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RESUMO

Desenvolvimento de nanoparticulas de 6leo essencial com atividade biolégica para aplicacdo téxtil

Os nanomateriais apresentam propriedades fisico-quimicas que lhes conferem carateristicas Unicas para
aplicacbes a nivel industrial e biomédicas. Este trabalho teve como objetivo principal produzir
nanoparticulas de quitosana incorporadas com oleo essencial de Copaifera multijuga Hayne, sendo
destinadas a aplicacdo em téxteis, nomeadamente uma gaze em estrutura tafeta e uma malha em jersey
100% algoddo, para aplicacdo em pacientes com feridas em grandes areas do corpo. Para a sintese das

nanoparticulas, foi utilizado o método de gelificacao idnica.

Para o desenvolvimento do trabalho foram realizadas ensaios objectivos nos biomaterias e nas gazes. As
nanoparticulas e o oleo de Copaifera multijuga Hayne foram caracterizados a nivel quimico e fisico.
Foram aplicadas analise como espectroscopia na regido do infravermelho (FTIR), analise
termogravimétrica (TGA) e ensaios antimicrobianos. A malha foi funcionalizada através do processo de
imersdo, sendo caracterizada a nivel de gestdo da humidade, propriedades de conforto térmico,
flexibilidade, assim como atividade antimicrobiana. A atividade antimicrobiana foi avaliada nos
microrganismos £scherichia coli (ATCC 25922), Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Candida
albicans (ATCC 10231), sendo aplicada no oleo de Copaifera, nas nanoparticulas de quitosano, nas
nanoparticulas de quitosano incorporadas com éleo e, nas gazes funcionalizadas com suas respetivas

amostras controlos.

Os resultados do trabalho desenvolvido permitem concluir que, o método utilizado na sintese das
nanoparticulas proporciona a formacédo de nanoparticulas de quitosano em formato esférico, com
diametro 294.2+0.07 nm e possibilita a incorporacdo do o6leo de Copaifera nas nanoparticulas, que
apresentaram também formato esférico e didmetro médio de 308.9+12.37 nm. A atividade
antimicrobiana dos materiais, nomeadamente o 6leo e as nanoparticulas incorporadas com o 6leo foi
maior para o microrganismo S. aureus (ATCC 25923). Os resultados do trabalho permitiram propor o
desenvolvimento de um vestuario modular multifuncional para aplicacdo na area médica, sendo uma

proposta para enfaixamento de pacientes com feridas, aplicando assim, a técnica pafchwork.

Palavras-Chave — nanoparticulas, oleo de Copaifera, quitosano, atividade antimicrobiana, vestuario e

patchwork
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ABSTRACT

Development of nanoparticles containing biologically active essential oils for textile applications

Nanomaterials shown peculiar physico-chemical properties displaying unique characteristics for industrial
and biomedical applications. The main objective of this work was to produce chitosan nanoparticles
containing essential oil of Capaifera multijuga Hayne to be used in patients with large body lesions.

Chitosan nanoparticles was synthetized by ionic gelation.

For the development of the work, specific objective tests on the biomaterials and gauzes were established.
Nanoparticles and oil of Copaifera multiuga Hayne were physico-chemical characterized. Infrared
spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA) and antimicrobial assays were performed. The
mesh was functionalized by immersion process, being characterized in terms of moisture management,
thermal comfort properties, flexibility and antimicrobial activities. The antimicrobial activity was evaluated
using the microorganisms £scherichia coli (ARTCC 25922), Staphylococcus aureus (ATCC 25923) and
Candlida albicans (ATCC 10231) applied in the Copaifera oil, chitosan nanoparticles, chitosan

nanoparticles containing Copaifera oil and in the control and functionalized gauzes.

From the obtained results it can be concluded that the used synthesis method allows the formation of
spherical shape chitosan nanoparticles with an average diameter of 294.2+0.07 nm. The incorporation
of the Copaifera oil into the nanoparticles was also sucessuffly achieved forming nanocapsule with a
spherical diameter of 308.9+12.37 nm. The antimicrobial activity of the oil containing nanoparticles was
higher for the Gram-positive S. aureus (ATCC 25923). The results of this work allows the development of
a multifunctional textile for medical application, with a specific proposal for patients wound dressing

applying the pafchwork technique.

