(]
=]
[%2]
o
c
@
=
]
]
Q
©
Q
=
c
©
[%2]
o
]
c
[}
e
8]
Q0

(]
=]
@©
=
[©)
=
wn)
o
[¢}]
@
o
©
>
£
(]
e
o
O
L2
©
=
[¢]
+—
©
€

ao com aca

Funcionaliza¢

Ana Francisca Monteiro Ferreira

UMinho | 2021

Universidade do Minho
Escola de Engenharia

Ana Francisca Monteiro Ferreira
Funcionalizagdo com acabamentos

antibacterianos de materiais com elevada
elasticidade

Dezembro de 2021






7N\
\_/

Il\

Universidade do Minho
Escola de Engenharia

Ana Francisca Monteiro Ferreira

Funcionalizagcdo com acabamentos
antlb_agterlanos de materiais com elevada
elasticidade

Dissertacdo de Mestrado
Mestrado Integrado em Engenharia Téxtil

Trabalho efetuado sob orientacéo de

Professora Doutora Graga Maria Barbosa Soares
Doutora Isabel Maria Dias Cabral

Dezembro de 2021



DIREITOS DE AUTOR E CONDIGOES DE UTILIZAGAO DO TRABALHO POR TERCEIROS

Este é um trabalho académico que pode ser utilizado por terceiros desde que respeitadas as regras e

boas praticas internacionalmente aceites, no que concerne aos direitos de autor e direitos conexos.
Assim, o presente trabalho pode ser utilizado nos termos previstos na licenca abaixo indicada.
Caso o utilizador necessite de permissao para poder fazer um uso do trabalho em condicdes ndo previstas

no licenciamento indicado, devera contactar o autor, através do RepositoriUM da Universidade do Minho.

Licenca concedida aos utilizadores deste trabalho

Atribuicao
CCBY

https://creativecommons.org/licenses/by/4.0



file:///C:/Users/franc/Downloads/abaixo
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/

“O amor... tudo sofre, tudo cré, tudo espera, tudo suporta.”

1 CORINTIOS 13:7

A minha mée Angela (in memoriam)...

... a quem dedico fodas as minhas conquistas, por me ter dado o melhor exemplo de
forca e resifiéncia e por me ter mostrado que o amor é a resposta.



AGRADECIMENTOS

No final deste ciclo ¢, para mim, importante deixar um sincero agradecimento a todas as pessoas que

se cruzaram no meu caminho e possibilitaram a concretizacao desta dissertacao.

Ao Professor Doutor Pedro Souto (/7 memoriam), por me ter proposto este tema e ter confiado em mim

para a realizacao deste trabalho, a quem também o dedico.

As minhas orientadoras, a Professora Doutora Graca Soares e a Doutora Isabel Cabral, nao s6 por terem
aceitado este projeto, mas também pelo incansavel acompanhamento, pela excelente orientacédo e

esclarecimento de duvidas.

As empresas que apoiaram a investigacdo, & NASTROTEX- Industria de Passamanarias (Portugal) pelo
fornecimento dos elasticos e a RUDOLF — Produtos Quimicos, S.A (Portugal) e a AQUITEX — Acabamentos
Quimicos Téxteis, S.A (Portugal) por, gentiimente, me terem facultado os produtos antibacterianos

utilizados neste estudo.

Ao Doutor Jorge Padrao, pelo constante apoio na realizacao do meu trabalho, especialmente nos ensaios
de avaliacado antimicrobiana, pelos ensinamentos partilhados, pela paciéncia e pelo tempo disponibilizado
para me acompanhar. Ao Rui Fernandes, pela preocupacao e por ter estado sempre presente. Agradeco
também a todas as pessoas que trabalham no Centro de Ciéncia e Tecnologia Téxtil e me ajudaram ao

longo deste tempo.

Ao Engenheiro Joaquim Jorge, pela prestavel ajuda na execucdo dos ensaios fisicos e por todas as
duvidas esclarecidas. A Anabela e & Sonia, técnicas do Laboratério de Quimica Ensino, por todo o auxilio

prestado.

A Barbara, & Catarina, a Catia, a Clara e a Inés pela motivacdo e partilha de conhecimentos, por me

terem incentivado e, sobretudo, pela amizade.

A Marcela e ao Z&, por me terem acompanhado, pelos conhecimentos e por toda a ajuda prestada ao

longo deste ciclo académico.

Por fim, agradeco & minha familia. Ao meu pai. A minha madrinha. A minha avo. Ao meu namorado. Ao
meu padrinho, a minha tia Nela e a minha prima Barbara. Por me amarem, nunca me deixarem cair e

serem presentes todos os dias da minha vida.

Um obrigado imensuravel a todos!



DECLARAGAO DE INTEGRIDADE

Declaro ter atuado com integridade na elaboracédo do presente trabalho académico e confirmo que nao
recorri a pratica de plagio nem a qualquer forma de utilizacdo indevida ou falsificacao de informacdes ou
resultados em nenhuma das etapas conducente a sua elaboracao.

Mais declaro que conheco e que respeitei o Codigo de Conduta Etica da Universidade do Minho.

Ara. Faanasca Henkeieo  Tewaeiac



FUNCIONALIZACAO COM ACABAMENTOS ANTIBACTERIANOS DE MATERIAIS COM ELEVADA
ELASTICIDADE

RESUMO

A utilizacao de materiais téxteis com propriedades antimicrobianas tem vindo a assumir cada vez mais
importancia dada a sua suscetibilidade ao desenvolvimento microbiano. Este pode evidenciar-se nas
fibras através de maus odores, descoloracao, perda de propriedades mecanicas e, ainda, a reducao do
tempo de vida util do artigo. Assim, esta dissertacado centrou-se no estudo da funcionalizacao, com dois
produtos de acabamento antibacteriano, de materiais de elevada elasticidade. Os materiais elasticos
analisados foram funcionalizados por processos de esgotamento e impregnacao, com o antibacteriano
de sais inorganicos, dioxido de titanio, cloreto de prata e surfactantes, RUCO-BAC AGP, e o antimicrobiano
silano quaternario derivado de extrato natural de coco, FRESH EF 4850. A superficie dos materiais

funcionalizados foi avaliada por MEV, onde se comprovou a incorporacdo nao uniforme dos acabamentos.

Analisou-se a atividade antimicrobiana dos materiais funcionalizados com ambos os produtos, pelo
método AATCC 100 - TM 100, contra Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa e o bacteriéfago
MS2. Estes ensaios demonstraram que, amostras com RUCO-BAC AGP, aplicado por esgotamento numa
concentracao de 0,5 % (p/p) e por impregnacao numa concentracao de 5 g/L mostraram apenas
atividade antibacteriana, com reducéo do crescimento das bactérias testadas > 99,99 %. No entanto,
amostras impregnadas com FRESH EF 4850 numa concentracdo de 10 g/L demonstraram atividade
antimicrobiana, com reducao dos microrganismos >99,9999 %. A durabilidade do efeito antimicrobiano
foi avaliada considerando o ensaio da solidez a lavagem, constatando-se que os elasticos impregnados

com 10 g/L de FRESH EF 4850 mantinham a atividade antimicrobiana ao longo de 20 ciclos de lavagem.

As propriedades elasticas, estabilidade dimensional, resisténcia a forca maxima e alongamento a rutura
e recuperacdo da elasticidade também foram avaliadas, uma vez que é importante que os elasticos,
funcionalizados e ao longo das lavagens, mantenham as suas propriedades mecanicas. Sendo assim, 0s
ensaios da estabilidade dimensional permitiram notar ligeiras diferencas apos 50 lavagens. Por outro
lado, as amostras tratadas exibiram bom desempenho no que dizia respeito a resisténcia a tracao,
nomeadamente na recuperacao da forca maxima e alongamento a rutura e a recuperacdo da

elasticidade.

Palavras-chave: Atividade antimicrobiana, durabilidade de efeito, elasticidade, FRESH EF 4850, RUCO-
BAC AGP.
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FUNCTIONALIZATION OF HIGHLY ELASTIC MATERIALS WITH ANTIBACTERIAL FINISHING

ABSTRACT

The use of textile materials with antimicrobial properties has become increasingly important since textile
materials are susceptible to microbial development. This can become evident in the fibers through bad
odor, discoloration, loss of mechanical properties and the reduction of the article's lifetime. Thus, this
dissertation focused on the study of the functionalization, with two antibacterial finishing products, of high
elasticity materials. The elastic materials analyzed were functionalized by padding and exhaustion
methods, with the antibacterial of inorganic salts, titanium dioxide, silver chloride and surfactants, RUCO-
BAC AGP, and the antimicrobial quaternary silane derived from natural coconut extract, FRESH EF 4850.
The surface of the functionalized materials was evaluated by SEM, where non-uniform incorporation of

the finishes was proven.

The antimicrobial activity of the materials functionalized with both products was analyzed by the AATCC
100 - TM 100 method against Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa and bacteriophage
MS2. These assays showed that, samples with RUCO-BAC AGP, applied by exhaustion method at a
concentration of 0.5 % (w/w) and by padding process at a concentration of 5 g/L showed only
antibacterial activity, with growth reduction of the tested bacteria >99.99 %. However, samples
impregnated with FRESH EF 4850 at a concentration of 10 g/L showed antimicrobial activity, with
reduction of microorganisms >99.9999 %. The durability of the antimicrobial effect was evaluated
considering the washing fastness test, and it was found that elastics impregnated with 10 g/L of FRESH

EF 4850 maintained the antimicrobial activity over 20 wash cycles.

The elastic properties, dimensional stability, breaking strength and elongation and recovery of elasticity
were also evaluated, since it is important that the elastics, functionalized and throughout the washes,
maintain their mechanical properties. Therefore, the dimensional stability tests showed slight differences
after 50 washes. On the other hand, the treated samples showed good performance in terms of tensile

strength, namely in the breaking strength and elongation and recovery of elasticity.

Keywords: Antimicrobial activity, effect durability, elasticity, FRESH EF 4850, RUCO-BAC AGP.
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1. INTRODUCAO

O presente trabalho surge no ambito da Dissertacao de Mestrado cujo tema é “Funcionalizacdo com
acabamentos antibacterianos de materiais com elevada elasticidade”. Neste capitulo, sdo evidenciados
0 enquadramento e os objetivos principais da investigacao e, ainda, séo indicadas as metodologias

adotadas para a mesma. No final, é apresentada uma breve descricao da estrutura do documento.

1.1. Enquadramento

A incessante evolucdo da industria téxtil, sustentada pelas necessidades do mercado, tem vindo a
aumentar o investimento em materiais inovadores e de alta qualidade, com vista a adaptar-se as
diferentes realidades e problemas que surgem (Ventura et al., 2011). Neste contexto, ha um crescente
desenvolvimento ao nivel da funcionalizacdo de téxteis em prol da potencializacdo da seguranca e

durabilidade de efeitos, bem como da facilitacdo de cuidados de higienizacao (Windler et al., 2013).

O investimento em materiais mais eficientes e inteligentes, que satisfacam determinadas caréncias, é
uma opcao cada vez mais praticavel, nomeadamente, em relacao aos téxteis funcionais. Estes, apesar
de nao terem como foco principal a componente estética, visam o seu desempenho e carateristicas
funcionais, considerando sempre o aspeto, o toque e o conforto dos mesmos (Pan & Sun, 2011).
Consequentemente, segundo Afonso (2009) os téxteis funcionais podem dividir-se em trés diferentes
grupos conforme o seu objetivo, podendo apresentar propriedades de: valorizacao estética e conforto
(antiodor, fotocromico, amaciador), de protecdo (antimicrobiano, repeléncia a insetos, ignifugo,

impermeavel) ou de facil cuidado (antinddoa, antiborboto, antivinco, antifeltragem).

E nestas circunstancias que a funcionalizacdo de materiais téxteis com acabamentos antibacterianos se
torna imprescindivel, mostrando-se como uma aliciante solucdo para o facto de o ser humano estar
permanentemente em contacto com microrganismos prejudiciais para a saude. Isto, porque, para além
de existirem na agua, solo e alimentos, também estao presentes nos téxteis que estao em contacto direto
com a pele. Por sua vez, os materiais téxteis constituem um meio que contribui para a rapida proliferacao
dos micrdébios, pois permitem a sua retencao por funcionarem, também, como fontes de alimentacao.
Portanto, téxteis para desporto, meios hospitalares, calcado, protecao ou lar sao considerados como
ideais para o crescimento microbiano, uma vez que reunem todas as condicdes de humidade,

temperatura, nutrientes e tempo de exposicao para a reproducao dos mesmos (Borkow & Gabbay, 2008).



Os principais microrganismos presentes em téxteis sdo: virus, bactérias e fungos. Os virus sao
organismos muito pequenos, com diametro normalmente inferior a 200 nm, denominados por parasitas
intracelulares obrigatorios, uma vez que nao possuem metabolismo proprio nem uma célula e
reproduzem-se no interior de um hospedeiro. Evoluem com o passar do tempo e podem infetar qualquer
ser vivo, desde unicelulares, como bactérias, até pluricelulares, como humanos (Wessner, 2010). As
bactérias, sdo organismos unicelulares, por possuirem apenas uma célula, e procariontes, por ndo terem
um nucleo definido. Desenvolvem-se rapidamente em ambientes humidos e quentes e reproduzem-se
por divisdo binaria, em que uma bactéria se divide em duas. Maioritariamente dividem-se entre Gram-
positivas ou Gram-negativas, conforme a presenca de uma ou duas membranas celulares,
respetivamente (Soutinho, 2006; Vieira, 2006). Os fungos sado organismos eucaridticos, como as
leveduras (unicelulares) e fungos filamentosos (multicelulares). A sua taxa de crescimento é baixa e,
apesar de ndo causarem infecdes com grande frequéncia, quando acontece, a severidade é elevada,

podendo afetar o cabelo, pele e unhas (Scacchetti, 2017; Soutinho, 2006).

Por estes motivos, a microbiologia em conjunto com a industria téxtil, tem vindo a estudar cada vez mais
agentes com propriedades protetoras contra virus, bactérias e fungos. No entanto, podem ser
denominados como agentes antimicrobianos no caso de conferirem resisténcia contra qualquer tipo de
microrganismo (Mittal & Bahners, 2017). Os estudos tém também como foco a incorporacao desses
agentes nos substratos, por forma a contornar modificacdes estéticas e problemas relacionados com a
saude e higiene do utilizador. Pois, nao s6 podem provocar a transmissao de doencas infeciosas, mas
também pelo facto de os micrébios contribuirem para a degradacao dos materiais téxteis e respetivas
propriedades, maus odores e irritacdes cutaneas que afetam o quotidiano dos consumidores (Sun,

2016).

Ademais, o uso destes acabamentos pode permitir a inibicdo do crescimento dos microrganismos ou
ainda a eliminacao dos mesmos, sendo que a selecdo do tipo de acabamento a aplicar esta relacionada
com a area de utilizacao do artigo (Scacchetti, 2017). Por isso, dando especial enfoque a sua aplicacao
em equipamentos de protecdo individual (EPIs), considera-se que poderdo ser um complemento
essencial para maximizar a seguranca do utilizador, uma vez que sao equipamentos destinados a

protecdo do individuo perante possiveis riscos que afetem a sua saude e bem-estar (Ferreira, 2009).

Neste seguimento, e embora o ponto de partida deste projeto tenha sido o estudo comparativo da
aplicacao de diferentes produtos de acabamento antibacteriano, aprofundou-se o estudo de um dos

produtos pelo facto de ser também antivirico. Este € um ponto importante para a investigacdo em



consequéncia da atual situacdo pandémica provocada pela COVID-19. Ressalva-se, ainda, que o0s
materiais téxteis utilizados neste trabalho sao elasticos, sendo necessario fornecer-lhes carateristicas

antimicrobianas, mantendo inalteravel a sua elevada elasticidade.

Em suma, a dissertacao consistiu em estudar processos de funcionalizacao de substratos elasticos com
dois produtos antibacterianos e em averiguar de que forma estes afetam as carateristicas fisicas dos
materiais, ja que era importante manté-las inalteraveis. Por fim, tendo em consideracdo o uso muito
intensivo destes materiais caso sejam aplicados em EPIs e a necessidade de se recorrer a um elevado
numero de lavagens dos mesmos, foi imprescindivel estudar comparativamente a durabilidade do efeito

dos diferentes produtos.

1.2. Objetivos

O objetivo principal da dissertacao coincidiu com o tema da mesma, ou seja, a funcionalizacdo com
acabamentos antibacterianos de materiais com elevada elasticidade. Por sua vez, este objetivo geral

pode decompor-se nos seguintes objetivos especificos:

= Estudar comparativamente produtos antibacterianos atualmente disponiveis em diferentes tipos
de materiais de elevada elasticidade;

= Analisar a durabilidade de efeito;

= QOtimizar o processo de aplicacdo dos acabamentos;

= Garantir os requisitos definidos a priori para os téxteis elasticos para possivel aplicacdo na

elaboracao de EPIs.

Complementarmente, foram efetuados testes de forma a avaliar todos os resultados inerentes a cada
etapa do projeto para que, no final, fossem sugeridas melhorias ou propostas de analise. Espera-se,

portanto, desenvolver conhecimento adicional e promover a exploracdo desta area de estudo.

1.3. Metodologia de Investigacao

A metodologia adotada para o bom desenvolvimento deste trabalho compreendeu varias etapas, sendo

gue teve como principal foco a avaliacao antimicrobiana dos materiais elasticos funcionalizados.

Numa primeira fase, apos a definicdo dos objetivos pretendidos, realizou-se uma revisdo bibliografica
referente aos assuntos relacionados com o tema, tendo-se organizado e agrupado toda a informacao
recolhida, permitindo assim fazer um enquadramento teorico da dissertacao. Posteriormente, foram

adquiridos, junto de empresas, os produtos antibacterianos para o estudo e, em seguida, elaborou-se o



plano de trabalho conducente as fases seguintes da investigacdo. Apds a aplicacdo e analise dos
respetivos acabamentos, a etapa seguinte teve em vista a otimizacdo do processos e a avaliacao das
diferencas no que dizia respeito a durabilidade do efeito antibacteriano nos elasticos, bem como a

resisténcia dos mesmos ao longo dos processos de lavagem.

Por ultimo, procedeu-se a analise e discussao dos resultados obtidos em cada uma das fases do trabalho
estabelecendo comparacdes entre as situacdes iniciais e finais, com o propésito de verificar o

cumprimento dos objetivos propostos inicialmente.

1.4. Estrutura da Dissertacdo

Ao longo do presente trabalho sdo expostos cinco capitulos, que estao divididos em subcapitulos, os

quais podem ainda decompor-se em subseccoes.

O primeiro capitulo consiste na Introducédo do trabalho, onde se indica o enquadramento, os objetivos

definidos, bem como a metodologia adotada para a realizacdo do mesmo.

No segundo capitulo faz-se referéncia a Revisdo Bibliografica e pode-se ler sobre o conhecimento
atualizado e resumido que foi necessario adquirir para o0 bom desenvolvimento da investigacao. Neste
topico também se justifica a importancia da aplicacao de produtos antimicrobianos, assim como se
mencionam as técnicas mais comuns para aplicacdo dos mesmos nos téxteis e para avaliacdo da

atividade antibacteriana.

