos, criando um grande fardo para o meio ambiente
(Geyer; Jambeck; Law, 2017) fazendo buscar novas tecnologias para a mitigacdo de agentes

infecciosos.

3.2 Eletrofiaciao

Ao contrario das técnicas convencionais de fiagdo de fibras (fiagao umida, fiacdo a
seco, fiacdo por fusdo, fiagdo por gel), que sdo capazes de produzir fibras poliméricas com
didmetros abaixo da faixa micrométrica, a fiacdo eletrostatica ou “eletrofiacdo” ¢ um processo
capaz de produzir fibras poliméricas no diametro nanométrico. A eletrofiacdo ¢ um processo
de eficiente que pode ser utilizado para montar mantas de polimero fibroso compostas de
diametros de fibra que variam de varios microns até fibras com diametro inferior a 100 nm
(Frenot; Chronakis, 2003).

Electrospinning ¢ uma técnica inventada em 1897 por Rayleigh mas foi patenteada
apenas em 1934 por Anton Formahals (Bhardwaj; Kundu, 2010). O processo, até entdo
chamado de “fiacdo elétrica” de fibras, foi um advento da produgao de fibras em 1938, onde o
precursor da técnica, (Formhals, 1938), que patenteou nos EUA para o processo e aparelho
para regular e controlar o comprimento de fibras artificiais, criando fibras de acetato de
celulose a partir de uma solugdo de acetona e éter monometilico de etilenoglicol (Ibrahim;
Klingner, 2020).

Taylor (1964) observou que uma gota de solugdo precursora se forma na ponta agulha
ou capilar na eletrofiacdo, e logo apos um estiramento por forcas eletroestaticas forma-se em
forma de cone (conhecido como Cone de Taylor). O processo de eletrofiacao foi reutilizado

por Doshi e Reneker (1995) em seu estudo com uso de um campo elétrico para criar um jato
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de solugdo que viaja pelo ar, evaporando o solvente e formando fibras com uma variedade de
cruzamentos, formas e tamanhos seccionais a partir de diferentes polimeros com diametros de
faixa de 0,05 a 5 microns.

As nanofibras obtidas pelo processo de eletrofiacdo ganharam muita ateng¢ao para as
mais variadas aplicagdes tanto na pesquisa quanto no meio industrial por serem produzidas de
modo simples e sdo aplicadas em engenharia, biomédicas, automobilistica, aeroespacial e
ambientais por elevada area superficial e a elevada razio de aspecto, porosidade,
flexibilidade, desempenho mecanico, simplicidade de processamento e custo relativamente
baixo (Santos et al., 2011; Mercante et al., 2021).

A eletrofiagdo tradicional trabalha com um Unico capilar unico, depositando as fibras
em um coletor plano, com produ¢do muito baixa (menos de 0,3 gh™") e orienta¢do aleatéria.
H4 grande colaboragdo dos meios académicos nos setores industriais, o que levou a grandes
avangos, alguns deles posteriormente levados para a industria. Dados mostram que foi obtido
43 milhoes de dolares em 2006; 101 milhdes de dolares em 2010; projetado para atingir 2,2
mil milhdes de dolares em 2020 com a producdo de nanofibras no setor comercial,
aumentando as atividades empresariais € novos investimentos por diversas empresas (Savva;
Krasia-Christoforou, 2018)

A definicdo de eletrofiagdo refere-se a um processo eletrohidrodinamico que resulta no
movimento de um fluido por meio da aplicagdo de um campo eletrostatico (Ghosal et al.,
2018) O processamento de fibras ou ndo tecidos nano/micrométricos que sao criados a partir
do movimento de um polimero precursor alocado em uma seringa (acoplado a bomba de
seringa para transporte da solu¢do precursora) com uma agulha, fieira ou capilar que ¢
exposto a um campo elétrico entre a ponta da agulha e um coletor aterrado através de uma
fonte de energia de alta tensdo (da ordem de kV) (He et al., 2008) e pode ser elucidado na
Figura 1.
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Figura 1. Esquema de um sistema de eletrofiacdo convencional.

Nanofibras
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Fonte: Mercante et al. (2021).

Quando o campo elétrico aplicado chega a um valor critico, as forgas elétricas
repulsivas superam as forcas de tensao superficial e a gota se alonga adquirindo um formato
conico, conhecido como cone de Taylor, a partir do qual um jato carregado da solugdo ¢
ejetado (Taylor, 1964).

Basicamente, possui duas principais formas de configuracdo: vertical e horizontal,
conforme a Figura 2. Essas configuracdes podem ser adaptadas para eletrofiagdao lado a lado,
eletrofiacdo coaxial dependendo do tipo de morfologia de fibras. No diagrama observa-se: (i)
bomba de seringa; (i1) fieira/agulha; (iii) fonte de alta tensdo e (iv) coletor aterrado. A alta
tensdo ¢ aplicada entre a fieira e o coletor aterrado. Em (a) configuracdo vertical e (b)

configuragdo horizontal (Silva; Paula; Borges 2021).

Figura 2. Diagrama esquemadtico de um sistema de eletrofiagdo.

(a) (b)
Fonte: Silva; Paula; Borges (2021).

Para a producdo de fibras com diferentes morfologias ¢ necessario observar alguns

parametros que serao abordados no proximo topico.
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3.2.1 Parametros para o processo de eletrofiaciao

Davanzo (2015) analisou condigdes para a eletrofiacdo como a voltagem aplicada (10,
15, 20 kV), distancia de trabalho (10, 15 ¢ 20 cm) e viscosidade da solucao (2, 4, 6, 8 ¢ 10%
m/v) da solugdo de PAN em dimetilformamida (DMF). Foi observado, por meio de
microscopia eletronica de varredura, um aumento do didmetro e uma diminuicdo da
quantidade das fibras, aumentando da distancia de trabalho. Com a reducao da tensdo aplicada
ocorreu uma reducgdo, segmentacdo e irregularidade das fibras e, s6 houve a formagdo de
nanofibras somente em solu¢des de 4% e 6% m/v de PAN. Logo, a melhor condicao para a
conformag¢do de nanofibras foi: concentragdo de 6% (m/v) de PAN em DMF, distancia de
trabalho de 10 cm e tensdo de 20 kV.

Dentre os parametros para a fabricagdo de nanofibras utilizando a eletrofiagdo, pode-se

destacar os parametros da solugao, do processo e do ambiente.