Keywords: Nanoparticles, Copaifera oil, chitosan, antimicrobial activity, clothing and patchwork






Xl

SUMARIO
AGRADECIMENTOS ... ..ottt ettt et be e te et e et e e b e be e bt e be e b e e beebe et e e beebeebeabeaneaneareanenes v
RESUIVMIO ...ttt et e te st et et et e st e be b e be e tesebe b e be b et e aenbe b e bententetenbenteeente s vii
ABSTRACT ..ottt e st e st e st e et e st e st e s b e s aesbesbesbe e b e st e st e st e st e et e st e et e eteeteeteatenaestententeerenreas iX
SUMARIO ...ttt e ettt ettt Xi
LISTADE FIGURAS ... oottt ettt ettt o1 a1 e e 1e a1t e h e e s e a1 e e beeaeeaeeaeeseereesaeseereaseeneenaens Xiv
LISTADE TABELAS ...ttt ettt s et e st et e et e et et e e £t et e e R e e Rt bt e b e e te e be et e e beeteateanearente e xviii
ABREVIATURAS ...ttt ettt bbbt E £t e £ e £ 4o Rt e £t e £t e Rt e bt e b e e R e e bt e bt e b e et e et e e teebeabeeneateareare e Xix
INTRODUGAOD ... ee e 1
1.1 Enquadramento do Trabalno .........couiiiiiiiii ettt ettt eaaa s 1
LA o] 1Y o 1o TSROSO 2
1.3 ODJELIVOS ..ttt ettt ettt ettt et e be e et e e eabeeehte e ebe e e be e et e e aateeetteeeteeebeeanreeeaeas 4
1.4 Metodologia AdOTATA .......cocveeiiie ettt ettt e et e et e e be e et e e sate e ete e e beeenreeenaas 4
LD ESHUIUIA A TESE ettt ettt e et e e et e e ete e e ete e e beeeabeesabeesateeeteeenbeeenteeeneas 6
2.ESTADO DA ARTE ... ..ottt ettt e e teeae e ae s e eseeseeaeeseesseseessessensensensesaeneens 9
B2 O L (T 1o oo P R STSPPRI 9
2.1.1 Tipos de Pensos para Cuidados COmM FEIrAAS ........cociiiiiiiiiiii e 11
2.2 NANOTECNOIOZIA . veeiuveeieieectte ettt ettt ettt ettt et e e ettt e ebe e et e e e tb e e eate e sbe e e ebeeesbeeesbeeenbeesaeeesaseebeeenteeenteeaneas 15
A =T To o] (o] (<Y o] 1o (o= = PRSP SURROTRR 17
2.2.2 NANOMALEIIAIS ..veevveeetie ettt ettt ettt e e et e et e e et e e ebe e et e e eabeeeateeeteeebeeenbeesabeesateebeeebeeanreeeaeas 19
2.2.3 NanopartiCulas POLIMEIICAS .......veiuieie ettt ettt ettt st e e st e te e e taeteesaesteenneeaeereenreenes 20
2.3 Técnicas para Producdo de Nanoparticulas POIMEIICAS ......cc.vvveiiviiiiiiie et 23
A T N\ T T o (1ot o) [oF= Lo 23
2.3.2 Dispersao de Polimeros Pré-formMados .........cocveeeieiiee ettt et erae e e e eare e e enaeee e 24
G Rl €11 ToF ToF: (o I (o] g o7 IR TS RPN 24
2.4 BIOPOHMEIOS ...ttt ettt et e e e e et e e et e e st e s ae e e e aee e ebe e e beesabeeaaeeebeeeabeeeabeesaeeeareenbeeeebeeenbeennreeaaras 25
24,1 QUITOSANO ..vveivieetie ettt ettt et e e e ettt e et e et e e e ae e e te e et e e eate e eateeeaeeeabeeeateeeabeeete e e beeeabeeettaeeateeeeteeanbeeareeas 26
2.3.2 GOMA AIADICA ..ottt ettt ettt e e e e e e et et et e e et e et e e e be e te e ete e eat et ateebeeeteeenteeearas 29