O terceiro capitulo refere-se a Descricdo Experimental da investigacdo, apresentando-se os materiais e
métodos adotados, nomeadamente, as técnicas de funcionalizacdo e de caraterizacao fisica e quimica

dos materiais téxteis e, ainda, o ensaio de avaliacao da atividade antimicrobiana.

O quarto capitulo destina-se a Apresentacao e Discussdo dos Resultados que se obtiveram ao longo dos
ensaios efetuados. Nesta seccdo, salienta-se a analise da durabilidade do efeito antibacteriano e as suas

consequéncias nas propriedades fisicas e quimicas dos elasticos.

O quinto capitulo dedica-se as Conclusdes, que puderam ser retiradas ao longo do trabalho e apds a
analise do capitulo anterior. Inclui, igualmente as Perspetivas Futuras que procuram evidenciar sugestoes

de melhoria e propostas para exploracao desta area de estudo.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo € apresentada a contextualizacdo tedrica, do tema do presente trabalho, baseada na
literatura existente sobre os assuntos relacionados com a aplicacédo de acabamentos antimicrobianos
nos téxteis. Ao longo desta seccdo, serdo expostos os conceitos, os compostos existentes para conferir
as propriedades antimicrobianas, as diversas técnicas de aplicacdo dos produtos e, ainda, os métodos

para a avaliacao da atividade antimicrobiana.

2.1. Importancia dos Acabamentos Antimicrobianos nos Téxteis

0 Homem esta constantemente na presenca de microbios como virus, bactérias e fungos que, por sua
vez, se depositam nas roupas e se multiplicam rapidamente nos substratos téxteis. Szostak-Kotowa
(2004) demonstrou que as fibras téxteis sdo suscetiveis a degradacao por parte desses microrganismos,
tornando-se meios excelentes para a sua proliferacéo. No caso das fibras naturais, como o algodao, estas
possuem uma elevada capacidade para absorver humidade e atuam como fonte nutritiva dos
microrganismos, o que as torna vulneraveis a deterioracdo. Em contrapartida, as fibras sintéticas, ainda
que estejam sujeitas num grau inferior a biodegradacado, pois sao hidrofébicas, sdo passiveis ao
desenvolvimento microbiano devido a produtos adicionados aquando do seu processo de fabrico (Naebe

etal., 2021).

De acordo com as condicbes de humidade, temperatura e nutrientes a atividade microbiana pode
evidenciar-se nas fibras de varias formas, tais como, originar maus odores, descoloracdo e manchas do
substrato, perda de propriedades mecanicas como a resisténcia a tracao e, ainda, a reducao do tempo
de vida util do artigo. Para além disto, ha a possibilidade de aparecimento de doencas nos utilizadores
destes materiais, sobretudo infecées cutaneas ou reacdes alérgicas (Coman et al., 2010; S. Ferreira,

2009; Naebe et al., 2021).

Assim, a grande importancia da aplicacdo de acabamentos antimicrobianos nos materiais téxteis passa
pelo interesse em melhorar a resisténcia e durabilidade das fibras aos microrganismos, bem como a
protecao do utilizador. Nesse sentido, nas mais diversas areas tém vindo a ser desenvolvidos produtos
funcionalizados com este tipo de acabamento, nomeadamente, em artigos médicos, de higiene, de

desporto, de calcado, de protecdo e até de decoracdo (Ravindra et al., 2010).

No seu trabalho, Windler et al. (2013) mencionam que os agentes antimicrobianos também podem

funcionar como uma estratégia consciente para a reducédo da pegada ambiental, uma vez que otimizam



a higienizacao e possibilitam a diminuicdo do numero de lavagens dos materiais, visando o decréscimo

do uso de agua e energia.

Ressalva-se ainda que, principalmente apos o aparecimento da COVID-19, tem-se dado especial enfoque
ao estudo da aplicacdo de produtos antimicrobianos para aplicacao em EPIs, devido ao facto de estes
serem equipamentos destinados a protecao contra os mais diversos microrganismos €, por essa razao,
prevenirem a disseminacao e o desenvolvimento microbiano, evitando a contaminacao dos utilizadores

(Jagadeshvaran et al., 2021; M. G. da Silva, 2018).

Citando Matos (2014), recorrer a estes tratamentos ira controlar o crescimento de microbios em
materiais téxteis, permitindo a reducao da “incidéncia destes problemas, contribuindo dessa forma para
a sua higienizacao e para a saude e bem-estar dos utilizadores desses materiais, protegendo-os em

simultaneo de uma degradacao precoce” (p.66).

2.1.1. Produtos téxteis funcionalizados com acabamentos antimicrobianos

De encontro com o que foi anteriormente mencionado, é notdria a crescente incorporacao de agentes
antimicrobianos nos téxteis para diversas aplicacées. Para além de se destacarem os EPIs como
exemplos de produtos, onde cada vez mais € necessaria a incorporacdo de acabamentos
antimicrobianos, em seguida, apresentam-se outros exemplos de areas de aplicacdes que tém vindo a

assumir grande importancia.

2.1.1.1. Téxteis no setor da satide

A aplicacao de acabamentos antimicrobianos tem um contributo crucial para o controlo de disseminacéo
de doencas e, por isso, no setor da saude ha um grande desenvolvimento nesse sentido. Estudos tém
mostrado que os microrganismos sobrevivem nos tecidos de lencois, cortinas e uniformes e podem
conter cargas microbianas elevadas e transmitir por contacto direto ou pela movimentacao desses

materiais, que pode aerossolizar os patdgenos presentes nos mesmos (Borkow & Gabbay, 2008).

Os hospitais sdo uma grande fonte de contaminacdo por serem locais onde existe uma enorme
quantidade de microrganismos disseminados por ambientes ndo asséticos. Petkova et al. (2016) refere
que a utilizacao de téxteis antibacterianos é uma das medidas preventivas que visa a diminui¢ao do risco
de infecdes adquiridas em contexto hospitalar evitando, assim, a propagacdo de agentes patogénicos.
Murphy et al. (2020), menciona ainda que os procedimentos cirurgicos podem constituir também uma
fonte de transmissdo de infecdes, essencialmente por via aérea, através do contacto em superficies

contaminadas.



Teixeira (2015), estudou a aplicacdo de um agente antibacteriano em batas cirtrgicas, mostrando a
importancia destes cuidados em vestuario profissional médico, uma vez que sdo equipamentos
destinados apenas ao uso durante o tempo de trabalho, com o objetivo de diminuir os riscos e melhorar
a seguranca, higiene e saude nesse contexto. A empresa BR Goods (2009) ¢ especializada em cortinas
hospitalares antimicrobianas, em tela 100% poliéster, com acabamento em toda a parte, de facil

higienizacao que nao perdem as suas propriedades apos lavagem.

Ainda nesta area, nos ultimos anos tém vindo a ser comercializados materiais téxteis com aplicacoes
especiais na cosmética, tendo em vista diferentes capacidades, como hidratacéo, estimulacao, frescura,
relaxamento, protecao UV, entre outros (Singh et al., 2011). Os cosmeto-téxteis sao téxteis, com uma
substancia ou mistura, que libertam moléculas ativas quando em contacto com o corpo humano, e
podem ser obtidos por diversos métodos como, por exemplo, a microencapsulacdao. No caso de
possuirem carateristicas antimicrobianas, estes sdo utilizados nos processos de controlo de infecdes,
cicatrizacao de feridas e controlo de odores, impedindo a proliferacdo de microrganismos na pele (Ripoll

etal., 2010).

2.1.1.2. Téxteis no setor do vestuario e cal¢ado

Na concretizacado de qualquer peca de roupa a industria téxtil procura providenciar o maximo de conforto
e protecdo ao consumidor. A funcionalizacdo com acabamentos antimicrobianos tornou-se, cada vez
mais, apelativa por conseguir solucionar a suscetivel degradacao quer das fibras naturais, devido a sua
capacidade de absorcdo de humidade, quer das fibras sintéticas, quando possuem aditivos do seu

processo de fabrico ou até devido ao contacto com a humidade da transpiracdo (Saha & Mondal, 2021).

No ambito do vestuario &€ importante que roupa de desporto, pijamas, roupa interior, toalhas, roupas de
bebé também possuam estes acabamentos, pois sdo materiais sujeitos a ambientes que fomentam o
crescimento antimicrobiano, principalmente devido a humidade sendo, assim, possivel incrementar a

higienizacao e inibicdo de formacao de odores (Scacchetti, 2017).

Segundo Quem Realiza (2021), uma parceria entre as empresas Santaconstancia e Rhodia, produziu um
tecido de poliamida 6.6, antiviral e antibacteriano, que ndo perde eficacia ao longo das lavagens e pode
ser utilizado na fabricacdo de qualquer peca, nomeadamente, roupa de desporto e vestuario de

profissionais de saude.

Nos uniformes militares também se considera de grande importancia a aplicacdo de acabamentos

antimicrobianos, uma vez que os militares estao sujeitos ao contacto com substancias poluentes, tdxicas



e ainda bactérias e virus (Bispo, 2021). Um estudo de Gavrin et al. (2004) avaliou alguns agentes
antibacterianos para este tipo de aplicacdo que se mostraram resistentes a cinco ciclos de lavagem a

uma temperatura de 60 °C.

Gulati et al. (2021) também salientou a relevancia da incorporacao destes acabamentos em vestuario do
setor sanitario, nomeadamente, para pessoas envolvidas no tratamento de esgotos, devido ao acentuado

risco de contaminacao.

Uma investigacao efetuada por Santana et al. (2021), referente aos avancos tecnologicos no setor
automovel, salienta que este tipo de acabamento tem vindo a adquirir uma especial atencdo para
assentos, onde se podem desenvolver microrganismos que estdo em contacto direto com o utilizador.

No entanto, reforca a necessidade de desenvolvimento de estudos sobre o tema.

Os pés, como qualquer outra parte do corpo, também produzem suor e como, geralmente, os sapatos
sao fechados e com pouca permeabilidade ao ar e a agua, criam as condicdes ideais para a proliferacao
de microrganismos (Council et al., 2008). Deste modo, com o auxilio de produtos antibacterianos e
antifungicos é possivel ndo s6 assegurar a higienizacao do calcado, controlando o desenvolvimento de
microrganismos, diminuindo a producdo de maus odores, mas também minimizar o risco de infecoes e
deterioracdo dos materiais (Matos, 2014). Estudos revelaram a importancia de palmilhas com
carateristicas antibacterianas com o intuito de evitarem o crescimento de fungos e bactérias a fim de
controlar o mau odor, bem como contrariar 0 aparecimento de doencas como micoses, pé de atleta e

Ulceras (Irzmanska et al., 2012).

2.2. Classificacdo e Mecanismo de Acéo de Agentes Antimicrobianos

Um material téxtil antimicrobiano é aquele em que, por meio de um acabamento, é incorporado um
agente antimicrobiano (Saha & Mondal, 2021). Por sua vez, conforme a funcao que se pretende que o
produto téxtil possua, deve ter-se em consideracdo a durabilidade e a eficacia dos agentes

antimicrobianos, o seu mecanismo de acao contra os microbios e espetro de atividade (Ferreira, 2015).

O termo antimicrobiano é referente a agentes que atacam microrganismos, 0s quais se classificam de
acordo com a sua atividade, como tendo efeito “cida” e “estatico” (Serna et al., 2017). Por outro lado,
esses tratamentos também podem apresentar atividade apenas para um tipo ou varios microrganismos

(Magalhaes, 2015; Soutinho, 2006).



Os agentes que se categorizam como biocidas sdo aqueles que tém a possibilidade de
eliminarem/destruirem os microrganismos e, por isso, sao adequados para aplicacdes na area da salde,
ja que é importante assegurar a desinfecdo dos materiais, evitando a transmissdo de doencas. Nestes
incluem-se tratamentos algicida (algas), fungicida (fungos), bactericida (bactérias) e virucida (virus). Por
sua vez, 0S que apenas sao capazes de inibirem o crescimento dos micrébios sao considerados
biostaticos, como por exemplo, os fungistatico (fungos) e bacteriostatico (bactérias). Estes podem ser
mais adequados para a conservacdo da superficie téxtil e para o controlo de odores, nomeadamente

para aplicacdo em artigos de desporto. (Caldeira, 2012; Gulati et al., 2021).

Para que os compostos presentes nos produtos antimicrobianos sejam eficientes é crucial considerar
presente nos materiais uma concentracao minima inibitoria (CMI), que demonstra atividade biostatica e
uma concentracdo minima letal (CML), que verifica atividade biocida do composto ativo (Caldeira, 2012;

Gulati et al., 2021).

Os agentes antimicrobianos atuam nos microrganismos por degradacao da parede celular ou inibicdo do
seu metabolismo, alteracdo da permeabilidade da membrana citoplasmatica, variacao do estado fisico e
quimico das proteinas e acidos nucleicos e, ainda, inibicado da sintese dos mesmos e impedimento da

acdo enzimatica (Caldeira, 2012; Saha & Mondal, 2021).

Além disso, os compostos antimicrobianos dividem-se em dois tipos, conforme a possibilidade, ou néo,

de se libertarem e migrarem nos substratos téxteis atuando por difusdo ou por contacto.

No caso dos agentes que funcionam por difusdo (mecanismo de libertacdo controlada, lixiviante), os
compostos sdo incorporados no téxtil e a substancia é difundida sobre a superficie ou a partir da
superficie (para o interior) da fibra, eliminando os microrganismos em todo o meio envolvente. No
entanto, apesar de poder demonstrar uma atividade antimicrobiana superior comparando com agentes
de contacto, uma vez que o agente migra do substrato por nao se encontrar ligado quimicamente as
fibras, o composto tende a esgotar-se com o tempo (Sun, 2016). Assim, ha a diminuicdo da sua
concentracdo no material que a longo prazo se traduz no desaparecimento do efeito e, ha ainda, o risco
de poder ser absorvido pela pele e causar irritacées cutaneas. Além disso, a migracdo do composto para
0 exterior podera possibilitar também interferéncias com outro tipo de microrganismos, provocando

multirresisténcia (Caldeira, 2012; Matos, 2014; Vieira, 2006).

Por outro lado, os agentes que atuam por contacto (também considerados nao lixiviantes) estabelecem

ligacOes quimicas com as superficies das fibras, efetuando o controlo dos microrganismos presentes na



superficie das fibras (Sun, 2016). Por isso, sao potencialmente mais inofensivos para o utilizador, ja que
nao existe a possibilidade de migrarem ou de se libertarem do substrato. Deste modo, a durabilidade de
efeito € superior a dos anteriores, desejavelmente até ao fim de vida util do artigo (Caldeira, 2012; Matos,

2014; Vieira, 2006).

2.3. Compostos Antimicrobianos Aplicados nos Téxteis e Requisitos

Para que os acabamentos antimicrobianos e a sua aplicacao se demonstrem eficazes na resolucao dos
problemas causados pelos microrganismos nos materiais téxteis é determinante o cumprimento de
certos requisitos. Assim, para uma melhor selecao da substancia, é essencial verificar se, efetivamente,
controla os microrganismos que se pretende atingir. Na impossibilidade de ser especifico para o
microrganismo alvo, convém entdo que possua um largo espetro de atividade. Pretende-se, ainda, que
tenha uma elevada durabilidade de acao e, naturalmente, que seja resistente as lavagens domésticas, a
limpeza a seco e a passagem a ferro (C. Afonso, 2009; Magalhaes, 2015; Saha & Mondal, 2021; Vieira,
2006).

Ademais, salienta-se a relevancia em ser de facil aplicacdo e de possuir compatibilidade com outros
produtos e processos que se deseje utilizar, sem influenciar negativamente as propriedades das fibras.
Para além disto, estes compostos devem ser eficientes em baixas concentracdes e cumprir 0s requisitos
exigidos por entidades reguladoras, com o objetivo de serem inofensivos e nao toxicos, tanto para o
consumidor, como para o produtor. Devem ainda apresentar um impacto ambiental reduzido ou nulo,
bem como um custo competitivo (C. Afonso, 2009; Magalhdes, 2015; Saha & Mondal, 2021; Vieira,
2006).

Posto isto, com vista a controlar o ataque patogénico a ou em qualquer substrato téxtil, a literatura
existente demonstrou uma enorme diversidade de compostos antimicrobianos, que podem ser utilizados
no acabamento desses materiais. Os agentes dividem-se em compostos antimicrobianos sintéticos e em

compostos antimicrobianos naturais, tal como se evidencia nos subcapitulos seguintes.

2.3.1. Compostos antimicrobianos sintéticos

Dos agentes antimicrobianos utilizados na industria téxtil salientam-se os compostos sintéticos sendo
que as substancias ativas mais comuns sao subdivididas em 8 grupos de compostos, nomeadamente,
compostos inorganicos, compostos azotados, fenolicos e os seus derivados, halogéneos e 0s seus
derivados, compostos oxidantes, alcoois, aldeidos e acidos organicos e seus derivados tal como é

evidenciado na Tabela 7/ adaptada do trabalho de Gutarowska & Michalski (2012).
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Tabela 1: Alguns compostos antimicrobianos sintéticos.

Substancias
Metais: prata, zinco, cobre, ouro; Oxidos metalicos: dioxido de
Compostos inorganicos titanio, 6xido de zinco, oxido de cobre; sais metalicos: cloreto de
prata
Aminas alifaticas: N-(3-aminopropil)-N-dodecilopropano-1,3-
Compostos azotados diamina; Sais de amonio quaternario: clorto de

didecildimetilamonio

2,4,6-Triclorofenol, pentaclorofenol, clorocresol, cloroxilenol,

Compostos fendlicos .
triclosano

Inorganicos: cloro, iodo, hipoclorito de sodio e calcio, clorato de
Halogéneos e derivados sédio, diéxido de cloro; Organicos: cloroarilamidas, halo-
hidantoina, acido cloroisocianurico

Acido peracético, acido peroxoctandico, peroxido de hidrogénio,

Compostos oxidantes perdxido de 2-butanona

Propan-2-ol, 2-fenoxietanol, benziloximetanol, alcool 2,4-

Alcoois ) "
diclorobenzilico
Aldeidos Formaldeido, dialdeido glioxal, glutaraldeido, aldeido ftalico
Acidos organicos e derivados Acidos carboxilico, formico, glicdlico, lactico, nonandico

Porém, apesar destes antimicrobianos apresentarem atividade contra um largo espetro de
microrganismos e apresentarem durabilidade nos materiais, devido as ligacdes que estabelecem com as
fibras, é importante reconhecer que compostos sintéticos também apresentam aspetos negativos (Joshi
et al., 2009). Como por exemplo, a toxicidade para os seres humanos e a potencial contaminacdo dos

efluentes por ndo se degradarem (Sun, 2016).

No seu trabalho Naebe et al. (2021) destacam a prata, o polihexametileno de biguanida (PHMB), o
triclosano, a N-halamina e os compostos quarternarios de amonio (CAQs) como sendo os agentes

sintéticos mais utilizados.

