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Estudo de produtos/processos antibacterianos em substratos téxteis
RESsumO

O crescente desenvolvimento da tecnologia e preocupagdao com a saude e higiene
impulsionaram o aparecimento de novos materiais téxteis funcionalizados, nomeadamente
com propriedades antimicrobianas que tenham uma durabilidade adequada a vida util do
produto. Desta forma, o principal objetivo deste trabalho foi estudar e determinar a atividade
antibacteriana de um téxtil produzido com uma fibra funcionalizada com prata pelo método
de extrusdo e de um téxtil sujeito a um tratamento de superficie com cloreto de prata pelo
método de esgotamento, processo A e B, respetivamente. Foram também objetivos deste
trabalho: (i) estudar a interferéncia dos processos de enobrecimento téxtil (tingimento,
neutralizacdo, fixacdo, acabamento) na bioatividade dos téxteis funcionalizados; (ii) avaliar a
eficacia da atividade antibacteriana dos téxteis apds 20 ciclos de lavagem; (iii) estudar a
influéncia dos processos de esterilizacdo (autoclave e radiacdo ultravioleta) na atividade
antibacteriana; (iv) avaliar a influéncia das condi¢Ges de secagem (secagem na maquina e
secagem ao natural) das amostras na atividade antibacteriana; (v) relacionar a estrutura dos
téxteis com a sua atividade antibacteriana.

Para a concretizacdo dos objetivos acima descritos, foram utilizadas cinco malhas com
estruturas diferentes, produzidas por ambos os processos (A e B) e foi avaliada a sua atividade
antibacteriana contra Staphylococcus aureus pela norma JIS L 1902:2008. As malhas foram
caracterizadas em termos de massa por unidade de area e espessura, tendo-se obtido
resultados diferentes para cada estrutura. Obtiveram-se téxteis com atividade antibacteriana
no final dos processos de enobrecimento para ambos os processos de funcionalizacdo A e B,
mas com pouca durabilidade de funcionalizacdo, sendo os téxteis com fibra funcionalizada
com prata (A) os que demonstraram maior durabilidade. Verificou-se que o processo de
esterilizacdo das amostras interferiu com a atividade antibacteriana. Por fim, constatou-se
ainda que a estrutura de malha e as condi¢cbes de secagem influenciaram a atividade
antibacteriana nos téxteis funcionalizados, obtendo-se maior durabilidade de funcionalizacdo
para estruturas de malha com maior massa por unidade de area e espessura e para as
amostras com secagem ao natural.

PALAVRAS-CHAVE: Atividade antibacteriana, durabilidade, estrutura de malha, fibra

funcionalizada, tratamento antimicrobiano



Study of antibacterial products/processes in textile substrates
ABSTRACT

The growing technology development and concern with health and hygiene have
promoted the development of new functionalized textile materials, such as antimicrobial
properties that provides an adequate durability in accordance with the life of the product.
Therefore, the main objective of this work was to study and to determine the antibacterial
activity of a textile produced with fiber functionalized with silver by the extrusion method and
a textile with a surface treatment with silver chloride by exhaust method, process A and B,
respectively. The objectives of this work were also: (i) to study the interference of textile
finishing (dyeing, neutralization, fixation and finishing) in the bioactivity of functionalized
textiles; (ii) to evaluate the efficacy of the antibacterial activity after 20 washing cycles; (iii) to
study the influence of sterilization processes (autoclave and ultraviolet radiation) on
antibacterial activity; (iv) to evaluate the influence of the drying conditions (machine drying
and natural drying) on the antibacterial activity; and (v) to relate the structure of textiles with
their antibacterial activity.

To achieve the objectives described above, five knittings with different structures were
produced by both processes (A and B) and the antibacterial activity against Staphylococcus
aureus was evaluated, according to the JIS L 1902:2008 standard. The knittings were
characterized in terms of mass per unit area and thickness, there were obtained different
results for each structure. Textiles with antibacterial activity were obtained at the end of the
finishing processes for both functionalization processes A and B, however with low
functionalization durability, although textiles with functionalized fiber with silver (A) showed
longer durability. It was found that the sterilization process interfered with the antibacterial
activity of the samples. Finally, it was also found, that the knitting structure and the drying
conditions influenced the antibacterial activity in functionalized textiles, was obtained longer
functionalization durability for knitting structures with higher mass per unit area and thickness

and for samples submitted to natural drying.

KEYWORDS: Antibacterial activity, durability, knitting structure, functionalized fiber,

antimicrobial treatment
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1. INTRODUCAO

1.1Enquadramento

A crescente procura dos consumidores por materiais funcionais tem estimulado o
desenvolvimento de novas tecnologias. A tecnologia seamless veio revolucionar a industria
téxtil ao simplificar consideravelmente o processo produtivo, com um conceito inovador na
producdo de vestuario quase sem costuras. Esta tecnologia utiliza maquinas de tricotagem
circulares pré-programadas por computador, de forma a obter padrdes ou designs
personalizados no vestuario, através da conjugacdao de diferentes estruturas de malha e
diferentes fios ao mesmo tempo que estabelece as linhas de corte e fecha as bainhas e cintos.
Em contrapartida, nos ultimos anos, o aumento da preocupacdao com a higiene pessoal e a
salde publica, resultaram num combate contra vdrios fatores como o odor desagraddvel e
contaminagdes microbianas nos téxteis. Estes fatores ocorrem devido ao crescimento de
microrganismos nos téxteis, nomeadamente bactérias e fungos, que provocam alteragdes
estéticas como manchas ou nddoas, descoloracdo, odores e diminuicdo da resisténcia do
téxtil. Por outro lado, o desenvolvimento de microrganismos nos téxteis pode também ter
consequéncias para a saude do consumidor, com a possibilidade de causar infegdes. Nesse
sentido, a industria téxtil tem apostado no desenvolvimento de novas técnicas e novos
procedimentos, com o objetivo de obter materiais com alguma funcionalidade, quer ela passe
pelo fio, pelo acabamento ou estruturas de malha. Deste modo, surgiu a funcionalizagdo
antimicrobiana, que consiste na aplicacdo de agentes antimicrobianos nos téxteis com o
objetivo de inibir ou controlar o crescimento de microrganismos, fornecendo propriedades
funcionais de forma a reduzir e controlar a formacao de odores, reduzir o risco de infe¢des no
usuario e controlar a deterioragdo dos téxteis.

A funcionalizacdo antimicrobiana pode ser aplicada em diversos téxteis, vestuario
desportivo (sportswear), vestuario interior (underwear), pelgas, vestuario de trabalho ou de
protecdo pessoal (protechwear), téxteis-lar (homewear), dispositivos médicos (medical wear),
entre outros. Com a evolucdo da tecnologia, surgiu a necessidade de criar vestuario com a
capacidade de manter o efeito antimicrobiano por mais tempo e com resisténcia ao maior

numero de lavagens possiveis.



1.2 Objetivos

O principal objetivo deste trabalho de investigacdo foi estudar e determinar a
atividade antibacteriana de téxteis funcionalizados com propriedades antimicrobianas
produzidos com uma fibra funcionalizada pelo método de extrusdo e de téxteis sujeitos a um
tratamento de superficie antimicrobiano pelo método de esgotamento. Foram também
objetivos desta dissertagdo:

* Estudar a interferéncia dos processos de enobrecimento téxtil na bioatividade dos
téxteis funcionalizados;
* Avaliar a eficacia da atividade antibacteriana de téxteis funcionalizados apds lavagem

(20 ciclos);

* Estudar a influéncia do processo de esterilizacdo das amostras na atividade
antibacteriana;
* Relacionar a estrutura dos téxteis com a sua atividade antibacteriana;

* Avaliar as condi¢bes de secagem dos téxteis na atividade antibacteriana.

1.3 Impetus Portugal Textil S.A.

O estagio curricular decorreu na Impetus Portugal Téxteis S.A. que pertence ao Grupo
IMPETUS, sediada em Barqueiros na Apulia. O Grupo IMTEPUS é constituido por 9 empresas,
das quais fazem parte a Impetus Portugal Téxteis S.A. onde as amostras utilizadas neste
estudo foram tricotadas, e a Acatel — Acabamentos Téxteis S.A, onde foram realizados os
processos de enobrecimento das amostras. Em 2019, o Grupo IMPETUS contou com mais de
800 colaboradores distribuidos pelas diversas empresas.

O processo de tricotagem, realizado na Impetus, subdivide-se em tecnologia de malhas
convencional (cut&sew) onde o produto é tricotado em teares de didmetro grande e
consequentemente cortado e confecionado com uma capacidade de producdo anual de
1 800 000 kg; e tricotagem em teares de didametro médio conhecida por tecnologia seamless
(sem costura) com capacidade de producdo de mais de 3 700 000 pecas por ano, fazendo da
IMPETUS o maior e mais avangado produtor portugués do setor a nivel tecnolégico e um dos

mais reconhecidos na Europa.



A Acatel — Acabamentos Téxteis S.A, sediada em Gilmonde, é a unidade produtiva da
empresa, sendo responsavel pelos processos de tinturaria, estampagem, tingimento a peca e
acabamentos. Durante o processo produtivo as malhas, convencionais ou seamless, recebem
as mais diversas cores, estampados com variados padrdes e recebem os acabamentos através
das técnicas mais atuais e inovadoras, deixando o produto pronto para o uso final.

A mais recente aposta da Impetus foi na area de negdcio dos Dispositivos Médicos,
intimamente ligada a criacdo de um Departamento de Investigacdo, Desenvolvimento e
Inovagao (IDI) o qual dedica-se a investigagdo e desenvolvimento tecnoldgico para o fabrico
de Dispositivos Médicos. Estes, produzidos com o objetivo de responder as necessidades de
incontinéncia ligeira masculina e feminina e registados no Infarmed, fazem parte de uma
marca prépria da IMPETUS, a ProtechDry.

A missdo da IMPETUS é a concecdo, desenvolvimento, producdo e distribuicdo de
solucdes de vestudrio em moda intima e desportiva, no mercado global, criando valor para os
acionistas, colaboradores, clientes, fornecedores e comunidade em geral, garantindo a

melhor oferta de Produtos e Servicos.

1.4 Estrutura da dissertacao

A presente dissertacdo encontra-se organizada em 5 capitulos. O presente capitulo
(Capitulo 1) é dedicado a apresentacdo e ao enquadramento do trabalho de investigacao,
descricao dos principais objetivos do trabalho de investigacao, e por fim apresentacdo do local
de estagio.

O Capitulo 2 considera o estado de arte no que se refere a aspetos tedricos
fundamentais ao desenvolvimento do trabalho, abordando os assuntos principais como, fibras
téxteis, tecnologia seamless e funcionalizacdo antimicrobiana.

O Capitulo 3 dedica-se a descricdao detalhada da parte experimental, os materiais e
métodos necessarios para a realizacao deste trabalho de investigacao.

O Capitulo 4 diz respeito aos resultados experimentais obtidos e a discussdo dos
mesmos. Por fim, no Capitulo 5, apresenta-se as principais conclusdes do trabalho de
investigacdo e uma avaliacdo geral do mesmo, confrontando os objetivos iniciais com as metas

alcangadas. S3o também referidas propostas para futuros trabalhos.



2. FIBRAS TEXTEIS E FUNCIONALIZACAO ANTIMICROBIANA

2.1Fibras téxteis

As fibras téxteis relacionam-se com a qualidade de vida humana, sendo utilizadas para
varios fins, como a produgdo de vestudrio, entre muitos outros. As fibras podem ser
classificadas em dois grupos distintos de acordo com a sua origem, podendo ser classificadas
em fibras de origem natural ou ndo natural (Sinclair, 2015). As fibras naturais, como o nome
sugere, tém origem na natureza e podem ser fibras de origem animal, vegetal ou mineral. As
fibras de origem ndo natural sdo produzidas industrialmente a partir de polimeros e sao
subdivididas em regeneradas ou sintéticas, dependendo da origem do polimero (Sinclair,
2015; Yu, 2015).

As fibras podem ser utilizadas isoladas ou combinadas com outros tipos de fibras para
melhorar a qualidade e desempenho do produto final. Desta forma, muitos dos produtos
téxteis de hoje sao combina¢des ou misturas de diferentes tipos de fibras que fornecem uma
combinacdo particular de propriedades que melhor se adaptam a forma como o produto serd
usado. Assim, as fibras sao misturadas de forma a compensar atributos ou propriedades mais
fracas de um tipo de fibra; melhorar o desempenho do fio ou tecido/malha produzidos;
melhorar ou dar uma aparéncia diferente; melhorar a eficdcia do processamento,

especialmente de fiacdo, tecelagem e tricotagem; e, por fim, reduzir custos (Sinclair, 2015).

2.1.1 Fibras naturais

As fibras naturais, como ja mencionado anteriormente, podem ser divididas em fibras
de origem animal, vegetal e mineral. As fibras de origem animal provém de secrecbes
glandulares de insetos, que é o caso da seda, ou de pelos de animais, como a 3. As fibras
vegetais podem ser provenientes de sementes, caules, folhas e frutos, destacando-se o
algoddo e o linho. As fibras minerais vém de rochas com estrutura fibrosa, constituidas por

silicatos, destacando-se as fibras de amianto (Sinclair, 2015; Vanconcelos, 2016).



2.1.2 Fibras ndo naturais

As fibras ndo naturais resultaram do interesse em produzir fibras ndo resultantes de
processos existentes na natureza, mas sim como consequéncia da acdo humana. Caracteriza-
se como fibras ndo naturais todas as fibras que ndao sdao obtidas de maneira natural, sendo
produzidas por tratamentos quimicos a determinados materiais, como o petrdleo ou celulose
(Vanconcelos, 2016). Estas fibras possuem propriedades que as tornam geralmente
superiores as naturais, sendo mais fortes, durdveis e mais resistentes a microrganismos
(Deopura & Padaki, 2015).

As fibras ndo naturais subdividem-se em fibras regeneradas e fibras sintéticas. As
fibras regeneradas sdo produzidas através de polimeros naturais que ndo sao utilizados na sua
forma original, sendo processados pelo Homem. Uma das primeiras fibras regeneradas foi a
viscose, regenerada a partir da polpa de madeira (Sinclair, 2015). As fibras sintéticas sao

produzidas industrialmente pelo Homem, destacando-se a poliamida e o poliéster.

a) Poliamida

A poliamida (PA), também conhecida por nylon, foi a primeira fibra sintética
desenvolvida e introduzida no mercado. O termo nylon foi introduzido tendo em conta a
finura do filamento. Meio quilo de nylon pode ser convertido num comprimento equivalente
a distancia entre Nova York (‘ny’) e Londres (‘lon’), dando origem ao termo nylon (Deopura &
Padaki, 2015).

