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Molhabilidade de Nao Tecido Eletrofiado
Contendo Nanoparticulas de Prata para
Uso em Filtros

Yoshio M. IA\I Shimada, Daniele C. Silva; Gabriel C.
Bustamante, Angela A. Vieira, Erika P Goncgalves & Lucia
Vieira

Sabe-se que hospitais podem ser ambientes endémicos onde a coinfec¢do por virus
e bactérias pode ocorrer. O uso de novos materiais ¢ métodos de processamento para
fabricar filtros ou mascaras ocorrem devido a sua ampla aplicacdo. Para este estudo,
um sistema de eletrofiacdo foi usado para fabricar ndo tecidos baseados em fibras de
poliacrilonitrila (PAN), com e sem a adigdo de nanoparticulas de prata (Ag). Apos a
producdo, as amostras receberam um tratamento térmico em atmosfera de nitrogénio,
a fim de reduzir o efeito eletrostatico. Os materiais foram avaliados em termos de
molhabilidade pela medicao de angulo de contato. Para a andlise da morfologia das
fibras, foram usadas microscopia eletronica de varredura e transmiss@o. Os testes
de molhabilidade mostraram que o PAN+Ag possui caracteristicas hidrofobicas, de
acordo com as recomendagdes para filtros de protegdo pessoal sendo capaz de reter
goticulas e aerossois.
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Nowadays, it is known that hospitals can be endemic environments where co-
infection by viruses and bacteria can occur. The use of new materials and processing
methods to manufacture filters or masks is due to their wide application. For this
study, an electrospinning system was used to manufacture nonwovens based on
polyacrylonitrile fibers (PAN), with and without the addition of silver nanoparticles
(Ag). After production, the samples received a heat treatment in a nitrogen atmosphere
to reduce the electrostatic effect. The materials were evaluated in terms of wettability
by measuring the contact angle. Scanning and transmission electron microscopy were
used to analyze fiber morphology. The wettability tests showed that PAN+Ag has
hydrophobic characteristics, in accordance with the recommendations for personal
protection filters, being able to retain droplets and aerosols.
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Introducéo

O uso de filtros de ar, especialmente em ambientes
fechados como Onibus, metrds, trens e avides, continua
sendo uma forma de reduzir a contaminagdo vira.'most
personal protective equipments (PPE Mascaras de
protecao e a manutencao de cuidados bésicos de higiene
sd0 necessarios, mesmo apos o relaxamento das medidas
de isolamento enquanto o risco de contaminagdo
persistir.>(TB O Staphylococcus aureus & a bactéria
Gram-positiva comum em ambientes hospitalares e
sdo comumente encontradas nas narinas em humanos
e podem entrar no sistema circulatério através de uma
ruptura epitelial. A Osteomielite ¢ um tipo de infeccao
cruzada e proveniente de contaminagdo de dispositivos
médicos pelo S. aureus, podendo causar infecgdes
cronicas de feridas, endocardite e periodontite.?

Os respiradores possuem filtros eficientes para
reduzir a exposi¢do respiratéoria de profissionais a
contaminantes quimicos ou bioldgicos encontrados no
ambiente de trabalho. Intimeros tipos de respiradores
estdo disponiveis, de acordo com o risco e a atividade.
Respiradores descartaveis sdo de curta duragdo, com
uma pega semifacial filtrante. Respiradores reutilizaveis
com filtros substituiveis especiais geralmente sdo mais
duraveis ¢ de baixa manutengdo.? (TB Conforme descrito
pelos Centros de Controle e Prevencdo de Doencgas (CDC),
mascaras protetoras ndo profissionais podem ser feitas a
maéo, com tecidos de algoddo, e podem ser usadas para
cobrir o nariz e a boca em espagos publicos e ambientes
fechados.* Mascaras cirtrgicas feitas de material nao
tecido, disponiveis para uso médico, devem ter uma
camada filtrante que garanta sua eficécia na filtragem de
microrganismos ¢ retencdo de goticulas. No Brasil, tais
mascaras devem ser testadas e aprovadas de acordo com
a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT
NBR 15052:2004).° Estudos t€ém mostrado que o uso
adequado de mascaras de protecdo pode ajudar a prevenir
a transmissdo de doencgas respiratérias por particulas
liberadas durante tosses ¢ espirros. Embora mascaras que
ndo estejam em conformidade com as regulamentacdes,
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ou que sejam fabricadas a mao, ndo sejam tao eficazes
quanto mascaras cirurgicas ou respiradores N95. Elas
podem capturar particulas e virus transportados pelo ar,
reduzindo consequentemente o risco de contaminagao
de pessoas proximas.?