2.3.1.1. Prata

Do grupo dos metais e sais metalicos, definitivamente que a prata ¢ o agente antimicrobiano mais
comum. Esta é usada, maioritariamente, através de nanoparticulas, pois possuem uma elevada area de
superficie, possibilitando mais contacto com as bactérias, o que intensifica a atividade antibacteriana

(Serna et al., 2017). Quando estas entram em contacto com a humidade libertam ides de prata que
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danificam o RNA e o DNA bacteriano. Nao obstante, as funcdes antibacterianas que os téxteis podem
adquirir sdo dependentes do tamanho, forma, composicao, cristalinidade e estrutura das nanoparticulas

de prata (Zille et al., 2014).

A prata é dos compostos metalicos com maior toxicidade para os microrganismos e menor toxicidade
para as células humanas e, mesmo em concentracdes baixas, apresenta atividade. E usada em fibras
sintéticas (poliéster, poliamida) antes da extrusao e em fibras naturais na fase de acabamento, na forma
de sais de prata, prata metalica ou em sistemas de libertacdo de ides de prata (Matsushita et al., 2012;

Naebe et al., 2021; Scacchetti, 2017).

2.3.1.2. Polihexametileno de biguanida (PHMB)

Estes sao compostos poliméricos com aminas poliméricas carregadas positivamente, com atividade
biocida, que sao aplicados como desinfetantes em piscinas e em materiais, como antisséticos em
hospitais € na industria alimentar. Apresentam um largo espetro de atividade, contra bactérias Gram-
positivas, Gram-negativas, fungos, incluindo antiviral. Além disto, exibem baixa toxicidade e reduzido

impacto ambiental (Afonso, 2013; Magalhaes, 2015; Saha & Mondal, 2021).

Segundo Saha & Mondal (2021), sdo agentes com uma elevada eficacia antimicrobiana. No entanto,
quando testada em algodao tingido os resultados nédo foram satisfatérios. Magalhdes (2015) também

referiu a existéncia de pensos de feridas comerciais & base de PHMB.

2.3.1.3. Triclosano

O triclosano (2,4,4-tricloro-2-hidroxidifenilico), € um composto fendlico que atua essencialmente por
inibicdo da sintese de acidos gordos e enzimas, resultando na morte ou rutura da parede celular
(Magalhaes, 2015). E utilizado na protecéo dos filtros industriais e de transporte, em desinfetantes, pasta
de dentes, champds e desodorizantes. Como acabamento téxtil ¢ usado em meias, toalhas e téxteis-lar.
Por forma a aumentar a sua durabilidade pode ser usado com ciclodextrinas (M. G. da Silva, 2018;

Windler et al., 2013).

De acordo com o que escreveram Serna et al. (2017) este composto inibe o crescimento de bactérias,
leveduras e bolores e ja foi aplicado em fibras de algoddo combinando com agentes de reticulacéo que
se traduziu numa melhoria da durabilidade do acabamento. No entanto, tem sido contraindicado por
razdes relativas a toxicidade na sua producao e a crescente resisténcia microbiana, ja que acarreta

consequéncias ambientais e de saude publica (Scacchetti, 2017).
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2.3.1.4. N-halaminas

De acordo com diversos autores, nomeadamente, Caldeira (2012) e Magalhaes (2015), as N-halaminas
sao compostos que possuem atividade antimicrobiana sobre um largo espetro de microrganismos, sendo
muito usados no tratamento da agua. A inibicdo de microrganismos ¢ justificada pelas propriedades

oxidativas do cloro que se liberta (N-Cl) (Vaz, 2013).

Serna et al. (2017), Silva (2018) e Vieira (2006) referem que estudos demonstraram que este polimero
pode ser aplicado em fibras celulésicas, em poliamida e em poliéster e que a sua utilizacao nao tem
implicacdes negativas para o meio ambiente e sao agentes seguros para o utilizador. No entanto, o seu
odor desagradavel, a perda de resisténcia, a descoloracao e o amarelecimento dos materiais tratados
tém-se mostrado como grandes desvantagens, comprometendo a sua aplicacdo (Magalhaes, 2015; M.

G. da Silva, 2018).

2.3.1.5. Compostos quaternarios de amonio (CQAs)

Os compostos quaternarios de amoénio sdo agentes ativos catidnicos utilizados como desinfetantes e
biocidas em materiais téxteis. Por sua vez, atuam nos microrganismos através da degradacdo da

membrana celular e desnaturacéo de proteinas, instigando a rutura celular (Serna et al., 2017).

A acéo antimicrobiana dos CQAs depende do comprimento da cadeia carbonada e do numero de grupos
de amonio quaternario na molécula, carregados positivamente, que interagem com a parede celular dos
microrganismos carregada negativamente (P. A. S. A. Ferreira, 2015; M. G. da Silva, 2018). Estes
compostos possuem a grande vantagem de ficarem intactos apds a inativacdo dos microrganismos
mantendo as propriedades antimicrobianas, sendo aplicados no algodao, 1a, poliéster e poliamida

(Caldeira, 2012; Scacchetti, 2017).

2.3.2. Compostos antimicrobianos naturais

O impacto ambiental gerado pelos compostos sintéticos causa controvérsia e, com vista a solucionar
esse problema, surgem os compostos naturais. Varios estudos, nomeadamente em Ayyoob et al. (2015),
0s agentes naturais sao referidos como uma boa alternativa aos agentes sintéticos, por serem amigos

do ambiente e dos utilizadores e, também, por nao serem toxicos.

Para além disto, também podem apresentar propriedades antioxidantes, anti-inflamatorias e
anticancerigenas (Caldeira, 2012). Destes fazem parte os compostos derivados de plantas, polimeros

naturais e aminoacidos, como se apresenta na Tabela 2.
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Tabela 2: Alguns compostos antimicrobianos naturais (Adaptado de Saha & Mondal (2021) e Serna et al. (2017)).

Substancias
Fendis (fenol, acidos fendlicos, quinonas, flavonoides, flavonas,
Derivados de Plantas flavonois, taninos, cumarina); terpendides; lectina; oleos
essenciais;
Polimeros Naturais Quitosano, alginato, gelatina, acido hialurénico
Aminoacidos Sericina, cisteina

No entanto, os compostos naturais podem apresentar como desvantagem a fraca resisténcia a lavagem,
em consequéncia de nao terem qualquer ligacdo com o substrato ou serem instaveis e, por isso, a
microencapsulacao pode tornar-se numa solucao para garantir a durabilidade da sua acao (Scacchetti,
2017). Na literatura ha maior destaque para alguns derivados de plantas, como o A/oé vera e os bleos
essenciais, para aminoacidos, como a sericina e cisteina, e ainda o quitosano (Caldeira, 2012; Saha &

Mondal, 2021).

2.3.2.1. Derivados de plantas

Dentro dos compostos naturais derivados de plantas existe uma grande variedade, podendo-se destacar
algumas plantas tais como Aloé vera, extrato de NMeem, arvore do cha, feijao azuki, éleo de eucalipto

entre outras (Ravindra et al., 2010).

A Aloé vera apresenta uma boa capacidade regenerativa e, por isso, tem sido utilizada em cuidados de
pele. Ja foi aplicada em tecidos de algoddo por esgotamento apresentando atividade antimicrobiana
contra S. gureus, mantendo a sua acado mesmo apos 50 ciclos de lavagem (Joshi et al., 2009; Magalhaes,
2015). Também se destaca o oleo de eucalipto que, pelas suas propriedades terapéuticas, tem vindo a
ser aplicado em produtos terapéuticos e de higiene. Tem como principal componente o eucaliptol, que
se mostrou eficaz na eliminacdo de um grande espetro de microrganismos (fungos, bactérias e virus),
sendo também anti-inflamatério, analgésico e antioxidante. Para além disto, Ravindra et al. (2010)
menciona um investigacao deste 6leo em tecidos de 1a e de algodao, sendo que se mostrou mais eficaz
na primeira. O ¢leo da arvore do cha (7ea 7ree) surge como outro exemplo que apresenta atividade anti-

inflamatoria, antioxidante, antitumoral e antiparasitaria contra piolhos (Joshi et al., 2009).

Adicionalmente, sublinha-se também a existéncia de corantes e pigmentos, que surgem de plantas, e

que também apresentam atividade antimicrobiana. Sdo usados, ndo s6 na industria téxtil, mas também
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nas areas da cosmética, farmacia e alimentar. Alguns exemplos sdo curcumina, a henna, Quercus

Infectoria, roma, etc (Ravindra et al., 2010).

2.3.2.2. Quitosano

O quitosano é um composto natural derivado da quitina. E obtido a partir dos crustaceos (camarao,
caranguejo, lagosta) e tem sido associado a inibicao do crescimento de fungos, bactérias e virus. Apesar
de possuir uma fraca durabilidade, devido as fracas interacdes quimicas com as fibras, tem como

vantagens a nao toxicidade, biodegradabilidade, biocompatibilidade (Teixeira, 2015).

A acao da atividade antimicrobiana deve-se a sua natureza policationica, resultante da protonacao dos
grupos amina. Estes grupos carregados positivamente, por interacdo com a superficie da membrana dos
microrganismos, carregada negativamente, alteram a superficie da célula, levando a rutura da membrana
celular e ao aumento da sua permeabilidade, provocando a morte celular (Caldeira, 2012; Serna et al.,

2017).

2.3.2.3. Aminoacidos

Os aminoacidos representam outro grupo de agentes antimicrobianos naturais, dos quais os mais
conhecidos sao a sericina e a cisteina. A sericina € uma proteina natural que provém do bicho-da-seda.
Para além de possuir propriedades antimicrobianas, é resistente a oxidacao e aos raios UV. Verificou-se,
inclusive, acado antimicrobiana em tecidos de algoddo impregnados com sericina (Serna et al., 2017).
Quanto a cisteina, esta ndo apresenta toxicidade e ¢ um aminoacido eficaz contra bactérias Gram-
positivas e Gram-negativas, que pode ser justificado pela sua elevada reatividade que afeta as funcdes

metabdlicas em alguns microrganismos (Caldeira, 2012).

2.4. Técnicas para Aplicacdo dos Compostos Antimicrobianos nos Téxteis

Como ja se destacou, de facto existem muitos compostos sintéticos e naturais, aos quais se recorre para
conferir propriedades antimicrobianas aos téxteis, diferindo o modo de atuacao e a sua incorporacao nos
materiais. Assim, 0 método de aplicacdo a selecionar deve ter em consideracao o agente antimicrobiano,

o tipo de fibra e as suas carateristicas fisico-quimicas (Saha & Mondal, 2021).

Nesta perspetiva, destaca-se a existéncia de diversos processos para a aplicacdo dos produtos
antimicrobianos, que pode acontecer em duas fases distintas: na matriz polimérica antes ou durante a
extrusao das fibras ou entdo pode ser empregue nos substratos na fase de acabamento pelos processos

indicados na Tabela 3 (Esteves, 2009; Sun, 2016).
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Tabela 3: Algumas técnicas de aplicacao de agentes antimicrobianos.

Fase de aplicacdo Processo de aplicacéo
Melt spinning
ANTES OU DURANTE A EXTRUSAO Dry spinning
Wet spinning

Esgotamento

Impregnacao

Revestimento (coating
DURANTE A FASE DE ACABAMENTO Enxerto (grafting
Camada sob camada

Espuma

Spray

A primeira hipotese para conferir propriedades antimicrobianas ocorre na fiacdo, antes ou durante a
extrusao, o que se pode traduzir numa melhor durabilidade, uma vez que o agente ativo é incorporado
fisicamente na estrutura polimérica das fibras, sendo libertado lentamente durante o uso (Sun, 2016).
Contudo, nesta etapa apenas se podem tratar fibras sintéticas e regeneradas, cuja producao consiste,
primeiramente, na transicao dos polimeros do estado solido para o estado liquido e, de seguida, o
polimero fundido passa a filamentos para, finalmente, serem estirados dando uma orientacéo as fibras,

aumentando a resisténcia mecéanica (Rebelo, 2015).

Por outro lado, quando os téxteis se encontram na fase de acabamento ha imensas técnicas pelas quais
¢ possivel empregar os agentes antibacterianos. Desses métodos de aplicacéo identificados na Tabela

3, destacam-se para este trabalho o esgotamento e a impregnacao.

0 esgotamento (processo descontinuo), como se representa a Figura 1, € uma técnica demorada (1-2 h)
onde o substrato se encontra em contacto intimo com a solucao que possui 0 acabamento, no decorrer
de todo o processo. A absorcao do produto acontece gradualmente, sendo que este tem que possuir,
obrigatoriamente, afinidade para o material téxtil. Ha o controlo das condicdes de temperatura, pH e
agitacdo necessarias a promocao da adsorcao e ligacdo quimica com a fibra, havendo preferencialmente,
movimento do banho e do material. O processo termina quando se da o equilibrio, que ¢ o momento
onde a fibra ndo & mais capaz de absorver produto (P. A. S. A. Ferreira, 2015; Santos, 2019; Teixeira,

2015).
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Figura 1: Esquema do processo de
esgotamento (Fonte: Santos, 2019).

A impregnacao, ao contrario da técnica anterior, tem um tempo de contacto entre a solucéo e o material
bastante reduzido (0,5 - 1 s). O substrato é impregnado no banho presente num balseiro, seguido pela
passagem por dois rolos espremedores (foulard), como se ilustra na Figura 2, que através da pressao
que exercem e com a taxa de espressao (pick-up) desejada, distribuem o produto uniformemente no
material ao mesmo tempo e o forcam a penetrar mais profundamente nas fibras, removendo também o
excesso de solucdo absorvida. E adequado para grandes metragens, possibilita o uso de uma grande
gama de compostos com rapidez e a baixo custo. Varia conforme é feito o repouso do material, no final
da impregnacdo, durante o tempo necessario a fixacdo do produto. De realcar que normalmente séo
adicionados ligantes para garantir que nao ocorre a libertacdo do composto (P. A. S. A. Ferreira, 2015;

Santos, 2019; Teixeira, 2015).

Tr’l’.:-ll[.jl“. 1 TI(}Ll[]h 2

Figura 2: Esquema do processo de impregnacéo (Fonte: Santos (2019)).

Como referido anteriormente, para além de ser necessario ter em atencédo o agente ativo e o tipo de
fibra, deve considerar-se a durabilidade do efeito antimicrobiano como prioridade. Isto porque, este
requisito & afetado com as sucessivas lavagens a que os produtos estao sujeitos ao longo do seu tempo

de vida util.
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Para controlar este inconveniente, segundo alguns trabalhos como Magalhaes (2015), Santana et al.
(2021), Scacchetti (2017), Silva (2018), Sun (2016) e Vieira (2006), pode recorrer-se a diferentes

métodos de aplicacdo dos agentes antimicrobianos, como se encontra exemplificado na Figura 3.
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- = = ==
- " " ==

S ~
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Figura 3: Métodos de aplicacao do agente antimicrobiano: (a) Incorporacao
na fibra; (b) Aplicacdo na superficie da fibra; (c) Ligacdo quimica com a fibra
(Fonte: Sun (2016)).

No que concerne a incorporacdo na fibra, tal como ja mencionado, este método é mais adequado para
as fibras sintéticas, uma vez que os compostos podem ser agregados na matriz polimérica das fibras
antes ou durante a extrusdo. Esta tecnologia é sustentada na libertacao lenta e gradual, ao longo da vida
util do téxtil e o agente ativo tem de ter a capacidade de migrar para a superficie. Por sua vez, este é
entdo libertado do interior das fibras para a superficie do material de forma a atingirem os

microrganismos. Os processos mais recorrentes para a utilizacao desta técnica sao:

= O microencapsulamento do principio ativo e adicdo a matriz polimérica, que pode acontecer
durante a extrusao das fibras;
= Qu por revestimento na superficie das fibras, garantindo uma boa durabilidade mesmo com

sucessivas lavagens.

Quanto a aplicacdo do composto na superficie da fibra pode ser efetuado em todo o tipo de fibras

essencialmente por trés processos:

18



= Esgotamento ou impregnacao do agente e fixacdo com resinas para aumentar a durabilidade,
sendo que esta depende da afinidade do agente ativo com a fibra. E compativel com uma vasta
gama de compostos e de baixo custo;

= Revestimento que demonstra atividade antibacteriana sobre muitos microrganismos,
apresentando uma resisténcia satisfatoria a lavagens domésticas e industriais;

= Camada sob camada com interacdes entre os grupos funcionais da substancia antimicrobiana

e 0s locais carregados eletricamente na fibra.

Relativamente a insercao das substancias com ligacdo quimica a fibra salienta-se que, neste caso, ha a
total imobilizacdo do agente. E, por este motivo, a técnica que assegura uma maior durabilidade da
atividade antimicrobiana. Apesar do facto dos agentes estarem ligados covalentemente aumentar a
resisténcia as lavagens, ndo se pode garantir o aumento da funcdo antimicrobiana, pois esta pode ser
interrompida em consequéncia de sujidades ou lavagens. Esta estratégia € mais comum na
funcionalizacdo de fibras celuldsicas, sendo que o importante ¢ a existéncia de grupos reativos

adequados para se dar a fixacdo dos agentes. Os principais processos sao:

= Modificacdo quimica da fibra por introducao de grupos reativos;
= Modificacdo quimica da fibra por copolimerizacao de enxerto via quimica ou fotoquimica;

= Microencapsulacao do principio ativo e fixacdo na fibra.

2.5. Técnicas de Avaliacao da Atividade Antimicrobiana nos Téxteis

Assim como existem compostos antimicrobianos aplicados em materiais téxteis, existem também
técnicas que permitem a avaliacdo da sua eficacia. Essas técnicas permitem o desenvolvimento de
microrganismos no substrato téxtil para, a posteriori, se avaliar o comportamento antimicrobiano de

determinado composto . Os diversos métodos subdividem-se em qualitativos e quantitativos.

Na Tabela 4 destacam-se alguns testes de avaliacdo antimicrobiana qualitativos e quantitativos

referenciados por C. Afonso (2009), Esteves (2009), Ferreira (2015), Naebe et al. (2021) e Silva (2018).
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Tabela 4: Testes de avaliacdo antimicrobiana qualitativos e quantitativos.

Determinacéo da atividade antibacteriana em téxteis: teste de difusdo em placa de agar-NP EN
ISO 20645: A amostra é colocada entre duas camadas de agar, sendo que a superior possui
indculo com microbios e a inferior apenas tem agar. O aparecimento de halo em torno da
amostra, denomina-se como zona de inibicdo, onde n&do ocorre o crescimento de
microrganismos e determina onde permanece a atividade antimicrobiana. A avaliacdo é
efetuada com base na comparacao do tamanho da zona de inibicdo com a amostra padréo,
nao se devendo considerar esse tamanho como um valor quantitativo da atividade

antibacteriana.

TESTES QUALITATIVOS

Avaliacdo da atividade antibacteriana em téxteis: método das estrias paralelas- AATCC Test
Method 147: A diferenca é que nesta técnica as amostras sdo colocadas sob as estrias de uma
solucdo com 0s microrganismos, numa placa de agar e a atividade antimicrobiana é

comprovada pela interrupcao do crescimento dos mesmos numa certa area.