A fibra de poliamida caracteriza-se pela sua alta resisténcia, baixa absor¢do de
humidade, o que explica a rapida secagem dos materiais produzidos com esta fibra. Apresenta
um caracter termopldastico, o que obriga a cuidados especiais na sua passagem a ferro. Esta
fibra apresenta baixa densidade, o que é importante no fabrico de artigos leve e resistentes
(Porto Editora, s.d.). As poliamidas 6 e 6.6 (figura 1) sdo as duas poliamidas mais
manufaturadas, comumente usadas numa ampla gama de aplicacdes, nomeadamente na
industria téxtil (Deopura & Padaki, 2015). As duas poliamidas compartilham algumas
propriedades fisicas, mas as suas estruturas quimicas sdo diferentes. A poliamida 6 é
composta de um Unico tipo de mondmero, e a poliamida 6.6 é formada por dois

mondmeros. A forte ligacdo quimica entre os dois mondmeros da a poliamida 6.6 uma
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estrutura mais cristalina, tornando-a ligeiramente mais rigida e mais resistente a

temperaturas mais elevadas do que a poliamida 6 (Deopura & Padaki, 2015).

i T I
Poliamida 6.6
H O

l I
N—(CH,);—C+-

Poliamida 6

Figura 1. Estrutura quimica da poliamida 6.6 e 6.

Na figura 2 apresenta-se um espectro infravermelho de um material téxtil com fio
poliamida 6.6 obtido pela técnica de espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR — Fourier transform infrared spectroscopy). Esta técnica é utilizada na industria
téxtil para caracterizacdo quimica das fibras téxteis, uma vez que um espectro infravermelho

representa a impressao digital de uma amostra (Thermo Scientifi, 2016).

4000 3600 3200 2800 400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600
Nylon 6/6(Palyhexamethylene adipamide) DuraSamplIR-I em-1

Figura 2. Espectro infravermelho de um material téxtil com fio poliamida 6.6.

b) Poliéster

A fibra de poliéster (PES) é uma fibra sintética de enorme importancia, geralmente
hidrofdbica e, por consequéncia, repela a dgua, e é de secagem rapida com baixa absorcao de
humidade. Esta fibra é altamente flexivel e resistente ao enrugamento e possuiu elevada
durabilidade. A fibra de poliéster é o segundo maior género de fibra produzida e consumida

no mundo, sendo precedida pela fibra de algoddo (Deopura & Padaki, 2015).



2.1.3 Processo Produtivo do material téxtil

Os materiais téxteis sdao formados por fibras téxteis, que apresentam estruturas
diferentes de acordo com o material e método utilizado no fabrico. O processo produtivo do
material téxtil segue o esquema apresentado na figura 3. A primeira fase do processo é a
selecdo e producdo da matéria-prima, ou seja, selecdo da fibra ou fibras que serao utilizadas;
a fiacdo, que é o processo de transformacado das fibras em fios; apds a fiacao, procede-se a

tecelagem (producdo de tecido) ou a tricotagem (producdo de malha).

Fibras

l

Fiagdo

Tricotagem Tecelagem

Tingimento

Acabamento

Confecdo

Figura 3. Esquema de um processo produtivo de materiais téxteis.

A tricotagem é dos métodos mais versateis de producdo de produtos téxteis, sendo o
processo produtivo de transformacdo de fios em malha. A tricotagem permite a producado de
uma variedade de estruturas que podem combinar padrdes extensos na forma de textura e
cor (Power, 2015). Estas estruturas podem ser separadas, por ordem de simplicidade, em:
jersey, rib e interlock (Catarino, 1998). Dentro da industria da tricotagem existem dois
processos distintos que formam estruturas de malhas diferentes, malha de teia e malha de
trama. A malha de trama circular pode ser obtida através de: maquina de pequeno didmetro

(peugas), 3 a 4 polegadas; maquina de médio diametro (seamless - sem costura), 11 a 16
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polegadas; e maquina de grande didametro (convencional - cut&sew), 16 a 38 polegadas
(Vanconcelos, 2016).

No seguimento destes processos, realiza-se o tingimento que é uma operacdo na qual
se procede a coloragdo dos materiais téxteis. De seguida, ocorre o acabamento (de natureza
guimica ou mecanica) que permite fornecer as propriedades adicionais a superficie dos
materiais (Schindler & Hauser, 2004), como o brilho, o toque e a cor, podendo cada téxtil ser
submetido a um ou mais acabamentos (Magalhdes, 2015; Roda, 2008). O acabamento
mecanico usa principalmente meios fisicos para alterar as propriedades do material téxtil e
geralmente alterar a sua aparéncia, tais como exemplo o efeito pele de péssego. Por outro
lado, o acabamento quimico envolve a adicdo de produtos quimicos aos téxteis para atingir o
resultado desejado (Schindler & Hauser, 2004). Como exemplo de acabamentos quimicos
existem os acabamentos suavizantes, que tém por objetivo dar um togue mais suave as
malhas; acabamentos de protegao ultravioleta; acabamentos com repelentes, resistentes a
insetos; acabamentos antimicrobianos, entre outros. Por ultimo, ocorre a confecdo, que

abrange a operac¢ao de modelagem, corte e costura dos produtos téxteis.

2.1.4 Seamless

A tecnologia Seamless é um conceito inovador na produgdo de vestuario quase sem
costuras, podendo ser considerada um dos melhores avancgos tecnoldgicos da industria da
moda. Esta tecnologia usa maquinas de tricotagem circulares pré-programadas por
computador, para produzir vestuario sem a necessidade de cortar e costurar as malhas, de
modo que, pode produzir diretamente produtos acabados e diminuir o processo tradicional
de producdo, levando a uma economia de custos de producdo de até 40% em comparacao
com a tricotagem convencional. Esta tecnologia consiste na producao de vestuario com os
feitios e formas finais através da producdo de um ou mais tubos de malha em funcdo do tipo
de artigo (figura 4). Estes tubos saem do tear com as bainhas ja fechadas e os eldsticos
embutidos e segue para a tinturaria a fim de tingir. Terminando este processo a malha estd
pronta para entrar na confecdo. Deste modo, é possivel desenvolver artigos pronto a vestir
em questdes de dias ou até mesmo horas (Chio & Powell, 2005; Market, 2013; Santoni, s.d.;

Seamless Manufacturing Company, s.d.)
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Figura 4. Producdo de tubos para vestudrio sem costura por uma maquina de tricotagem circular. Adaptado de
Chio & Powell, (2005).

Devido a tecnologia de programacao da tecnologia seamless, é possivel personalizar
padrdes ou designs (figura 5) no vestuario sem costura, de modo que os fabricantes podem
combinar os designs com as diferentes estruturas de malhas para criar um produto final de
alta qualidade (Market, 2013; Santoni, s.d.; Seamless Manufacturing Company, s.d.). O
vestudrio seamless é flexivel, macio, respirdvel e ndo restringe os movimentos do corpo, uma
vez que se ajustam ao mesmo. Os principais produtos sem costura sdo vestuario intimo e

vestuario desportivo (Market, 2013).

Figura 5. Vestuario de malha seamless com diferentes designs personalizados. Fonte: Prozis, (2021).



2.2 Funcionalizagao antimicrobiana

Os materiais téxteis sdo um excelente microambiente para a proliferacdo de
microrganismos, uma vez que a proépria fibra fornece um meio para a adesao microbiana; e o
corpo humano é um ambiente propicio para o desenvolvimento e multiplicacdo de
microrganismos devido ao microclima quente e himido que é criado pela producao de suor.
De forma semelhante, secre¢des corporais, poeiras e sujidade fornecem um ambiente rico em
nutrientes para o crescimento microbiano (Roy Choudhury, 2017; Walter, et al., 2014). Por
sua vez, as bactérias e fungos podem ser encontrados em todos os lugares, e, portanto, o
contacto com os téxteis é extremamente provavel (Periolatto, et al., 2017).

No entanto, a proliferacdao dos microrganismos nos téxteis é indesejavel, provocando
inumeros inconvenientes. Odor desagradavel, perda de resisténcia, manchas, descoloracdo e
alteragGes no aspeto ou degradacdo do material, sdo efeitos da biodeterioracdao dos téxteis
(figura 6 (a)) (Jabar, 2021; Periolatto, et al., 2017; Schindler & Hauser, 2004; Sun, 2016; Teufel
& Redl, 2006; Vieira, 2006). O odor desagradavel desenvolve-se quando as bactérias
convertem a transpiracao humana em substancias com mau odor, como dacido carboxilico,
aldeidos e aminas (Landage & Wasif, 2012; Thilagavathi & Viju, 2016).

Acabamento antimicrobiano

Odor Fibra no mateial textil
( danificada

() : ’

L b e @ 4
\ "\. ~ 1 Humidade # “\'
2 ! “‘ ‘\\

Morfe ou inibi¢do de

Bactéria 5 ¢
Fungo microrganismos

(a) (b)

Figura 6. Representagdo esquematica de (a) ataque microbiano em téxteis ndo funcionalizados e (b) atividade
antimicrobiana de téxteis funcionalizados em relagdo aos microrganismos. Adaptado de Naebe, et al., (2021).

O crescimento de microrganismos tem também inconvenientes para o préprio
utilizador do material téxtil, podendo causar problemas de saude que variam de um simples
desconforto a irritacao fisica, sensibilizacao alérgica, respostas tdxicas, infecdes e contribuir

para a transmissdo de doencas (Teufel & Redl, 2006). Assim sendo, existe uma grande
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preocupacao com os téxteis, principalmente os téxteis usados em hospitais, como dispositivos
médicos ou para cuidados de saude e higiénicos, mas também com vestuario de desporto e
interior. Deste modo, surgiu a funcionalizacdo antimicrobiana, a qual é a aplicacdo de agentes
antimicrobianos nos téxteis (figura 6 (b)). Esta aplicagdo remonta a antiguidade, quando os
antigos egipcios usavam especiarias e ervas para preservar as urdidas das mumias (Roy
Choudhury, 2017; Shahidi & Wiener, 2012). A funcionalizagdo antimicrobiana dos téxteis
revelou-se crucial no combate a proliferacdo microbiana nas superficies das fibras, permitindo
a inibicdo da degradacdo dos materiais téxteis, reducdo da formacdo dos maus odores e

potencial reducdo da propagacao de infe¢Oes (Ferrero & Periolatto, 2012; Walter, et al., 2014).

2.2.1 Microrganismos nos materiais téxteis

Os téxteis podem estar expostos a microrganismos durante a produ¢do, o uso ou o seu
armazenamento. Os principais microrganismos responsdveis pelo ataque as fibras téxteis sdo
as bactérias e os fungos (Shahidi & Wiener, 2012).

As bactérias sao seres procariontes de pequenas dimensdes, geralmente visiveis ao
microscopio de baixa poténcia. As bactérias reproduzem-se por fissdao binaria, dividindo-se
em duas células-filhas idénticas. Quando as condi¢Bes sao favoraveis, como temperatura e
nutrientes adequados, algumas bactérias podem duplicar a cada 20 minutos (Roy Choudhury,
2017; Schindler & Hauser, 2004).

As bactérias podem ser divididas em duas classes, as Gram-positivas e as Gram-
negativas (figura 7). As bactérias Gram-positivas possuem uma parede celular grossa

envolvendo a membrana citoplasmatica que é composta por peptidoglicanos e acidos
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Figura 7. Caracteristicas estruturais das membranas das bactérias Gram-positivas e Gram-negativas. Fonte:

Agua, 2015.
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teicoicos. As bactérias Gram-negativas possuem maior complexidade de parede celular, com
duas camadas externas. Neste caso, apds a membrana celular existe uma fina camada de
peptidoglicano e externamente uma camada assimétrica constituida por lipopolissacaridos
(Scacchetti, 2017).

O ser humano contacta frequentemente com bactérias que existem por todo o lado.
A pele de um individuo sauddvel ndo é estéril, uma vez que contém bactérias ndo patogénicas
que atuam como uma barreira natural e protegem contra o crescimento excessivo de
microrganismos patogénicos (microbioma da pele). A protecdo contra estes microrganismos
é devido, por exemplo, ao facto das bactérias comensais da pele reduzirem o pH, criando
assim condic¢des para que 0os microrganismos patogénicos ndo se consigam alojar e proliferar
(Walter, et al., 2014).

As bactérias interagem com as fibras através da aderéncia inicial, crescimento
sucessivo e dano das fibras, e propagacdo entre elas. A adesdo das bactérias pode dar origem
a formacao de biofilmes. O biofilme é uma comunidade complexa de células envolvidas numa
matriz que as protege contra as agregacGes externas (Sedlarik, 2013; Thilagavathi & Viju,
2016). As principais bactérias encontradas nos téxteis sdao Staphylococcus aureus, Escherichia
coli, Klebsiella pneumoniae, e Pseudomonas aeruginosa (Magalhdes, 2015).

Staphylococcus aureus (ATCC 6538), é descrita na literatura como sendo usada na
maioria dos testes de avaliacdo de atividade antibacteriana de téxteis funcionalizados, sendo
esta bactéria das mais comuns em infe¢Ges hospitalares e também das que mais degradam os
materiais téxteis. A S. aureus é uma bactéria Gram-positiva, consegue crescer em ambientes
com temperatura entre 7 e 46 °C e tem uma temperatura 6tima de crescimento (temperatura
a qual a taxa especifica de crescimento é maxima) entre 35 e 37 °C (Asae, s.d.; Bush, 2021).

Para além das bactérias, os fungos sdao microrganismos relevantes. No caso do
vestudrio interior, os fungos adotam muitas vezes o papel de agentes contaminantes,

podendo provocar infe¢des (Vieira, 2006).

2.2.2 Mecanismos de acdo dos agentes antimicrobianos

Os agentes antimicrobianos podem ter um efeito biocida ou biostatico. Os agentes
biocidas causam a morte direta de microrganismos, em contrapartida, os agentes biostaticos

inibem/controlam o crescimento e a multiplicacdo de microrganismos, sendo geralmente
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inibidores de algum processo bioquimico, como por exemplo a sintese proteica (figura 8). Esta
classificacdo é importante para atender as regulamentag¢des governamentais, uma vez que 0s
agentes biocidas sdo rigorosamente monitorados e controlados. Por outro lado, os téxteis
com propriedades biostaticas estdo sujeitos a menos regulamentagdes (Ristié, et al., 2011;

Roy Choudhury, 2017; Schindler & Hauser, 2004; Thilagavathi & Viju, 2016).

Controlo
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Figura 8. Efeito biocida/biostético de agentes antimicrobianos nas taxas de crescimento microbiano (x indica
adicdo de um agente; CFU - “Colony forming units” — unidades formadoras de coldnias). Adaptado de Risti¢, et
al., (2011).

A selecdo do tratamento antimicrobiano aplicado nos téxteis esta relacionada com a
sua utilizacdo. Os materiais téxteis com caracteristicas biostaticas podem ser interessantes
para aplicacdo em artigos de desporto, evitando assim a proliferacdo de microrganismos,
combatendo a degradacdo da material e formacdo de odores desagraddveis. Em
contrapartida, a aplicacdo de agentes biocidas é mais comum no desenvolvimento de téxteis
médicos, uma vez que nestes casos é necessario assegurar a completa desinfecdo das
superficies dos materiais, reduzindo assim o risco de transmissdo de doencas (Scacchetti,
2017).