2.4.3 GOMA A0 CAJUBIID .ottt ettt ettt ettt e et e et e e et e e sat e e sbeeebeeeabeeeabeesbbeeeateebeeenbeeenteeeaeas 29
N A\ [T - 1 (o NSRS U U TSP URRPTRRN 30
2.5 Plantas MEAICINGIS ....c.veiueiueiiiiteiteite ettt b bt e st e bt e st e st es e e st e s e eneeneaneeneene e 31
2.5.1 0180 ESSENCIAIS v.vvvvveeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeteeee s eeet e eet e ee s e e et e et eee et e eeseeee st eetseee s e et e et e et e et e et eeeeeeeeeees 32
2.5.2 GENCIO CODAMEIA ..ottt ettt ettt ettt e e e et e e et e e vt e eate e erte e sateeeaeas 36
2.5.3 Copaifera MUMUZA HAYNE .........cc.cooouiiie ittt ettt et et e et e e ete e e te e sateesaae e 38
2.5.4 Técnica de EXracan 0 OlE0 A8 CODAMEIA ....vvvveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e et e ettt en s 39
2.6 CONSIABIACHES FINAIS .. veivviivieiiesieitie ittt ettt ettt et e sbe et e e st e saeesbeesbesaeesbeenbesaeebeensesseesbeenee e 40
3. MATERIAIS E METODOS ...............oooomiiiiiiiiieeeeseecse s 43
UL MAEEIIIS ..ttt e e et e ehe e e be e e be e ebe e arteeeateeteeeteeaateeeaeas 43
A <1 oo [0TSR SROURROURRR 44
3.2.1 Procedimento para Producdo do Gel de Quitosano e Revestimento dos Materiais Téxteis ...........cccceeveevvvenen. 44
3.2.2 Sintese das NaNOP@ITICUIAS ........ccviiiiiieiieie ettt ebe e b e e e saa e be e st e steesaeesbesaeesrean 45
3.2.3 Caracterizacdo das NaNOPATICUIAS .......cocvieiieectie ettt ettt ettt e et e e et e e sat e e ete e e beeenbeeeareesaees 47
3.2.4 ProdUGA0 da MalNa .....ccvviiieie ettt ettt ettt et et e et e et e e ate e ete e e teeeareeearas 48
3.2.5 Processo de Selecao do Revestimento POlIMENICO ......c.coivviiiuiiiiiecce et 49
3.2.6 Funcionalizagcdo dos Materiais TEXIEIS .......cicuieiiiecieceiee it ete ettt ettt e et e st e e te e e e e e e taeeetaeaaeeaneeas 49
3.3 Analise QUIMICa dO BIOMATEIIAIS ........eciviiiiiiiie ettt ettt ettt et e e et e et e e eteeeteeenteeeaeas 50
3.3.1 Cromatografia Gasosa POr GC-MS .........couiiiiiiiieice ettt te e et e v e e teeenteeeaees 50
3.3.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourrier — FTIR ...c..ooiiiiiiiiiiiiie e 52
3.4 Caracterizacao Fisica dos Materiais TEXIEIS .....cviiiiiiiieeiiie i ee ettt etee ettt te et e et e e ete e ae e e raeeetaeaaee e 53
3.4.1 Propriedades de Friccao dos Materiais TEXIEIS ......cueiiuieiiiee ettt 53
3.4.2 Propriedades de Rigidez a Flexdo dos Materiais Téxteis — BENdiNg ......cceoovveivieiiiiiii e 54
3.4.3 Espessura dos Materiais TEXIEIS ...c...iiieiieeiieeetieectee ettt sttt et e et e st et e e et e e sta e e bt e s eteeeabeeerbeeereeenes 55
3.4.4 Propriedades do Cair dos Materiais Téxteis — Drapeabilidade .........c...ccvvvivieiiiiiieic i 56