Determinacéo da atividade antibacteriana em produtos acabados- ISO 20743: As amostras sao
colocadas numa solucao de microrganismos selecionados e a atividade antimicrobiana €
determinada a partir da contagem, no inicio e no final da incubacdo, do nimero de colénias

obtidas;

Avaliacdo da atividade antibacteriana em materiais téxteis- AATCC 100: As amostras
encontram-se em contacto com as bactérias e no final sdo removidas por lavagem com uma

solucao neutralizante, sendo contabilizado o nimero de coldnias existentes;

Método de teste padrao para determinar a atividade antimicrobiana de agentes antimicrobianos

TESTES QUANTITATIVOS

em condicdes de contato dindmicas- ASTM E2149: Este avalia, por comparacdo do tamanho
da populacao antes e depois, a reducao do crescimento das bactérias em funcao do contacto
dindmico da amostra com os microrganismos num tempo especificado. A atividade
antimicrobiana é avaliada pela agitacdo das superficies com essas propriedades numa solucao

contaminada de bactérias.

Na avaliacao qualitativa os materiais téxteis sdo colocados em meio Nutrient Agar contendo uma cultura
de bactérias, tendo por base a observacao do crescimento ou inibicdo dos microrganismos nessa

amostra, e a sua volta, comparando com uma amostra controlo. Apesar de serem testes rapidos, de
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baixo custo e de facilitarem na testagem de um elevado numero de amostras, apenas permitem obter
resultados qualitativos e a substancia ativa aplicada no material téxtil deve possuir capacidade para se

difundir no meio onde decorre o teste (Ferreira, 2015).

Relativamente a avaliacdo quantitativa, a grande vantagem prende-se com o facto de possibilitarem a
obtencao de resultados objetivos sobre a percentagem de reducao microbiana, em comparacao com a
amostra controlo. Nestes ensaios, coloca-se um inéculo microbiano em contacto intimo com a superficie
do substrato téxtil durante um especifico tempo de incubacdo. No entanto, apesar de serem testes
dispendiosos e mais demorados, constata-se uma maior recorréncia também por poder ser testado em
qualquer material e permitir comparacao de diferentes tratamentos, bem como diferentes intensidades

do mesmo tratamento (Naebe et al., 2021).
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3. DESCRIGAO EXPERIMENTAL

Neste capitulo encontra-se descrito o trabalho experimental realizado ao longo da investigacéao,
nomeadamente, os materiais e metodologias adotadas, incluindo a funcionalizacdo dos materiais téxteis
e a avaliacdo antimicrobiana dos mesmos. Salientam-se ainda os ensaios fisicos e 0 ensaio da solidez a

lavagem, que permitiu estudar a durabilidade do efeito antimicrobiano.

3.1. Materiais

Tendo em vista a funcionalizacdo dos elasticos com acabamentos antibacterianos, nesta seccao

descrevem-se detalhadamente os substratos téxteis e os produtos utilizados.

3.1.1. Substratos téxteis

No que diz respeito aos substratos téxteis, utilizaram-se materiais elasticos descritos na Tabela 5

disponibilizados pela NASTROTEX- Industria de Passamanarias (Portugal).

Tabela 5: Caraterizacao dos elasticos utilizados.

Elastico (sigla) CLORETE (Cl) CROCHET (Cn) ESPARGUETE (Esp)
Estrutura Tecido Malha Entrancado
Composicéo (p/p) 78 % Poliamida 61,54 % Poliéster 88 % Poliamida
posie<lo 1p/p 22 % Elastano 38,46 % Elastodieno 12% Elastano
Largura (mm) 10 5 3
Peso (gr/m) 1,8 2,4 1,6

Os elasticos testados diferem na composicao, na largura e no peso e encontram-se representados na

Figura 4.

a h ¢

Figura 4: Elasticos utilizados: a) Clorete (Cl); b) Crochet (Cr); c)
Esparguete (Esp).

22



3.1.2. Produtos antibacterianos

Como produtos antibacterianos, usou-se o RUCO®-BAC AGP (RB), fornecido pela RUDOLF - Produtos
Quimicos, S.A (Portugal), e ainda o FRESH EF 4850 (FRESH), facultado pela AQUITEX - Acabamentos
Quimicos Téxteis, S.A (Portugal), cujas carateristicas se encontram sumariadas na Tabela 6. Salienta-se

que o segundo é também eficaz contra virus sendo, por essa razao, antimicrobiano.

Tabela 6. Produtos antibacterianos utilizados.

Produto RUCO-BAC AGP (RB) FRESH EF 4850 (FRESH)

Antimicrobiano para todo o tipo de fibras; Amplo

Descricao Antibacteriano para todo o tipo de fibras. o .
espetro antimicrobiano.

Sais inorganicos, dioxido de titanio e cloreto de  Silano quaternario derivado de extrato natural de

Composigao prata, surfactantes. coco.
P Esgotamento; Esgotamento (ndo aplicavel a fibras sintéticas);
Aplicacéo N -
Impregnacao. Impregnacao.
Suspensdo branca leitosa; Dispersa em agua . . .
Outras fia e auente bH 7+ Aniénico: Elevada Liquido amarelado; Soluvel em agua; pH 5.5;
carateristicas 4 » P ' ' Cationico; Excelente durabilidade

resisténcia as lavagens

Para além destes, recorreu-se ainda ao FRESH BZ1 BINDER (BZ1), facultado pela AQUITEX -
Acabamentos Quimicos Téxteis, S.A (Portugal), uma resina polimérica, uma vez que é recomendada a
sua utilizacdo para uma maior solidez & lavagem do FRESH. E solUvel em agua. A formulacéo é cationica

e tem pH 5. As respetivas fichas técnicas encontram-se no Anexo |.

3.2. Métodos

Nesta seccao sao apresentados os métodos de funcionalizacdo dos materiais téxteis, bem como todos
0s ensaios relativos a caraterizacao fisica dos elasticos, a solidez a lavagem e ainda o ensaio efetuado

para a avaliacao da atividade antibacteriana.

3.2.1. Técnicas de aplicacdo dos produtos antimicrobianos

Tendo em consideracao as fichas técnicas de cada produto e o tipo de substratos em estudo, a aplicacéo
de RB foi feita por esgotamento e por impregnacdo, ao passo que a do FRESH foi apenas por
impregnacao, como se demonstra de seguida. A funcionalizacdo dos elasticos decorreu no laboratério

do Centro de Ciéncia e Tecnologia Téxtil (2C2T) da Universidade do Minho.
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3.2.1.1. Esgotamento

No esgotamento, todas as solucdes de RB foram preparadas, ajustando o pH para 4,4-5. Utilizou-se uma
razao de banho de 1:10. O processo decorreu na /belus, Figura 5, durante 30 min a 50 °C. No final,
escorreu-se o excesso de solucao nos elasticos e, sem lavagem posterior, foram colocados na estufa a
secar a 110 °C. A unica concentracao usada do produto antibacteriano RB foi de 0,5 % (p/p), por ser a

quantidade maxima indicada na respetiva ficha técnica.

] 2 e -

Figura 5: Equipamento utilizado no
processo de esgotamento: /belus.
Fonte: autor.

3.2.1.2. Impregnacéo

Na funcionalizacdo das amostras (20 cm de comprimento) por impregnacao o primeiro passo consistiu
no ajuste do foulard para uma taxa de espressdo de 60 %. De seguida, os exemplares de cada tipo de
elasticos foram impregnados, em solucdes diferentes, durante 5 min (tempo definido apenas para que
todas as impregnacodes decorressem de igual forma), nos banhos de solucdo previamente preparados
(ajustado o pH entre 4.5-5 na solucdo de RB), tendo sido espremidas a 4 bar. Depois, secaram-se na
estufaa 110 °C. Os elasticos funcionalizados com FRESH foram, no final, termofixados na ramola a 160
°C durante 3 min. Nesta técnica, aplicaram-se as concentracdes maximas de ambos os produtos, tendo
sido usadas 5 g/L de RB e 10 g/L de FRESH (com 15 g/L de BZ1). A posteriori, testaram-se também
concentracdes mais baixas de FRESH: 0,15 g/L, 2,5 g/Le 5 g/L.
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Figura 6: Foulard: equipamento utilizado no processo de
impregnacao. Fonte: autor.

3.2.2. Técnicas de caraterizacao fisica dos materiais téxteis

Nesta divisao encontram-se descritos os parametros dos ensaios desenvolvidos que permitiram
caraterizar fisicamente os elasticos, com e sem acabamento, sendo eles: técnica MEV, angulo de
contacto, estabilidade dimensional, resisténcia a forca maxima e alongamento a rutura e recuperacao da
elasticidade. Todos os ensaios realizaram-se nos Laboratérios do Departamento de Engenharia Téxtil da
Universidade do Minho, com excecéo da técnica MEV que foi executada no Laboratério de Servicos de

Caracterizacao de Materiais da Universidade do Minho (SEMAT/UM).

3.2.2.1. Microscopia eletrénica de varrimento (MEV)

As analises morfologicas realizaram-se com o Microscopico Eletronico de Varrimento com Canhao de
Emissdo de Campo de ultra-alta resolucdo (Ultra-high resolution Field Emission Gun Scanning Electron
Microscopy- FEG-SEM), NOVA 200 Nano SEM, FEI Company, representado na Figura 7, com ampliacdes
de 250X, 1000X, 5000X, 10000X. As amostras foram revestidas com uma pelicula fina (cerca de 40
nm) de ouro-paladio (Au-Pd 80-20 % (p/p)) com o auxilio de uma maquina de revestimento por
pulverizacdo catddica de alta resolucdo, 208HR Cressington Company, acoplada a um controlador de
espessura de alta resolucdo M7TM -20 Cressingfon. As imagens topograficas das amostras foram obtidas
com um Detetor de Eletrdes Secundarios (SE), usando uma tensdo de aceleracdo de 10kV. Esta técnica
foi utilizada para estudar os elasticos padrao, funcionalizados por esgotamento com 0,5 % (p/p) de RB,

por impregnacdo com 5 g/L de RB e por impregnacdo com 10 g/L de FRESH.
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Figura 7: MEV NOVA 200 Nano SEM, FEI Company. Fonte:
http://www.semat.lab.uminho.pt/Equipamento_1.htm.

3.2.2.2. Angulo de contacto

Este ensaio consistiu na visualizacdo do angulo de contacto de uma gota de agua na superficie dos
elasticos. O método utilizado foi 0 da gota séssil estatica, onde o angulo formado pela interface liquido-
sélido é o angulo de contacto. Cada gota correspondia a 5 L de agua destilada, dispensada sobre os
elasticos com o auxilio de uma seringa. O equipamento usado foi o Dataphysics- Contact Angle System
OCA da Figura 8. As amostras analisadas foram os elasticos padrao, funcionalizados por esgotamento
com 0,5 % (p/p)) de RB, por impregnacao com 5 g/L de RB e por impregnacao com 10 g/L de FRESH.

Realizaram-se 5 medicdes de cada amostra.

Figura 8: Dataphysics- Contact Angle System OCA. Fonte:
autor

3.2.2.3. Estabilidade dimensional

A avaliacdo da estabilidade dimensional dos elasticos seguiu a norma ISO 5077:2007- Textiles-
Determination of dimensional change in washing and drying. Este ensaio consistiu na medicao das
amostras apos a impregnacao com 5 g/L de RB, a impregnacao com 10 g/L de FRESH e, ainda, no final

das 1% e 50? lavagens apos as respetivas funcionalizacoes.
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Dada a impossibilidade de se garantirem as dimensdes mencionadas na NP EN ISO 3759, efetuaram-se
alguns desvios a norma. Cortaram-se amostras de 20 cm e relativamente aos métodos de lavagem e
secagem, também n&o se seguiu a norma indicada (NP EN ISO 6330), executando-se os ciclos de acordo

com a ISO 105-C06:1999 C1S.

Assim, os elasticos foram colocados sob uma mesa horizontal, sem qualquer tensao, tendo-se medido 5
exemplares para cada elastico. No final, calculou-se a média dos mesmos para determinar a sua

percentagem da variacao dimensional dada pela expressao (1).

Lf-Li
Li

VD % = X 100 (1)

onde,

VD é a taxa de encolhimento/alongamento em percentagem;

Lf é a média da dimenséo final (apds funcionalizacdo ou lavagem) de cada amostra;
Li é a dimensao inicial de cada amostra.

3.2.2.4. Determinacéo da resisténcia a forca maxima e alongamento a rutura

Orientado pela norma ASTM D 5035- Breaking Strength and Elongation (strip force), este teste recorreu ao
dinamdémetro de Hounsfield, representado na Figura 9, que possui um soffware que fornece graficos com
os valores de forca maxima e do alongamento das amostras. O equipamento foi programado previamente
com uma distancia entre as maxilas de 10 cm (desvio a norma), uma pré tensao de 2 N e uma velocidade

de 100 mm/min.

Neste ensaio, foram avaliados cinco provetes com 20 cm (para sobrarem 5 cm nas extremidades para
fixar nas maxilas) de cada tipo de elastico, nos quais foram marcados dois pontos a 10 cm de distancia,
sendo este o comprimento inicial. Apds submetidos a tracdo, foi determinada a percentagem do
alongamento na forca maxima de cada elastico. As amostras avaliadas foram os elasticos padrao, apos
a impregnacao com 5 g/L de RB e com 10 g/L de FRESH e, ainda, no final das 1% e 50° lavagens,

seguidas das respetivas funcionalizacdes.
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Figura 9: Dinamometro de Hounstield.
Fonte: autor.

3.2.2.5. Recuperacéo da elasticidade

A percentagem da recuperacao da elasticidade foi avaliada segundo a norma BS 4952-1992: Methods
of test for Elastic fabrics, recorrendo ao dinamometro de Hounsfield. Foram utilizados provetes de 20 cm
(para sobrarem 5 cm nas extremidades para fixar nas maxilas), tendo-se repetido o ensaio trés vezes
para todas as amostras, sendo que cada um correspondia a 10 ciclos. Estas foram colocadas no
dinamémetro com uma distancia entre as maxilas, superior e inferior, de 10 cm (corresponde ao

comprimento inicial da amostra- Li), com uma pré tensao de 2 N, a uma velocidade de 100 mm/min.

Apds a observacdo do comportamento das amostras no ensaio da resisténcia a forca maxima e
alongamento a rutura, definiu-se que, no caso do clorete e do esparguete, os elasticos seriam esticados
100 % e, no caso do crochet, 50 %. Avaliaram-se os elasticos padrdo, apos a impregnacao com 5 g/L de
RB e com 10 g/L de FRESH e, ainda, no final das 1% e 507 lavagens, seguidas das respetivas

funcionalizacdes.

No final, verificaram-se as dimensdes de cada amostra no momento exato do fim do ensaio, ao final de
1 minuto, apds 10 minutos e ainda 24 horas depois do ensaio terminado. Posteriormente, com a média
dos resultados obtidos recorreu-se a expressao (2) para calcular a extensdo de cada elastico ao fim de

determinado tempo.

Lf-Li
Li

E% = x 100 (2)

onde,

E ¢ a percentagem da extensao do elastico no momento zero (quando sai do dinamometro), ao fim de 1

min, de 10 min e de 24 h;
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Li € a dimensao inicial das amostras;
Lf & a dimensao final de cada amostra, no momento zero, ao fim de 1 min, de 10 min e de 24 h;

Finalmente, a percentagem da recuperacao da elasticidade (RE %), de cada elastico apos a respetiva

extensao, nos tempos 0, 1 min, 10 min e 24 h foi dada pela expressao (3).

RE%=100%-E% (3)

3.2.3. Ensaio da solidez a lavagem dos materiais téxteis

Com o intuito de avaliar a durabilidade da atividade antimicrobiana nos elasticos funcionalizados,
procedeu-se a lavagem dos mesmos de acordo com a norma ISO 105-C06:1999 C1S. O dispositivo
mecanico utilizado foi 0 WASHTEC-Pe o banho de lavagem foi composto por uma solucao de 4 g/L de
detergente ECE com o pH a 10,5+0,1. As amostras foram colocadas em recipientes de aco inoxidavel,
juntamente com 25 esferas de 6 mm do mesmo material, tendo sido lavadas durante 30 min a uma
temperatura de 60 °C. As esferas simulam o desgaste que os elasticos poderao ter, aguando da lavagem
simultaneamente com outras pecas, € a temperatura selecionada é a de referéncia a lavagem das
mascaras reutilizaveis. A posteriori, os eldsticos foram enxaguados duas vezes durante 1 min, em dois

banhos distintos de 100 mL de agua destilada a 40 °C e, no final, secaram na estufa a 50 °C.

No entanto, a fim de completar 50 lavagens, as amostras funcionalizadas por impregnacao com 5 g/L
de RB e 10 g/L de FRESH, apds o primeiro ciclo de lavagem os elasticos foram lavados segundo o ensaio
C1M, que corresponde a lavagens multiplas. Ou seja, neste método cada ciclo permite obter resultados
aproximados até 5 lavagens, por ser um ensaio mais severo, fazendo-se apenas variar para 50 a
quantidade de esferas em cada recipiente e para 45 min o tempo de cada ciclo. Assim, foi possivel
simular a lavagem das amostras em analise até 50 lavagens. Ressalva-se que também se efetuou uma

pré-lavagem aos elasticos padrdo seguindo este procedimento, excetuando a presenca das esferas.

3.2.4. Avaliacdo da atividade antimicrobiana em materiais téxteis

A avaliacao do potencial antibacteriano dos produtos RB e FRESH baseou-se no teste “Avaliacdo da
atividade antibacteriana em materiais téxteis” descrito na norma AATCC 100 — TM 100. O tamanho das
amostras foi alterado, tendo sido ajustado ao dos elasticos por ndo possuirem largura suficiente,
mantendo o principio de que o indculo ndo transbordasse. A temperatura de incubacao foi a temperatura

ambiente, em vez de ser 37 °C, justificada pelo contexto de utilizacdo dos EPIs onde os elasticos poderao
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ser aplicados. No que diz respeito a analise antiviral, o método utilizado foi desenvolvido pelo Grupo de
Investigacdo do Centro de Ciéncia e Tecnologia Téxtil (2C2T) que se baseia no que esta descrito nas
normas AATCC 100 e ISO 18184 “Determinacao da atividade antiviral de produtos téxteis”. Isto é, uma
vez que se testou a atividade de um bacteriéfago, ndo de um virus, e dada a impossibilidade de se
efetuarem os ensaios num laboratorio de nivel de seguranca bioldgico de classe 3, como requer a
segunda norma, seguiu-se um protocolo em que se utilizou o bacteriéfago como o ensaio adaptado da
avaliacdo antibacteriana, tendo-se quantificado as placas virais com 0s mesmos principios da norma da

atividade antiviral.

Assim, todos os ensaios antimicrobianos foram realizados num laboratorio de nivel de seguranca
biologico de classe 2, seguindo todas as normas de seguranca biologica. Quaisquer passos de
manipulacdo dos microrganismos foram realizados em ambiente assético numa camara de fluxo laminar

vertical, 7elstar Bio I/l Advanced Hood, de nivel de seguranca bioldgico de classe .

Este teste avalia a acdo das amostras funcionalizadas quando em contacto direto com os
microrganismos, sendo que estes foram recolhidos dos substratos por lavagem com uma solucdo
neutralizante. No final, contabilizou-se o nimero de unidades formadoras de colonias (UFC) em caso de

bactérias ou unidades formadoras de placas (UFP) em caso de virus.