O modo de agdo/atividade antimicrobiana depende da concentragcdo da substancia
ativa no material téxtil. Para ser biocida e biostatico, o agente antimicrobiano deve estar
presente em concentragdes superiores a concentracdo biocida minima (CBM), e iguais a

concentracdo inibitdria minima (CIM), respetivamente (Risti¢, et al., 2011; Yip & Luk, 2016).
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Os mecanismos pelos quais as substancias antimicrobianas controlam o crescimento
de microrganismos sao variados e dependem do tipo de agente antimicrobiano usado (Ristic,
et al.,, 2011; Yip & Luk, 2016). Esses diferentes mecanismos/modos de acdo podem ser: (1)
danos ou inibigdo da sintese da parede celular, que é essencial para a vida e sobrevivéncia dos
microrganismos; (2) inibicdo da fungdo da membrana celular, sendo esta uma barreira
importante que regula o fluxo intra e extracelular de substancias, e pode resultar na fuga de
solutos vitais para a sobrevivéncia das células; (3) inibicdo da sintese proteica, que é a base
das enzimas e estruturas celulares, levando a morte do microrganismo ou inibicdo do seu
crescimento e multiplicacdo; (4) inibicdo da sintese de dcidos nucleicos (DNA e RNA) devido a
ligagdo de alguns agentes antimicrobianos a componentes envolvidos no processo de sintese
de DNA ou RNA, e por conseguinte, essa inibicao interfere nos processos celulares normais,
comprometendo a multiplicacdo e sobrevivéncia dos microrganismos; (5) a inibicdo de outros
processos metabdlicos, como por exemplo, a interrupcao da via do acido fdlico, que é
essencial para que os microrganismos produzam precursores importantes para a sintese de
DNA (Morais, et al., 2016).

Os agentes antimicrobianos aplicados em téxteis podem ser divididos em dois grupos
com base no modo de atuacdo, por difusdo ou por contacto. Os agentes antimicrobianos que
atuam por difusdo, operam por um mecanismo de libertacdo controlada. O agente é
lentamente libertado sobre a superficie do téxtil ou da fibra téxtil. Este modo de atuacdo pode
ser muito eficiente contra microrganismos na superficie da fibra ou no ambiente circundante.
Contudo, estes compostos migram da superficie da fibra onde foram aplicados para o exterior,
0 que da origem a um consumo significativo do composto, e consequentemente uma
diminuicdo da eficacia e durabilidade da funcionalizacdo antimicrobiana. Por outro lado, o
agente antimicrobiano libertado para o meio ambiente pode interferir com outros
microrganismos que ndo os microrganismos alvo, como por exemplo a flora normal da pele,
dando origem a disbiose (desequilibrio do microbioma da pele), alergias, irritacOes, entre
outros efeitos indesejaveis (Risti¢, et al., 2011; Roy Choudhury, 2017; Thilagavathi & Viju,
2016; Vieira, 2006).

O segundo modo de atuacdo de agentes antimicrobianos consiste em produtos que
atuam por contacto. Neste caso, o composto efetua o controlo microbiano na superficie da
fibra, sem possibilidade de libertagdo ou migracao para o meio ambiente circundante, uma
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vez que as substancias estdo permanentemente ligadas a superficie da fibra (Risti¢, et al.,
2011; Thilagavathi & Viju, 2016). Devido a esta ligagdo quimica ndo perde a sua eficacia,
fornecendo um tratamento mais duradouro, retendo a sua funcionalidade durante o ciclo de
vida do material téxtil, podendo suportar mais de 40 lavagens (Landage & Wasif, 2012). Para
além disso, devido ao facto de ndo se difundirem para o exterior, sdo menos absorvidos pela

pele, fazendo com que sejam mais indcuos para o utilizador (Vieira, 2006).

2.2.3 Meétodos de aplicacdo dos agentes antimicrobianos

A selecdao do método de aplicacdo dos agentes antimicrobianos é um parametro
importante para alcancar a eficicia e durabilidade desejadas da funcionalizacdo
antimicrobiana. Existem diferentes métodos de aplicacdo de agentes antimicrobianos e estes
podem ser aplicados em diferentes etapas do processo de producdo dos materiais téxteis
(Nayak & Padhye, 2015).

Um dos métodos de aplicacdo é a sua aplicacdo direta no polimero das fibras pelo
método de extrusdo, originando fibras funcionalizadas com propriedades
antimicrobianas. Este método permite uma maior durabilidade da funcionalizacdo e maior
resisténcia as lavagens, uma vez que o agente antimicrobiano faz parte integrante da
estrutura da fibra e é lentamente libertado durante o uso do téxtil. No entanto, este método
tem como desvantagem o facto de sé poder ser aplicado em fibras regeneradas ou sintéticas,
e ndo em fibras naturais (Naebe, et al., 2021; Nayak & Padhye, 2015; Roy Choudhury, 2017;
Schindler & Hauser, 2004; Yip & Luk, 2016). Este método de fabricacdo tem sido utilizado por
alguns fabricantes, como as fibras de poliéster Bioactive® com prata desenvolvida pela Trevira
e as fibras de acetato de celulose Silfresh® com triclosan fabricada pela Novaceta (Gao &
Cranston, 2008; Nayak & Padhye, 2015; Roy Choudhury, 2017).

Um outro método de aplicacdo é o método de esgotamento no qual, o material téxtil
fica em contacto permanente com a solucdo contendo o agente antimicrobiano por um certo
periodo de tempo, temperatura e rotacdo de forma a promover a ligacdo quimica por
afinidade com o material téxtil (Jabar, 2021; Naebe, et al., 2021). O método de impregnacao
é outro método de aplicagdo, e neste método o material téxtil passa por um conjunto de rolos

paralelos, a uma determinada pressao e velocidade de forma a garantir uma penetracao
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uniforme do agente antimicrobiano (Morisso & Silva, 2017). Contudo, nestes métodos o
agente antimicrobiano é aplicado sobre a superficie dos téxteis, apresentando pouca
durabilidade apds lavagem. Estes métodos exigem a remocdo de uma grande quantidade de
agua durante a secagem. A evapora¢dao da 4gua da superficie do téxtil pode levar a uma
distribuicdo desigual do tratamento no téxtil seco devido a migracdo do agente
antimicrobiano na sua superficie. Outra desvantagem destes métodos sao os elevados gastos

de energia associados a secagem de grandes volumes de agua (Nayak & Padhye, 2015).

2.2.4 Agentes antimicrobianos nos téxteis

Para serem aceites e bem-sucedidos, os tratamentos e agentes antimicrobianos
usados na funcionalizacdo de téxteis devem satisfazer uma série de requisitos. O tratamento
antimicrobiano deve ser eficaz contra uma ampla gama de microrganismos, apresentar baixa
toxicidade, e ndo causar reacdes alérgicas ou irritacdo no utilizador; nao deve interferir no
microbioma da pele do usudrio, importante para a saude e equilibrio da pele; o tratamento
antimicrobiano deve ser durdvel e resistente perante o processamento e pds-tratamento de
téxteis, como lavagem doméstica, secagem e engomagem, uma vez que os materiais téxteis
sdo submetidos a repetidas lavagens ao longo da sua vida util; o tratamento ndo deve afetar
negativamente a qualidade ou aparéncia do material téxtil (resisténcia, manuseio, e aspetos
de conforto); o tratamento antimicrobiano deve ser compativel com outros processos e
acabamentos quimicos téxteis, como o tingimento e por fim, deve ter boa relagao custo-
beneficio, devendo estar em conformidade com as regulamentacdes governamentais e nao
gerar substancias prejudiciais ao fabricante e ao meio ambiente (Risti¢, et al., 2011; Shahidi &
Wiener, 2012; Thilagavathi & Viju, 2016; Yip & Luk, 2016).

Hoje em dia, existe uma grande variedade de agentes antimicrobianos disponiveis no
mercado. A selecdo de um agente antimicrobiano depende de vdrios critérios, como o
mecanismo de atividade antimicrobiana, a sua eficacia em bactérias e fungos, toxicidade,
método de aplicacdo e custo (Tomsic, et al., 2009). Entre os mais usados na industria téxtil,

encontram-se os compostos de amonio quaternario, metais como a prata, entre outros.

16



a) Compostos de amodnio quaternario (QACs)

Os compostos de amdnio quaterndrio em particular os que contém cadeias de 12-18
atomos de carbono, tém sido os mais usados na industria téxtil (Morais, et al., 2016). A
existéncia de uma carga positiva no dtomo de azoto em solugao, permite que ocorram varios
efeitos nos microrganismos, incluindo destruicdo das membranas celulares, desnaturacado de
proteinas e a inibicdo da produgdo de DNA evitando a multiplicacdo. Durante a inativag¢ao das
células microbianas, o grupo quaterndrio de amdénio mantem-se intacto e retém a sua
capacidade antimicrobiana, enquanto o composto estiver ligado aos téxteis (Gao & Cranston,
2008). Alguns produtos comerciais de QAC na forma de agentes ativos estao disponiveis, como
BIOGUARD © (Hamilton, Nova Zelandia), Sanigard KC e Sanitized ® (Burgdorf, Suiga) (Morais,
et al., 2016; Periolatto, et al., 2017).

b) Triclosan

O triclosan é um composto fendlico que inibe o crescimento microbiano. Apresenta
uma ampla gama de agao contra bactérias Gram-negativas e Gram-positivas, mas também
apresenta algumas propriedades antifungicas e antivirais. Este agente biocida atua
principalmente bloqueando a biossintese de lipidos, afetando a integridade das membranas
celulares (Periolatto, et al., 2017). O triclosan é usado principalmente em associagcdo com
poliéster, poliamida, polipropileno, acetato de celulose e fibras acrilicas. Existem diversos
produtos disponiveis no mercado de triclosan, seja como agente isolado para opg¢do de
acabamento ou para incorporacdo em fibras, como Microban ® (Cannock, Reino Unido) e
Irgaguard ® 1000 (Ludwigshafen, Alemanha), ou ainda ja incorporado na forma de fibra ou
tecido, como o BiofresH ™ (Salem, MA, EUA) e Silfresh ® (Magenta, Italia). Apesar da sua
capacidade antimicrobiana, este composto foi proibido em alguns paises da Europa, devido a
elevada resisténcia bacteriana observada e a problemas ambientais (Morais, et al., 2016;

Periolatto, et al., 2017).
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c) Quitosano

O quitosano é um biopolimero natural, obtido a partir do exoesqueleto de crustaceos,
como caranguejos e camardes. Este apresenta atividade antimicrobiana contra um amplo
espectro de microrganismos, incluindo fungos, algas e algumas bactérias e é usado
principalmente em fibras de algodao, poliéster e 13. O modo de acdo antimicrobiana ndo é
claro, no entanto, é geralmente aceite que a primeira etapa é sempre baseada na interagdo
entre as cargas positivas do grupo de amina primadria e as cargas negativas na superficie dos
microrganismos. Esta interacao provoca alteracdes na superficie e na permeabilidade celular,
o que conduz a perda de substancias intracelulares, inibindo o crescimento de microrganismos
(Ferrero & Periolatto, 2012; Jabar, 2021; Morais, et al., 2016; Periolatto, et al., 2017; Shahid-
ul-Islam, et al., 2013). Esta capacidade antimicrobiana, juntamente com a sua ndo toxicidade,
biodegradabilidade e biocompatibilidade, facilita a aplicacdo emergente do quitosano na
ciéncia alimentar, agricultura, medicina, produtos farmacéuticos e téxteis (Gao & Cranston,
2008). Existe um produto comercial deste polimero natural para ser utilizado como
tratamento de funcionalizacdo de superficie, o produto Eosy ®. Além disso, uma fibra
composta de quitosano e viscose, denominada Crabyon ®, estd disponivel comercialmente,

apresentando uma eficacia antimicrobiana duravel (Periolatto, et al., 2017).

d) Polihexametileno de biguanida (PHMB)

Polihexametileno de biguanida é um biocida amplamente utilizado para inidmeras
aplicacdes. Tem sido usado como desinfetante em piscinas, na industria alimentar, em
hospitais como um agente antisséptico para prevenir infe¢des de feridas e na industria téxtil
como agente antimicrobiano. Este composto é eficaz contra bactérias Gram-positivas, Gram-
negativas e fungos (Gao & Cranston, 2008; Risti¢, et al., 2011). Estes compostos atuam na
parede celular das células microbianas e causam a sua rutura. Curativos de hidrogel para
feridas a base de PHMB como agente antimicrobiano ja estdo disponiveis, como por exemplo
Kendall ™ (Medtronic) (Risti¢, et al., 2011). Alguns produtos téxteis a base de PHMB, como
Biozac ZS e Reputex @, ja surgiram também no mercado como produtos de acabamento

antimicrobiano (Periolatto, et al., 2017).
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e) Metais e sais metalicos

Os metais e os sais metdlicos tém sido aplicados na industria para conferir
propriedades antimicrobianas aos materiais. A prata (Ag) é um dos agentes antimicrobianos
mais utilizados na industria téxtil, embora alguns outros metais como zinco, cobre e cobalto
tenham demonstrado inibigdo efetiva de microrganismos (Risti¢, et al., 2011).

A prata age como agente antimicrobiano para uma ampla gama de microrganismos,
como bactérias Gram-negativas e Gram-positivas, fungos, virus e algas. Para além disso, ndo
constitui um grande risco para a saude humana, especialmente em baixas concentraces
(Simonci¢ & Klemencic, 2015; Tomsic, et al., 2009), podendo ser usado para reduzir infecdes,
prevenir a colonizacdo microbiana em dispositivos médicos, bem como em téxteis (Gao &
Cranston, 2008; Ristic, et al., 2011; Shahidi & Wiener, 2012).

A Prata ioniza-se na presenca de agua e fluidos corporais (como por exemplo suor) de
forma a ocorrer libertagcdo de ides de prata carregados positivamente que sao absorvidos pela
membrana celular dos microrganismos (Lansdown, 2006). Uma vez dentro das células, os ides
de prata interferem ativamente com a bioquimica de replicagdo celular, ligando-se as
proteinas (enzimas). Consequentemente, a célula é incapaz de controlar a sua pressao
osmética e o seu conteldo vaza, resultando na sua morte (figura 9). Nas fibras sintéticas, as
particulas de prata podem ser incorporadas no polimero antes da extrusao, enquanto nas
fibras naturais sé pode ser realizado na fase de acabamento. Além disso, as caracteristicas
fisicas e quimicas da fibra e a quantidade de prata aplicada também interfere na durabilidade
da funcionalizacdo (Gao & Cranston, 2008; Shahidi & Wiener, 2012; Simonci¢ & Klemencic,

2015).