3.2.1.1 Parametros da Solucio

As propriedades da solugdo para a eletrofiagdo afetam a produ¢do das fibras e podem
ser divididas em concentra¢do de polimero, peso molecular, tensdo superficial, viscosidade e
condutividade (Ibrahim; Klingner, 2020).

A concentragdo da solugdo afeta a conformacdo das fibras, pois, interagem
diretamente com variaveis como viscosidade e tensdo superficial. Em concentragdes baixas
(baixa viscosidade) da solugdo, ocorre a eletropulverizagao, formando goticulas no transporte
da solucdo ao coletor, produzindo de NPs em vez de nanofibras. Em concentragdes
intermedidrias, formam-se nanofibras e beads (estrutura em formas de granulos, esferas ou
favo de mel), com nanofibras pouco estdveis. Em altas concentracdes formam-se fibras lisas,
uniformes e sem beads (Li; Wang, 2013).

Polimeros com alta concentragdo e maior viscosidade formam fibras eletrofiadas
mesmo em valores mais baixos de alta tensdo. Com viscosidade muito baixa, sdo obtidos
beads em vez de fibras e com viscosidade muito alta, ¢ dificil extrusar a solugdo polimérica.
A viscosidade da solucao desempenha um papel importante no tamanho e morfologia da fibra
via eletrofiagdo (Ibrahim; Klingner, 2020).

A tensdo superficial dos solventes tem um grande efeito no processo de eletrofiacao,

onde mantas livres de beads sdo produzidas com a diminuicdo da tensdo superficial da
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solugdo. A medida que a tensdo superficial da solugdo aumenta, o processo de eletrofiagio é
enfraquecido pela instabilidade dos jatos, o que gera beads (Angammana; Jayaram, 2016).

As solugdes poliméricas sdo consideradas condutoras e seus ions carregados que
afetam a formacao do jato. O tipo de polimero, o solvente utilizado e os sais i0nicos
controlam a condutividade da solugdo. Quando a condutividade da solugdo aumenta, o
diametro da fibra diminui e vice-versa. As solugdes altamente condutoras sdo instaveis em
campos fortes e aparece instabilidade a flexdo, levando a distribuicdo de amplo didmetro e a
formacao de nanofibras eletrofiadas de pequeno diametro (Zuo et al., 2005).

O peso molecular ¢ inversamente proporcional a solubilidade do polimero. Todavia, ¢
diretamente proporcional as propriedades fisicas, como viscosidade da solugdo polimérica,
reologia, flexibilidade e grau de emaranhamento de cadeia (Ghorani; Tucker, 2015).

A morfologia das nanofibras eletrofiadas ¢ influenciada pelas propriedades fisicas e
elétricas da solugdo, que sdo determinadas pelo tipo de solvente (Eda; Shivkumar, 2007). O
solvente deve dissolver completamente o polimero para formar uma solu¢cdo homogénea e ter
volatilidade moderada, conforme indicado por um ponto de ebulicdo moderado (Zuo ef al.,
2005). Geralmente, os solventes volateis evaporam durante o percurso entre ponta da agulha
para o coletor. Solventes altamente volateis devem ser evitados, por possuirem baixo ponto de
ebulicdo, evaporando na ponta da agulha, entupindo a agulha. Deve-se evitar também a
utilizacdo de solventes ndo volateis por ndo proporem a secagem completa das nanofibras

quando coletadas, formando beads (Medeiros et al., 2022).

3.2.1.2 Parametro do Processo

Outros parametros importantes que a afetam a morfologia das fibras eletrofiadas sdo
tensado, distancia da ponta da agulha ao coletor, vazao e agulha diametro (Ibrahim; Klingner,
2020).

A tensdo aplicada controla a intensidade do campo elétrico entre a ponta da agulha e o
coletor e a intensidade da for¢a de tragdo. Para varios polimeros, alta tensdo aplicada aumenta
as forcas repulsivas eletrostaticas no jato ejetado, evaporando rapidamente o solvente o que
diminui o didmetro da fibra (Ibrahim; Klingner, 2020).

A vazao da solugdo afeta a velocidade inicial do jato e a taxa de deslocamento do
polimero. A formacdo de nanofibras eletrofiadas sem beads favorece a baixa vazdo para ter
tempo suficiente para a evaporagio do solvente (Zuo ef al., 2005). A medida que a vazio do

polimero aumenta, tanto o didmetro da fibra como o didmetro dos poros aumentam. A alta
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vazao produziu fibras com beads, pois ndo houve tempo suficiente para secagem antes de
chegar ao coletor (Wannatong; Sirivat; Supaphol, 2004).

O tipo de coletor sdo eletrodos condutores para coletar as nanofibras carregadas.
Geralmente, ¢ feito de material metalico e revestido por uma folha de aluminio (Al) ¢ usada
como coletor (Ibrahim; Klingner, 2020).

A distancia entre a ponta da agulha e o coletor ¢ usada para controlar a morfologia e
diametro da fibra de nanofibras eletrofiadas. A correta evaporagdo do solvente depende
diretamente da distancia entre a ponta da agulha e o coletor (Ibrahim; Klingner, 2020).

O diametro interno da agulha ¢ um fator importante que afeta o didmetro da fibra e a
morfologia das nanofibras eletrofiadas. O entupimento dessa agulha ocorre com a diminuigao
do didmetro interno da agulha. Com a redugdo do diametro interno da agulha ocorre a reducao
do raio da gota. A taxa de fluxo e campo elétrico constantes, a medida que o didmetro do jato
de polimero diminui, sua velocidade aumenta, portanto, o tempo de viagem da ponta da
agulha ao coletor diminui, 0 que diminui a evaporagdo do solvente e a divisdo do jato para
produzir nanofibras eletrofiadas com diametro pequeno e distribui¢do normal estreita. O
diametro interno da agulha pequeno, alta velocidade e baixa evaporacdo devem levar a fibra

de baixa qualidade (Ibrahim; Klingner, 2020).

3.2.1.3 Parametros do Ambiente

Os parametros ambientais incluem umidade e temperatura, que tém grande efeito na
morfologia e produc¢do de nanofibras eletrofiadas.

Existe uma correlagdo direta entre volatilidade do solvente, evaporagdo e temperatura
(Haider; Haider; Kang, 2018) Além disso, a tensdo superficial e a viscosidade da solugdo
polimérica tem ligacdo direta com a temperatura (Bhardwaj; Kundu, 2010). O aumento da
temperatura da solucdo leva a redugdo da viscosidade e as fibras ficaram com didmetro
reduzido (Mit-Uppatham; Nithitanakul; Supaphol, 2004). O aumento da temperatura tem dois
efeitos opostos, o primeiro causa aumento da taxa de evaporacdo do solvente e, o segundo
diminuic¢do da viscosidade (Ibrahim; Klingner, 2020).