3.4.5 Propriedades de ReSISTENCIA @ ROTUIA ........ocviiiiiiiiiiic ettt ettt 57



Wl

3.5 Propriedades de Conforto Térmico dos Materiais TEXIEIS .......cccvriiuiiiiieeiie ettt 57
R T A (o T 1=To P 1o LT = g1 1= RN 57
3.5.2 Propriedade de Permeabilidade @0 Ar .......covveii ittt enes 58
3.5.3 Permeabilidade @0 VApOr D'AZUA ......cccvvviiiiiei ettt ettt e et e e e bte e e et te e e e b e e e sbre e e ebaeeennes 59
3.6 Propriedades Gestdo da Humidade dos Materiais TEXIEIS .......cuiivveiiiiieiiieicie et 60
3.6.1 Capilaridade VErtical — WICKING .....c.viiiiiieie ettt ettt ettt ettt et e e et e ete e s te e eraeearaeeers 60
3.6.2 Capilaridade DINAMICA = WICKING .....cuviiiie ettt ettt ettt ettt ettt e e et e et e e ete e e teeenteesaees 61
SRS A o XY] (o= TolNe [ M o[V [T o TP 62
3.6.4 Propriedades de Evaporacao da HUMIAAde ...........ocueiiiiiieiei ittt 63
3.7 Propriedades TErmicas dos BIOMALEIIAIS .......ccicvveiiiiiiii ittt ettt e s eare e e s erraeesrrea s 64
3.7.1 Analise TermogravimeEtriCa (TGA) .....ocoveiiie ittt ettt e et e et e e st e e et e e eraeeebaeaeteeseteeeateesaeeeereeeres 64
3.7.2 Calorimetria Exploratoria diferencial (DSC) ......ccveioeeeiiieiiiee ettt ettt ae et e et e rs 65
3.7.3 Eficiéncia da Incorporacdo do Oleo nas Nanoparticulas de QUIOSAN0 «....vvveeeeereeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeeeeeeeees 65
3.8 Analise Microscopica dos BIOMALEIIAIS ........cocvveiiiiuieiiiiiee ettt e e e e eaees 66
R I 1Y 110 TS ot o] o] o] o= [o1 0T 66
3.9.1Concentracéao Inibitdria Minima (CIM) e Concentracao Bactericida Minima (CBM) .........ccovivveviieiiieicieeiee 66
3.9.2 Concentracao Inibitoria Minima das Nanoparticulas — (CIM) ....ocuviiviiiiie e 67
3.9.3 Ensaios Antimicrobianos nos Materiais TEXIEIS ......cveciiieiiiiiie ettt 67
I KOl o) 1S fo [ = Tela LTl 1= USRS 68
4, DESENVOLVIMENTO DA MATRIZ POLIMERICA DE QUITOSANO..............oooviviveeieeeeeeeeeeeeeeereresnens 71
4.1 Revestimento Polimérico de QUITOSAN0 .........ccuiiiiiiiuii ittt ettt te e et e et e eraeaeeeereeas 71
4.2 Estudo da Concentracdo do Revestimento nas Caracteristicas da AMOStra .........cocevvvveviveiie i 73
4.3 Analise das Propriedades Fisicas das Amostras REVESHAAS .......cccvvveicveieii e 74
4.3.1 Avaliacdo Objetiva das Propriedades de FICCAD .......ccviiivieicee ettt ettt 74
4.3.2 Avaliacao do Comportamento €M FIBXAO .........ccviiiiiiiie ettt ettt et 76
4.4 Andlise das Propriedades de Conforto TEIMICO .....iiiuieiiuii i et 78
4.4.1 Avaliacdo das Propriedades TEIMUCAS ....c..coiviiiieiiie ettt ettt e et e e te e e nbe e e teeenteeeaeas 78
4.4.2 Avaliacdo da Permeabilidade @0 Al ........c..ooiuiiiii ettt 81
4.4 3 Avaliacdo da Permeabilidade @0 Vapor de AGUA ..........c.vvoveeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 82
4.5 Andlise das Propriedades de Gestao da HUMIAAE ........cocuviiiiiiciieiiie ettt 84
4.5.1 Avaliacao da Capilaridade VErtiCal — WICKING ........ccuevvueeiee ettt 84