Curativo
/ //_\\

= » Ag + \
e & y
- ’Ag ’
“ DNA
= Proteinas wRBNA
A .
_y Ag > 5
o -
Cateter = (Ag +}
antimicrobiano e - \\_/ 4
—— Agt — I 5

\\_/

Figura 9. Mecanismos de a¢do da prata. Adaptado de Landage & Wasif, (2012).
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Varios produtos comerciais baseados em prata estdo disponiveis para tratamentos
antimicrobianos ou incorporacgao de fibras, ou ja na forma de fibra. O Silpure® é um exemplo
de um produto comercial, que utiliza cristais de prata ultrafinos que libertam ides de prata de
forma a controlar o crescimento microbiano. O vestuario tratado com Silpure® evita a
descoloracdo do tecido e proporciona uma limpeza e frescura duradouras. O Ultra-
Fresh ® apresenta boa compatibilidade com outros acabamentos, podendo ser aplicado em
fibras naturais e em fibras sintéticas (Ultra-Fresh, 2021). O Polygiene® é outro tratamento
antimicrobiano com cloreto de prata, que inibe o crescimento de microrganismos. Este
tratamento antimicrobiano também é compativel com outros acabamentos, podendo ser
aplicado durante a fase de acabamento junto com outros produtos, o que por sua vez,
minimiza o impacto ambiental porque ndo necessita de mais energia ou dgua. O Polygiene
possibilita que o vestuario seja usado algumas vezes antes de lavar, e pode ser lavado a baixa
temperaturas o que leva a que ndo se gaste energia, d4gua, tempo e dinheiro desnecessario
(Polygiene, 2021). Relativamente a exemplos de fibras antimicrobianas, a XT2® da Noble
Biomaterials, Inc. é uma fibra de poliamida funcionalizada com prata. Esta fibra mantém o seu
poder anti-odor mesmo apds algumas lavagens e mantém a sua natureza flexivel (Noble,

2021).

2.2.5 Avaliagdo da atividade antimicrobiana

A avaliacdo da atividade antimicrobiana dos téxteis revelou-se necessdaria, e nesse
sentido, foram desenvolvidos varios métodos para determinar a eficacia de téxteis
funcionalizados com essa propriedade. Estes métodos permitem o crescimento de
microrganismos na presenca de um substrato téxtil e, em seguida, avaliam a sua atividade
antimicrobiana em relagdo a microrganismos como bactérias, fungos ou virus. Apesar de
existirem testes antibacterianos, antifungicos e antivirais, os dois primeiros sdo os mais
praticados devido ao seu maior impacto nas propriedades fisicas e quimicas dos téxteis
(Naebe, et al., 2021). Os métodos de avaliacdo da atividade antimicrobiana sdo, geralmente,
divididos em métodos qualitativos e métodos quantitativos. Os métodos qualitativos
permitem classificar qualitativamente o desempenho do substrato téxtil e os métodos

guantitativos permitem avaliar a reducdo da sua carga microbiana.
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a) Meétodos qualitativos

Os métodos qualitativos sdao mais rapidos e faceis de realizar, sendo principalmente
usados quando existe um elevado numero de amostras para testar e é necessdria uma
triagem. Os métodos de teste qualitativos sdo baseados em testes de difusdo em agar, uma
vez que o material téxtil é colocado em contacto com meios de agar inoculados com os
microrganismos em estudo. A ISO 20645:2004, AATCC 147:2004 e JIS L 1902:2008 sao alguns
exemplos de normas com testes de difusdao em agar.

Na ISO 20645, a amostra de teste é colocada entre duas camadas de agar, onde a
camada inferior consiste apenas em agar e a camada superior é inoculada com o
microrganismo em estudo (ISO 20645:2004). Na norma JIS L 1902, a amostra de teste é
colocada sobre uma camada de agar contendo os microrganismos incorporados no préprio
meio de cultura (JIS L 1902:2008), enquanto na norma AATCC 147, a camada de agar é coberta
com microrganismos antes da amostra de teste ser colocada sobre ela (AATCC 147:2004).

Estes métodos medem a atividade antimicrobiana observando a formacao de halo de
inibicdo nas amostras de teste, ou seja, os locais onde ha inibicdo do crescimento dos
microrganismos. Nenhum crescimento diretamente abaixo da amostra indica a presenca de
atividade antimicrobiana. No entanto, se o agente antimicrobiano estiver firmemente ligado
ao material téxtil, impedira a difusdo no agar, nao se devendo esperar a formacao de halo de
inibicdo. Caso o agente antimicrobiano se difunda no agar, ocorre a formacdo de halo de
inibicdo e o tamanho deste fornece alguma indicacao da eficacia da atividade antimicrobiana
ou da taxa de libertacdo do agente ativo (Gao & Cranston, 2008; Naebe, et al., 2021; Pinho, et
al., 2011; Roy Choudhury, 2017; Teufel & Redl, 2006).

b) Métodos quantitativos

Os métodos quantitativos também sdo conhecidos como testes de adsor¢do ou
suspensdo. Através destes métodos obtém-se valores do desempenho antimicrobiano, tendo
em conta a reducdo do crescimento microbiano. Contudo, sdo mais demorados que os testes

gualitativos e mais dispendiosos em termos de tempo e material (Naebe, et al., 2021).
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Neste tipo de testes, um indculo é colocado diretamente na amostra a testar,
garantindo um contato intimo entre a amostra e os microrganismos. Depois de incubar os
tecidos inoculados a 37 °C durante cerca de 24 h, os microrganismos sao removidos da
amostra e o numero total é determinado por diluicdo em série e plagueamento em meio de
agar. O desempenho antimicrobiano da amostra de teste é calculado como uma percentagem
de inibicdo microbiana em comparagdo com uma amostra ndao tratada com um agente
antimicrobiano (Gao & Cranston, 2008; Naebe, et al., 2021).

Estes métodos de avaliagdo de atividade antimicrobiana sdo frequentemente
realizados em condig¢des artificiais que promovem o crescimento microbiano, pelo que para
imitar mais de perto uma situacao mais realista, a norma JIS L 1902:2008 recomenda o uso de
células suspensas em meio altamente diluido para limitar os niveis de nutrientes (JIS L

1902:2008).

2.2.6 Avaliagdo da durabilidade da funcionalizagao antimicrobiana em téxteis

A durabilidade da atividade antimicrobiana é do interesse do consumidor. A eficacia
dos téxteis funcionalizados deve permanecer constante durante o maior tempo possivel, de
preferéncia durante toda a vida util do téxtil. No entanto, a sua durabilidade depende do
método de aplicacdo do agente antimicrobiano, da estabilidade/consumo e da concentragdo
do agente antimicrobiano. A reducdo da concentracdo do agente antimicrobiano resulta na
perda de eficacia do téxtil em termos da funcionalizagdo em causa. De forma a avaliar a
durabilidade da atividade antimicrobiana de téxteis funcionalizados, esta deve ser testada
apos varios ciclos de lavagem. Se a atividade antimicrobiana diminuir significativamente, o
téxtil funcionalizado apresenta baixa durabilidade de funcionalizacdo (Hilgenberg, et al.,

2016).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1Preparacao e caracterizagao das amostras

As amostras téxteis usadas neste trabalho foram produzidas na empresa Impetus
Portugal — Téxteis Sa para posterior processo de tingimento e acabamento na empresa Acatel
— Acabamentos téxteis Sa. Neste trabalho utilizaram-se malhas produzidas com fibra de
poliamida funcionalizada com prata (Ag) pelo método de extrusdo (processo A — fibra
funcionalizada) e malhas sujeitas a um tratamento de funcionalizacdo de superficie
antimicrobiano com cloreto de prata (AgCl) pelo método de esgotamento (processo B —
malhas funcionalizadas), de forma a obter atividade antimicrobiana nos materiais téxteis.

As estruturas de malha utilizadas neste trabalho foram de malha de trama com
tecnologia seamless. As diferentes estruturas faziam parte de um design de uma pega de
vestudrio com a aparéncia da figura 10, onde se exemplifica a aplicacdo de quatro estruturas
de malha diferentes derivadas de jersey. Para este trabalho de investigacdo, tricotou-se um
tubo de cada estrutura de malha (E1, E2, E3 e E4), e um quinto tubo de malha com estrutura
jersey (E5). Para a tricotagem das malhas foi utilizada uma maquina de didmetro de 13
polegadas com 1152 agulhas, nas mesmas condi¢cdes e mesma afiacdo de mdaquina, utilizando

os mesmos lotes de fio de modo a evitar variabilidades entre estruturas.

El

E2

E4
E3

Figura 10. Fotografia de um design de uma malha de trama com tecnologia seamless de uma peca de vestudrio

com as diferentes estruturas (E1, E2, E3 e E4) fornecida pela Impetus S.A.
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Apds a producdo das malhas, as mesmas foram tratadas na Acatel para ser efetuado o
seu enobrecimento, dividindo o processo em quatro etapas. Assim, numa primeira etapa
ocorreu o tingimento onde foram introduzidos produtos auxiliares e os corantes para tingir a
fibra de poliamida, seguindo-se a etapa de neutralizagdo, fixagcdo, e acabamento, onde foi
adicionado o amaciador, de forma a dar um toque mais suave as malhas. Na figura 11
apresenta-se o grafico da temperatura versus tempo do processo de enobrecimento téxtil. Na
tabela 4 do anexo |-A apresenta-se os produtos introduzidos em cada uma das etapas do

processo de enobrecimento téxtil.

T (°C) A

| 1 I

Tingimento Neutralizacdo  Fixacio  Acabamento
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Figura 11. Esquema grafico do processo de enobrecimento dos téxteis dividido em quatro etapas.

3.1.1 Preparacao das amostras

No processo A utilizaram-se as quatro estruturas de malha derivadas de jersey (E1A,
E2A, E3A e E4A) com a composicdao de 70 % de poliamida (com 8 % de fibra de poliamida
funcionalizada com prata pelo método de extrusdo) e 30 % de poliéster, e uma quinta malha
com estrutura jersey com 100 % de fibra de poliamida funcionalizada com prata pelo método
de extrusdo (E5A). A estrutura E5A em cru foi usada como controlo positivo para todos os
ensaios. A designacdo cru, é dada as malhas obtidas no processo de tricotagem, ou seja, sem
ter sofrido qualquer processo de enobrecimento. Esta amostra sofreu uma lavagem a 95 °C

para a remoc¢do dos dleos de enzimagem.
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Neste processo, retirou-se uma amostra no fim de cada etapa de processamento, isto
é, no fim do tingimento, neutralizacao, fixacdo e acabamento. Estas amostras sofreram um
processo de secagem a 90 °C durante 15 min. Na figura 12, apresenta-se um plano de

amostragem do processo A, durante o processo de enobrecimento dos téxteis.

T(°C) A

Tingimento Neutralizagdo  Fixacdo  Acabamento
\ | p i y —
[ ) i

>
H H H . t(h)
¥ v v
Ponto de Pontode Ponto de Ponto de
Recolha 1 Recolha2 Recolha3 Recolha 4

Figura 12. Plano de amostragem do processo A.

No processo B, o agente antimicrobiano foi aplicado aos tubos de malha tricotados na
etapa final do processo de enobrecimento dos téxteis (acabamento). Assim, utilizaram-se
novamente quatro estruturas de malha derivadas de jersey (E1B, E2B, E3B e E4B), tendo como
composi¢ao 70 % de poliamida e 30 % de poliéster, e uma quinta malha com estrutura jersey
com composi¢do de 100 % poliamida (E5B). A estrutura E5B cru foi usada como controlo
negativo, que por sua vez sofreu também uma lavagem a 95 °C para a remocao dos dleos de
enzimagem.

Neste processo retirou-se uma amostra antes de ser realizado o acabamento (final da
etapa de fixacdo), e em seguida introduziu-se o amaciador e o agente antimicrobiano. No final
do processo, retiraram-se as amostras. Estas amostras sofreram um processo de secagem a
90 °C durante 15 min. Na figura 13, apresenta-se um plano de amostragem do processo B,

durante o processo de enobrecimento dos téxteis.
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Figura 13. Plano de amostragem do processo B.

3.1.2 Caracterizacdo das estruturas de malha

Para a caracterizacdo das diferentes estruturas de malha em ambos os processos
recortaram-se circulos das amostras em cru e na etapa final do processo de enobrecimento
(acabamento) num cortador redondo de amostras de malha com 100 cm?. Em seguida foram
pesadas numa balanca digital para posterior célculo da massa por unidade de area (g.m).
Posteriormente, mediu-se a espessura (mm) de cada estrutura de malha num medidor de

espessura portatil trés vezes em locais diferentes das amostras e calculou-se o desvio padrao.

3.1.3 Visualiza¢do das estruturas de malha

Nesta etapa foi utilizada uma lupa binocular com o objetivo de visualizar as diferencas
entre as diversas estruturas de malha utilizadas neste trabalho de investigacdo. Para tal,
utilizou-se o equipamento Zoom Stereo Microscope SZ61TR Olympus, cdmara EP50 Olympus
com uma ampliagdo x2, para capturar imagens da frente e do verso das estruturas das

amostras no final do acabamento.
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3.1.4 Caracterizacdo quimica dos materiais téxteis por espectroscopia de infravermelho

com transformada de Fourier - FTIR

Para a caracterizacdo quimica dos materiais téxteis recorreu-se a espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier. Esta técnica foi utilizada para identificar a base
polimérica do fio de poliamida utilizado. Para tal, utilizou-se as estruturas de malha E5 de
ambos os processos. As medi¢des por FTIR foram realizadas a temperatura ambiente num
dispositivo FT-IR IRAffinity- 1S, por transmitancia, com uma largura de banda entre 400 cm™
e 4000 cm™,

Para avaliacdo dos materiais téxteis, no modo de reflectancia total atenuada (ATR —
Attenuated Total Reflectance), colocou-se a amostra no suporte do equipamento utilizando-
se uma largura da banda entre 400 cm™ e 4000 cm™. A resoluc3o utilizada foi de 4 cm™?, tendo-

se efetuado 45 varrimentos, e tendo-se obtido o espetro com o software LabSolutions IR.

3.2Condigoes de lavagem e secagem

Os ciclos de lavagem e secagem das amostras basearam-se na norma ISO 6330: 2012
(Téxteis — Procedimentos domésticos de lavagem e secagem para teste de téxteis). Deste
modo, as amostras foram lavadas em maquina de eixo horizontal e de carregamento frontal
tipo A, de acordo com os pardmetros apresentados na tabela 1. Nas lavagens foi utilizado um
detergente normalizado com fosfato, sem agentes branqueadores e sem enzimas. Na tabela

5 do anexo I-B apresenta-se a composicao quimica do detergente utilizado nas lavagens.

Tabela 1. Parametros dos processos de lavagem das amostras

Denominag¢do | Temperatura (°C) | Tempo (min) Detergente Massa (kg)*

Detergente de referéncia
Normal 30 30 2
de fosfato ECE (B)

*completou-se a carga com balastros 100 % algoddo e 100 % poliéster.

ApOs a lavagem das amostras, realizou-se a secagem das mesmas numa maquina de
secar de tambor, ventilada do tipo Al. Foram realizados trés ciclos de lavagem de 30 min com

temperaturas entre 60-80 °C.
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Em ambos os processos foram realizados 20 ciclos de lavagem, no processo A retirou-
se amostras apos a 12, 52 e 202 ciclo de lavagem, e no caso do processo B, retirou-se amostras
no fim da 19, 29, 49, 89, 162 e 209 ciclo de lavagem, para andlise da durabilidade de

funcionalizagdo das propriedades antimicrobianas.