A umidade influencia o diametro da nanofibra eletrofiada. Em umidade muito baixa,
os solventes volateis evaporam rapidamente e podem causar problemas no processo de
eletrofiacdo, como ponta de agulha entupida. A alta umidade pode ajudar a descarregar as

nanofibras eletrofiadas (Bhardwaj; Kundu, 2010).
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3.3 Poliacrilonitrila (PAN)

O polimero PAN (Poliacrilonitrila), [C3 H3N]a, molecularmente normalmente se trata
de um polimero atatico, linear com grupos nitrilas com grande polaridade, como na Figura 3.

(Brito et al., 2013).

Figura 3. Estrutura molecular do homopolimero de PAN.
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Fonte: Rahaman; Ismail; Mustafa (2007).

A poliacrilonitrila (PAN), assim como, os copolimeros de PAN sdo abordados em
diversos estudos por volta de quase um século para aplicagdes comerciais/tecnoldgicas
(Nataraj; Yang; Aminabhavi, 2012), sendo o polimero com maior utilizagdo para a
eletrofiacdo de nanofibras de carbono.

O PAN possui algumas vantagens sobre outros polimeros, principalmente como
precursor de materiais carbonaceos, devido ao seu alto rendimento de carbono, pouca cisdo de
cadeias durante o tratamento térmico e alto ponto de degradacao/fusao, que pode proporcionar
numerosas formas de preparagdo antes dos processos de carbonizagdo (Oliveira Junior et al.,
2017).

O processo de polimerizagdo para obter a poliacrilonitrila com propriedades técnicas
apropriadas € uma reagdo radicalar dos mondmeros de acrilonitrila (Del’arco Junior, 1997). A
polimerizacdo ocorre quando de pequenas moléculas de acrilonitrila, denominados
monomeros, reagem e constituem ligagdes covalentes, formando os polimeros (Canevarolo
Junior, 2017).

Para facilitar o processo de polimerizacdo € necessario confeccionar uma solugao, a
partir da solubiliza¢do do polimero de PAN em dimetilformamida (DMF), que ¢ um solvente

organico com grande aplicabilidade nesse (Brito et al., 2013).
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3.4 Nanoparticula de prata

Durante séculos, a prata foi reconhecida como um material antibidtico natural, capaz
de curar varias doengas (Rai, 2013).

Desenvolvimentos atuais em nanotecnologia afirmam que os nanomateriais, em
particular os baseados em prata, sdo aplicados campos biologico, farmacéutico e biomédico
(Padnya; Gorbachuk; Stoikov, 2020) como também em algumas areas ligadas a cria¢do e
aplicacdo de nanomateriais para substituir ou melhorar algumas tecnologias. Com diversos
tipos de nanoparticulas metdlicas, as nanoparticulas de prata (AgNps) sdo aplicadas em varios
campos devido as suas propriedades fisicas, quimicas e biologicas.

As AgNps mais comuns no mercado sdo obtidas por métodos fisicos e quimicos, mas
ha estudos que também sintetizam essas particulas por método biogénico (através de algas,
fungos ou bactérias) (Rozhin et al., 2021).

A prata ja ¢ explorada ha bastante tempo por apresentar alta toxicidade para uma
grande variedade de microrganismos (Duran et al., 2010). A prata ¢ moldavel e maleéavel,
possuindo alta condutividade térmica e elétrica, e um grande oxidante (Rao et al., 2015).

Duran et al. (2016) concluiu que a atividade bacteriana das nanoparticulas de prata
abaixo de 10 nm se da pela propria nanoparticula, e em tamanhos maiores predominantemente
ocorre através dos ions de prata. As nanoparticulas de prata penetram nas células melhor que
os ions de prata. O estudo comprovou que o material nanoestruturado rompeu da membrana
celular. AgNPs também podem se fixar na superficie de células vivas, onde interromper a
permeabilidade e a respiracao dos microrganismos (Choi et al., 2018).

Nanoparticulas de prata (AgNPs) sdo frequentemente utilizadas em aplicagdes
antimicrobianas e estéreis, como cosméticos, roupas ¢ medicamentos, com base em suas
excelentes propriedades (Choi et al., 2018).

Panacek et al. (2018) afirma que a resisténcia de Escherichia coli (E. coli) ao AgNP
vem da aglomeracao das nanoparticulas no meio, advindo das proteinas adesivas do fagelo
liberadas pela bactéria. Para evitar o desenvolvimento de resisténcia, ¢ possivel utilizar uma
maior concentragao de AgNP (como 10 x a Concentragdo Inibitéria Minima - CIM) para com
efeito rapidos e de longo prazo.

As AgNPs inibem a cadeia respiratoria celular, além da retirada de cations Ca®* e Zn**

por efeito de substituicdo, essenciais para a bactéria (Garcia, 2011).
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Outro mecanismo bactericida ¢ com a capacidade das AgNPs de penetrar nas células
das bactérias interagindo com ligacdes dissulfeto dos conteudos de glicoproteicos/proteicos

afetando proteinas de replicacdo do DNA e a transcri¢ao do RNA (Lara et al., 2011).

3.5 Bactérias

As bactérias tém de 0,2 a 2 um de tamanho. S3o organismos unicelulares que, quando
fixados a certas superficies sob a influéncia de varios fatores, como alimentos, temperatura,
umidade, pH e oxigénio, podem aumentar sua populacdo formando um biofilme (Fraile; Mari;
Prieto, 2011).

Com o constante uso de microbicidas (incluindo antibidticos), hd uma grande evolugao
da resisténcia de bactérias patogénicas (que pode provocar uma doenca), que ambos
aumentam a Resisténcia Antimicrobiana de Genes e sua propagagdo entre as espécies por
Transferéncia Horizontal de Genes (Tao et al., 2022).

Existem diversos tipos de bactérias. Alguma delas podem ser encontradas fazendo
parte no auxilio do bom funcionamento do corpo humano, ou vivendo em diferentes
ambientes, como solo, ambientes aquaticos, atmosferas, alimentos e amostras ambientais
diversas (Silva; Souza, 2013).