Dentro desse contexto, o estudo da molhabilidade ¢
necessario para entender os mecanismos de retencdo de
particulas liberadas pela boca e nariz, como explicado
na literatura.* Quando uma goticula ¢ depositada em
uma superficie, ela produz uma curvatura com angulo de
contato que diminui quando a aumenta a molhabilidade da
superficie.® De acordo com angulo de contato os materiais
podem ser subdivididos em hidrofébicos, altos valores
de angulo de contato, e hidrofilicos, baixos valores de
angulo de contato.® A molhabilidade esta relacionada as
propriedades da superficie, a energia livre superficial, a
tensdo superficial e ao dngulo de contato. As interagdes de
molhabilidade de materiais sdo um processo fundamental
que governam a deposi¢do, propagagdo e evaporagao de
goticulas transportadas pelo ar.’

A cletrofiagdo ¢ uma técnica versatil que permite
a produgdo de fibras ultrafinas. Esse processo ¢
amplamente utilizado em diferentes campos, como
medicina regenerativa, entrega de medicamentos e
tecnologias de membranas.! most personal protective
equipments (PPE O termo “cletroficdo” comegou
a ser utilizado a partir dos anos 90, a origem da
técnica de fabricagdo de nano ou microfibras através
da aplicagdo de forga eletrostatica remonta ao século
XIX.® O fenémeno foi observado por Rayleigh ¢ foi e
confirmado por meio de experimentos conduzidos por
Cooley e Morton, os quais descreveram um método
para aplicar altas voltagens visando a producao de fios
finos. Em um estagio posterior, Zeleny desenvolveu
um modelo matematico para explicar o comportamento
das solugdes quando submetidas a um campo elétrico
externo. Durante a eletrofiacdo, um campo elétrico ¢
aplicado a solug@o polimérica, resultando na formagao
de um cone na ponta da agulha da seringa. Esse
fenomeno foi observado por Taylor, contribuiu com
modelagens matematicas que abordavam o processo de
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distorcdo e alongamento da gota de solucdo precursora
formada na ponta de uma agulha ou capilar, adotando
uma configuracdo caracteristica de um cone, conhecido
atualmente por Cone de Taylor. Esse formato ocorre
devido a presenga de forgas eletrostaticas.” Conforme
a voltagem aumenta, uma gota ¢ liberada da agulha e
comeca a se estender devido a repulsdo elétrica das
cargas semelhantes. A evaporacdo do solvente no ar
converte a gota em um jato continuo que forma fibras
finas. Um substrato coletor, geralmente colocado a
uma distancia fixa da agulha, é utilizado para coletar
as fibras e formar um material ndo tecido. As fibras
resultantes da eletrofiacdo possuem um diametro que
varia de micro a nandmetros, e suas propriedades
podem ser ajustadas através da selegdo de materiais
e parametros do processo.! O uso de nanoparticulas
de prata (AgNPs) ¢é interessante para a obtencdo de
propriedades antimicrobianas nas fibras, o que ¢
relevante para a fabricagdo de mascaras cirargicas.'”

As nanoparticulas de prata tém propriedades
antimicrobianas e bactericidas bem conhecidas, o
que as torna uma opg¢do atraente para a introducdo
em tecidos para uso médico.!! As AgNPs exercem
atividade antimicrobiana através da liberagdo de ions
de prata, que podem adentrar as membranas celulares
de microrganismos. Uma vez dentro da célula, os
ions de prata podem danificar o DNA bacteriano,
inibir a replicagdo do DNA e interferir nos processos
metabdlicos, levando a morte celular.'” Devido a
essa atividade antimicrobiana, as AgNPs tém sido
incorporadas em diversos materiais, como hidrogéis,
polimeros, cerdmicas e téxteis.' A incorporagdo
de AgNPs em mascaras cirirgicas pode aumentar
sua eficacia em termos de reducdo da disseminagdo
bacteriana e viral, como foi visto em mascaras N95
com AgNPs incorporadas.'>!*No entanto, ¢ importante
considerar a toxicidade das nanoparticulas de prata para
garantir a seguran¢a dos produtos destinados ao uso
humano. Assim, a liberagdo controlada de ions de prata
¢ um fator crucial para evitar problemas de toxicidade,
como discutido em outra revisdo.'
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Materiais e Métodos