3.3Influéncia das condi¢des de secagem na atividade antibacteriana

Para o estudo da influéncia das condi¢cdes de secagem na atividade antibacteriana,
foram realizados ciclos de lavagem e secagem em maquina, como referido no ponto anterior,
e para comparar foram realizadas 5 lavagens do mesmo modo, mas a secagem foi realizada
ao natural num estendal para todas as estruturas dos dois processos. Foram realizados dois
ensaios independentes em triplicado de forma a avaliar a atividade antibacteriana pelo

método de adsorg¢do descrito no ponto 3.5.

3.4Influéncia do método de esterilizagao na atividade antibacteriana

Para verificar a influéncia do método de esterilizacdo, foram utilizadas as amostras
retiradas no final da etapa de acabamento (acabadas) e amostras com 20 ciclos de lavagem
da estrutura E1A, E2A e E5A. Para tal, cortaram-se amostras com 0,4 g e estas foram
esterilizadas por radiagdo ultravioleta (UV) durante 30 min de cada lado. Para comparacao de
métodos de esterilizacdo, cortaram-se, do mesmo modo, amostras com 0,4 g e estas foram
embrulhadas em papel de aluminio e esterilizadas por autoclave a uma temperatura de 121
°C durante 15 min. Apds autoclavagem as amostras foram colocadas numa estufa a 60 °C.
Posteriormente, foi realizado um ensaio em triplicado da avaliagdo da atividade
antibacteriana para as amostras de ambos os métodos de esterilizacdo pelo método de

adsorcdo descrito no ponto 3.5.
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3.5 Avaliagao da atividade antibacteriana dos téxteis

Para a avaliacdo da atividade antibacteriana dos téxteis usados neste trabalho, seguiu-
se a norma JIS L 1902:2008 (Teste de atividade antibacteriana e eficacia em produtos téxteis)

realizando o teste quantitativo pelo método de adsorcao.

3.5.1 Preparacao das amostras

As amostras foram preparadas de acordo com a norma JIS 1902:2008, em que cada
amostra pesava 0,4 g. Todas as amostras foram esterilizadas por UV durante 30 min de cada

lado. Para virar as amostras foi utilizada uma pinga estéril.

3.5.2 Preparacao do meio de cultura

Neste trabalho foram utilizados os meios de cultura Tryptic soy broth (TSB) e Tryptic
soy agar (TSA). Os meios foram preparados de acordo com o descrito pelo fabricante. Apds
preparacao, foram esterilizados em autoclave a uma temperatura de 121 °C durante 15 min.

Em seguida, os meios de cultura sélidos foram distribuidos em placas de Petri estéreis.

3.5.3 Método quantitativo — Método de adsorcao

Para a avaliacdo quantitativa da atividade antibacteriana dos téxteis funcionalizados
foram realizados dois ensaios independentes em triplicado.

Repicou-se para uma placa de Petri com TSA a bactéria Staphylococcus aureus (ATCC
6538) e incubou-se durante 48 h a 37 °C. Com o auxilio de uma ansa estéril retirou-se uma
coldnia da cultura previamente preparada e inocularam-se 20 mL de TSB. O indculo foi
incubado a 37 °C, 120 rpm, durante 18 + 2 h. Apds o periodo de incubacdo mediu-se a
densidade 6tica (DO) do inéculo com o objetivo de determinar a sua concentragao celular.
Para tal, usou-se a curva de calibracdo (DO versus concentracdo celular) apresentada na figura
21 do anexo II. A concentragdo bacteriana foi ajustada para 3x10% mL™. Depois de preparado
o in6culo, adicionou-se 0,4 mL do mesmo a 20 mL de TSB num matraz estéril. O novo inéculo
foi incubado a 37 °C, 120 rpm, durante 3 + 1 h. Apds o periodo de incubacdo, mediu-se

novamente a DO do indculo preparado e determinou-se a concentracdo celular. Diluiu-se o
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indculo com TSB diluido 20 vezes em agua destilada estéril até se obter uma concentracao
celular final de 1x10°> mL1.

As amostras téxteis, previamente colocadas num tubo falcon estéril com o auxilio de
uma pinga estéril, foram inoculadas com 0,2 mL da suspensao celular. De seguida, incubaram-
se as amostras a 37 °C, durante 18 a 24 h. Apds o periodo de incubacgado, adicionou-se 20 mL
de solu¢do de lavagem (8,5 g de NaCl + 2 g de tween + 1000 mL de H,0) a cada falcon,
vortexando de imediato durante 25 s.

Numa placa de 96 pogos colocaram-se 180 pl da solugdo salina NaCl 0,85 % (m/v), e
transferiu-se 200 pL de cada falcon para cada poco da linha A. Em seguida, iniciou-se as
diluicbes em série (1:10) transferindo 20 pL da primeira linha para a seguinte e assim
sucessivamente. No final das dilui¢des, pipetou-se 10 uL de cada pogo para uma placa de Petri
com TSA, inclinando a mesma para que as gotas deslizassem sobre o meio. As placas foram
incubadas a 37 °C durante 18 a 24 h. Apds a incubacgdo foi realizada a contagem de unidade
formadoras de coldnias (UFC).

O numero de células vidveis foi calculado com base na Equag¢do 1, em que M
representa o numero de bactérias vidveis, P a concentracdo celular obtida pelo método de
diluicdo em série (UFCs x diluicdo / volume da gota) e C o volume da solucdo salina utilizada
na lavagem da amostra.

M=PxC (Equagao 1)

A validade do ensaio foi determinada com base no fator de crescimento bacteriano
(F), calculado através da equagdo 2, em que M;, é o valor médio do logaritmo do nimero de
bactérias vidaveis apds 24 h de incubagdao da amostra controlo (t24h) e M, é o valor médio do
logaritmo do numero de bactérias vidveis no tempo zero (tOh). Se F for igual ou superior a

1,0 o ensaio é valido, se for inferior a 1,0 o ensaio nao é vélido.

F=M,—M, (Equagao 2)

Os valores das atividades bacteriostatica (S) e bactericida (L) foram determinados
através das equagdes 3 e 4, respetivamente, em que, M,representa o valor médio do
logaritmo do nimero de bactérias vidveis apos a inoculagao da amostra controlo (tOh), M, o

valor médio do logaritmo do niumero de bactérias vidveis apos 24 h de incubagao das amostras
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funcionalizadas com agentes antibacterianos e M, representa o valor médio do numero de

bactérias vidveis apds a inoculagao das amostras funcionalizadas com agentes antibacterianos

(tOh).
S=F—-(M,— M,;) (Equagdo 3)
L=M,—M,) (Equacgao 4)

A atividade antibacteriana foi determinada através do calculo da percentagem (%) de
inibicdo (I), de acordo com a equacado 5. A amostra EB5 cru (controlo negativo) foi usado para
o calculo da percentagem de inibicdo contra S. aureus.

Mp—M,
Mp

I (%) = x 100 (Equagdo 5)
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A intencao de oferecer ao consumidor conforto, higiene e bem-estar criou um novo
mercado competitivo na industria téxtil, os téxteis funcionalizados com propriedades
antimicrobianas. A incorporacdo de agentes antimicrobianos nos téxteis oferece e
compromete-se a controlar os odores e resistir a degrada¢do microbiana, assim como a
eliminacdo de microrganismos patogénicos nos téxteis.

Varios estudos ao longo dos anos mostraram a elevada eficacia da prata como agente
antimicrobiano. A sua atividade antimicrobiana esta intimamente relacionada com a
quantidade de prata existente nos téxteis e com a sua libertacdo para o meio ambiente.
Matyjas-Zgondek et al.,, (2008) e Thanh & Phong, (2009) investigaram a atividade
antibacteriana de nanoparticulas de prata e cloreto de prata em téxteis de algodao, e
concluiram que a sua atividade dependia da concentragdo de prata e que, quanto maior a sua
concentragdo maior a atividade antibacteriana. Nestes estudos, também observaram que ao
longo das lavagens o conteldo de prata diminuia, diminuindo também a atividade
antibacteriana. Majumdar, et al., (2015), investigaram a atividade antibacteriana contra S.
aureus de uma fibra antimicrobiana de poliéster com prata, tendo verificado que o aumento
na percentagem de fibra antimicrobiana aumenta a atividade antibacteriana dos materiais
téxteis tricotados, e que o desenvolvimento do material téxtil também influencia a atividade
antibacteriana, em termos de quantidade de fibra antimicrobiana. Além disso, obtiveram boa
durabilidade de funcionaliza¢ao da atividade antibacteriana ao longo de 25 ciclos de lavagem.

Considerando o exposto anterior, o objetivo principal deste trabalho de investigacdao
foi avaliar a atividade antibacteriana contra S. aureus de téxteis funcionalizados. Tendo em
conta a metodologia utilizada e os objetivos propostos foi necessario definir a amostra
controlo, tendo sido escolhido a estrutura de malha E5B cru, por ser constituida por 100 %
poliamida sem qualquer agente antimicrobiano incorporado, e por ser a base de todas as
estruturas de malha, ou seja, estrutura jersey. A amostra controlo teve de sofrer uma lavagem
com o objetivo de se remover os 6leos de enzimagem (lubrificantes). Os éleos de enzimagem
sdo aplicados com o propdsito de reduzir o atrito com os equipamentos, uma vez que ocorre
grande atrito da matéria-prima com os equipamentos (fibra-metal) e entre os fios (fibra-fibra),

podendo resultar em alteragGes nas caracteristicas finais do produto (Schindler & Hauser,
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2004). Deste modo, para diminuir este atrito é adicionado o 6leo de enzimagem, que controla
a energia estatica. O éleo de enzimagem, geralmente, é removido por lavagem e aquecimento
(Candium, 2019). Nas restantes amostras, a remocao dos 6leos de enzimagem, ocorre durante
os processamentos téxteis, de forma a ser possivel aplicar os acabamentos. Apds a analise da
atividade antibacteriana da amostra controlo com a lavagem a 95 °C e da amostra sem
lavagem, obteve-se um valor médio do logaritmo do nimero de UFCs por mLde 7,9 +0,15 e
5,2 + 0,37, respetivamente, apds 18 h, verificando-se que a amostra com a lavagem
apresentou um crescimento microbiano maior que a amostra sem a lavagem. Este resultado
levou a crer que o 6leo utilizado durante a produgdo das fibras e malhas, provavelmente,
possuia alguma atividade antibacteriana. Perante estes resultados, a amostra controlo
utilizada neste trabalho de investigacdo foi a estrutura E5B cru com uma lavagem de 95 °C

durante 1 h 30 min com detergente.

4.1 Caracterizacao das amostras

4.1.1 Caracterizacdo das estruturas de malha téxtil

Varios estudos tém sido realizados de forma a desenvolver fibras funcionalizadas com
propriedades antimicrobianas nomeadamente com prata, contudo limitam-se apenas ao seu
desenvolvimento e a caracterizacdo da prata. Deste modo, hd escassez de estudos que
avaliam o desenvolvimento deste tipo de material funcionalizado e seu desempenho (Khude,
et al., 2020; Majumdar, et al., 2015). Desta forma, um objetivo deste trabalho de investigacdo
foi averiguar se as estruturas de malhas interferem com a atividade antibacteriana dos téxteis.
Nesse sentido, recorreu-se a uma peca de vestuario de malha de trama com tecnologia
seamless com um design que contém quatro estruturas de malha derivadas de jersey.

Umas das primeiras etapas deste estudo foi caracterizar as estruturas de malha
utilizadas em cada um dos processos. Na figura 14 apresenta-se imagens obtidas por uma lupa
binocular da frente e do verso das diferentes estruturas de malha utilizadas em ambos os
processos. Perante a andlise das imagens, observa-se em primeira instancia que ha uma
correspondéncia das estruturas do processo A e do processo B, ou seja, a estrutura E1A e a

E1B sdo semelhantes entre si e assim sucessivamente.
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Figura 14. Imagens de lupa binocular da frente e do verso das cinco estruturas de malha (E1A, E2A, E3A, E4A e
E5A) utilizadas no processo A (fibra funcionalizada) e das cinco estruturas de malha (E1B, E2B, E3B, E4B e E5B)
utilizadas no processo B (tratamento antimicrobiano) com ampliacdo x2, das amostras retiradas no final da etapa
de acabamento (amostras acabadas).

Devido a etapa de tingimento, é possivel observar duas tonalidades, uma mais escura
e outra mais clara. A cor mais escura corresponde as fibras de poliamida e a cor mais clara
corresponde a fibra de poliéster. Pois, neste processo teve-se como objetivo tingir as fibras
de poliamida, e para tal, introduziram-se os corantes para tingir estas fibras atingindo-se uma
temperatura de 98 °C, uma vez que a temperatura necessaria para tingir a poliamida ronda
0s 95 °C (Oliveira, F. 2009). Porém, para tingir a fibra de poliéster seria necessario a realizacdo
de um outro processo com a utilizacdo de outros produtos e corantes e atingir uma
temperatura de aproximadamente 130 °C (Lima, C. 2020), uma vez que o tingimento é um
processo que varia de artigo para artigo, pois, cada tipo de fibra téxtil exige corantes e
pigmentos especificos. Portanto, devido a este facto, foi possivel distinguir a olho nu, o
posicionamento das fibras nas malhas. Deste modo, como é possivel observar na figura 14, na
malha E1 de ambos os processos, observa-se uma maior homogeneidade entre a frente e o
verso relativamente a localizagdo das fibras, isto indica que, no caso do processo A, a presenca

da fibra funcionalizada encontra-se em ambas as faces. Nas estruturas E2 e E3 observa-se uma
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maior permanéncia das fibras de poliamida na frente das malhas. No caso da estrutura E4, na
frente da malha ndo se observa zonas mais claras, o que indica que apenas contém fibra de
poliamida com e sem funcionalizacdo antimicrobiana na frente, o verso é constituido
maioritariamente por fibra de poliéster. Por ultimo, a estrutura E5 é constituida por 100 % de
poliamida de modo que apresenta cor mais escura de ambos os lados, frente e verso, uma vez
que foi toda tingida.

Como referido anteriormente, as estruturas de malha avaliadas neste trabalho foram
caracterizadas em termos de massa por unidade de drea (g.m2) e espessura (mm). Nas tabelas
2 e 3, apresentam-se os valores de massa por unidade de area e espessura das malhas
tricotadas para os dois processos, das amostras em cru e das amostras retiradas no final da
etapa de acabamento (acabada). A massa por unidade de drea apenas se contabilizou uma
vez, ao contrario da espessura que foi medida em triplicado, apresentando-se o desvio padrao

da mesma.