Existem duas maneiras diferentes de tratar uma infeccdo bacteriana. Uma ¢ a
administracdo de agentes bacteriostaticos, que inibem o crescimento de bactérias, e a outra
sdo os bactericidas, que exterminam as bactérias (biocidas). Esses agentes podem ser
bactericidas para um determinado organismo e bacteriostaticas para outros (Garcia, 2011).

Alguns exemplos de bactérias: Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Salmonella,
Pseudomonas aeuruginosa, Streptococcus, Lactobacillus, Clostridium botulinum, C.
perfringens, Bacillus subtilis, B. cereus, entre outras.

A complexidade da composi¢do quimica e do arranjo estrutural da superficie celular
do microorganismo ¢ devido a presenga de uma ampla variedade de grupos quimicos. As
espécies bacterianas, pertencentes aos microorganismos procarioticos, podem ser classificadas

em dois grupos distintos pela reacao Gram (Feitor, 2010).
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3.5.1. Bactérias Gram positivas e Gram negativas

A microscopia de coloracdo de Gram ¢ o método mais utilizado para a observagdo
direta de microrganismos em amostras clinicas e pode fornecer um resultado previsivel e
rapido para o agente infeccioso (Daur ef al., 2004).

A designacdo desse sistema de classificagdo foi atribuida em reconhecimento ao
patologista dinamarqués Gram, que, em 1884, concebeu um método para distinguir as
variadas estruturas das membranas celulares das bactérias. Esse método permitiu a
discriminacdo entre as paredes celulares das bactérias Gram-positivas ¢ Gram-negativas
(Feitor, 2010).

Bartholomew e Mittwer (1952) estudaram o método chamado Coloragdo de Gram que
consiste em um teste de analise microbianas no microscopio, com a ideia advinda de Hans
Christian Gram (1853-1938). Com base na coloragao roxa ou violeta (identificadas as Gram-
positivas) e vermelho ou rosa (identificadas as Gram-negativas) as colonias manchadas eram
localizados amostras de sangue, escarro, fezes, pus e urina em forma de esfera, forma de
haste, individuais, pares, correntes, grupos. Bactérias Gram-positivas apresentam coloragao
azulada porque o alcool ndo as mancham, pois possuem parede celular mais espessa e seus
poros encolhem quando expostas ao lugol. Bactérias Gram-negativas aparecem rosa/roxo
porque sdo descoloridas pelo 4lcool e coradas com safranina ou fucsina.

As cepas de bactérias sdo separadas em dois grandes grupos, as Gram-positivas e
Gram-negativas. O envelope celular das bactérias Gram-negativas ¢ dividido em trés partes: a
membrana externa, a parede celular do peptidoglicano ¢ a membrana citoplasmatica ou

interna (Slavin et al., 2017), apresentado na Figura 4.

Figura 4. Bactéria Gram-negativa.
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A membrana externa ¢ uma caracteristica distintiva das bactérias Gram-negativas
porque esta camada esta ausente nas bactérias Gram-positivas (Arts; Gennaris; Collet, 2015).
A Figura 5 demonstra a estrutura de uma bactéria gram-positiva possuindo apenas uma
membrana.

As membranas internas ou citoplasmaticas dos dois tipos de bactérias sdo semelhantes,
porém, os envelopes externo da célula sdo diferentes, evidenciando sua tolerancia e

suscetibilidade a antimicrobianos da bactérias Gram-negativas (Slavin et al., 2017).

Figura 5. Bactéria Gram-positiva.
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Fonte: Tortora; Funke; Case (2005).

As diferengas apresentadas acima explicitam a necessidade de criar tecnologias para a
extingdo bacteriana (ou ao menos a diminui¢do) conforme a especificidade da parede da
membrana celular de bactérias gram-positivas como as Staphylococcus aureus e gram-

negativas como as Escherichia coli.

3.5.2. Staphylococcus aureus

Staphylococcus aureus (S. aureus) ¢ uma espécie de bactéria imdvel, em forma de
esfera, considerada um microrganismo patogénico (pode desencadear uma doenca), gram-
positivo pertencente a familia Staphylococcaceae com diametro médio de 1 pm (Ondusko;
Nolt, 2018).

Esta bactéria ¢ bastante virulenta que coloniza o hospedeiro humano, produzindo

condi¢des de risco de vida. Previne-se respostas imunes que induz infec¢do humana
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localizada ou sistémica, causando infec¢des de pele e tecidos moles, incluindo endocardite,
bacteremia e osteomielite (David; Daum, 2017).

Comparado com o envelope celular de bactérias Gram-negativas, a membrana externa
protetora estd ausente em bactérias Grampositivas. A camada de peptidoglicano também ¢
muito mais espesso (15-100 nm) (Rohde, 2019).

Staphylococcus aureus se adapta rapidamente além de desenvolver resisténcia a todos
os agentes antimicrobianos que sdo utilizados atualmente para seu tratamento (Monaco et al.,
2016) Infeccdes causadas por S. aureus se tornaram dificeis de se tratar devido a resisténcia a
antibidticos e a propensao a producdo de biofilmes (Juncker; Lazazzera; Billi, 2021)

O surgimento de um nimero elevado de infecgdes por S. aureus altamente resistentes
criou a necessidade de novas conhecimentos sobre antimicrobianos/ bactericida (Juncker;

Lazazzera; Billi, 2021).

3.5.2. Escherichia coli

Escherichia coli ¢ um membro comensal da microbiota intestinal de além de um
patdégeno oportunista de mamiferos e aves. E. coli ¢ a bactéria aerdbica predominante da
microbiota intestinal (Denamur et al., 2021).

A E. coli seja uma das bactérias mais encontradas (em niveis fenotipicos e
moleculares), e continua a ser um importante problema de satde publica, causando infecc¢des
graves em adultos e criancas (Mare et al., 2022).

A parede celular das bactérias gram-negativas, como a E. coli, ¢ formada por uma fina
camada de peptidoglicano (20 - 50 nm) para manter a forma da célula bacteriana (Arts;
Gennaris; Collet, 2015).

Denamur ef al. (2021) diz que devido a estrutura genética da populagdo e a ecologia de
E. coli, constantemente ira surgir de novos clones patogénicos devido a resisténcia e mutagao
por microbicidas exigindo novas abordagens para o controle dessa populagdo, como o uso de

nanotecnologias.
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4 MATERIAIS E METODOS

O presente estudo foi divido em 4 etapas, conforme a Figura 6, e ¢ descrito nos

capitulos seguintes:

Figura 6. Etapas de evolugdo do projeto.