A solugdo para producdo ndo tecido foi preparada
utilizando uma propor¢do de 6% do soluto PAN
(poliacrilonitrila, (C,H,N)n, QuinLab, Jacarei,SP,Brasil).
Para isso, foi utilizado 3,54 mg de PAN que foram
misturados com 5 mL de solvente DMF (N,N-
dimetilformamida, (CH,),NCH, Sigma-Aldrich-,Sdo
Paulo, SPBrasil). A mistura foi aquecida durante 1,5
h em placa de aquecimento a 40°C, sob agitagcdo. Apds
esse periodo, a mistura foi armazenada em frasco de
vidro ambar, rotulado e refrigerado a 4°C por 12 horas.
O procedimento foi baseado na técnica descrita por
Ramakrishna et al.'? Posteriormente, uma massa de 0,025
g de nanoparticulas de Ag foi adicionada a solugao base,
seguida de ultrassom por 40 min. A solugdo estava pronta
para ser usada no processo de eletrofiagdo. A solugdo foi
transferida para uma seringa e bombeada a uma taxa de 2
mL/h, com distancia de 110 mm entre a ponta da agulha
e a placa receptora de fibra. A tensdo utilizada foi de 12
kV e diametro de seringa de 9,9mm. Apos a conclusdo
do processo de eletrofiagdo, as fibras foram retiradas
¢ aquecidas em forno (modelo 18000, EDGCON,
SolidSteel, Sdo Paulo, Brasil) a 235 °C, utilizando rampa
de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera de nitrogénio.

Numa segunda etapa de aquecimento para oxidar a
amostra para tornd-la menos eletrostatica, essa foi aquecida
a 950°C a uma taxa de 5°C/min. As amostras foram
cortadas em discos de 5 mm de didmetro e acondicionadas
em sacos estéreis e herméticos para evitar contato com a
atmosfera ambiente até a realizacao dos testes.

O sistema de eletrofiacdo foi usado para produzir
amostras denao tecido baseado emfibras de poliacrilonitrila
(PAN), com e sem a adi¢do de nanoparticulas de prata
(Ag). Para concluir, as amostras foram submetidas a
tratamento térmico em atmosfera de nitrogénio para
reduzir o efeito eletrostatico. O sistema ¢ composto por
uma bomba de seringa ReoTerm, Sdo Paulo Brasil, agulha,
fonte de alta poténcia (15KV) METTLER TOLEDO, Sao
Paulo, Brasil, coletor e desumidificador, Thermomatic,
Sao Paulo, Brasil, conforme mostra a Figura 1.
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Figura 1. Sistema para o preparo de eletrofiagdo.

O procedimento de ajuste para o processo de eletrofiagdo
estd apresentado na Figura 2 a seguir, e ¢ iniciado com a
preparacdo das amostras e atribuigdo de parametros.

Procedimento de Eletrofiagéo

Capela Seringa e Agulha Coletor Distincia entre a ponta  Fonte de poténcia
da agulha e o coletor

+ 1.Primeiro se deve « L.Limpar bem a « 1.Cobrir a placa de « 1Medir a distincia ~ * Ligar a bomba de
preparar a Capela de seringa para que niio cobre com papel entre a ponta da seringa.  Conferir o
laboratério, na qual exista resquicios de aluminio, lembrando agulha e a placa. didmetro ~ intemo  da
deve possuir uma solugdio por fora do de deixar a parte * 2.Colocar a Garra seringa a ser ufilizado
temperatura entre seu embolo e fosca do papel em jacaré positiva na e atribuir 0 mesmo na
(20~22°C) ¢ supericie. contato direto com a agulha ¢ a Garra bomba. Atribuir a taxa

humidade entre « 2 Verificar sea placa de cobre. Deve-  jacaré negativa na de eletrofiago.
(30~3296).A agulha niio st se cuidar para que a placa de cobre. * Ligar a fonte de
humidade acima de entupida e coloca-la placa de cobreesta  + 3.Colocar a Garra energia-  atribuir  a

tensto necessiria para
0 processo.

« Lembrar de desligar a
fonte de energia a0
manusear  qualquer
equipamento dentro da

+ 4.Colocar a seringa capela. Essa medida ¢
na Bomba de seringa crucial para evitar
(Pump). quaisquer  riscos &

satde.

40% pode prejudicar
o rendimento do
processos

na seringa. jacaré referente 3
+ 3.Refirar 0 ar da terra em um parafiuso
seringa comprimindo  lixa 400. proprio “indicado
levemente o embolo terma”
apontando sempre
para cima a agulha.

sem oxidagées, se
necessrio lixar com

Figura 2. Procedimento de eletrofiago.