Tabela 2. Massa por unidade de area (g.m?) e espessura (mm) das estruturas utilizadas no processo A nas
amostras em cru e nas amostras retiradas no final da etapa de acabamento (acabada)

Massa por unidade de area (g.m™) Espessura (mm)
Estrutura
Cru Acabada Cru Acabada
E1A 94 136 0,96 + 0,01 0,94 £0,01
E2A 107 149 0,81+0,01 0,85 0,01
E3A 117 155 0,82 +0,01 0,80+0,01
E4A 131 173 0,91 +0,01 0,90 £0,01
E5A 136 178 0,70 £0,01 0,80 +£0,01

Tabela 3. Massa por unidade de drea (g.m™) e espessura (mm) das estruturas utilizadas no processo B nas

amostras em cru e nas amostras retiradas no final da etapa de acabamento (acabada)

Massa por unidade de area (g.m™) Espessura (mm)
Estrutura
Cru Acabada Cru Acabada
E1B 94 134 0,94 +£0,01 0,97 £0,01
E2B 108 147 0,80+ 0,01 0,86 £ 0,01
E3B 121 154 0,84 +0,01 0,81 +0,01
E4B 140 176 0,96 £0,01 0,92 +£0,01
E5B 174 211 0,71+£0,01 0,69 £0,01
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Através da andlise das tabelas 2 e 3, observou-se que a variacdo da massa por unidade
de area e espessura foi semelhante entre os processos A e B. Relativamente a massa por
unidade de area, verificou-se que as amostras acabadas apresentam maior massa por unidade
de area do que as amostras em cru, o que demonstra que durante os processos de
enobrecimento ocorreu uma compactagao das amostras em ambos os processos. Esta
compactagdo esta relacionada com a fibra utilizada, malha e estrutura tricotada, processo e
maquina utilizada, sendo um comportamento comum nas estruturas de malha apds processos
de enobrecimento téxtil.

De modo geral, quanto menor a massa por unidade de drea, menor a quantidade de
material téxtil por area. Deste modo, observando as massas por unidade de area das amostras
acabadas, a estrutura com menor massa por unidade de area em ambos os processos foia E1,
0 que, por sua vez, indica que é a estrutura com menor quantidade de material téxtil por
unidade de area. No caso do processo A, apenas 8% do total é fibra funcionalizada, logo,
apenas 10,88 g.m2 do total, corresponde a fibra de poliamida funcionalizada com prata. No
caso do processo B, a E1 é a estrutura com menor quantidade de material téxtil por area
disponivel para um tratamento antimicrobiano eficaz. Em contrapartida, a malha E4, é a que
apresenta maior massa por unidade de area, logo tera maior quantidade de material téxtil por
area. De forma semelhante a estrutura de malha E1, no caso do processo A, 13,84 g.m™ do
total corresponde a fibra funcionalizada, e no processo B é a estrutura que apresenta maior
quantidade de material téxtil disponivel para um tratamento antimicrobiano eficaz. Em
relacdo, as estruturas E2 e E3 estas sdo intermédias, contudo a E2 apresenta menor massa
area por unidade de area do que a E3, de modo que, seguem o mesmo raciocinio que as
estruturas E1 e E4. Por ultimo, a E5 é uma estrutura jersey constituida apenas por poliamida.
Esta é a estrutura que apresenta maior massa por unidade de drea, e é também a estrutura
constituida por apenas fibra funcionalizada, no caso do processo A, o que pode promover uma
maior atividade antimicrobiana.

Em relacdo a espessura, este parametro também é utilizado para caracterizagdo das
estruturas de malha. Quanto maior a massa por unidade de area e a espessura, maior é a
compactacdo da estrutura de malha, de modo que mais préximas estdo as fibras entre si.
Deste modo, a estrutura E4 de ambos os processos é a estrutura de malha que apresenta
maior massa por unidade de area e espessura, sendo assim, a mais compacta. Porém, a

36



estrutura E1 apresenta uma espessura elevada, contudo é a estrutura com menor massa por
unidade de drea o que faz com que as fibras estejam mais distantes entre si. Relativamente as
estruturas E2 e E3, segue-se o mesmo raciocinio, sendo a E3 a estrutura mais compacta. Por
fim, relativamente a estrutura E5, esta apresenta uma compactagao semelhante a estrutura

E4.

4.1.2 Caracterizacao quimica dos materiais téxteis

Neste estudo recorreu-se a espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) para a identificacdo quimica das fibras de poliamida. Para esta andlise
examinaram-se as estruturas E5A e E5B cruas, uma vez que sao as estruturas com composi¢ao
100 % poliamida com e sem funcionalizagdo com prata, respetivamente. Perante a andlise da
figura 15 a e b, verificou-se que os espectros obtidos para ambas as amostras sdo semelhantes
entre si, ndo se verificando alteracdes. Isto, significa que ndo existiram alteracdes
significativas no que respeita aos grupos funcionais entre as estruturas E5A (controlo positivo)

e E5B (controlo negativo) revelando que a funcionalizagdo com prata ndo causa alteracoes
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Figura 15. Espectro infravermelho (FIIR) da estrutura E5A cru (controlo positivo), com composi¢do 100 % fibra
de poliamida funcionalizada com prata pelo método de extrusdo (a) e da estrutura E5B cru (controlo negativo),
com composicdo 100 % fibra de poliamida, sem funcionalizagdo (b).
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significativas a estrutura do téxtil. Sob outra perspetiva, comparando com o espectro
infravermelho da literatura de uma fibra poliamida 6.6 apresentada na figura 2, verificou-se

que a fibra de poliamida de ambas as estruturas utilizadas é poliamida 6.6.

4.2 Avaliacao da atividade antibacteriana dos téxteis (JIS L 1902:2008)

A avaliagdo da atividade antibacteriana dos materiais téxteis funcionalizados, baseou-
se na norma JIS L 1902:2008. Primeiramente, foram realizados ensaios qualitativos, porém o
agente antimicrobiano ndo se difundiu no agar, de forma que recorreu-se ao método de
adsorcdo para a avaliacdo da atividade antibacteriana das amostras em estudo. Para
determinar a validade do teste realizado contra S. aureus, segundo a norma JIS L 1902:2008,
apos 18 a 24 h de incubacdo deve ocorrer crescimento bacteriano na amostra controlo. Apds
a analise dos resultados obtidos, obteve-se um valor médio do logaritmo do nimero de UFCs
por mL de 4,50 = 0,03 para o tempo zero e 7,9 £ 0,15 apds 18 h, demonstrando que na
auséncia de funcionaliza¢do a poliamida é um bom substrato de crescimento para S. aureus.
Assim sendo, obteve-se um valor de F = 3,40 £ 0,15 (Equacao 2), e verificou-se que o valor de
F (F>1) estd em conformidade com o pressuposto na norma pelo que se considerou o ensaio

valido.

4.2.1 Estudo dainfluéncia do método de esterilizacdo na atividade antibacteriana

De forma a avaliar a atividade antibacteriana de um téxtil funcionalizado, contra um
determinado microrganismo, é essencial que as amostras estejam estéreis, uma vez que serao
inoculadas com o microrganismo teste, neste caso S. aureus. A esterilizacdo é definida como
0 processo de destruicdo ou remocdo de todas as formas de vida microbiana presentes na
amostra, como fungos e bactérias (DUZYER, S. et al., 2013). A escolha do método de
esterilizacdo depende essencialmente da capacidade do material em resistir as condi¢des
impostas, de fatores econdmicos e da facilidade de acesso ao método. A maioria dos téxteis
sintéticos costumam ser incompativeis com a esterilizagao térmica, pois pode resultar na
deterioracdo das suas propriedades mecanicas (Silva, D. et al., 2021). Na norma JIS L

1902:2008, refere que as amostras devem ser esterilizadas por autoclavagem antes de ser
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realizado o ensaio, contudo o autoclave funciona com altas temperaturas, vapor e pressao, o
que pode danificar a superficie dos téxteis, bem como a funcionalizagdo com o agente
antimicrobiano.

Assim sendo, de forma a estudar a influéncia do método de esterilizagao na atividade
antibacteriana contra S. aureus, realizou-se apenas um ensaio com trés amostras, com o
objetivo de comparar o efeito da esterilizacdo por autoclavagem e radiagao ultravioleta na
atividade antibacteriana. Deste modo, procedeu-se a esterilizacdo das estruturas E1A, E2A e
ESA (amostras no final da etapa de acabamento e com 20 ciclos de lavagem) por autoclavagem
a 121 °C durante 15 min e radiagao ultravioleta durante 30 min de cada lado da amostra. Na
figura 16, apresentam-se os resultados obtidos da percentagem de inibicdo do crescimento

bacteriano para os dois métodos de esteriliza¢cdo estudados.
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Figura 16. Percentagem de Inibi¢do (%) de crescimento bacteriano das estruturas E1A, E2A e E5A das amostras
no final da etapa de acabamento e apds 20 ciclos de lavagem com (a) esterilizacdo por autoclave e (b)
esterilizacdo por radiagdo UV.

Pela andlise da figura 16, observou-se que nas amostras avaliadas no final da etapa de
acabamento ndo houve influéncia dos métodos de esterilizacao, obtendo-se 100 % de inibicdo
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do crescimento bacteriano para todas as estruturas de malha. Em contrapartida, nas amostras
com 20 ciclos de lavagem obtiveram-se valores de percentagem de inibicao inferiores a 50 %,
o que por um lado, demonstra o desgaste da funcionalizacdo perante os 20 ciclos de lavagem,
ocorrendo uma libertacdao de ides de prata, resultando em percentagens de inibicao
inferiores, comparando com as amostras acabadas. Por outro lado, nas amostras com 20 ciclos
de lavagem que foram esterilizadas por autoclavagem, as estruturas E1A e E2A apresentaram
uma perda significativa da capacidade antibacteriana quando comparadas com as amostras
esterilizadas por radiacdo UV. Deste modo, as condicdes de esterilizacdo por autoclavagem,
como a elevada temperatura, pode ter danificado a superficie das malhas com 20 ciclos de
lavagem, que por sua vez, fez com que se danificasse a funcionalizagdo com prata na fibra
existente. Estes resultados est3o de acordo com DUZYER, et al., (2013), que estudaram os
efeitos de esterilizacdo por autoclave e UV em superficies de poliéster, e observaram que o
método de esterilizacdo por radiacdo UV foi o que causou menos danos nas superficies,
sugerindo-o como o método mais adequado para esterilizacdo.

No caso da estrutura E5A, ndo se observou uma variacao tao acentuada da atividade
antibacteriana, nas amostras sujeitas a 20 ciclos de lavagem, como nas estruturas de malha
E1 e E2. Estes resultados podem estar relacionados com o facto de ser a estrutura com maior
massa por unidade de area e, também por ser uma estrutura de malha constituida por 100 %
fiora de poliamida funcionalizada com prata, ndo sofrendo portanto uma alteracdo
significativa pelo calor da autoclavagem.

De acordo com os resultados obtidos, concluiu-se que o método de esterilizacdo
influenciou a atividade antibacteriana das malhas com fibra de poliamida funcionalizada com
prata e, portanto, o método de esterilizacdo utilizado em todos os ensaios deste estudo foi a

esterilizacdo por radiagao UV.

4.2.2 Avaliacdo da atividade antibacteriana das amostras do Processo A

Varios estudos tém sido realizados de forma a desenvolver fibras funcionalizadas com
prata que sejam eficazes e apresentem elevada durabilidade em termos de funcionalizacao.
Nesta fase do trabalho avaliou-se a atividade antibacteriana de uma fibra funcionalizada com

prata. Deste modo, a atividade antibacteriana da fibra funcionalizada foi analisada em
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amostras ao longo das etapas de tingimento, neutralizacdo, fixacdo e acabamento, assim
como ao longo de 20 ciclos de lavagem e secagem na maquina, para as diferentes estruturas
de malha.

Os resultados obtidos neste estudo apresentam-se na figura 17. De uma forma geral,
a fibra de poliamida funcionalizada com prata ndo perde a atividade antibacteriana ao longo

das etapas de processamento dos téxteis.

Tingimento Neutralizagdo Fixagdo Acabamento 12lavagem  52lavagem 202 lavagem
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Figura 17. Percentagem de Inibicdo (%) de crescimento bacteriano das amostras no final do tingimento,
neutralizacdo, fixacdo e acabamento e apds o 12, 52 e 202 ciclo de lavagem das cinco estruturas do processo A
(8% de fibra de poliamida funcionalizada com prata pelo método de extrusdo).

Na etapa de tingimento foram introduzidos produtos auxiliares e os corantes de forma
a tingir a fibra de poliamida, de seguida ocorreu a etapa de neutralizagdao onde foram
realizadas quatro lavagens de forma a remover o excesso de corantes das malhas e produtos
guimicos e adicionado acido acético. Nestas duas etapas ocorreu 100 % de inibicdo do
crescimento bacteriano para todas as estruturas de malha. A seguir a estas etapas realizou-se
a etapa de fixacdo dos corantes. Nesta etapa ndo ocorreu total inibicdo do crescimento
bacteriano nas estruturas E1A e E2A, apresentando uma percentagem de inibicdo de 44 % e

57,6 %, respetivamente. No entanto, apds a fixacao, realizou-se a etapa de acabamento que
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consistiu numa lavagem e adicao do amaciador. No final desta etapa, todas as estruturas de
malha apresentaram 100 % de inibicdo do crescimento bacteriano. De modo que, obteve-se
comportamento biocida para todas as amostras no final do processo.

No que se refere a durabilidade da atividade antibacteriana da fibra, foram realizados
20 ciclos de lavagem e secagem em maquina e, apds o 12, 52 e 202 ciclos de lavagem foram
retiradas amostras para analise da atividade antibacteriana. Observou-se (figura 17) que todas
as estruturas (a excecdo da E5A), apresentaram uma percentagem de inibicdo inferior a 50 %,
em todas as lavagens demonstrando essencialmente uma atividade bacteriostatica.

Analisando em detalhe o 12 ciclo de lavagem, observou-se uma descida acentuada da
percentagem de inibicdo para todas as estruturas de malha em comparacdo com a amostra
no final da etapa de acabamento.

Relativamente a influéncia das diferentes estruturas de malha, verificou-se que a
malha E1A foi a que apresentou menor percentagem de inibigdo (27,4 %) em contraste com a
E4A (49,2 %). Este resultado vai de encontro com o discutido sobre os resultados obtidos de
massa por unidade de area para todas as estruturas de malha. Ou seja, a malha E1A contém
menor quantidade de fibra funcionalizada, logo o contacto entre a fibra e as bactérias é
menor, levando a uma menor atividade antibacteriana. Em contrapartida, a E4A apresenta
maior massa por unidade de area, sendo a mais compacta, que por sua vez significa que tem
maior quantidade de fibra funcionalizada, resultando numa maior percentagem de inibicdo
do crescimento bacteriano. Estes resultados vao de encontro com os resultados obtidos por
Majumdar, et al., (2015) e Khude, et al.,, (2020) quando estudaram a influéncia do
desenvolvimento do material téxtil com fibras antimicrobianas de poliéster com Ag, em que
verificaram que o aumento na percentagem de fibras antimicrobiana aumenta rapidamente
a atividade antibacteriana dos materiais téxteis tricotados, e que malhas mais compactas
originam mais superficie de fibra antimicrobiana por unidade de area, de modo que o contacto
entre as fibras e as bactérias aumenta, levando a um aumento da atividade antimicrobiana.