L 4 4 4 L 4
o1 o2 o3 o4

* Pesquisa sobre o » Eletrofiacao; e Caracterizacoes * Materiais e
estado da arte Métodos,
do tema; « Estabilizacdo * MEV Resultados e
das fibras de Discussodes e
* Introducao, PAN * EDX Concluséo
Revisao de
Literatura ¢ FTIR

¢ Disco Difusao

Fonte: Autor (2023).

O estudo do tema comegou com a pesquisa do atual estado da arte dos tdpicos
abordados, para a escrita da Introducdo e da Revisdo de Literatura. Apds a escrita e
atualizagdo, foi iniciado o processo de eletrofiacdo, iniciando pela preparacdo da solucdo e
depois, a estabilizagdo das fibras de PAN. Com o material confeccionado foi feita a

caracterizacdo do material com MEV, EDX, FTIT e Analise Microbiolédgica (disco difusio).

4.1 Preparacio da solucao

Para a producdo das fibras poliméricas por eletrofiacdo foram preparadas solugdes
com concentracdo de 6 % m/m de PAN em DMF (dimetilformamida/ 99,5 % de pureza/
Merck®). Tanto o DMF quanto os polimeros utilizados foram fornecidos pelo Instituto
Granado de Tecnologia da Poliacriloanitrila (IGTPAN)).

Antes de conformar as nanofibras PAN-AgNPs com um eletrofiador, foi preparada

uma solu¢do PAN e DMF. A solug¢ao foi preparada em 3 etapas, conforme a Figura 7:
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Figura 7. Etapas do preparo da Solugéo.

1° Pesagem 2° Ultrassom de Ponteira 3° Adigao NPs
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. )
PAN 6% (1h30)

«Banho de Gelo

Fonte: Autor (2023).

Apos feita solucdo de PAN/DMF, uma metade foi separada para eletrofiar a PAN ¢ a
outa metade para fazer a solugdo com PAN/DMF/AgNPs. Para a ultima citada, foi acrescido
10% de AgNPs na solugio separada de PAN/DMF e levada por 1h30 no ultrassom de banho.

As AgNPs foram adquiridas da empresa Nanostructured & Amorphous Materials, Inc.

Katy, TX, USA. O tamanho das AgNPs ¢ de 20-80nm x 600-800nm, com 99,5% de pureza.
4.2 Eletrofiaciao

A eletrofiacao do nao tecido de PAN foi feita conforme a Figura 8:

Figura 8. Etapas do processo de eletrofiacdo.

COLETOR

PREPARAGAO 'l —_— 2 Cobrir o coletor de cobre
DO AMBIENTE com papel aluminio

| deixando o lado brilhante
em contato com o coletor

Temperatura: 18 a 22°C
Umidade rel.: 30 a 32% |

ALOCAGAO SERINGA 3 4 DISTANCIADE

NA BOMBAEJETORA TRABALHO
| 11 cm entre o coletor e a

Limpar seringa e agulha ponta da agulha

Encher seringa com a I CAMPOELETRICO
solugdo 05 Alocaragarra e ligar a
fonte em 14kV

Fonte: Autor (2023).

Para a eletrofiacao, foi utilizado 1 mL de solucdo de PAN/DMF e carregados em uma
seringa de uso unico de 5 mL com uma agulha de uso veterinario de calibre 19, aonde a garra

do eletrodo positivo foi fixado. A seringa foi afixada a uma bomba de seringa (New Era Pump
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System, Inc., Farmingdale, NY, USA). Um pedaco de folha de aluminio revestiu o coletor que
foi travado em uma posi¢ao a 110 mm de distdncia do bocal de eletrofiagao. O clipe do
eletrodo aterrado foi entdo anexado a folha de aluminio para permitir a criagdo de um campo
elétrico durante o processo de eletrofiagdo. O a fonte de alta tensd@o operou a uma voltagem
constante de 14 kV e a taxa de inje¢ao da solugdo foi ajustada para 1,0 mL/h.

Estes parametros foram previamente obtidos em trabalhos anteriores do grupo de
pesquisa. O processamento das fibras de PAN foi realizado no Institudo de Pesquisa e

Desenvolvimento (IP&D) da Universidade Vale do Paraiba (UNIVAP).

4.3 Estabilizacao das mantas de PAN

A estabilizacdo termo-oxidativa ¢ uma parte importante do processo de produgdo das
nanofibras de carbono, pois, ¢ responsavel por tornar o material infusivel. O processo de
estabilizacdo termo-oxidativa, ocorre o rearranjamento da as ligacdes atdmicas
intermoleculares da PAN, ocorrendo a transformacdo de um material termoplastico para um
termorrigido e com estabilidade térmica na faixa de temperaturas de 200 a 300 °C. Esse
tratamento ¢ corriqueiramente feito a uma taxa de aquecimento baixa (5°C/min), com
aquecimento lento e de longa duragdo (Kumar; Hietala; Oksman, 2019).

Segundo Gergin, Ismar e Sarac (2017) a estabilizagdo termo-oxidativa ¢ um processo
que causa a mudanga na coloragdo do material. Quanto mais escura a amostra apos a
estabiliza¢do, maior a probabilidade de estas possuirem maior grau de estabilizagdo termo-
oxidativa.

O processo de estabilizacdo ¢ seguido por reagdes quimicas complexas, como a
desidrogenagdo, oxidacdo, aromatizacdo e ciclizacdo. Todas essas reacdes sdo responsaveis
pela forte transformagdo na estrutura molecular do PAN. A desidrogenagdo contribui para a
formagdo de ligacdes duplas e provavelmente ocorre antes da ciclizagdo, seguida pela
oxidagdo e eliminagdo de agua, respectivamente. Essas reagdes contribuem para reduzir a
cisdo da cadeia e estabilizar o PAN durante a pirdlise em altas temperaturas. O oxigénio
incorporado nas cadeias moleculares age como iniciador da ciclizagdo, que ¢ a reacdo mais
importante no processo de estabilizagdo. Embora o oxigénio ndo esteja envolvido diretamente
no mecanismo de reagdo da ciclizagdo, ele contribui para elevar a energia de ativagdo, criando
locais ativados que favorecem a formagdo de uma estrutura tipo escada ao longo da cadeia

polimérica (Oliveira Junior ef al., 2017).
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Para esse estudo, a estabilizacdo termo-oxidativa foi feita utilizando o forno EDGCON
5P a partir da temperatura ambiente e ar atmosférico, com uma rampa de aquecimento de 5
°C/min até chegar a 235°C (temperatura utilizada pelo grupo de estudos de Costa et al., 2021),
onde permaneceu durante 1h. Apds esse processo o material foi retirado do forno e deixado

para assumir a temperatura ambiente.