3.2.4.1. Microrganismos e meios de culfura

A sensibilidade aos produtos RB e FRESH foi testada utilizando as bactérias Staphylococcus aureus
(Gram+), ATCC®6538™, Pseudomonas aeruginosa (Gram-), ATCCe27853™ e ainda um virus, sendo ele
0 bacteriéfago £. coliMS2, ATCCe 15597-B1™, que possui potencial mimético para o SARS-CoV-2. Como
hospedeiro do MS2 foi utilizada a bactéria £. co/i ATCC®15597.

Neste ensaio foi necessaria a preparacao prévia dos meios de cultura liquidos e solidos. Para o virus
MS2 utilizou-se o meio 271, para S. aureus o meio usado foi TSB (7npticase Soy Broth) e para P.
aeruginosa recorreu-se ao meio NB (Nutrient Broth). Para tornar estes meios solidos, os quais foram
colocados em placas de Petri a solidificar, apenas foi adicionado Agar as receitas dos meios liquidos

referidos.

3.2.4.2. Preparacdo do pré-indculo e suspensao de trabalho

Antecipadamente a cada experiéncia, foram preparados os pré-indculos das respetivas estirpes, como
representa a Figura 10. Apds o seu crescimento numa placa em meio adequado, cada microrganismo

foi extraido com o auxilio de uma anca e transferido para 25 mL de meio de cultura liquido e,
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posteriormente, incubado overnjght a 37 °C a 120 rpm, para obtencdo de uma concentracao inicial

padronizada a ser usada nos ensaios.

Figura 10: Preparacdo de um pré-inoculo: a) Repicagem do microrganismo; b)

Colocacao em meio de cultura liquido. Fonte: autor.
Assim, apds este periodo, antes da realizacao do ensaio, procedeu-se a transferéncia pré-indculo de meio
de cultura para uma solucédo tampao - suspensao de trabalho. Este procedimento foi realizado através
de dois passos de centrifugacao, a 4000 gdurante 10 min, para extrair o meio de cultura e substitui-lo
por solucao tampéao fosfato-salino (PBS- Phosphate Buifered Saling). Isto porque o tampao assegura a
manutencao da viabilidade das bactérias, mas evita a sua proliferacdo, para evitar alteracdes de

concentracao.

Com o auxilio das curvas de calibracdo de cada bactéria, previamente efetuadas pelo grupo de
investigacao, que correlacionam a densidade dtica (DO) com o nimero de unidades formadoras de
colénias por mililitro (UFC/mL), e recorrendo a leitura das diluicdes dos indculos no espetrofotémetro,
acertou-se a concentracdo inicial dos mesmos para 1x107 UFC/mL. Para o virus MS2, utilizou-se um
indculo com uma concentracdo predeterminada de 1x107 de unidades formadoras de placa fagica por

mililitro (UFP/mL).
3.2.4.3. Inoculagcdo

Antes de se proceder a inoculacao das suspensdes de bactérias/ virus nos elasticos, estes foram
cortados em amostras de 2,5 cm de comprimento e colocados em placas de Petri devidamente
identificadas. Posto isto, inocularam-se ao longo das amostras 50 UL da cultura suspensa de cada
estirpe, como exemplificado na Figura 11, incubando-as na camara de fluxo laminar durante 1 h. Findo
este tempo, os elasticos foram asseticamente lavados em falcons com 5 mL de PBS, no caso das
bactérias, e com 5 mL de meio 271, no caso do virus, tendo sido agitados num vortex a velocidade

maxima durante pelo menos 1 min.
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Figura 11: Inoculacdo de 50 pL da cultura
suspensa na amostra. Fonte: autor.

A suspensao obtida em cada lavagem foi serialmente diluida numa placa de 96 pocos. Para as bactérias,
cada poco continha 180 L de solucdo tampao e 20 uL da respetiva solucao de lavagem. Para o virus
apenas se substituiu o tampao por meio 271. Posteriormente, plaguearam-se 10 uL de cada diluicao,
em duplicado, em placas de Petri com meio de cultura adequado. Colocaram-se a incubar as placas na
estufa a 37 °C durante cerca de 20 h e, no final, contabilizou-se o numero de colénias na serie de

diluicdes onde se observou o crescimento entre 30 a 300 UFC.

Figura 12: a) Diluicdes seriadas; b) Plaqueamento das dilui¢des.
Fonte: autor.

Na Figura 13 a é possivel contabilizar UFC, o que significa que a amostra nao é 100% eficaz contra a

bactéria. Por outro lado, na Figura 13 b, a placa de Petri nao apresenta UFC, por isso, demonstra uma

alta eficiéncia na eliminacéo da bactéria.

Figura 13: a) Placa de Petri com UFC; b) Placa de Petri sem UFC. Fonte: autor.
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Para o virus, o método de determinacao foi semelhante ao das bactérias, no entanto para contabilizar as
UFP as diluicdes seriadas do MS2 foram distribuidas em placas de Petri previamente inoculadas com o

hospedeiro, tendo-se plaqueado em duplicado.

3.2.4.4. Determinacéo das CMI, CMB e CMV

A concentracdo minima inibitéria (CMI) corresponde ao valor da concentracao mais baixa em que um
produto antimicrobiano é capaz de inibir o crescimento visivel de determinado microrganismo. Ao passo
gue a concentracao minima bactericida (CMB) ou a concentracao minima virucida (CMV) representam
as concentracdes mais baixas em que um produto antimicrobiano consegue eliminar bactérias ou virus,

respetivamente.

Foi preparada uma solucéo de 20 g/L de FRESH que foi sucessivamente diluida em agua a 1:2, obtendo-
se solucdes com as seguintes concentracdes: 10, 5, 2,5, 1,25, 0,63, 0,3, 0,15 g/L. Além destas, utilizou-

se uma solucao controlo (0 g/L).

A semelhanca da anterior descricdo dos ensaios, as diluicdes foram realizadas numa placa de 96 pocos.
Em cada poco foram adicionados 100 pL das respetivas concentracdes de FRESH e 100 uL da
suspensao bacteriana/virica com concentracdo inicial de 1x10° UFC/mL/ 1x10: UFP/mL,
respetivamente. A placa foi colocada a incubar a 37 °C durante 24 h, tendo-se efetuado a leitura da DO
no espetrofotémetro, no tempo zero e ao fim das 24 h, determinando-se as CMI através da diferenca
entre as DO finais e iniciais. Assim, a concentracdo mais baixa que apresentou a diferenca de DO igual

a zero, corresponde a CMI de cada estirpe.

Em seguida, para se determinarem as concentracdes minimas letais dos microrganismos, procedeu-se
a quantificacao das CMIs, tendo-se seguido a mesma metodologia referida na inoculacdo. Ou seja,
diluiram-se serialmente e plaquearam-se as respetivas CMIs, bem como as concentracoes inferiores e

superiores a essas.

3.2.4.5. Determinacéo da eficiéncia antimicrobiana

No final do tempo de incubacao das placas com as diluicdes seriadas, seguiu-se a contagem das UFC e
UFP. Determinadas as UFC/ mL e as UFP/ mL calculou-se a reducdo antibacteriana/antivirica em

logaritmo em consonancia com a expressao (4).

R=A- B (4)
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onde,
R, traduz a reducao logaritmica da concentracdo de bactéria (em UFC/mL) ou virus (em UFP/mL).

A, corresponde a concentracao logaritmica do inéculo (em UFC/mL para as bactérias e UFP/mL para o

virus);

B, significa a concentracao logaritmica obtida em cada amostra (em UFC/mL para as bactérias e

UFP/mL para o virus).

Considera-se uma reducao bactericida ou virucida efetiva quando reducao logaritmica > 3. Existe uma
correlacado direta entre reducao logaritmica e percentagem de reducao, de acordo com o descrito na

Tabela 7.

Tabela 7: Correlacao entre reducéo logaritmica e a percentagem de reducéo.

Atividade bactericida ou virucida

Reducao logaritmica Reducao em percentagem (%) (qualitativa)
<1 <90 Inexistente ou fraca
1 90 Fraca
2 99 Média
3 99,9 Alta
4 99,99 Efetiva
5 99,999 Efetiva
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4. APRESENTAGAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo serao apresentados os resultados obtidos ao longo do trabalho, bem como a respetiva
discussao. Na Tabela & encontram-se sumariadas as amostras utilizadas nas diversas etapas deste
trabalho de acordo com o tipo de elastico, de processo e de produto de funcionalizacado, para melhor

compreensao na analise dos resultados.

Tabela 8: Designacdo das amostras avaliadas ao longo da investigacdo de acordo com o tipo de elastico, de processo e de produto de

funcionalizacao.

Designacao detalhada da amostra

Abreviatura

Elastico (CI, Cr, Esp) em cru - sem acabamento

(Cl, Cr, Esp) P

Elastico (CI, Cr, Esp) com pré lavagem antes da funcionalizacdo

(Cl, Cr, Esp) PPL

Elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por esgotamento com RB a 0,5 % (p/p)

(Cl, Cr, Esp) Esg RBO,5

Elastico (ClI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com FRESH a 0,15 g/L

(Cl, Cr, Esp) Imp FO,15

Elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com FRESH a 2,5 g/L

(Cl, Cr, Esp) Imp F2,5

Elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com FRESH a 5 g/L

(Cl, Cr, Esp) Imp F5

Elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com FRESH a 10 g/L

(Cl, Cr, Esp) Imp F10

Elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com RBa 5 g/L

(Cl, Cr, Esp) Imp RB5

1% lavagem do elastico (Cl, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com FRESH

(Cl, Cr, Esp) 1Lav F

20°? lavagem do elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacao com FRESH

(CI, Cr, Esp) 20Lav F

507 lavagem do elastico (Cl, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacao com FRESH

(CI, Cr, Esp) 50Lav F

1% lavagem do elastico (Cl, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com RB

(CI, Cr, Esp) 1Lav RB

207 lavagem do elastico (Cl, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com RB

(Cl, Cr, Esp) 20Lav RB

50? lavagem do elastico (CI, Cr, Esp) funcionalizado por impregnacdo com RB

(Cl, Cr, Esp) 50Lav RB

No subcapitulo da avaliacdo da aplicacao dos produtos antibacterianos nos elasticos analisaram-se as
imagens de superficie obtidas por MEV e os resultados dos ensaios da determinacdo do angulo de
contacto dos elasticos. Em seguida, para a avaliacdo da durabilidade do efeito, foram comparados os
resultados da atividade antimicrobiana, antes e apés o ensaio da solidez a lavagem. Por fim, para a
avaliacdo da influéncia dos acabamentos nas propriedades fisicas dos elasticos, discutiram-se os
resultados da estabilidade dimensional, resisténcia a forca maxima e alongamento a rutura, assim como

0s da recuperacao da elasticidade.
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4.1. Avaliacédo da Incorporacao dos Produtos Antibacterianos nos Elasticos

A caraterizacdo das amostras funcionalizadas com os dois produtos antibacterianos foi feita através da
analise de superficie com a técnica MEV e pela determinacdo do angulo de contacto das diferentes

amostras.

4.1.1. Microscopia eletronica de varrimento (MEV)

0 microscopio eletronico de varrimento (SEM - Scanning Electron Microscope) por interacdo de um feixe
de eletrdes de alta energia, permite a obtencao de imagens tridimensionais de elevada resolucao das
amostras. Estas facultam informacdes referentes a morfologia, detalhes da textura e rugosidade da

superficie dos substratos (Dedavid et al., 2007; Ferreira, 2016; Sa, 2017; Silva, 2016).

Para isso, as amostras tém que ser condutoras e, quando tal ndao acontece, ¢ aplicada uma camada de
um material condutor, como platina, carbono ou ouro, 0 que melhora também o nivel de emissao de

eletrées ajudando a construcdo da imagem (Dedavid et al., 2007).

A utilizacao do MEV teve como finalidade a analise da superficie dos elasticos em estudo, comparando
as amostras nao funcionalizadas com as funcionalizadas por esgotamento com RB a 0,5 % (p/p), por
impregnacao com RB a 5 g/L e por impregnacao com FRESH a 10 g/L. Assim, esta técnica permitiu

verificar as diferencas provocadas pela funcionalizacdo na superficie de cada elastico.

A Figura 14 apresenta a morfologia dos trés tipos de elasticos sem qualquer tipo de tratamento e, pode-

se observar que todos possuem uma textura lisa, sem rugosidades.

a b c

Figura 14: Imagens MEV com ampliacdo de 5000 X dos elasticos padréo: a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

As Figura 15, Figura 16 e Figura 17 mostram as imagens MEV dos elasticos funcionalizados por
esgotamento com RB a 0,5 % (p/p), por impregnacao com RB a 5 g/L e por impregnacao com FRESH

a 10 g/L, respetivamente. Nestas observa-se que as fibras, apds os tratamentos, apresentaram uma

36



textura superficial mais rugosa comparativamente com as amostras sem funcionalizacdo, o que indica a

presenca dos produtos de acabamento nos elasticos.

Figura 15: Imagens MEV com ampliacdo de 5000 X dos elasticos funcionalizados por Esgotamento com RBa 0,5 % (p/v): a)
Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

a b c

Figura 16: Imagens MEV com ampliacdo de 5000 X dos elasticos funcionalizados por Impregnacdo com RB a 5 g/L: a) Clorete; b)
Crochet; c) Esparguete.

a b c

Figura 17: Imagens MEV com ampliacdo de 5000 X dos elasticos funcionalizados por Impregnacdo com FRESH a 10 g/L: a)
Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.
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Além disso, véem-se aglomerados em algumas zonas, sugerindo que o acabamento n&o foi uniforme.
Realca-se ainda que, ambos 0s processos e produtos resultaram em amostras que exibiram modificacao

superficial semelhantes.

4.1.2. Angulo de contacto

A determinacao do angulo de contacto fornece resultados que permitem classificar os elasticos quanto
ao seu grau de hidrofobicidade/ hidrofilidade. Este ensaio foi efetuado para entender se os elasticos
seriam capazes de absorver, ndo so6 os produtos antibacterianos, mas também as suspensdes dos
indculos no ensaio da avaliacao da atividade antimicrobiana. Nas Tabela 9, Tabela /0e Tabela 77 estao
apresentados os resultados obtidos no teste do angulo de contacto relativamente ao clorete, ao crochet

e ao esparguete, respetivamente.

Pela Tabela 9 depreende-se que as amostras de clorete se mostraram hidréfobas. No entanto,
principalmente na funcionalizacdo por esgotamento com RB a 0,5 %, os resultados dos angulo de
contacto das amostras nao foram muito precisos, sendo que as medicdes apresentam um CV elevado
comparativamente com os restantes. Isto podera ser uma consequéncia da nao uniformidade do

acabamento no elastico.

Tabela 9: Resultados obtidos relativos ao clorete no teste do angulo de contacto.

u Esgotamento Impregnacao Impregnacédo FRESH
CLORETE Padrao RB 0,5 % RB 5 g/L 10 g/L
x 169,32° 135,02° 149,38° 166,72°
DP 13,74° 45,16° 6,67° 16,22°
CV (%) 8,11 33,45 4,47 9,73

Os resultados dos elasticos crochet, presentes na Tabela /0, apresentaram préximos entre si e todos

eles se mostraram hidrofobos independentemente do processo de funcionalizacao.

Tabela 10: Resultados obtidos relativos ao crochet no teste do angulo de contacto.

~ Esgotamento Impregnacao Impregnacao FRESH
CROCHET Padrao RB 0,5% RB 5 g/L 10 g/L
x 158,7° 179,44° 168,84° 168,46°
DP 22,79° 0,37° 21,07° 15,02°
CV (%) 14,36 0,21 12,48 8,92
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Relativamente ao comportamento do esparguete, cujos valores se encontram na Tabela 7., destaca-se
o elevado CV dos valores de angulo de contacto das amostras funcionalizadas por esgotamento com 0,5
% de RB, tal como se tinha observado para as amostras do clorete. Todas evidenciaram comportamento

hidrofdbico.

Tabela 11: Resultados obtidos relativos ao esparguete no teste do angulo de contacto.

- Esgotamento Impregnacao Impregnacao FRESH
ESPARGUETE Padrao RB 0,5% RB5 g/L 10 g/L
x 143,94° 122,22° 175,58° 162,84°
DP 32,24° 57,23° 7,74° 24,76°
CV (%) 22,40 46,82 4,41 15,20

Salienta-se que, segundo o método interno do DET da Universidade do Minho ndo devem ser aceites
valores de CV superiores a 5 %, sendo que talvez devido a irregularidade das amostras, neste ensaio,
quase todas evidenciaram um CV superior a 5 %. No entanto, a hidrofobicidade apresentada pelos
elasticos funcionalizados podera dificultar a adesdo de microrganismos na superficie dos materiais,

podendo também contribuir para o desempenho antimicrobiano resultante.

4.2. Avaliacdo da Durabilidade do Efeito Antibacteriano

A atividade antimicrobiana das amostras com RB e FRESH foi avaliada segundo AATCC 100 - TM 100.
Este método de analise quantitativa permitiu a determinacao da viabilidade das bactérias e virus nos

elasticos apos a aplicacdo dos acabamentos.

Tendo em consideracao a finalidade dos elasticos e os microrganismos disponiveis em laboratério, testou-
se a atividade contra a bactéria S. aureus, porque esta relacionada com infecdes de pele, contra a
bactéria P. aeruginosa, uma vez que afeta o sistema respiratorio e, ainda, contra o virus MS2, ja que
possui potencial mimético para o SARS-CoV-2. Esta avaliacdo antiviral assumia importancia pelo facto de
a aplicacao destes produtos ter interesse em consequéncia da situacao pandémica que se vive. Uma vez
que grande parte dos agentes antimicrobianos tendem a ser removidos do material e/ou perder atividade
ao longo das lavagens, como ja mencionado previamente, foi imprescindivel também a testagem da
durabilidade do efeito apos o ensaio da solidez a lavagem, efetuado de acordo com o descrito na norma

ISO 105-C06:1999 C1S.
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Numa primeira instancia, efetuaram-se ensaios preliminares (Figura 18, Figura 19 e Figura 20) onde foi
estudado o efeito antimicrobiano, contra MS2, S. aureus e P. aeruginosa, dos elasticos funcionalizados
com as concentracdes maximas recomendadas pelos fornecedores de ambos os produtos, para
comparar o comportamento de RB e de FRESH quando aplicados nos diferentes substratos. Ou seja, por
esgotamento com RB 0,5 % (p/p), por impregnacao com FRESH a 10 g/L e por impregnacado com RB a
5g/L.
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Figura 18: Atividade antivirica relativa a MS2 dos elasticos padrao (P), funcionalizados por esgotamento com RB a 0,5 % (p/p) (Esg RBO,5)
e por impregnacao com RB a 5 g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10): a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

Na Figura 18 encontram-se os resultados dos ensaios antimicrobianos contra MS2. Observou-se que,
para além dos elasticos padrdo, apenas os elasticos funcionalizados com FRESH apresentaram atividade
antivirica, sendo que a reducao logaritmica da atividade era de cerca de 99 % para o clorete e 99,9999
% para o crochet e esparguete. Quanto as amostras com o RB, estas evidenciaram resultados

semelhantes independentemente do processo de aplicacao, esgotamento ou impregnacao.
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Figura 19: Atividade antibacteriana relativa a S. aureus dos elasticos padréo (P), funcionalizados por esgotamento com RB a 0,5 % (p/p)
(Esg RBO,5) e por impregnacao com RB a 5 g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10): a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.
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Na Figura 19 estédo evidenciados os resultados da atividade dos elasticos contra S. aureus. Pode notar-
se que houve uma excelente atividade antibacteriana com ambos os produtos e independentemente do

processo de aplicacdo, na maioria dos elasticos >99,9999 %.
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Figura 20: Atividade antibacteriana relativa a P. aeruginosa dos elasticos padrao (P), funcionalizados por esgotamento com RBa 0,5 % (p/p)
(Esg RBO,5) e por impregnacao com RB a 5 g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10): a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

Por ultimo, relativamente aos resultados da atividade dos elasticos contra P. aeruginosa, presentes na
Figura 20, notou-se que as amostras funcionalizadas com ambos os produtos e pelos dois processos
mostraram uma elevada eficacia antibacteriana, com reducdes de atividade antibacteriana >99,999%.
Assim, o facto de FRESH ter conferido atividade antimicrobiana e o RB apenas antibacteriana também

foi corroborado por outros investigadores.