4.5.2 Avaliacdo da Absorcédo de Liquido na Capilaridade - Wicking DINAMICO ........ccueevvieiiiecieeeie e 87
4.6 ANAlISE A0S RESURAAODS .....iiiviiiiieictie ettt ettt et e e e et e et e st e e e te e et eteeeabeestaeeeraeestaeeareeans 88
4.6.1 Selecdo da Melhor Condicao para Aplicacao da Matriz POMEriCa .........ccoveeieeeiiiiieiciee e 91
4.7 Caracterizac@o da AMOSIra G3 ...t et e ae e aareas 95
4.7.1 Caracterizacao do Revestimento Polimérico de Quitosano na Amostra Selecionada ..........cccccoevevvevieiecvennnee 95
4.7.2 Analise Termogravimétrica da Amostra Selecionada ............covecviiiiiiiii i 97
4.7.3 Analise das Propriedades do Cair e Resisténcia a Rotura da Amostra Selecionada ............ccccovveviveeieennnne. 99
4.8 CONSIABIACOES FINAIS ..eiiuviiitieiii ettt ettt ettt ettt et e e et e e et e e e te e s beeetaeeebeeeabeesnbaeeteessveeesbeeateeareens 100
5. SINTESE DAS NANOPARTICULAS POLIMERICAS ..............c..coooovivioiieeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 103
5.1 Biomateriais na Sintese das Nanoparticulas POMErICAS ..........cccuiiiiiiiiiiiiiie e 103
5.2 Caracterizacao do Oleo Essencial de Capaifera Mutjjuga HaYNE .........coovveeeoeeoeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeesees e, 104
5.2.1 Identificacdo dos Constituintes QUIMICOS POr GC-MS .........ooiiiiiiiccee e et 104
5.2.2 Propriedades Térmicas do Oleo Essencial de Caparfera Multijuga Hayne ............coooeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesenean, 107
5.2.2.1 ANAlise TEIMOZIAVIMEIIICA ..veiiveiireiiie ettt ettt et ettt et et e et e e et e e et e e ete e e te e e eteeebeeenteesateesaeeesaeeenreean 107
5.3 Estudo das Diferentes Concentracdes de Quitosano na Sintese das Nanoparticulas ..........ccccceevvveveeicveeciveeennen. 108
5.4 Estudo das Diferentes Concentracdes de Tripolifosfato de Sddio na Formacao das Nanoparticulas .................. 112
5.4.1 Analise Morfologica das Nanoparticulas Poliméricas de Quitosano com Oleo de C. multjjuga ..........ocoee...... 115
5.4.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourrier — FTIR ......cceoviiiiiiiiiicceeceece e 116
5.5 Propriedades Térmicas das NanopartiCUIAS .........cocvviiiiiiiiiiiee ettt srae e e enbreeenaes 117
5.5.1 Analise Termogravimétrica das Nanoparticulas — TGA .......ooveiiie it 117
5.5.2 Calorimetria Exploratéria Diferencial das Nanoparticulas — DSC .........cccocoiiieiiiieiiececce e 120
5.5.3 Eficiéncia de Encapsulacdo Determinada Através do DSC.........ccooveiiiiiiiiiiieece e 121
5.6 Avaliacdo Antimicrobiana dos BIOMateriais ............cceeiviiiiiieii ettt 123
5.6.1 Avaliacao Antimicrobiana do Oleo Essencial de Coparfera multjjuga HayNe .........cocoveveeeoeeeeeeeeeeeeeeeeseesens 123
5.6.2 Avaliacado Antimicrobiana das NanopartiCUIAs ...........cc.eicviiiiiiiiicie et 124
5.7 DiSCUSSA0 A0S RESURAAOS ...ve.vievieeiiceie ittt ettt ettt et et sb e et sae et e et eeae e reebeeaeearean 125