4.4 Caracterizacoes Fisico-quimica e Microbiologica do Nt-PAN

As caracterizagdes das Nps foram feitas nos laboratérios do IP&D (Instituto de

Pesquisa e Desenvolvimento) da Universidade Vale do Paraiba.

4.4.1 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV)

Um método bastante comum para a analise morfologica é a Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) (Fissan et al., 2014). O MEV foi utilizado para determinar a distribuigao,
tamanho e forma do Nt-Pan com as AgNPs (Modena et al., 2019). Foi utilizado o modo SE
(Scanning Eletrons), nas ampliagdes de 10k, 15k e 30k para comparagao da morfologia do Nt-
PAN com e sem NPs de prata.

O sistema de MEV utilizado foi o modelo EVO MA10 da marca ZEISS localizado na
Central Analitica do IP&D.

Foi feito a microscopia do Filtro HEPA (HEPA do Motor para Aspirador Electrolux
Power Speed STK15), das AgNPs e dos Nt-PAN com AgNPs que receberam uma fina
camada de material condutor (ouro) por eletrodeposicao pelo sistema de Sputering, Deposi¢cao
por Vapor Fisico, onde ions de argonio colidem com o alvo de ouro e produzem uma ablagado
do alvo, os ions, atomos e aglomerados sdo arrancados do alvo e por uma diferenca de

potencial atingem o substrato e neste caso foi a amostra Nt-Pan e do Filtro HEPA.

4.4.2 Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDX)

O mesmo equipamento mencionado anteriormente para a analise morfoldgica das
nanofibras foi empregado na microanalise quimica das amostras. A técnica utilizada para esse
proposito foi a Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDX), o qual foi feito

duas andlises. A primeira visa verificar os elementos constituintes do filtro HEPA e a segunda
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analise visa identificar a presenca das nanoparticulas de prata (AgNPs) incorporadas nas

nanofibras. Foram feitas 5 interagoes até 10keV.

4.4.3 Composicao via FTIR

As analises espectroscopicas no infravermelho foram realizadas na Central Analitica,
do Instituto de Pesquisa e Desenvolvimento da Universidade do Vale do Paraiba. O
equipamento utilizado foi o Spectrum Frontier, regido MIR 4000 a 450 cm™!, ganho 1 € o
acessorio utilizado foi o UATR, ambos da PerkinElmer. Foram feitas 10 varreduras para

refinamento do espectro.

4.4.4 Teste Bactericida

Para o teste bactericida e bacteriostatico foi preparado com o método de Kirby-Bauer,
onde foi utilizado o Nt-PAN estabilizados com e sem AgNPs e atividade antibacteriana foi
analisada pelo método de difusdao dgar Mueller-Hinton. O efeito bactericida foi feito contra as
bactérias: Staphylococcus aureus (gram-positiva — ATCC 6538), Escherichia coli (gram-
negativa — ATCC 25922).

As culturas bacterianas foram mantidas em uma estufa, e ativadas em um meio de
cultura, no caso, Luria Bertani (LB) s6lido e incubadas a 37 °C por 24 horas. Apoés ativagao,
as culturas foram diluidas em soro fisiologico até obterem a padronizagdo de 10® UFC/mL,
medida com a leitura de absor¢do em um espectrofotdmetro a um comprimento de onda de
590nm para Escherichia coli, ¢ 490 nm para Staphylococcus aureus. Na sequéncia, 1 mL de
cada bactéria foi adicionado em placas de Petri contendo cultura LB, e a analise foi conduzida
com triplicata para cada amostra, com e sem Nps de prata. O hipoclorito de sédio foi utilizado
como controle bactericida. O método de Kirby-Bauer: Difusdo com disco (disco-difusio)
(Norma M2-A8, National Committee For Clinical Laboratory Standards, 2002), ¢ um
método, fisico e refere-se a formacdo do halo inibitoério ou (antibiograma) (Cazalini et al.,
2017).

O método ¢ utilizado para avaliar a presenga de atividade antimicrobiana e ¢ uma
indicacdo de que o produto ativo migrou através a superficie de Agar e pode ser contabilizado
por medicdo do didmetro do halo. A medicdo ¢ comparativa ao halo controle. Assim o
resultado sera sensivel quando o raio for maior do que 3mm formado pela linhagem controle;

sera resistente quando for menor do que 3mm em relacdo ao controle. O microrganismo tera
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seu crescimento inibido em fungdo da concentracdo do antimicrobiano difundido (Li et al.,
2017). Esse método ¢ qualitativo, ou seja, permite classificar a amostra bacteriana em
suscetivel. Algumas substancias podem ter acdo bactericidas (matam as bactérias) se o raio
for maior do que 3mm do raio formado pela linhagem controle enquanto outras apenas
bacteriostaticas - raio for menor do que 3mm do raio formado pela linhagem controle ou seja,
inibem o crescimento das bactérias.

O teste de antibiograma foi feito com o Nt-PAN com AgNPs na presenga das E. coli e
S. aureus para verificar se ha agdo bactericida. Também foi feito o mesmo teste para o filtro

HEPA na presenca de S. Aureus.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Morfologia do Filtro HEPA, AgNPs e Nt-PAN com e sem prata.

5.1.1 Morfologia via MEV do Filtro HEPA

A morfologia do filtro HEPA foi apresentada via MEV na Figura 9(a) e (b). A Figura
9(a) apresenta um aumento de imagem de 41X, uma barra de comparagao de 200pum, emissao
de elétrons de 20kV, distancia de trabalho de 11,5mm, empregando elétrons secundérios. A
Figura 9(b) tem um aumento de imagem 691X, com uma barra de comparacao de 20um,
emissdo de elétrons de 20kV, distancia de trabalho de 12mm, também empregando elétrons
secundarios.

Pode ser visto na Figura 9(a) a presenca de platos. Estes platos estdo distribuidos pelo
Nt do Filtro HEPA, onde essas regides, as fibras do filtro HEPA estdo compactadas. Esses
platds vieram a partir do trabalho de Langmuir que propds um arranjo de cilindros paralelos
em uma configuragdo de colmeia. Ele simplificou o problema ao aproximar hexagonos por
circulos, descrevendo o fluxo por um cilindro coaxial. Langmuir alterou o perfil de
velocidade, assumindo uma velocidade maxima na parede externa do cilindro, e
desconsiderou efeitos inerciais, concentrando o gradiente de pressdao ao longo do eixo (x)
(Hutten, 2007).