E de salientar que se observou que as amostras padrao apresentavam também atividade antimicrobiana.
Suspeitando que esta pudesse ser devida a produtos aplicados previamente durante a producao dos

elasticos, decidiu-se proceder a sua lavagem antes de nova avaliacao.

Reducao Logaritmica (UFP/mL)
s
1
Redugao Logaritmica (UFC/mL)
B
Redugao Logaritmica (UFC/mL)
b

R & R & & & R OR 2 R 2 & T & 2 R 2 &
¢ & & &£ & é_gq ¢ o & & & Q?QQ ¢ & F & & &

a b c

Figura 21: Atividade antimicrobiana dos elasticos padrao (P) e dos elasticos padréo pré-lavados (PP) contra a) MS2, b) S. aureus e c) P.
aeruginosa

Como se pode observar na Figura 21, depois de sofrerem um ciclo de lavagem os novos elasticos padrdo
(PP) demonstraram uma reducdo drastica de atividade antimicrobiana. Isto indica que, de facto, os
elasticos continham substancias responsaveis pela atividade apresentada nos primeiros ensaios, que

foram removidas na lavagem.
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Segundo a ficha técnica do produto, o RB, possui atividade bactericida e levemente fungicida e pode ser
aplicado em qualquer tipo de fibra. Magalhdes (2015) aplicou por impregnacdo RB ainda em algodao
branqueado, verificando que este inibiu as bactérias S. aureus e C. albicans. Por seu lado, Lazi¢ et al.

(2012) concluiu que algodao com RB apresentava uma reducao de quase 100 % para S. aureus.

Além disso, Noronha (2017) mostrou que, nanoparticulas de prata, aplicadas a materiais téxteis conferia
elevada atividade antibacteriana, nomeadamente, contra S. gureus. Ja Guerra (2013) concluiu que
amostras de poliéster, quando funcionalizadas com acabamentos antibacterianos a base de cobre,

apresentavam efeito bactericida contra S. aureuse K. pneumoniae.

Por outro lado, a ficha técnica de FRESH indica que este ¢ um produto antimicrobiano, eficaz contra
varios microrganismos, incluindo MS2, S. aureuse P. aeruginosa. A eficacia de um composto quaternario
de aménio também foi comprovada por Brasil (2019) em amostras de algodao contra S. aureus, mesmo

apos cinco lavagens.

Considerando estes resultados preliminares, em que as concentracées maximas dos produtos revelaram
ser bastante eficientes contra as estirpes testadas, determinaram-se as concentracées minimas
inibitérias (CMI), as concentracdes minimas bactericida (CMB) e a concentracdo minima virucida (CMV),

para poder ajustar a quantidade de produto antibacteriano aplicado.

Assim, uma vez que FRESH evidenciou bons resultados para as bactérias e também para o virus, na
Figura 22, apresentam-se as CMI respetivas. Como se observa, as concentracdes mais baixas de FRESH

que podem inibir o MS2, a S. aureuse a P.aeruginosasao 1,25 g/L, 1,25 g/L e 2,5 g/L, respetivamente.
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Figura 22: Concentracdées minimas inibitorias MS2, S. aureus e P. aeruginosa
para FRESH. As setas correspondem a concentracdo definida como CMI para
cada microrganismo.
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Posteriormente, quantificaram-se as concentracées minimas letais de FRESH, CMV e CMB, cujos

resultados se apresentam na Figura 23.

510+ MS2
E S. aureus
§ 84 P. aeruginosa
g
E®
> 4-
o
-
"3 2.
=]
k
m D T T T L] L] T T T L] T T L] T T T L] L] T
CRPLRE CRPERE O PLRE

Concentragoes (g/L)

Figura 23: CMV para MS2 e CMB para S. aureus e P. aeruginosa, para FRESH.

Porém, depois da determinacao da reducao logaritmica das estirpes testadas, verificou-se que, para 0s
trés microrganismos, o FRESH em todas as concentracdes demonstrou eficacia >99,99 %, excetuando
nas concentracdes 2,5 e 0,15 g/L para S. aureus (Figura 23). Por isso, na tentativa de otimizar o
processo de aplicacdo de FRESH, decidiu-se avancar para novas funcionalizacdes, agora com a aplicacao

de FRESH em concentracdes de acordo com os resultados destes ensaios.

Ou seja, testaram-se contra MS2 os elasticos funcionalizados com solucdes de 0,15 g/L de FRESH,
enquanto que contra as bactérias se testaram amostras impregnadas em solucdes de 2,5 g/L de FRESH.
Além disto, foi avaliada a durabilidade da atividade antimicrobiana ao longo de sucessivos ciclos de

lavagem (20 lavagens) tal como representa a Figura 24.
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Figura 24: Reducao logaritmica dos elasticos funcionalizados com FRESH (F), funcionalizados apds 1, 5, 10 e 20 ciclos de lavagem: a)
0,15 g/L para MS2; b) 2,5 g/L para S. aureus, ¢) 2,5 g/L P. aeruginosa.

Depreendeu-se que estas concentracdes reduzidas de FRESH aplicadas nos materiais ndo os tornavam
eficazes na eliminacdo do virus nem das bactérias, tendo apresentado valores de reducdo logaritmica
correspondentes <90 %. Nao obstante, verificou-se que se mantinha uma eficacia >99 % contra S. aureus,
no caso do crochet ao fim da primeira lavagem e contra P. aeruginosa no clorete ao fim da quinta
lavagem, que podem ser justificadas pela ndo uniformidade do acabamento e, por isso, serem resultados

referentes a uma zona do elastico com mais produto.

Por isto, optou-se, ndo sé por avaliar novamente a funcionalizacdo das amostras impregnadas com
FRESH a 10 g/L, testando também a sua atividade ao fim de 20 lavagens, mas também aplicando uma
concentracdo de 5 g/L, de forma a averiguar a possibilidade de se reduzir a concentracao do produto de

acabamento neste processo Figura 25.

44



=] (-~}
1 1

Redugao Logaritmica (UFP/mL)
'

2.
0 L] T T
QQQQQQQ‘(QQQQ‘(‘(Q < &
Q Q Q KY 4 RN
@?Q\,‘ R \? \::o,\?o}/@ v”’gv%\azg ':' ?‘9\?
© 0@‘-9 O R SR O TR

a

[<2]
1

N
1

Reducao Logaritmica (UFP/mL)
F -9
1

0

& QQ QQ & Q« QQQ 6‘« ‘s\« & @‘Q && 4«6‘«6‘« <

U T IAIIN I Y
CORCC Q?Q(} o R (} R
RO
b

Figura 25: Reducéo logaritmica dos elasticos funcionalizados com FRESH (F),
funcionalizados apos 1, 5, 10 e 20 ciclos de lavagem: a) 5 g/L para MS2; b)
10 g/L para MS2.

Assim, os resultados mostraram que a funcionalizacdo dos elasticos com 5 g/L de FRESH (Figura 25 a)
apenas apresentou atividade antivirica nos elasticos acabados e sem qualquer lavagem (CI F, Cr F, Esp
F), > 99,9999 %. Na Figura 25 b, observa-se que a funcionalizacdo com a concentracdo maxima de
FRESH permitiu manter a atividade ao longo ciclos de lavagem, apresentando excelentes reducdes
logaritmicas até ao final da 20® lavagem, com uma atividade antivirica >99,99 %. Note-se que a variacao

entre os elasticos ao longo das lavagens representam diferencas minimas centesimais.

A posteriori, uma vez que estes ensaios demonstraram que os trés elasticos funcionalizados com 10 g/L
de FRESH poderado ser aplicados em materiais de protecdo dada a excelente atividade antivirica que
exibiram, tornou-se necessario, numa segunda fase do trabalho, avaliar a sua durabilidade apos 50 ciclos
de lavagem e ainda contra as bactérias. Para além disto, como ainda n&o se tinha verificado se RBa 5
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g/L mantinha a sua atividade antibacteriana ao fim de uma lavagem, foram repetidos os ensaios a esses

elasticos. Os resultados apresentam-se nas Figura 26, Figura 27 e Figura 28.
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Figura 26: Atividade antivirica relativa a MS2 dos elasticos padrao (P), pré lavados (PP), funcionalizados por impregnacdo com RBa 5 g/L
(Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10), e apds 1 ciclo de lavagem. a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

Analisando a Figura 26, observou-se que, como esperado, RB nao conferiu qualquer atividade contra
MS2, sendo um produto apenas antibacteriano. No entanto, os elasticos funcionalizados com FRESH
mostraram uma drastica reducdo da atividade antivirica quando comparados com 0s ensaios
preliminares (Figura 18). Em todos os elasticos perdeu-se toda a atividade apos a primeira lavagem.
Comparando estes resultados com os preliminares, poder-se-a atribuir um contributo de compostos,

retidos nas amostras em tratamentos prévios do seu processamento, na durabilidade da acao antivirica.
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Figura 27: Atividade antibacteriana relativa a S. aureus dos elasticos padrao (P), pré lavados (PP), funcionalizados por impregnacao com
RB a5 g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10), e apds 1 ciclo de lavagem. a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

Pela Figura 27, depreende-se que, tanto o RB como o FRESH, se mostraram eficazes a conferir atividade
aos elasticos contra S. aureus, mesmo apos a primeira lavagem, com excecao do RB no crochet (Cr Imp
RB5) que, ao contrario do que aconteceu nos ensaios preliminares (Figura 19) nao apresentou atividade

antibacteriana.
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Figura 28: Atividade antibacteriana relativa a P. aeruginosa dos elasticos padrao (P), pré lavados (PP), funcionalizados por impregnacao
com RBa b g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp F10), e apds 1 ciclo de lavagem. a) Clorete; b) Crochet; c) Esparguete.

Verificando os resultados contra a P. aeruginosa, na Figura 28, notou-se uma reducédo abrupta da
atividade relativamente aos ensaios preliminares (Figura 20), sendo que todos os elasticos

funcionalizados por FRESH e RB nao demonstraram atividade antibacteriana significativa.

Posto isto, considerando estes resultados obtidos, em que os substratos ja ndo apresentaram atividade
apés a 17 lavagem (a excecdo dos testados contra S. aureus), ndo se procedeu a avaliacdo da

durabilidade apos 50 ciclos de lavagem.

Tendo em conta as discrepancias nos resultados, entre esta segunda testagem e os ensaios preliminares,
cujos resultados se encontram nas paginas 41 e 42 e considerando que a avaliacdo antimicrobiana deste
ultimo set de ensaios foi feita trés meses depois dos elasticos terem sido funcionalizados, enquanto que
na primeira testagem foram efetuados apds trés dias, colocou-se também a hipdtese de os produtos

poderem ir perdendo a atividade ao longo do tempo nos substratos.

Sendo assim, funcionalizaram-se novos elasticos e avaliaram-se as suas atividades antimicrobianas apés
dois dias de terem sido funcionalizados. Na Figura 29 apresentam-se os resultados obtidos, permitindo
a comparacao com 0s ensaios iniciais (Figura 18, Figura 19 e Figura 20) e com os segundos ensaios

(Figura 26, Figura 27 e Figura 28).
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Figura 29: Atividade antimicrobiana dos elasticos funcionalizados por impregnacdo com RBa 5 g/L (Imp RB5) e com FRESH a 10 g/L (Imp
F10) relativo a) MS2; b) S. aureus, ¢) P. aeruginosa.

Relativamente a MS2, tal como no primeiro ensaio, 0 FRESH conferiu atividade antivirica nos trés
elasticos, especialmente para o esparguete (Esp Imp F10). Em relacdo a S. aureus, o esparguete
funcionalizado com RB (Esp Imp RB5) diminuiu drasticamente a sua atividade, de 99,9999 % para <90
%. Quanto a P. aeruginosa os resultados também nao foram muito satisfatérios, comparados com os dos
ensaios preliminares, pois tanto as amostras com RB como com FRESH tinham demonstrado atividade

antibacteriana em todos os elasticos >99,999 %.

Em suma, todas estas discrepancias de resultados, podem eventualmente ser explicadas pela reduzida
area de superficie dos elasticos e pelo acabamento nao uniforme, conforme se observou nas imagens
MEV. Estas razdes sugerem que resultados reprodutiveis com este tipo de funcionalizacdo e amostras
requer uma quantidade de amostras testadas por ensaio muito superior ao que o presente trabalho

permitiu realizar.

4.3. Avaliacao da Influéncia dos Acabamentos nas Propriedades Fisicas dos Elasticos

Qualquer material téxtil fica suscetivel a alteracdes mecanicas apos acabamento, sendo que a aplicacao
dos produtos antibacterianos e a sua fixacdo nos elasticos poderao influenciar o seu comportamento
elastico. Os testes de avaliacdo da elasticidade e resisténcia dos materiais foram efetuados também

depois da funcionalizacao e apds as primeira e quinquagésima lavagens.

4.3.1. Estabilidade dimensional

A estabilidade dimensional de um material téxtii pode ser influenciada por diversos fatores,
nomeadamente, tipo de estrutura, contracdo, tipo de fio, composicao, técnicas de construcao e
acabamento, entre outros. Ressalva-se, entdo que, quer a absorcao de humidade, quer as altas
temperaturas, afetam diretamente a contracdo do material téxtil e, consequentemente, o seu

encolhimento ou alongamento (Malik et al., 2013).
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Na medida em que é imprescindivel que as dimensdes dos elasticos se mantenham inalteraveis, apos a
funcionalizacéo e lavagens sucessivas, efetuou-se a avaliacdo da estabilidade dimensional dos mesmos,

sendo que na Tabela /2 se evidenciam os valores da variacdes dimensionais de cada elastico.

Tabela 12: Variagcdes dimensionais obtidas no ensaio da estabilidade dimensional dos elasticos.

CLORETE CROCHET ESPARGUETE

x DP cv X DP cv x DP cv

(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Impregnagéo F10 -0,8 0,24 0,31 2,3 0,24 0,11 -14 0,32 0,02
1* lavagem F -2,3 0,24 0,11 0,2 0,24 1,22 -12 0,32 0,03
50* lavagem F -1,3 0,24 0,18 6,6 0,20 0,03 -8,2 0,24 0,03
Impregnacédo RB5 -1,2 0,24 0,20 2,2 0,24 0,11 -12,8 0,4 0,03
1* lavagem RB -2,7 0,24 0,09 1,3 0,40 0,31 -119 0,37 0,03
50° lavagem RB -1,5 0,45 0,30 7 0,32 0,05 -8 0,32 0,04

Relativamente as médias dos resultados de encolhimento obtidos para os elasticos tratados com FRESH,
verificou-se que apos a funcionalizacdo com FRESH (Impregnacdo F10) todos apresentaram um
encolhimento, com recuperacao de aproximadamente 2 % depois da primeira lavagem para o crochet e
0 esparguete, enquanto o do clorete aumentou 1,5 %. Observou-se que no final das 50 lavagens esse
encolhimento diminuiu, para o clorete e para o esparguete, sendo que o primeiro foi 0 que se aproximou
mais do comprimento inicial. J& o crochet sofreu alongamento ao longo das lavagens, aumentando o seu

comprimento em 6,6 % em relacdo ao comprimento inicial.

No que diz respeito aos elasticos funcionalizados com RB (Impregnacdo RB5) notou-se que o tratamento
levou ao encolhimento dos trés tipos de elasticos. No entanto, a excecdo do crochet, que sofreu
alongamento ap6s a primeira e sucessivas lavagens, demonstrando 7% de encolhimento na

quinquagésima, o clorete e o esparguete apresentaram uma dimensao inferior a inicial.
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4.3.2. Determinacgéo da resisténcia a forca maxima e alongamento a rutura

O comportamento mecanico de um material depende da sua deformacao quando submetido a uma
determinada forca, a qual fara aumentar o seu comprimento. A determinado momento o téxtil ira rasgar
e a forca relativa a esse instante designa-se como forca maxima (N). Por outro lado, imediatamente antes
de rasgar, apresenta a deformacao maxima a que pode ser sujeito, obtendo-se, assim, o alongamento a

rutura (%) que corresponde ao seu alongamento maximo (Gorjanc & Bizjak, 2014).

O conhecimento destes parametros fisicos dos elasticos é importante, na medida em que ira permitir
delimitar a resisténcia destes substratos e, consequentemente, definir se serdo adequados para utilizar
nos produtos para que sao propostos. Assim, estudou-se o comportamento dos elasticos padrao, bem
como dos elasticos funcionalizados com FRESH e RB g, ainda, apds as 17 e 50? lavagens. Dos graficos
fornecidos pelo software do dinamdmetro obteve-se a média, DP e o CV (%), quer da forca maxima, quer
do alongamento de cada elastico. Em seguida apresentam-se os resultados obtidos na Tabela Z3relativos

ao clorete, na Tabela /4 relativos ao crochet e na Tabela 75 relativos ao esparguete.

Tabela 13: Resultados da forca maxima e do alongamento a rutura do clorete.

Forca (N) Alongamento (%)
CLORETE

x DP CV (%) x DP CV (%)
Padrio 193,64 11,96 6,18 180,20 24,33 13,50
Impregnagao F 10 112,04 7,21 6,44 240,16 8,82 3,67
1° lavagem F 110,30 1,02 0,93 226,40 15,29 6,75
50 lavagem F 107,00 2,68 2,50 207,40 10,61 5,12
Impregnagao RB 5 110,66 25,78 23,29 173,72 28,17 16,21
1° lavagem RB 153,92 34,70 22,54 203,96 9,00 4,41
50° lavagem RB 120,64 2,23 1,85 203,60 5,68 2,79

Em relacdo ao clorete observou-se uma diminuicao da resisténcia a forca maxima das amostras
funcionalizadas com qualquer dos dois produtos de acabamento, mas no caso dos elasticos acabados
com RB verificou-se um crescimento apdés a primeira lavagem. O alongamento aumentou
consideravelmente, mesmo apos as lavagens, com excecao dos elasticos funcionalizados com RB. Ainda

assim, o clorete manifestou estabilidade aos tratamentos e ao longo das lavagens.
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Tabela 14: Resultados da forca maxima e do alongamento a rutura do crochet.