No 52 e 209 ciclos de lavagem observou-se o mesmo comportamento que no 12 ciclo,
relativamente as estruturas de malha, ou seja, a estrutura com menor atividade
antibacteriana no 52 e 209 ciclo de lavagem foi a E1, seguida da E2, E3 e E4. Porém, a atividade

foi semelhante ao longo das lavagens para todas as estruturas, tendo como exemplo a E1A,
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no 12 ciclo de lavagem apresenta uma percentagem de inibicdo de 27,4 %, no 52 ciclo 37,4 %
e no 209 ciclo 37,5 %.

Relativamente a estrutura E5A, sé apresentou crescimento bacteriano no 209 ciclo de
lavagem. Esta estrutura de malha é constituida apenas por fibra funcionalizada, e também
apresenta a maior massa por unidade de drea, de forma que é bastante compacta, resultando
em pouca distancia entre as fibras. Por estes motivos, apresentou maior durabilidade da
atividade antibacteriana ao longo das lavagens. Contudo, verificou-se uma reducdo da
percentagem de inibicdo de mais de 50 % entre a 52 e a 202 lavagem. Este resultado,
demonstra que apesar da elevada quantidade de fibra funcionalizada, os ciclos de lavagem
provocaram uma grande libertacdo de ides de prata existente na fibra para o liquido de
lavagem, resultado numa perda da atividade antibacteriana ao longo dos ciclos de lavagem.
Todavia, perante os resultados, verificou-se que esta fibra demonstrou um efeito

essencialmente bacteriostatico, como se verifica na tabela 8 apresentada no anexo IlI-B.

4.2.3 Avaliacdo da atividade antibacteriana das amostras do Processo B

Nesta fase do estudo de investigacdo, avaliou-se a aplicacdo de um tratamento
antimicrobiano de superficie com cloreto de prata pelo método de esgotamento em malhas
trama. A avaliagdo da atividade antibacteriana das malhas com o tratamento antimicrobiano,
teve como principal objetivo analisar a durabilidade da atividade antibacteriana ao longo dos
ciclos de lavagem. Realizou-se o tratamento antimicrobiano pelo método de esgotamento,
uma vez que foram utilizados tubos de malha seamless, de modo que, ndo era possivel a
realizacdo pelo método de impregnacdo, pois, neste método as malhas passam por rolos
paralelos entre si, sendo impossivel passar um tubo de malha nestes rolos. Apds a realizacao
do processo de enobrecimento, as amostras do final do processo sofreram 20 ciclos de
lavagem e retiraram-se amostras para andlise apds o 19, 29, 42, 82, 162 e 209, de forma a
analisar a durabilidade do tratamento antimicrobiano.

Observando os resultados (figura 18), verificou-se que ocorreu algum crescimento
bacteriano nas amostras apds etapa de fixacdo como espectavel, uma vez que nestas
amostras ainda ndo se tinha realizado a funcionalizacdo dos téxteis. Contudo, obtiveram-se

valores de percentagem de inibicdo proximo de 50 %, o que pode estar relacionado com a
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composicdo quimica dos produtos introduzidos durante o processo, pois podem ser téxicos
para as células, levando a que ocorresse alguma inibicao nestas amostras. Por outro lado,
guando realizada a etapa de acabamento adicionando o amaciador e realizado o tratamento

com AgCl nas amostras estas apresentaram 100 % de inibigdo do crescimento bacteriano.
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Figura 18. Percentagem de Inibi¢do (%) de crescimento bacteriano das amostras no final da fixagdo, acabamento
e apos o 19, 29, 42 82 162 e 202 ciclo de lavagem do processo B das cinco estruturas com o tratamento
antimicrobiano com cloreto de prata pelo método de funcionalizacdo de superficie pelo processo de
esgotamento.

Relativamente aos ciclos de lavagem, observou-se uma diminuicdo progressiva da
percentagem de inibicdo do crescimento bacteriano para todas as estruturas, o que por sua
vez demonstra que ocorreu libertacdo de ides de prata das estruturas de malha ao longo dos
varios ciclos de lavagem para o liquido de lavagem, levando a uma diminuicdo da
concentracdo de AgCl nas estruturas de malha. Estes resultados vao de encontro com o
reportado por Tomsic, B. et al., (2009), que observaram uma diminuicdo da concentracdo de
AgCl em fibras de algodado, funcionalizadas pelo método de esgotamento, ao longo de 10
lavagens, resultando numa diminuicdo da atividade antibacteriana contra E. coli. Todavia,
perante os resultados obtidos, apds o 22 ciclo de lavagem todas as estruturas de malha
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reprovaram nos testes de avaliacdo da atividade antibacteriana (a excecdo da E5B),
demonstrando pouca durabilidade de funcionalizagdo do tratamento antimicrobiano.

No que diz respeito a influéncia das estruturas de malha, a estrutura de malha E1B foi
a primeira estrutura em que ocorreu crescimento bacteriano, apresentando uma
percentagem de inibicdo do crescimento bacteriano de 47,7 % logo apds o primeiro ciclo de
lavagem, nas restantes lavagens a percentagem foi diminuindo progressivamente, até se
obter uma percentagem de -0,7 % no 209 ciclo de lavagem, o que mostra que ocorreu um
crescimento bacteriano de S. aureus maior nestas amostras do que na amostra controlo. A
estrutura EB2, foi a segunda a apresentar uma baixa percentagem de inibi¢cao do crescimento
bacteriano no 29 ciclo de lavagem (36,8 %). As estruturas E3B e E4B, apresentaram
crescimento bacteriano no 42 ciclo de lavagem, e a E5B apresenta diminui¢do da percentagem
de inibicdo no 82 ciclo de lavagem. Estes resultados vdo novamente de acordo ao que foi
discutido anteriormente relativamente as diferencas apresentadas pelas diferentes
estruturas.

O tratamento antimicrobiano com AgCl aplicado nas diferentes estruturas de malha
ndo apresenta atividade antibacteriana, apresentando valores de atividade bacteriostatica (S)

inferiores a 2 ao longo dos varios ciclos de lavagem (tabela 9 do anexo IlI-C).

4.2.4 Influéncia das condi¢des de secagem na atividade antibacteriana

O material téxtil € um material higroscoépico, reagindo de forma que o seu teor de agua
entre em equilibrio com o vapor de agua presente no ar (meio circundante). Ou seja, se a
atmosfera for mais seca do que a humidade relativa de equilibrio do material téxtil, este
cederd humidade ao ar. Se o ar estiver muito humido, o teor de humidade do material téxtil
aumentara. Contudo, a absorcdo de humidade provoca o inchamento das fibras e,
inversamente, uma reducdo no indice de humidade desencadeia a contracdo das fibras,
ocorrendo secagem das fibras. Deste modo, se o teor de humidade for flutuante, provocara
altera¢des dimensionais no material téxtil. A intensidade e a repeticdo frequente destes
fenomenos de alongamento e retragao fragilizam as fibras que, eventualmente, podem
alcancar um ponto de rutura, levando a que quebrem. Essa perda e ganho de humidade
ocorrem em todos os estdgios, desde o processamento inicial das fibras até a fabricacao,

distribuicdo e uso final de vestuario pelo consumidor (Gomes, M., 2010; Hale, S., n.d.). Deste
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modo, o controlo de humidade dos materiais téxteis € um fator importante na sua vida util,
de modo que, as condi¢des de secagem devem ser adequadas.

A secagem do material téxtil é usada para remover a agua (humidade) existente no
material, geralmente logo apds serem lavados na maquina de lavar. O teor de humidade do
material téxtil, especialmente, no final da secagem é um parametro muito importante na
tecnologia de secagem. A secagem insuficiente (teor de humidade elevado) pode resultar na
formacao de mofo e crescimento microbiano nos materiais téxteis, e, em contrapartida,
secagem excessiva (teor de humidade baixo) pode causar deterioracdo da qualidade do
produto e desperdicio de energia (Sousa, L., et al. 2006).

A secagem dos materiais téxteis realiza-se, geralmente por mdaquina de secar ou
secagem ao natural (ao ar). A maquina de secar tem a vantagem de reduzir significativamente
o tempo que o vestudrio demora a secar em comparacdo com o uso da secagem ao natural.
O método de secagem ao natural é um processo mais demorado, porém, menos “agressivo”
para as fibras que geralmente duram mais tempo, ndo perdendo a sua forma (Lerner, C. 2021).
Deste modo, devido aos resultados obtidos nos pontos anteriores, nomeadamente apés a
esterilizacdo por autoclavagem e a perda de atividade ao longo dos ciclos de lavagem,
procedeu-se ao estudo da influéncia das condicGes de secagem nos materiais téxteis
funcionalizados, uma vez que estes influenciaram a atividade antibacteriana. Para esse fim,
foram realizadas 5 lavagens com secagem ao natural num estendal. Este estudo realizou-se
para ambos os processos A e B e para todas as estruturas de malha. E de salientar que os ciclos
de lavagem realizados nos ensaios anteriores, consistiram sempre na lavagem das malhas e
posterior secagem na maquina.

A figura 19, revela uma melhoria acentuada na atividade antibacteriana nas amostras
com secagem ao natural no processo A. Verifica-se que apds as 5 lavagens com secagem ao
natural as amostras analisadas suprimiram totalmente o crescimento de S. aureus, exibindo
100 % de inibicao do crescimento bacteriano para todas as estruturas, ao contrario das
amostras com secagem na maquina. Constatando-se que a secagem na maquina é um método
“agressivo”, uma vez que esta em movimento aumentando a friccdo entre fibra-fibra ou fibra-
metal da maquina, que por sua vez, também estd aquecido por conducdo térmica, podendo
estar a uma temperatura superior ao calor quente na maquina, podendo ter ocorrido uma
maior libertagao de ides de Ag durante a secagem. Na secagem na maquina durante estes 5
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ciclos ocorreu uma variacdo da humidade nas fibras téxteis, o que pode ter originado a

degradagdao e uma maior libertagdo da prata da fibra funcionalizada.
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Figura 19. Percentagem de Inibig¢do (%) de crescimento bacteriano das amostras apds 52 lavagem com secagem
na maquina e 52 lavagem com secagem ao natural do processo A.

Os resultados da percentagem de inibicao do crescimento bacteriano correspondentes
ao processo B, estdo apresentados na figura 20. Obtiveram-se resultados semelhantes ao
processo A, a excecdo da estrutura E1B e E4B que exibiram, na secagem ao natural, uma
percentagem de inibicdo de 31,8 % e 62,7 %, respetivamente. Neste ensaio para comparagao
foi considerado o 42 e 82 ciclo de lavagem com secagem na maquina. Desta forma,
comparando as duas condi¢des de secagem, os resultados obtidos no 52 ciclo com secagem
ao natural, foram melhores que os resultados obtidos no 82 ciclo de lavagem com secagem na
maquina, mesmo para as estruturas E1B e E4B. Contudo, neste processo, a prata estava a
superficie das fibras, de modo que ao ocorrer a remocdo da dgua (humidade) dos materiais
téxteis na secagem na maquina, pode ter originado uma maior remocao da prata a superficie

comparando com a secagem ao natural.
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Figura 20. Percentagem de Inibigdo (%) de crescimento bacteriano das amostras apds 4 e 8 ciclo de lavagem com
secagem na maquina e 5 ciclos de lavagens com secagem ao natural do processo B.

Em suma, é evidente a melhoria conseguida na atividade antibacteriana com as
amostras com secagem ao natural, concluindo-se que o método de secagem influencia esta

funcionalizacdo nos dois processos estudados.

4.2.5 Processo A versus processo B — durabilidade da atividade antibacteriana

O agente antimicrobiano foi aplicado por métodos diferentes nos dois processos. No
processo A foi utilizada uma fibra de poliamida funcionalizada com prata pelo método de
extrusdo, em que a prata fazia parte integrante da fibra. Em contrapartida, no processo B, o
agente antimicrobiano foi aplicado no material téxtil pelo método de esgotamento, sendo
aplicado sobre a superficie dos téxteis.

Comparando os dois processos A e B, o processo A foi o que obteve percentagens de
inibicdo mais elevadas ao longo dos ciclos de lavagens. Isto é, todas as estruturas
apresentaram atividade bacteriostatica com S > 2, a excegao da E5A que apresenta atividade

bactericida. No caso do processo B, no geral ndo se conseguiu atividade antibacteriana em
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todas as estruturas de malha, verificando-se uma perda acentuada nos primeiros ciclos de
lavagem.

Como se verificou a fibra funcionalizada apresentou maior durabilidade da atividade
antibacteriana perante o tratamento antimicrobiano, uma vez que o agente antimicrobiano
faz parte integrante da fibra, o que leva a que ao longo das lavagens ndo ocorra uma elevada
libertagdo da prata como no tratamento antimicrobiano, em que o agente antimicrobiano fica

a superficie da fibra, sendo mais facilmente removido nas lavagens.
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5. CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTUROS

Aindustria téxtil é essencial para a nossa qualidade de vida, e a aplicagdo da tecnologia
e da ciéncia ao longo da histéria, tendo vindo a melhorar constantemente as propriedades
dos téxteis, de forma que sejam mais seguros e mais eficazes consoante as suas
caracteristicas. A aplicagdo de prata nos téxteis revelou-se um agente antimicrobiano de
elevado interesse. Por outro lado, a avaliacdo da atividade antimicrobiana de produtos téxteis
€ necessaria, de forma a comprovar e garantir as suas propriedades.

Neste trabalho estudou-se a atividade antibacteriana de uma fibra de poliamida
funcionalizada com prata pelo método de extrusdao e de um tratamento antimicrobiano de
superficie com cloreto de prata pelo método de esgotamento, contra uma bactéria Gram-
positiva (S. aureus) de acordo com a norma JIS L 1902:2008, bem como a sua durabilidade
apo6s varios ciclos de lavagens. Verificou-se que os processos de enobrecimento ndo
interferiram com a atividade antibacteriana dos processos, apresentando 100 % de inibicao
no final de ambos os processos A e B.

A fibra de poliamida funcionalizada com prata (processo A), apresentou-se mais
resistente e durdvel perante 20 ciclos de lavagem, comparativamente com o tratamento
antimicrobiano com cloreto de prata (processo B). No processo A, o agente fazia parte
integrante da fibra e no processo B estava a superficie do material, sendo mais facil a sua
remocdo ao longo das lavagens. Em geral, obteve-se téxteis com pouca durabilidade de
funcionalizacdo antibacteriana.

O desenvolvimento dos materiais téxteis utilizando diferentes estruturas de malha,
demonstrou ter influéncia na atividade antibacteriana em ambos os processos, verificando-se
que diferentes estruturas apresentam diferentes percentagens de atividade antibacteriana
contra S. aureus. Constatou-se que as estruturas de malha com menor massa por unidade de
area apresentaram menor percentagem de atividade antibacteriana e vice-versa. Assim foi
possivel concluir que aquando da avaliacdo de uma peca de vestuario deve-se ter atencdo a
homogeneidade da amostra. Para além disso, estas diferencas na atividade antibacteriana
para as diferentes estruturas poderdo ser Uteis no desenvolvimento do padrdo/design dos
téxteis de forma a realizar-se um mapeamento estratégico. Ou seja, utilizar as estruturas com

maior massa por unidade de area/maior atividade antibacteriana em zonas com maior
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concentracdo bacteriana e mais propicias de proliferacdo microbiana, tais como, zonas mais
himidas e de maior producdo de fluidos corporais como por exemplo as axilas. Desta forma,
torna-se possivel aliar a estética dos téxteis (padrdes/designs) com funcionaliza¢cbes
nomeadamente a antimicrobiana.