A Figura 9(b) pode ser visto a dispersdo das fibras de forma aleatoria com o tamanho

das fibras de aproximadamente 20pm.

Figura

e P LRt

i

200pum - 41x NNUNRNY, -

Fonte: Autor (2023).
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5.1.2 Morfologia via MEV das AgNPs

A morfologia das AgNPs via MEV foi apresentada na Figura 10.

A Figura 10 apresenta um aumento de imagem de 50kX, uma barra de comparagao de
200nm, emissdo de elétrons de 20kV, distancia de trabalho de 10,5mm, empregando elétrons
secundarios. Pode ser visto nesta imagem a presenga de aglomerados que sdo dispersos

durante a preparagdo da solugdo para a eletrofiacdo com o uso do ultrassom de banho.

Figura 10. Morfologia AgNPs.
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Fonte: Autor (2023).

5.1.3 Morfologia via MEV do Nt-PAN com e sem AgNPs

A Figura 11 contém duas imagens de MEV, a Figura 11(a) com distancia de trabalho
de 9mm e (b) com distancia de trabalho de 13,5mm, na ampliacdo de 15kX e barra de
visualizagdo de 1um, empregando elétrons secundarios. Pode ser visto na estrutura das fibras
eletrofiadas 11(a) a presenga de granulos, denominados beads.

Pode ser observado que o Nt-PAN puro, na Figura 11(b), ndo contém a presenca de
beads, na regido analisada. J4 a Figura 11(a) h4 a formacdo de nanofibras eletrofiadas com
beads esté relacionada a diversos fatores estudados por Yarin (1993) e Entov e Hinch (1997).
Estes fatores incluem a viscosidade da solucdo, a densidade liquida de carga transportada pelo

jato eletrofiado e a tensao superficial da solugao.
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Figura 11. MEV Nt-PAN com e sem AgNPs.
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Fonte: Autor (2023).

Neste estudo, considera-se benéfica a presenca de beads, observados na formacao das
fibras de poliacrilonitrila (PAN) com as nanoparticulas de prata (AgNPs) por meio do
processo de eletrofiacdo. Esses beads sdo aceitos devido a sua capacidade de ampliar a area
superficial do material e reduzir os espacamentos entre as estruturas, o que contribui para a

eficacia do processo de filtragao.

5.2 EDX

5.2.1. EDX do Filtro HEPA

A Figura 12 contém a area analisada do filtro HEPA para a verificagdo dos elementos

constituintes.
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Figura 12. Area Anlisada do Filtro HEPA em EDX.
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O espectro resultante da analise por EDX da area selecionada estd apresentado na
Figura 13. O espectro do EDX revela a presenga de Ouro (Au) devido ao revestimento para O
MEYV. O Carbono (C) foi identificado, confirmando que o filtro analisado ¢ feito de polimero.
Também foi observada uma banda tUnica para Titdnio (Ti) e Oxigénio (O), indicando a

presenca de Dioxido de Titanio (TiOz2) no filtro HEPA.

Figura 13. Espectro da andlise de EDX do Filtro HEPA.

] clrum 1
20000 Spe

3 C
150007
100004
5000 o

3 L Au

] ' Au Au

0T T T T T e T T TR

0 05 1 15 2 25 3

Full Scale 21699 cis Cursor: 3.470 (268 cts) keV

Fonte: Autor (2023).

5.2.1. EDX do Nt-PAN com AgNPS

A Figura 14. Contém duas imagens da fibra de N-PAN com AgNPs a andlise foi

realizada via MEV e mapa de EDX, respectivamente. Na Figura 14 (a) pode ser observado a
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presencga de clusters provenientes da aglomeragdo das AgNPs. Ja na Figura 14 (b) pode ser
observado a dispersdao das AgNPs na forma de pontos amarelos no material eletrofiado. Pode

ser observado nesta imagem que a prata esta distribuida em toda a area analisada.

Figura 14. iserséo das AgNPs na fibra PAN.

Fonte: Autor (2023).

A Figura 15 contém o espectro resultante da andlise por EDXpode ser visto nesta
Figura as bandas correspondentes ao Carbono (C), proveniente da PAN, e de Prata (Ag). Isso
permite afirmar que o material obtido estava livre de quaisquer elementos contaminantes,

indicando sua pureza.

Figura 15. Espectro da analise por EDX do Nt-PAN com AgNPs.
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Fonte: Autor (2023).

Outro resultado disposto pela analise de EDX, foi a composi¢do quimica do material a

partir da porcentagem dos elementos constituintes. Conforme a Tabela 1.
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Tabela 1. Porcentagem em peso de C e Ag

Elemento Peso (%)
Carbono (C) 79,56
Prata (Ag) 20,44
Total 100

Fonte: Autor (2023).

Com os resultados da Tabela 1 ¢é possivel ver a porcentagem em peso de
aproximadamente 20% de Ag e 80% em C. A porcentagem de Ag ¢ observada na érea
analisada que pode ter ocorrido pouca dispersdo neste local de anélise, visto que, a solucao foi

feita com 10% p/p de Ag.

5.3 Composicao via FTIR

Os espectros FTIR das fibras PAN pura estabilizada PAN com AgNPs estdo ilustrados
na Figura 16. Observa-se que nas fibras de PAN puras eletrofiadas, houve o deslocamento da
banca em torno de 2939 cm! para 2927, que ¢ atribuido a vibra¢do de estiramento do grupo
metileno (-CH2). Essa banda ndo apareceu no espectro da amostra de PAN oxi com AgNPs
(Panapoy; Dankeaw; Ksapabutr, 2008).