Forca (N) Alongamento (%)
CROCHET

x DP CV (%) x DP CV (%)
Padrio 34,80 1,31 3,76 160,20 17,44 10,89
Impregnacéo F 10 33,07 1,03 3,11 204,40 9,65 4,72
1° lavagem F 31,80 1,68 5,30 189,84 9,20 4,84
502 lavagem F 30,08 1,88 6,26 131,38 15,71 11,95
Impregnacéo RB 5 30,92 2,41 7,78 181,20 17,58 9,70
1° lavagem RB 31,93 1,54 4,83 182,40 6,65 3,65
502 lavagem RB 30,60 1,42 4,63 158,80 6,05 3,81

O crochet demonstrou, em comparacao com o clorete, uma menor forca a resisténcia, sendo que o
alongamento deste elastico aumentou apds ambas as funcionalizacdes. Mostrou também um ligeiro
decréscimo ao longo das lavagens. Contudo, houve algumas dificuldades na execucao deste ensaio e,
por isso, pode ter comprometido os resultados finais. Ou seja, o crochet, por vezes, escorregava das

maxilas, problema que dificil de controlar e que sé poderia ser resolvido com outro tipo de maxilas.

Tabela 15: Resultados da forca maxima e do alongamento a rutura do esparguete.

Forca (N) Alongamento (%)
ESPARGUETE

x bP CV (%) x DP CV (%)
Padrio 91,86 3,63 3,95 140,64 5,08 3,61
Impregnacéo F 10 82,60 6,81 8,24 237,76 29,21 12,29
1° lavagem F 82,72 7,91 9,57 233,96 16,22 6,93
50? lavagem F 85,82 3,24 3,78 167,60 26,20 15,63
Impregnacéo RB 5 88,18 4,26 4,83 232,20 60,72 26,15
1° lavagem RB 89,36 6,07 6,79 204,12 8,14 3,99
502 lavagem RB 89,54 4,09 4,57 227,96 12,11 5,32

No que concerne ao esparguete, este exibiu resultados da forca maxima semelhantes entre si e um
notério aumento do valor do alongamento. Realca-se que os valores mais elevados foram os dos elasticos
funcionalizados com RB no final da quinquagésima lavagem e que, o esparguete, evidenciou um bom

comportamento, mesmo no final das 50 lavagens.
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No geral, depreendeu-se que o clorete foi 0 que demonstrou mais resisténcia até rasgar e o crochet
menos, em ambos 0s parametros. Para além disto, importa referir que, segundo o método interno do
Departamento de Engenharia Téxtil, ndo deveriam ser aceitaveis CV superiores a 5%. Apesar disto, ainda
que existam valores significativamente elevados, dos quais se destacam trés com CV superior a 15 %,
como é o caso da forca do clorete funcionalizado com RB (23,29 %) e apos a 1? lavagem (22,54 %), do
alongamento do esparguete funcionalizado com FRESH apds a 50? lavagem (15,63) e do esparguete
funcionalizado com RB (26,15 %), é importante relembrar que os substratos sao elasticos e que esses

limites nao lhes devem ser aplicados.

4.3.3. Recuperacdo da elasticidade

A recuperacao da elasticidade de um téxtil € a capacidade em retomar ao seu tamanho e forma iniciais
apos a remocao da forca que causou a sua deformacéao (zona elastica). Porém, apos exceder o limite da
carga suportavel, o material deixa de conseguir recuperar da deformacao, aumentando o comprimento
na direcdo da forca aplicada, em comparacdo com o seu comprimento inicial, ja que ultrapassou a sua

regido elastica (zona plastica) (Gorjanc & Bizjak, 2014).

A recuperacao do comprimento original depende, ndo so6 do tipo de material e da quantidade de elastano
nele presente, mas também da forca aplicada e do periodo de tempo. Assim, neste ensaio estudou-se a
capacidade de recuperacdo elastica dos trés tipos de elasticos, quer sem tratamento, quer

funcionalizados com ambos os produtos (RB e FRESH) e apds as primeira e quinquagésima lavagens.

De acordo com os resultados dos elasticos padrao do ensaio da resisténcia a forca maxima e
alongamento a rutura e ap6s uma testagem prévia, determinou-se que o clorete e o esparguete iriam ser
esticados em 100 %, enquanto o crochet, por ndo aguentar os 10 ciclos deste ensaio, apenas iria ser

esticado em 50 %.

Nas Tabela 76, Tabela /e Tabela /8encontram-se os resultados obtidos no ensaio da recuperacéo da
elasticidade nos tempos 0, 1 e 10 min e 24 h para os elasticos clorete, crochet e esparguete,

respetivamente.
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Tabela 16: Resultados obtidos no ensaio da recuperacéo da elasticidade nos tempos 0, 1 e 10 min e 24 h do clorete.

RE (%) 0 min RE (%)1 min RE (%)10 min RE (%) 24 h

CLORETE cv cv cv cv

£ 0P £ OP X DP o FDP
Padrio 89,00 082 092 9067 047 052 9700 08 08 1000 000 0,00
imp F 10 8733 047 054 8900 08 092 9333 047 051 9967 047 047
1 lav F 8400 082 097 8767 047 054 8933 047 053 9733 047 048
50° lav F 7767 047 061 8100 08 101 8267 047 057 8667 047 054
Imp RB 5 8500 082 096 8900 000 000 91,00 08 090 9900 08 082
1° lav RB 81,67 047 058 8300 08 098 8933 047 053 9633 094 098
50° lav RB 7500 082 109 7833 047 060 81,67 047 058 8633 047 055

Através da Tabela 76 notou-se que, apesar de nao terem recuperado a sua dimensao inicial, tal como o

clorete padrado, observou-se uma recuperacao elastica, ao fim de 24 h, superior a 95 % nos elasticos

funcionalizados e apds a primeira lavagem. Contudo, no final das 50 lavagens a percentagem obtida foi

também muito proxima, tendo sido de 86,67 % para os funcionalizados com FRESH e de 86,33 % para

0s com RB.

Tabela 17: Resultados obtidos no ensaio da recuperacéo da elasticidade nos tempos 0, 1 e 10 min e 24 h do crochet.

RE (%) 0 min RE (%)1 min RE (%)10 min RE (%) 24 h

CROCHET cv cv cv cv

x DP %) X DP %) X DP %) X DP %)

Padréo 8933 047 053 9167 047 051 97,67 1,25 1,28 1000 0,00 0,00
Imp F 10 8667 047 054 8933 047 053 9300 082 088 9967 047 047
1% lav F 8367 047 05 8800 08 093 9000 000 000 9733 047 048
50° lav F 77,33 047 061 8167 047 058 8333 047 057 8733 047 054
ImpRB 5 8533 047 055 8933 047 053 9100 082 09 9933 047 047
1% lav RB 82,67 047 057 8300 082 098 8833 1,25 1,41 9667 047 049
50® lav RB 7567 047 062 81,33 340 418 8200 000 000 8600 082 095

Relativamente ao crochet, os resultados, presentes na Tabela 7/, foram semelhantes aos do clorete,

sendo que, os elasticos funcionalizados e lavados uma vez, demonstraram uma recuperacao superior a

95% e ao final da quinquagésima lavagem superior a 85 %. No entanto, estes elasticos apenas foram
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esticados a 50 % o que significa que ndo recuperam a sua dimensao na mesma medida que o clorete e

0 esparguete.

Tabela 18: Resultados obtidos no ensaio da recuperacéo da elasticidade nos tempos 0, 1 e 10 min e 24 h do esparguete.

RE (%) O min RE (%)1 min RE (%)10 min RE (%) 24 h
ESPARGUETE
x DP ((;X x DP &\; x DP ((;X x DP ((;X

Padrao 89,33 047 053 9133 047 052 9733 047 048 1000 0,00 0,00
Imp F 10 87,00 082 094 8933 047 053 9400 082 087 9967 047 047
1% lav F 83,67 125 149 8833 047 053 8933 047 053 9767 047 048
50° lav F 7833 047 060 81,00 000 000 8267 047 057 8733 047 054
ImpRB 5 85,00 0,00 000 8900 08 09 9100 08 09 9933 047 047
1% lav RB 81,33 047 058 8367 047 056 8867 094 106 9600 000 0,00
50° lav RB 75,33 1,25 166 7733 047 061 8267 047 057 8667 047 054

Finalmente, como se encontra na Tabela /8, o esparguete demonstrou uma excelente recuperacao tal

como o clorete, ndo se evidenciando diferencas significativas entre os dois produtos.

Posto isto, este ensaio comprovou que em todos os elasticos, incluindo os padroes, foram afetados em
termos de elasticidade apds 10 ciclos do ensaio. Mas também permitiu aferir que sdo capazes de
recuperar quase em 100 % a sua dimensao quando neles é exercida uma forca tal que os estique em

100 %, no caso do clorete e esparguete, e em 50 % no caso do crochet.
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5. CONCLUSOES E PERSPETIVAS FUTURAS

A realizacao desta investigacao teve como ponto de partida o estudo da funcionalizacdo de materiais com
elevada elasticidade com acabamentos antibacterianos. Para isso trataram-se trés elasticos, de
estruturas diferentes, sendo eles o clorete (Cl), o crochet (Cr) e o esparguete (Esp), com o RUCO®-BAC
AGP (RB) e o FRESH EF 4850 (FRESH) em diferentes concentracdes e por diferentes estratégias de
aplicacao. Assim, fez-se o acabamento dos elasticos aplicando as concentracdes maximas sugeridas
pelos fornecedores, 0,5 % (p/p) de RB por esgotamento, 5 g/L de RB e 10 g/L de FRESH por
impregnacao. A superficie dos materiais acabados foi analisada pela técnica MEV onde se notou que,
todos os elasticos apos os tratamentos apresentavam uma textura superficial rugosa e com aglomerados
em algumas zonas. Isto sugere uma nao uniformidade no que diz respeito a aplicacdo dos produtos.
Acrescenta-se que o ensaio da determinacdo do angulo de contacto permitiu aferir que os materiais sdo

hidrofobos e que esta carateristica se manteve apds os tratamentos.

A atividade antimicrobiana foi avaliada contra trés estirpes, as bactérias S. aureus e P. aeruginosa e o
virus MS2 segundo o método AATCC 100 — TM 100. Por sua vez, a durabilidade do efeito nos substratos,
foi testada ao longo de sucessivos ciclos de lavagem conforme descrito no ensaio da solidez a lavagem
da norma ISO 105-C06:1999 C1S. Os resultados obtidos em ensaios preliminares com as concentracoes

maximas dos produtos mostraram que:

= Apenas o FRESH a 10 g/L demonstrou uma elevada eficacia antimicrobiana, com reducéo
antimicrobiana >99,9999 %;

= QueroRBa0,5%(p/p), quer o RB a5 g/L, conferiram efeito antibacteriano (>99,99 %), sendo
que contra P. aeruginosa os resultados foram mais elevados do que contra S. aureus;

= As amostras padrao apresentaram valores de atividade antimicrobiana inesperadamente
elevados tendo-se, por isso, analisado os mesmos apos uma lavagem. Esta indicou que,
possivelmente, os elasticos continham substancias responsaveis pela atividade apresentada,

que foram removidas na lavagem.

Posteriormente, como as concentracfes maximas de FRESH revelaram conferir aos elasticos atividade
contra os trés microrganismos, determinaram-se as respetivas CMV e CMB, tendo sido de 0,15 g/L para
MS2 ede 2,5 g/L para S. aureuse P. aeruginosa. No entanto, verificou-se que a reducao da concentracao
de aplicacao de FRESH, tendo como referencial as CMV e CMB, se traduziu em elasticos sem atividade

antimicrobiana. Ainda assim, de forma a averiguar a possibilidade de se reduzir a concentracao de FRESH
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contra MS2, funcionalizaram-se novos elasticos e avaliou-se a durabilidade da atividade, ao fim de 20

ciclos de lavagem, tendo-se verificado que:

= Nos elasticos funcionalizados com FRESH a 5 g/L apenas as amostras sem lavagem
apresentaram atividade antivirica >99,9999 ¥%;
= Nos elasticos funcionalizados com FRESH a 10 g/L observou-se uma excelente atividade

antivirica, que se manteve ao longo dos 20 ciclos de lavagens;

Como estes elasticos nao foram pré-lavados antes da aplicacao de FRESH, ha a possibilidade de parte
da atividade ser consequéncia da atividade que outros compostos presentes nas amostras antes da

funcionalizacao.

Numa segunda fase do trabalho, para avaliacdo da durabilidade da atividade antimicrobiana apos 50
ciclos de lavagem, impregnaram-se elasticos em solucdes de 5 g/L de RB e de 10 g/L de FRESH e

observou-se que:

= Qs elasticos funcionalizados com FRESH mostraram uma drastica reducao antivirica e
antibacteriana contra P. aeruginosa, comparativamente aos ensaios preliminares, mas
mantiveram a atividade contra S. aureus

= (s elasticos funcionalizados com RB demonstraram boa atividade apenas para S. aureus;,

= Quase todos os elasticos, a excecao dos testados com S. aureus, ndo apresentaram atividade
antimicrobiana apds a primeira lavagem e, por esse motivo, ndo se procedeu a avaliacdo da

durabilidade apés os ciclos de lavagem seguintes.

Considerando os resultados dos ensaios preliminares e este Ultimo sef de ensaios, assumiu-se que a
grande discrepancia de resultados pode esta relacionada, ou com a possivel perda de estabilidade por
parte dos produtos, ou entdo pelo facto de terem sido testadas poucas amostras em cada ensaio,
considerando a falta de uniformidade do acabamento e a reduzida area de superficie dos elasticos deste

estudo.

Por fim, dado o uso muito intensivo que estes substratos poderao ter e consequente nimero de lavagens,
outro aspeto que assumiu grande relevancia neste projeto, foi a influéncia que os processos de
funcionalizacédo e os produtos de acabamento tiveram nas propriedades fisicas dos elasticos, tendo-se

constatado que:

= Em relacao a estabilidade dimensional, o clorete encolheu ligeiramente, o crochet, apesar de

encolher apos a aplicacdo de RB e de FRESH, mostrou um alongamento >6 % no fim de 50
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lavagens, e 0 esparguete teve tendéncia a encolher significativamente, sendo que recuperou um
pouco o comprimento apo6s o 50° ciclo de lavagem;

= Relativamente aos resultados da forca maxima e alongamento rutura, todos os elasticos
apresentaram valores de resisténcia ao alongamento elevados, sendo de 173,72% — 240,16%
para o clorete, 131,38% — 204,40% para o crochet e 140,64% — 237,76% para 0 esparguete.
Além disto, mostraram estabilidade aos tratamentos e sucessivas lavagens, sendo que na
maioria das amostras os tratamentos traduziram-se num aumento do alongamento;

= Quanto a recuperacdo da elasticidade, todos os elasticos, incluindo os padrdes, foram afetados
em termos de elasticidade apds 10 ciclos do ensaio. Porém, estes séo capazes de recuperar
quase em 100 % a sua dimensao quando neles ¢ exercida uma forca tal que os estique em 100

%, no caso do clorete e esparguete, e em 50 % no caso do crochet.

Os resultados obtidos sugerem ainda a possibilidade de utilizacao destes elasticos em EPIs descartaveis,
onde nao seja relevante a durabilidade apos lavagens. Por isso, propde-se que se faca o estudo da
incorporacao destes elasticos também em EPls e que se analise a aplicacao de outros compostos

antimicrobianos.

0O trabalho desenvolvido permitiu concluir que o RB e o FRESH permitem obter elasticos antibacterianos
e, no caso da aplicacdo do FRESH, também elasticos com atividade antivirica. Porém, o processo de
funcionalizacao requer futuros estudos no sentido de otimizar a aplicacao destes produtos, obtendo um

acabamento mais uniforme e duravel.
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ANEX0S

Anexo | - Ficha Técnica do FRESH EF 4850

ﬂULIITE}{

FRESH EF 4850

INFORMAGAO TECNICA

Produto antimicrobianc de base natural recomendado para fibras naturais e sintéticas, com base natural de
extrato de coco.

Forma uma pelicula antimicrobiana duradoura gue oferece um amplo espectro antibacteriano, antifungico,
antidcaro e antiviral. Eficéda face a bactérias comuns & coronavirus.

CARACTERISTICAS
Composicao *  Silano quaterndrio derivado de extrato natural de coco
Aspeto ¢ Liguido amarelado
pH (10 g1, 20 °C) * 550%+1.00
Densidade [kg/1, 20°C} * 100005
lonicidade * Cationico
Solubilidade *  Solivel em dzua
PROPRIEDADES

*  Produto antibacterianc formulado com base natural, ndo lixiviante, ndo mutagénico & ndo provoca
irritagies cutdneas quando em contacto direto com a pele, contrariamente aos produtos 3 base de
prata;

* (O FRESH EF 4850 & um antimicrobiano que forma wma pelicula antimicrobiana duradoura;

* (O FRESH EF 4850 & recomendado para aplicagdo em fibras naturais e sintéticas;

* (s artigos tratados com FRESH EF 4850 s3o seguros para o contacto humano & s30 amigos do meio
ambiente;

* (s grupos organosilancs do antimicrobiane FRESH EF 4350 forma uma ligagdo covalente com a
superficie téxtil;

* (O FRESH EF 4250 é um composto de amdnic quatemario e ndo deve ser misturado com tensioativos
anidnicos ou produtos quimicos que possam degradar ou neutralizar a agSe antimicrobiana. E
recomendada a realizagdo de testes prévios;

*  Para uma maior solidez 3 lavagem, recomenda-se 2 aplicagdo do FRESH BZ1 BINDER juntamente com
o FRESH EF 4850;

# (O FRESH EF 4850 ndo contém compostos de estanho ou outros compostos organometalicos;

* () FRESH EF 4850 oferece um amplo espectro antibacteriano, antifingico, antiviral e antidcaro.

*  Erecomendado aplicar FRESH EF 4850 na iiltima etapa do processo de produg3o;
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ﬂ.DUITE}(

COMO FUNCIONA

FRESH EF 4250 &€ uma molécula de cadeia longa com uma “ancora” de silano;

A “3ncorz”, agente de acoplamento, liga a molécula do FRESH EF 4850 3 superficie em que € aplicado;
Umn ligante pode ser adicionado para maior durabilidade antimicrobiana em superficies sintéticas;

A molécula de FRESH EF 4850 possui catibes que criam uma superficie carregada positivamente;

A carga positiva atrai os agentes patogeénicos (bacterias, virus, fungos e leveduras) para a molécula
do FRESH EF 4350;

Armolécula perfura fisicamente 3 membrana dos agentes patogeénicos causando uma rutura terminal;
A molécula de FRESH EF 4850 n3oc & consumida durante o processo de eliminagdo dos
MiCrorEanismos patogenicos, & nao migra para a superficies adjacentes, como a pele humana (no
caso de estar em contacto com o corpo) permitindo excelente durabilidade. Assim, FRESH EF 4850 &
classificado como produto ndo likiviante. Contrariamente ao que acontece com @ maioria dos
acabamentos funcionais antimicrobianos, especialmente & base de prata, que s30 consumidos
juntamente com 2 destruicio dos agentes patogénicos, diminuindo a sua eficicia antimicrobiana
com a utilizagdo.