Concluiu-se também que, as condi¢cbes de secagem dos téxteis funcionalizados
afetaram a atividade antibacteriana em ambos os processos. Os resultados obtidos
permitiram observar uma melhoria acentuada da funcionalizacdo antibacteriana e da sua
durabilidade para as amostras com secagem ao natural comparativamente as amostras com
secagem na maquina. Deste modo, conclui-se que a secagem ao natural é a mais adequada
para as amostras/condi¢cdes testadas e que essa informacdo deve ser transmitida ao
fabricante e ao utilizador (simbologia de etiquetas - cuidado para manutencdo e conservagao
do produto téxtil) com o intuito de garantir a manutencdo de uma funcionalizacdo
antimicrobiana mais resistente e durdvel nas malhas.

Os resultados obtidos neste trabalho experimental deixam em aberto diretrizes para
a continuacdo da investigacdo na area em estudo. Assim, sdo apresentadas algumas sugestdes
de trabalho futuro de forma a complementar o trabalho realizado e visando o
desenvolvimento/melhoria de materiais téxteis funcionalizados com propriedades
antimicrobianas.

Assim, no ambito do presente trabalho de investigacdo seria relevante submeter todas
as amostras a um microscépio eletrénico de varrimento (SEM), de forma a observar a
presenca das particulas de prata e a diminuicdo da sua concentracdo nas malhas ao longo dos
ciclos de lavagem. Por outro lado, seria aconselhdvel o estudo do aumento da percentagem
de fibra funcionalizada na tricotagem das estruturas de malha com menor massa por unidade
de area e o aumento da concentracdo da solugdo com agente antimicrobiano no banho pelo
método de esgotamento, com o objetivo de obter uma percentagem de inibicdo do
crescimento bacteriano semelhante para todas as estruturas evitando-se assim a necessidade
de mapeamento de estruturas aquando da producao do téxtil.

Neste estudo, analisou-se a atividade antibacteriana apenas contra S. aureus, de modo
que, seria também relevante estudar outros microrganismos nomeadamente bactérias Gram-

negativas (E. coli, K. pneumoniae, entre outras).
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Outro aspeto de interesse seria analisar a atividade antibacteriana por outros método
e normas de forma a estudar se o método influencia, uma vez que sao diferentes entre si e
gue podem dar resultados diferentes consoante as suas especificacdes.

E também importante, verificar se o detergente utilizado nas lavagens influencia a
atividade antibacteriana, realizando lavagens com outros detergentes.

Finalmente, como neste estudo verificou-se a influéncia das condi¢Ges de secagem,
seria também interessante estudar a influéncia de diferentes temperaturas e tempos de

secagem na maquina na atividade antimicrobiana.
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ANEXO | — PRODUTOS QUiMmICOS

Neste anexo sdao apresentados os produtos quimicos utilizados no processo de
enobrecimento dos téxteis realizado, assim como, a composi¢do quimica do detergente usado

nos ciclos de lavagens das amostras.

A. Produtos introduzidos durante o processo de enobrecimento dos téxteis

Tabela 4. Produtos introduzidos durante o processo de enobrecimento dos téxteis

Etapa Produtos introduzidos

Produtos auxiliares:

e Agente antiespumante: componentes perigosos (acido fosférico,
éster isononilico; 2-etilhexan-1-ol)

e Detergente: dalcoois, ramificada e linear etoxilado, isotridecanol
etoxilado, propano-2-ol, dietileno glicol monobutil éter, 1,2-
benzisotiazol-3(2H)-ona

e Agente nivelador: composto a base de éter poliglicol

e Agente anti-vinco: 5-cloro-2-metil-2h-isotiazol-3-ona e 2-metil-2h-

Tingimento isotiazol-3-ona
e Agente gerador de acido: éster de acido carboxilico

Corantes em pé:
e Amarelo - mistura a base de corantes de complexo metalico de

cobalto

e Vermelho — Mistura de corante acido azdico e corante de complexo
metalico

e Azul

Neutralizagdo Acido acético

Fixador: Acido benzenossulfénico, 2,4-dimetil-, polimero com formaldeido

Fixacao - . .. .
¢ e 4,4'- sulfonilbis (fenol), sal sddio de amdnio; 2-aminoetanol

Amaciador: componentes perigosos (isotridecanol etoxilado; 2-(2-

Acabamento Butoxyethoxy)etanol)
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B. Composicao quimica do detergente

Na tabela seguinte apresenta-se a composicdo quimica do detergente utilizado nas

lavagens das malhas.

Tabela 5. Composicdo quimica do detergente de referéncia de fosfato ECE (B). Fonte: ISO 105-

C06:2010(E)

% de fracao

Composicao massica

Alquilbenzenossulfonato de sddio linear (comprimento médio da cadeia de

8,0+0,02
alcano Ciys)
Alcool de sebo etoxilado (14 EO) 2,9+0,02
Sabonete de sédio, comprimento da corrente
C1-Cis:13%a26% 3,50,02
Cis-C274%a87 %
Tripolifosfato de sédio 43,7+0,02
Silicato de sddio (SiO,: Na;0 =3,3: 1) 7,5+0,02
Silicato de magnésio 1,9+0,02
Carboximetilcelulose (CMC) 1,2+0,02
Acido etilenodiaminotetracético (EDTA), sal de sédio 0,2+0,02
Sulfato de sédio 21,2+0,02
Agua 9,9+0,02
Total 100
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ANEXO Il = CURVA DE CALIBRACAO

Neste anexo apresenta-se a curva de calibragdo utilizada para determinar a

concentragdo celular, através da densidade 6tica, para Staphylococcus aureus.

0,9
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0,8 R? =0,9942
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Figura 21. Curva de calibracio - densidade ética (DO) vs concentragdo celular (cél/mL) para S. aureus ATCC 6538.
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ANEXO Il — TABELAS DOS RESULTADOS OBTIDOS

Neste anexo sdao apresentadas as tabelas com os valores obtidos em todos os ensaios.
As tabelas terdo o valor médio logaritmo do nimero de UFCs por mL da amostra teste apds
24h de incubacdo (Mc), percentagem (%) de inibicdo, valor bacteriostatico (S) e valor

bactericida (L) das amostras testadas.

A. Valores obtidos no estudo da influéncia do método de esterilizagao
Esterilizagdo por autoclavagem

Tabela 6. Resultados obtidos para a esterilizagdo por autoclavagem das estruturas de malha E1A, E2A e E5A

Média Mc (t24 h) % de inibicao S L
E1A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
20 lavagem 4,9+0,5 37,546,0 3,0 -0,4
E2A Acabamento 0,0+0,0 100.0%0.0 7,9 4,5
20 lavagem 4,3+0,4 45.3+4.9 3,6 0,2
ESA Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
20 lavagem 4,4+0,5 43,8+5,7 3,5 0,1

Esterilizacao por radiagao ultravioleta

Tabela 7. Resultados obtidos para esterilizagdo por radiagdo ultravioleta das estruturas de malha E1A, E2A e E5A

Média Mc (t24 h) % de inibigdo S L
E1A Acabado 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
20 lavagem 8,0+0,0 -1+0,0 -0,1 -3,5
E2A Acabado 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
20 lavagem 7,7+0,0 2,3+0,0 0,2 -3,2
ESA Acabamento 0,0+0,0 100,0£0,0 7,9 4,5
202 lavagem 3,840,6 51,2+7,3 4,0 0,6
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B. Processo A — Fibra de poliamida funcionalizada com prata pelo método de

extrusao

Tabela 8. Resultados obtidos das amostras durante as etapas de enobrecimento e no 12, 52 e 202 ciclo de

lavagem para as estruturas de malha E1A, E2A, E3A, E4A e E5A

Média Mc (t24 h) % de inibicao S L
Tingimento 0,0£0,0 100,0£0,0 7,9 4,5
Neutralizagao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Fixagao 4,4+0,7 44,018,5 3,5 0,1
E1A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 5,7+0,5 27,416,7 2,2 -1,2
52 Javagem 4,9+0,5 37,416,9 2,9 -0,4
202 lavagem 4,9+0,5 37,56,0 3,0 -0,4
Tingimento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Neutralizagao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Fixacao 4,0£0,6 57,6120,2 3,9 0,5
E2A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 4,5+0,5 42,946,9 3,4 0,0
52 lavagem 4,2+0,7 46,949,0 3,7 0,3
202 lavagem 4,3+0,4 45,3+4,9 3,6 0,2
Tingimento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Neutralizagao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Fixacao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E3A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 4,3+0,6 45,8+7,3 3,6 0,2
52 lavagem 4,0+0,7 49,6+8,3 3,9 0,5
202 lavagem 4,3+0,7 45,5+8,3 3,6 0,2
Tingimento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Neutralizagao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Fixacao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E4A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 4,0+0,3 49,2+4,2 3,9 0,5
52 lavagem 3,9+0,8 50,2+10,5 4,0 0,6
2092 lavagem 4,2+0,7 46,918,3 3,7 0,3
Tingimento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Neutralizagcao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
Fixacao 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E5A Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
52 lJavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
2092 lavagem 4,4+0,5 43,845,7 3,5 0,1
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C. Processo B — Tratamento antimicrobiano de superficie com cloreto de

prata pelo método de esgotamento

Tabela 9. Resultados obtidos das amostras no final da fixagdo e acabamento e apds 19, 29, 49, 82, 162 e 202 ciclo

de lavagem para as estruturas de malha E1B, E2B, E3B, E4B, E5B

Média Mc (t24 h) % de inibicao S L
Fixagao 6,1+0,3 22,4+3,3 1,8 -1,6
Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 4,1+0,4 47,715,6 3,8 0,4
E1B 22 lavagem 6,4+0,4 19,2+5,6 1,5 -1,9
492 lavagem 7,510,1 4,8+1,8 0,4 -3,0
82 lavagem 7,810,1 0,7+0,7 0,1 -3,3
162 lavagem 8,0+0,1 -1,3+0,9 -0,1 -3,5
202 lavagem 7,910,0 -0,710,4 -0,1 -3,4
Fixacao 4,310,2 45,312,2 3,6 0,2
Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E2B 22 lavagem 5,0+0,6 36,5+7,8 2,9 -0,5
42 |Javagem 6,8+0,4 14,4%5,7 1,1 -2,3
82 lavagem 7,610,1 3,2+¢1,1 0,3 -3,1
162 lavagem 7,810,1 1,7+0,9 0,1 -3,3
202 lavagem 7,8+0,2 0,6%2,2 0,0 -3,3
Fixacao 4,0+0,7 48,9+8,8 3,9 0,5
Acabamento 0,0+0,0 100,040,0 7,9 4,5
12 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E3B 22 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
42 lavagem 7,1+0,3 10,243,6 0,8 -2,6
82 lavagem 7,4+0,1 6,1+1,4 0,5 -2,9
162 lavagem 7,9+0,1 0,4+0,9 0,0 -3,4
202 lavagem 8,0+0,1 -0,841,0 -0,1 -3,5
Fixacao 4,0+0,9 49,6+11,3 3,9 0,5
Acabamento 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
E4B 22 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
42 |Javagem 6,1+0,5 22,416,4 1,8 -1,6
82 lavagem 7,3%0,1 7,9+1,0 0,6 -2,8
162 lavagem 7,9+0,1 -0,3+1,4 0,0 -3,4
2092 lavagem 7,9+0,1 0,3+1,7 0,0 -3,4
Fixacao 4,5+0,9 43,5+10,9 3,4 0,0
Acabado 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
12 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
ESB 22 lavagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
42 |Javagem 0,0+0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
82 lavagem 5,610,8 28,419,5 2,2 -1,1
162 lavagem 7,110,2 9,8+2,6 0,8 -2,6
2092 lavagem 7,110,1 10,1+0,8 0,8 -2,6
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D. Valores obtidos no estudo da influéncia das condigdes de secagem na

atividade antibacteriana

Processo A

Tabela 10. Resultados obtidos das amostras com 5 lavagens com secagem na maquina e 5 lavagens com secagem
ao natural para a estruturas de malhas E1A, E2A, E3A, E4A e E5A

Média Mc (t24 h) | % de inibigao S L
]
5 ’Iav?gem com secagem na 49405 374469 29 04
E1A maquina
o
52 lavagem com secagem ao 0,040,0 100,0 £ 0,0 79 45
natural
o
5 ’Iav?gem com secagem na 42407 46990 37 0.3
E2A maquina
o
52 lavagem com secagem ao 0,0£0,0 100,0 £ 0,0 79 45
natural
52 Javagem com secagem na 4,0+0,7 49,6 + 8,3 3,9 0,5
E3A maquina
52 Javagem com secagem ao 0,0+£0,0 100,0+0,0 7,9 4,5
natural
o
5 ’Iav-agem com secagem na 39408 502+ 10,5 4,0 0,6
EAA maquina
o
52 lJavagem com secagem ao 0,040,0 100,0 £ 0,0 79 45
natural
o
5 ’Iav-agem com secagem na 0,0£0,0 100,0 £ 0,0 79 45
ESA maquina
o
52 lJavagem com secagem ao 0,040,0 100,0 £ 0,0 79 45
natural
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Processo B

Tabela 11. Resultados obtidos das amostras com 4 e 8 lavagens com secagem na maquina e 5 lavagens com

secagem ao natural para as estruturas de malha E1B, E2B, E3B, E4B e E5B

maquina

Média Mc (t24 h) | % de inibigao S L
o
4 'Iav.agem com secagem na 7501 48418 0.4 30
maquina
o
F1B | O |avagem com secagem ao 5,440,9 31,8+12,0 25 -0,9
natural
o
8 ’Iav?gem com secagem na 78401 07407 0.1 33
maquina
o
4 ’Iav-agem com secagem na 6.840.4 14.445,7 11 23
maquina
o
E28 | O |avagem com secagem ao 0,040,0 100,0+0,0 7.9 45
natural
(]
8 ’Iav?gem com secagem na 76401 32411 0.3 31
maquina
o
4 ’Iav-agem com secagem na 71403 10.243,6 08 26
maquina
o
E3g | > lavagem com secagem ao 0,0£0,0 100,040,0 7.9 45
natural
(]
8 ’Iav?gem com secagem na 7 440,01 61414 05 29
maquina
o
4 ’Iav-agem com secagem na 6.140,5 22,4167 18 16
maquina
o
Eap | O lavagem com secagem ao 2,942,1 62,7426,5 4,9 1,6
natural
(]
8 ’Iav?gem com secagem na 73401 79410 06 28
maquina
o
42 lavagem com secagem na 0,0£0,0 100,040,0 7.9 45
maquina
o
Es | O |avagem com secagem 3o 0,040,0 100,0+0,0 7.9 45
natural
(]
82 lavagem com secagem na 5 6+0.8 28,449 5 22 11
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