A banda em 2244 ou 2245 cm’! corresponde ao modo de estiramento da nitrila (-CN).
A banda em 1450 cm™! é devido a vibragdo de flexdo do grupo metileno.(Panapoy; Dankeaw;
Ksapabutr, 2008) Houve o deslocamento da banda entre 1590 a 1595 ¢cm™!, onde na literatura
aparece em torno de 1580 cm-1, atribuida a vibracdo de ligagdes conjugadas das ligacdes
C=C/C=N (Oliveira Junior et al., 2017)

Houve toda evaporacao do solvente, que frequentemente apresenta um pico em torno
de 1700 cm™!, o qual pode ser atribuido a vibragdo de estiramento das ligagdes carbonila

(C=0) (Panapoy; Dankeaw; Ksapabutr, 2008).
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Figura 16. Espectros de FTIR das Amostras de Nt-PAN e PAN com AgNPs.
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Fonte: Autor (2023).
A descrigdo das bandas caracteristicas o espectro da PAN se encontra na Tabela 2.
Tabela 2. Bandas caracteristicas da PAN.
Banda cm! Descricao Referéncias
2927 Atribuida a alongamento C-H em CH2 (Panapoy; = Dankeaw;
Ksapabutr, 2008)
2244/2245 | Atribuida ao estiramento \C=N (Panapoy;  Dankeaw;

Ksapabutr, 2008)

1590/1595 | Atribuida a vibragdo de ligagdes conjugadas das | (Santos et al., 2017)
ligagdes C=C/C=N

1450 Atribuida a vibracao de flexdo do grupo metileno | (Panapoy;  Dankeaw;
Ksapabutr, 2008)
1370 Atribuida a alongamento \C-H em CH» (Devasia et al., 2006)

Fonte: Autor (2023).

5.4 Ensaio Antibiograma em presenca da bactéria E. coli e Staphylococcus aureus.

O estudo visou avaliar o halo inibitorio gerado por discos de ndo tecido impregnados

com nanoparticulas de prata contra Escherichia coli (E. coli) e Staphylococcus aureus (S.
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aureus). Os discos foram colocados sobre as culturas bacterianas em placas de agar Luria
Bertani. Apods 24 horas de incubagdo a 37°C, os raios dos halos de inibi¢do foram observados
e medidos. Cada experimento foi feito em triplicata para garantir a consisténcia dos
resultados.

A Figural7 contém como foram dispostos os 4 discos para andlise na presenga das
bactérias S. aureus ¢ E. coli. O disco 1 € do Nt-PAN estabilizado, o disco 2 é o Nt-PAN com
AgNPs, o disco 3 ¢ o filtro HEPA ¢ o controle positivo com hipoclorito de sédio.

Fonte: Autor (2023).

A Figura 18 contém o teste de antibiograma em triplicata (A, B e C) dos discos (1),

(2), (3) e (4) na presenca da bactéria S. aureus.



Figura 18. Antibiograma

para S. aureus.

Fonte: Autor (2023).
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As medidas dos halos de inibi¢@o para a bactéria S. aureus foi apresentado na tabela 3

Tabela 3. Medicao dos halos de inibicdo para S.aureus.

A B C Raio médio (mm)
Disco 1 (raio em mm) 0,0 0,0 0,0 0,0
Disco 2 (raio em mm) 6,50 6,20 6,80 6,50
Disco 3 (raio em mm) 0,0 0,0 0,0 0,0
Disco 4 (raio em mm) 4,15 4,00 4,30 4,15

Fonte: Autor (2023).

Os resultados apresentados na tabela demonstram que o disco como Nt-PAN puro nao

houve formagdo de halo assim como ocorreu com o disco do filtro HEPA, o que explica que

para esse teste ndo houve a capacidade de inibir o crescimento de S. aureus. Ja o disco com

Nt-PAN com AgNPs houve formagdo de halo de 6,5mm para S. Aureus, afirmando sua

capacidade bactericida. Também houve halo de inibigdo para o controle positivo.

A Figura 19 contém o teste de antibiograma em triplicata (A, B e C) dos discos (1),

(2), (3) e (4) na presenca da bactéria E. coli.



As medidas dos halos de inibi¢@o para a bactéria E. coli foi apresentado na tabela 3

Tabela 4. Medicao dos halos de inibicdo para E. coli

Fonte: Autor (2023).

A B C Raio médio
Disco 1 (raio em mm) 0,0 0,0 0,0 0,0
Disco 2 (raio em mm) 4,55 3,50 4,60 4,22
Disco 3 (raio em mm) 0,0 0,0 0,0 0,0
Disco 4 (raio em mm) 4,10 4,00 4,20 4,10

Os resultados mostram que o disco com o Nt-PAN e o filtro HEPA ndo apresentaram
halo de inibi¢do, o que explica que para esse teste ndo houve a capacidade de inibir o

crescimento de E. coli. Porém, houve halo de inibi¢do para o Nt-PAN com AgNPs (4,22mm)

e para o controle positivo.

Fonte: Autor (2023).
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6 CONCLUSAO

Em conclusdo, este estudo destaca a eficacia dos filtros HEPA na retengdo de
particulas atmosféricas, embora apresentem desafios na barreira contra bactérias de dimensodes
reduzidas. A abordagem inovadora de incorporar um invélucro de nanocompdsito de fibras de
PAN impregnadas com nanoparticulas de prata, produzido por eletrofiacdo, mostrou-se
promissora. Esse invélucro ndo apenas simplifica a manuten¢ao dos filtros HEPA, estendendo
seu ciclo de utilizacdo com uma solucao de baixo custo e substituivel, mas também adiciona
propriedades bactericidas, proporcionando uma camada adicional de prote¢do aos usuarios de
aparelhos eletrodomésticos.

O processo de eletrofiacdo, utilizando a dispersio de PAN em DMF com e sem
nanoparticulas de prata, resultou em fibras com diametro médio de 0,3um, e a presenga
confirmada de prata nas amostras com aproximadamente 20% em massa. A caracterizacao
abrangente, incluindo MEV, FTIR, EDX, e o estudo de halos, demonstrou o potencial
promissor do invélucro de Nt-PAN com prata como uma barreira eficaz, apresentando halos
significativos de 6,5mm para E. coli e 4,22mm para S. aureus, em conformidade com as
normas bactericidas.

O Filtro HEPA nao apresentou halo de inibigdo para S. aureus, o que confirma a
importancia do invélucro bactericida.

Esses resultados sugerem nao apenas uma melhoria na eficacia de retengdo bacteriana,
mas também abrem perspectivas para aprimorar a tecnologia de filtros HEPA, tornando-os
mais adaptaveis e eficientes na purificagdo do ar. A introdugdo de propriedades bactericidas
oferece uma camada adicional de protecdo, contribuindo para ambientes mais seguros e

saudaveis, especialmente em contextos em que a qualidade do ar € crucial.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se como trabalhos futuros:

Avaliagdo do Nanocomposito de Fibra de PAN com a incorporagdo das AgNPs para agdo

antiviral e antifiingica.

Andlise da dispersao das AgNPs via ultrassom de ponteira na solugdo de PAN/DMF para

eletrofiagao.
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