EFICACIA ANTIMICROBIANA

A eficdcia antimicrobiana & demonstrada para valores de MIC de 10 — 100 mg/ml. Os antimicrobianos de 5i-

QAL sdo eficazes contra:
Virus Bactérias Gram-negativas
Adenovirus Tipo Il & IV Acinetobacter calcoaceticus
Adenovirus Bovino Tipo | & IV Aeromonas hydrophilia
Pneumonite Felina Citrobacter deversus
Herpes Simplex Tipo | Citrobacter freundi
Herpes Simplex Tipo I Enterobocter oerogenes
HIV-1 (51DA) Entercbacter aglomerans
Influenza A2 [Aichi) Entercbocter cloocoe
Influenza A2 (Gripe Asigtica) Enterococcus
Influenza B Escherichio coli
Virus da Papeira Klebsiella oxytoca
Parinfiuenza (Virus Sendai) Klebsiella pneurnorniae
Virus do Sarcomo de Rous Klebsiella terriena
Reawirus Tipo | Legionella preumophila
Virus Simia 40 Maorganeila morganii
Vocoinia Proteus mirabilis
M52 Proteus vulgaris
PRD1 Pseudomonas geruginosa
HIN1 (Gripe Suing) Pseudomonas fluorscens
MNorowirus Salmonelia cholera suis
Salmonelia typhi
Salmonelia typhimurium
Serragtia liguifociens e marcescens
Xanthomanas compestris

AOUITEX — Acsbamentos Quimicos Texteis, 54
Rum Angusto Simdes, 1042 | 4425626 Pedrouos — Porbugal

Tek: $315 229055 300 | Emaibdep comencal Bequites. pt
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Bactérias Gram-positivas
Corynebacterium diptherioge
Micrococcus lutea
Micrococcus sp.
Mycobacterium tuberculosis
Mycobacterium smegmatis
Propionibocterium acnes
Stophplococcus aurews
Staphylococcus epidermidis
Streptococcus foecalis
Streptococcus mutans
Streptococcus preumonia
Streptococcus pyogenes

Parasitas Protozoarios

Cryptosporidium parvum {oocysts)

.ﬂUUITE}{

Fungos, Algas, Bolores, Leveduras e Esporos
Alteronia alternate
Aphaonizomenan sp.
Aspergillus flavus
Aspergillus niger
Aspergillus sydowi
Aspergillus terreus
Aspergillus versicolor
Aspergiflus verrucaria
Aurecbasigium pullans
Candida albicans

Candida pseudotropocaiis
Chaetomium giobsum
Cladosporium dodosparioides
Chiorella vulgaris
Dvreschsiera oustraliensis
Epidermophyton sp.
Gliomastix cerealis
Gloeophyillum trabeuwm
Microsporum sp.
Microsporum audouinii
Monilia grisea
Oscilfatoria

Penicillium chrysogenum
Pencillium commune
Penicilliuvm funiculoswm
Penicillium pinophifium
Penicillivm variabie
Phoma fimeti

Pithomyces chartarum
Porio placenta
Scenedesmus
Soccharonyces cerevisige
Seolecobasidivm humicola
Selenastrum sp.
Trichoderma viride
Trichophyton interdigitale
Trichophyton maidson
Trichophyton mentogrophytes
Trichophyton sp.

AOLITEE — Acebamentos Quimicns Teseis, 58
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ATIVIDADE ANTIVIRAL

ﬂUUITE}{

Determinagdo da atividade antiviral em produtos téxteis pelo método: 1SO18184-2019

% de redugdo da
carga viral
. Sem lavagem
m.ﬁ:ctns 2 horas de . {0.7% FRESH EF 4350) 99.997%
o 0 com o agen Com 50 lavaners ——
223E [0-7% FRESH EF 4850 + 1.5% FRESH EZ1 BINDER) -

* AGENTE 229E: COROMNAVIRUS FELIND

ATIVIDADE ANTIBACTERIAMA

Determinagdo da eficacia antibacteriana pelo método: ASTM E 2149

Tratamento do artigo: 10 g/l FRESH EF 2350
10 gfI FRESH BZ1 BINDER

Percentagem de redugdo de carga bacteriana

Sem ciclos de lavagem

20 ciclos de lavagem a 40 °C

Staphyloooccus Aureus — ATCC 6538

55.0-59.9%

35 %

Klebsiella Pneumoniae — ATCC 4352

55.0-59.9%

34 %

Percentagem de redugdo de carga bacteriana

Tempo de contacto de 24 h Tempo de contacto de 2h
Staphylococous Aureus — ATCC 6538 = 50.9% 99.0 - 59.9%
Klebsislla Pneumoniae — ATCC 4352 >90.59% 559.0 - 99.9%

ACUITEX — Arsbamentos Quimions Tedeis, 54

Rum Amgusho Simies, 1042 | 4425526 Pedrougss — Portugal
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AQUITEX

METODOLOGIAS E TESTES DE DETERMINAGAO DE EFICACIA ANTIMICROBIANA

Os testes recomendados para produtos antimicrobianos n3o lixiviantes sdo:
* Eficacia antimicrobiana:
o Teste de zona de inibicao

* Eficacia antibacteriana:
o AATCC 100 modificado
ASTM 2149-13A
1SO 20743
AATCC 100
JIS L 19502

0000

* Eficacia antifungica:
o AATCC 30-lu-Iv
o ASTMD3273
o ASTMG21

* Eficacia antialga:
o ASTM D5590 / ACTM 0423

Teste qualitativo de dete¢do de presenga e uniformidade do acabamento antimicrobiano FRESH EF 4850:
Teste de azul de bromofenol.

Artigo n3o tratado Artigo tratado
Escala de intensidade de cor:

Tratamento em excesso
Tratamento ligeiramente em excesso
Tratamento adequado

Tratamento ligeiramente em défice

Tratamento insuficiente

AQUITEX — Acstamentas Quimicos Texteis, SA
Rus Augusto Simoes, 1042 | 4425-626 Pedrougos — Portagal
Tel: 4315 229065 300 | Emaibdep comercal aguitex. pt
www.aqurtex pt
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APLICACAD
Esgotamento
CQuantidade recomendada (% w/w]:
Algodio 0.50 % - 0.70 %
Artigos médicos cu de alta performance 0.50 % - 1.00 %
1 Espotamento — 20 minutos a 45 °C
2. Extracio
3. Secar até 100 °C

MOTA: Nao € possivel aplicar o antimicrobiano em fibras sintéticas por esgotamento.
Continuo [fibras naturais e sintéticas)

7 - 10 g1 FRESH EF 4850
15 g/l FRESH BZ1 BINDER

Secar: 110 —120°C
Polimerizar: 3 minutos a 160 “C ou 30 segundos a 180 °C

SEGURANCA

* Consultar Ficha de Seguranca

Ainformacio contida nesta literatura € baseada nos conhecimentos atuais da AQUITEX. Contudo, a AQUITEX
nao assume qualguer responsabilidade pelo uso do produto sem o mesmo ser testado previaments nas voss
as instalagBes de trabalho antes do sew uso industrial.

F IR e
e’ e
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Anexo Il - Ficha Técnica do RUCO-BAC AGP

Foudoif Gem bH
Altesterelr. 50 - G4
3538 Genslired ¢ GERMANY

i SR EATS - . - - - - -

Telefs  +40EAT1/ 53 - 190
E Mai renialseireianaif} rudol de
Waabarie  wiew rudolf.de

"RUCO-BAC AGP

COMPOSITION Preparation of inorganic salts and surfactants, anicnic

USES Anti-microbial preservative finish for all fibre types, highly resistant to washing, especially
suitable for textiles worn next to the skin.

PROPERTIES - Mon-migrating bacteriecidal and slightly fungicidal properties for textile protection

- Hinhly resistant to washing and dry cleaning: on polvoropyiene limited resistance of anti-
bacterial effects to washing and dry cleaning

- RUCO-BAC AGP has no effect on existing or imparted hydrophilic properties

- Compatible with optical brighteners and many textile auxdiaries; preliminary trials regard-
ing liquor compatibility, especially in combination with cationic products, are recommended

- Does not affect the rub, perspiration or light fastness of dyeings

- Resistant to yellowing

- Resistant to higher drying temperatures

- Stable atpH 3 — 11

- bluesign® APPROVED

- Standard 100 by OEKO-TEX® wwnw.oeko-tex com)

- BfR"-registration card No.: 6546712

- Reqistered according to the European biocide product requiation in Gemany: N-12827

- EPA™-registration No.: 84138-2

TECHMICAL DATA - White, milky suspension
- Specific gravity at 20 "C approx. 1.1 glem®
- pH value approx. 7
- Easily dispersitle in cold or warm water

APPLICATION RUCO-BAC AGP has to be pre-diuted with cold water whilst stiming thoroughly prior to
adding it to the initial liguor to ensure optimum product dispersion. The initial liguors should
be immediately used and filtered in advance. Aveid prolonged standing due to the light sen-
sitivity and tendency of RUCO-BAC AGP to sediment in standing liguors. We recommend to
stir continuously in extended continuous application processes.

Ensure that the ready-for-finishing fabric, especially in the case of optically brightened tex-
tiles or pale shades, has been adjusted to a neutral pH value with non-volatile acid, such as
citric acid, or the non-volatle buffer system RUCO-ACID ABS.

33710/30/20150129
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Padding process 0.5 - 20 g RUCO-BAC AGP

{Economy standard finish )
20 - 50 gl RUCO-BAC AGP
{Performance standard finish)
Special case wool 10 - 20 g1 RUCO-BAC AGP

{Economy'performance standard finish)

Adjust fabric pH to 4.5 — 5 with non-wolatile acid, such as citric acid or RUCO-ACID ABS.

Biquer pick-up ca. 80 -70 %
dry at 100- 170 °C

Information on application

Keep as littke Bguor in the pad trough as possible to ensure optimum product application.

Exhaust method 0.05 - 02 % RUCO-BAC AGP
{Economy standard finish )
0.2 - 05 % RUCO-BAC AGP
{Performance standard finish)
Special case wool 1.0 - 20 % RUCO-BAC AGP

{Economy'performance standard finish)

Bquor ratio 10:1

Adjust fabric pH to 4.5 — 5 with non-wolatile acid, such as citric acid or RUCO-ACID ABS.

temperature 40 - 50 °C
time 15 - 30 min

Afterwards, drain without rinsing and dry at 100 — 170 *C.
The product might foam in case of high liquor turbulences, eg. in jet dyeing machines.
Information on application

In case of insufficient bguor circulation we recommend to add the RUCO-BAC AGP initial
liquor in portions for a pericd of 30 min.

"1"*:1
2
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Procedure for yarn treatment by bath process

liquor ratic 1:10
liquor flew cycle  only outside —= inside
temperature 40 °C
final temperature 15 — 30 min

drain, no rinsing, hydroextract, drying

Tamperatiure - Hime profile

g 8 & B

Temperaiure in “C

=
=

=

=

10 20 30 Al

Tirme in menutes

INFORMATION POLYPROPYLENE

On textiles from 100 % pofypropylens the resistance of the anti-bacterial effects to washing

and dry cleaning is limited due to lacking fibre function.

INFORMATION ON SPRAYING APPLICATION

Duwring spraying of textile auxiliaries, asroscls arise. They might cause a potential risk for
humans. Thersfore, spray only in cosad installations resp. provide for good air exiraction

and good room ventilation. Do not inhale asrosals!

INFORMATION ON WATER/OIL-REPELLENT FINISHES

RUCO-BAC AGP is compatible with water'oil-repellent finishing agents. In individual cases,
the performance can be slightly affected by the one-bath wse of RUCO-BAC AGP, which
can be offset by increasing the application quantity of water/oil-repellent finishing agents.

Preliminary trials are recommended.
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INFORMATION ON ONE-BATH APPLICATION WITH OTHER PRODUCTS

In the one-bath application with RUCO-BAC AGP the individual products must be pre-
diluted with water to avoid agglomerations.

LABORATORY TEST METHOD

STORAGE

ATTENTION

RUCO-BAC AGP s a non-migrating, ant-microbial product The test methods we therefore
recemmend are as follows:

1. ASTM-E2148 ["Dynamic Shake Flask™ test method)

2. AATCC 100

These tests both have a 24 h dwell time for testing the anti-bacterial activity.

The following independent test institute, amongst cthers, conducts anti-bacterial tests.

Biotech Testing Services

104, Malwa, Ptanwala Ind. Estate,

L.B.5. Marg, Opp. Shreyas Cinema, Ghatkopar (West)
Mumbai - 400 038, India

The product s sensitive to frost and must not be stored at temperatures below 0 °C. Imepa-
rable damage is possible. In case of suspected frost damage, the usability of the produwct
has to be checked before processing.

The preduct is sensitive to heat and must not be stored at temperatures above 30 *C. Frepa-
rable damage is possible. If stored oo warm., the usability of the product has to be checked
before processing.

The product may change after prolonged standing (e.g. form creamings, sediment, sepa-
rate). Please stir well before use.

The preduct is sensitive to light and must be protected against direct sun. Discolour-
ation of RUCO-BAC AGP does not affect performance.

In order to avoid quality loss, it is necessary to always close the drums after use.

Stir or shake well before use.

The above recommendations are based on comprehensive studies and experience made in
practical finishing. They are, however, without Eability regarding property rights of third par-
ties and foreign laws. The user should test for himseH whether the product and the applica-
tion are suited for his very special purposes.

We are, above all, not liable fior fields and methods of application which have not been put
down by us in writing.

Advice for labelling obligation and protective measures can be taken from the respectve
safety data shest.

Use biocides safely. Always read the label and product information before usa.
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NOTICE

Depending on the national, state, ete. legislation, substrates that are finished with RUCO-
BAC AGP will have te be registered with andfor authorised by the responsible agency.

RUDOLF GMBH and its respective national affiliated companies. agencies, etc. ars not lia-
ble if substrates finished with RUCO-BAC AGP have not been registered andlor authorised.

The responsibility les exchusively with the person puting substrates that are finished with
RUCO-BAC AGP into circulation.

Information on labelling textiles that have been finished with a biocide according to
Biocidal Products Regulation (EU) 528/2012

In the EL, textiles which hawve been finished with a biocide have to be labelled accordingly
since 1% September 2013,

This means that the following information (in the respective language of the country, where
the goods are o be sobd) will have to be firmly fixed to the goods:

a) A declaration stating that the treated goods contain biocides;

b) Information on the antimicrobial protective finish of goods treated with it;

2) Maming all biccidal substancas present;

d) Maming all nanomaterials contained in the treated goods, followed by the word
“namno” in brackets. This is not applicable for RUCO-BAC AGP

This informaticn s based on what we know at the time the Biocidal Products Regulation
{EL) 528/2012 has been published. Howewer, the user himself is respensible for assessing
his labelling and for enswring compliance with the Biocidal Products Regulation (EU)
52802012,

GUIDANCE REGARDING THE U.S. TREATED ARTICLE POLICY

To ensure compliance with U.5. EPA regulations, we recommend cbsenving the require-
ments as identfied in the U.S. "Treated Article Exemption Policy” (PR Motice 2000-1.
Homepage: hitp2fwenw.epa_gowPR Moticesipr2000-1_pdf).

You may wish to hire an expert in the area of the U5, treated article policy. RUDOLF
GROUP recommends Technology Sciences Group Inc. located in Washington, DC.

(website: www.tsgusa.com). For further information, please contact Mrs. Enn Tesch. (e-
mail: eteschfitsgusa.com or tel. 202-823-8B066).

1:;.:. - =
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FIRST AID MEASURES

- General information:
In case of continueus symptoms consult a doctor.
- After inhalation:

Supply fresh air; in case of continuous symptoms consult 3 doctor.
- After skin contact:

Wash off immediately with water and soap and rinse thoroughly.
- After eye contact:

Rinse for several minutes under running water with eyes open and consult a doctor.
- After swallowing:

See 3 doctor mmediately.

Do mot induce womiting.

Cio mot put anything in the mouth of unconscious persons.

INFORMATION ON DISPOSAL

1. Waste treatment methods

Recommendations:

Dispose of separately by adhering to the official regulations.
2. Uneleaned packaging

Recommendations:

Dispose of acconding to official regulations.
" Bundesnstitut fiir Risikobewertung (federal risk-evaluation insttute), D
. Enwironmental Protection Agency, USA
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Anexo Il - Célculo das CMI e das Reducdes Logaritmicas no ensaio AATCC 100 - TM 100

Depois de se efetuar a leitura da DO no espetrofotometro, as CMI foram determinadas através da
diferenca entre as DO finais (24 h) e iniciais. Na Tabela /9 esta exemplificada a situacdo de S. aureus,

sendo que o grafico da representa os seus resultados.

Tabela 19: Determinacédo das CMI através do calculo das DO.

Concentracao

g/l DO inicial DO final DO final - DO inicial

0 0,086 0,069 0060 0500 0466 0616 0414 0,397 0,556
0,15 0,150 0,158 0,085 0,207 0,225 0,176 0,057 0,067 0,091
0,3 0,133 0,139 0,158 0,355 0,264 0,240 0,222 0,125 0,082
0,63 0,343 0,35 0,312 0322 0430 0,365 0 0,076 0,053
1,25 0,729 0,747 0,734 0503 0,589 0,542 0 0 0
2,5 1,010 0984 1,038 0621 0,712 0,729 0 0 0

5 1,337 1,233 1,316 0,697 0802 0,774 0 0 0

2.0+
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Figura 30: Concentracdo minima inibitoria de S. aureus e para
FRESH. A seta corresponde a concentracao definida como CMI para
esse microrganismo.

Posteriormente, foram quantificadas estas concentracdes e assim definidas as CML. Os calculos

efetuados para a determinacdo das reducdes logaritmicas estao explicados na Tabela 20.
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Tabela 20: Demonstracdo dos calculos para obtencao da reducao logaritmica de S. aureus.

Reducéo Logaritmica

UFC/uL UFC/mL Log R

Controlo  1,34E+06  1,09E+06 1,44E+06 1,22E+06  1,34E+08 1,09E+08 1,44E+08 1,22E+08 8,1271048 8,0374265  8,15836249  8,08636

5 0,00E+00  0,00E+00 0,00E+00  0,00E+00 0 0 8,102313  8,102313
2,5 5,00E+04  1,92E+05 5,00E+06  1,92E+07 6,69897  7,28330123 1,403343  0,819012
1,25 0,00E+00  0,00E+00 0,00E+00  0,00E+00 0 0 8,102313  §,102313
0,6 0,00E+00  0,00E+00 0,00E+00  0,00E+00 0 0 8,102313  §,102313
0,3 0,00E+00  0,00E+00 0,00E+00  0,00E+00 0 0 8,102313  §,102313
0,15 1,69E+04  1,87E+04 1,69E+06  1,87E+06 6,2278867 6,27184161 1,874427  1,830472

Sendo que para se proceder ao calculo de R é necessario, em primeiro lugar, determinar as UFC/mL, que correspondem a UFC x100, para se obter quantidade

de UFC por mililitro, tendo em conta que foram cada diluicao plagueada foi de 10 L.

Em seguida, determina-se o logaritmo dos valores obtidos em UFC/mL (Log) e, por ultimo, obtém-se a reducao logaritmica aplicando a equacéo (1), R=A - B,

conseguindo-se o respetivo grafico da Figura 31.

-
o
1

Reducgao Logaritmica (UFC/mL)

0 T T
©
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v o o

Concentragoes (g/L)

Figura 31: CMB para S.aureus.
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