As amostras foram avaliadas quanto a morfologia e a
molhabilidade. A morfologia foi avaliada via microscopia
eletronica de varredura e transmissdo. A molhabilidade
via medi¢ao de angulo de contato e energia de superficie.
A relagdo entre a variagao do angulo de contato ¢ a tensdo
interfacial é descrita pela equacdo de Young-Laplace.'®
Essa equacdo relaciona a diferenca de pressao entre dois
lados de uma interface curva liquido-gas com a tensdo
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interfacial e a curvatura da interface. A variagdo do
angulo de contato ¢ um aspecto da curvatura da interface,
também da porosidade do substrato.'” A equacdo de Young-
Laplace ¢ dada por: AP = % Onde: AP ¢ a diferenga de
pressdo através da interface curva, y ¢ a tensdo interfacial
entre o liquido e o gas, R ¢é o raio de curvatura da interface.
A variacdo do angulo de contato (A8) ocorre quando
um liquido entra em contato com uma superficie solida
curvada. Esse angulo de contato ¢ a medida da inclinagdo
da interface liquido-solido na posigdo de equilibrio. A
medida que a curvatura da superficie muda, o angulo de
contato também pode mudar. Isso afeta a curvatura da
interface liquido-gas e, por sua vez, a pressdo do liquido
na interface. Portanto, a variacdo do angulo de contato
influencia a diferenga de pressdo através da interface,
que ¢ diretamente proporcional a tensdo interfacial.!’

Resultados e Discussdo

A Figura 4 contém 2 fotografias e 5 micrografias
das amostras de PAN eletrofiadas e oxidadas usadas
para as medi¢des do angulo de contato. A Figura 4
(a)-(b) mostra micrografias eletronicas de varredura
das fibras PAN puras, em diferentes ampliagdes. A
Figura 4 (c)-(d) mostra micrografias SEM das fibras
PAN+Ag, com didmetro médio abaixo de 1 pum. As
fibras analisadas sdo homogéneas, com morfologia
lisa e sem grumos ou pérolas na fibra. A Figura 4 (e)
contém uma micrografia eletronica de transmissdo
das fibras PAN+Ag, onde a analise EDX confirmou a
presenca de nanoparticulas Ag decorando as fibras de
PAN. A presenca de nanoparticulas ¢ bem evidenciada
pela técnica de microscopia eletronica de transmissdo
conforme mostrado previamente.'* As nanoparticulas
de prata sdo consolidadas como agentes bactericidas em
varios artigos na literatura,!-1%181

A medi¢ao do angulo de contato foi utilizada para
avaliar a molhabilidade do material, um angulo de
contato menor indica maior molhabilidade. A Figura 4
contém trés fotografias de uma gota de 4gua no substrato
ndo tecido da amostra PAN+Ag. Pode-se observar que o
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angulo de contato diminuiu entre as Figuras 4 (a) e 4 (c),
refletindo a reducdo da hidrofobicidade e aumento da
molhabilidade. O teste foi realizado durante 5 minutos
entre a gota fotografada na Figura 4(a) e a Figura 4(c).
Pode ser observado que a impermeabilidade foi mantida
apos 5 de teste. A analise foi repetida trés vezes e a
média foi mantida.

Figura 3. Fotografias e micrografias eletronicas de varredura das
amostras de PAN oxidada (ab) e PAN+Ag oxidada (cd). (e) Micrografia
eletronica de transmissdo da amostra oxidada de PAN+Ag.

Para a interpretacao das imagens, foi utilizado o software
do gonidmetro Kriiss DSA 10, gerando uma Tabela com os
resultados do angulo de contato e da tensdo interfacial (IFT,
dados em mN/m). A Tabela 1 mostra os resultados para uma
amostra PAN+Ag, onde pode ser observada a variagdo do angulo
de contato com a tensdo interfacial. O angulo de contato ¢ uma
importante técnica para avaliar a permeabilidede de liquidos em
fungdo da molhabilidade.®® A hidrofobicidade considerada em
angulo superior a 90 graus.*'** Assim, os tecidos produzidos
com prata passam a ser hidrofilicos ap6s 5 minutos.

Figura 4. Fotografias gota de 4gua no substrato ndo tecido da amostra
PAN+Ag
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Tabela 1. Angulo de contato e tensdo interfacial do PAN+Ag oxidado,
obtidos por meio de goniémetro.

1 126.50 10.37

2 95.50 32.69

3 82.00 57.79

Average 101.33 33.61

Standart Deviation 16.78 16.11
Conclusdo

O material PAN+Ag contém caracteristicas de
baixa molhabilidade desejaveis para uso como filtro
em mascaras de protegdo pessoal. A incorporagdo de
nanoparticulas de prata em materiais para mascaras
cirtrgicas pode contribuir para a redugdo da disseminagao
bacteriana, proporcionando uma ferramenta adicional
para combater a propagagdo de infecgdes.
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