5.8 CONSIABIACOES FINGIS ....vviiveieerieeetie ittt ettt ettt et e e v e et e et e et e e et e et eeeteesateeeateeeteeeetaesteeanreesrbeereeanees 127



X

6. PRODUCAO E AVALIAGAO OBJETIVA DO DESEMPENHO DA MALHA FUNCIONAL ...........ccccocoou...... 129
6.1 Funcionalizacdo do Material TEXLI .........c.ooiiiiiii ittt ete e eaees 129
(oA S oTe [UTor= To X b= TN 1 =1 - TR 130
6.3 Funcionalizacao das Malhas de Controlo € REVESHAAS ..........cocueeieiiiiiiiie e 131
6.3.1 Analise Morfologica do Revestimento de Quitosano Na Malha .........c.cocviiiiiiiiiciic e 133
6.3.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourrier para Malha revestida — FTIR ...........cc.......... 135
6.4 Propriedades de Conforto Térmico das Malhas de Controlo e Revestidas ..........cccccocvoviviviiiiicciiec e 136
6.4.1 Propriedade de Permeabilidade @0 Vapor de AGUE ........o.veeeeeeeeeeeeeeeeeee et 137
6.5 Propriedades Fisicas das Malhas de Controlo € REVESHAAS ..........cocvviiiiuiiiiieiiee e 139
(ST B o (o (T To FoTo S (I 1107 o7 Lo R ORROTRTOt 139
6.5.2 Propriedade de ReSIStENCIA @ ROTUIA . ...ocvviiiiiiiei ettt sae e eaae e 140
6.5.3 Propriedades de FIEX30 da MalNa ..........oouviiiiiiie ettt ettt et stae e e rae e 141
6.5.4 Cair das MAaINAS ..........couiiiuiiie ettt ettt ettt ettt et et aa et et te et enes 143
6.5.5 Analise Termogravimetrica das Malhas de Conctrolo e Funcionalizadas ...........cccocevevvuveivieicie e 145
6.6 Propriedades de Gestdao da Humidade das Malhas de Controlo e Funcionalizadas ............ccccevvvevirecieeiinnne, 147
6.6.1 Capilaridade VEICAl — WICKING ..........ccooieeicee ettt ettt te e srae e rs 147
A O o] =T 1o = Lo [N DT =T o7 R 149
(ORI Y o XY (7= To X (=3 = [¥ T4 1T F= o [ 151
(SR I oY= g v=Tor= 1ol O g1 1 (o] = o = T 152
6.7 Avaliacao Antimicrobiana dos Materiais FUNCIONANIZAAOS ........cooovuviiiiiiie i 154
6.8. DiSCUSSA0 A0S RESUIAUOS ......eiiviiieiieitie ettt et e et e e et e e srr e e sae e e beeebeeenreesanas 155
6.9. CONSIABIACOES FINAIS ...vvviiiviiitii it eie ettt ettt e ettt et e et e e et e e sat e e sae e e steseabessateesateesaeeebesenbeesnteesreeesaeeeaes 158
7. PROPOSTA DE DES/GN DO VESTUARIO MODULAR PARA PACIENTES COM FERIDAS ... 161
7.1 Delimitacao do TrabalN0 ........ocviiiii ettt ettt et e ettt e e eate e et e e ete e e e e eateeeaeeeans 161
7.2 Requisitos para Proposta do Vestuario Modelar Destinado a Pacientes com Feridas .........ccccccevvviviiciiicinennnn 162
7.3 Proposta do Design para o Conceito do Vestuario Modular Destinado a Pacientes com Feridas ....................... 163
7.4 Solucéo Proposta para Substituicdo do Enfaixamento Tradicional ..........c.ccooevivvieriiiiiieie e 165
7.5 Estudo dos Moldes Base para Aplicacdo do Conceito Patchwork no Vestuario Modular ...........ccoooeveiveeennnnnne. 167
7.6 Apresentacdo do Design Visual dos ProtOtipoS .......cceeivuiiiiie i 170
7.7 CONSIABIACOES FINAIS ...eiviiiieieeitie ittt ettt e e e et e e st e e ebe e eabe e sabeesabeesbeeebeeenbeesabeesateesaeeanes 173
8. CONCLUSOES E PERSPECTIVAS FUTURAS .......coimivieeeeeeeeeeeee et eeeeee et eee et ee et eee e enenans 175
81 CONCIUSDES vt eetie ettt ettt ettt e e e et e et e et e e et e e ebe e e ebe e etbeeebeeeeateeeateeebeeesbeeenbeeeabeeabteeeaeeenbeeenteesnteesaeas 175
8.2 PErSPECHIVAS FULUIAS ...viiivii ettt ettt e et e e et e e et e e tt e e te e enteeeateesaeas 177
REFERENCIAS ............ooooooiooooeeeeoeeeeeeee e 180
ANEXO

ANEXO 01 - IMAGENS DAS NANOPARTICULAS E DO REVESTIMENTO DE QUITOSANO NA MALHA
ANEXO 02 - SOFTWARES UTILIZADOS NO TRABALHO DE TESE
ANEXO 03 - PROGRAMAGAO DESENVOLVIDA NO SOTWARE MATLAB



LISTA DE FIGURAS

[T T O S (U (U T Y T
Figura 2.1: Morfologia das membranas produzidas com quitosano - (A) 1 wt%, (B) 2wt % Fonte: (Lou et al., 2008).

Figura 2.2: Curativos para feridas A - AytoCef - Fonte: (http://www.medimove.co.uk/promogran-prisma-
dressing); B — Algicare® - Fonte:( http://portuguese.alibaba.com/product-detail/advanced-silver-calcium-alginate-
WOUNG-AFESSINGS-WITN) ..eeiiii ettt et e et e e te e et e e et e e et b e e steeebeeenbeeeveean

Figura 2.3: Curativo para queimadura Acticoat™ — Fonte: (Boonkaew et al., 2014) ......cccooeeieeiiiiieiieie e
Figura 2.4: Ressonancia magnética do cérebro humano mapeada com nanoparticulas fotocromicatica .................
Figura 2.5.: Nanoesferas de celulose bacteriana de Acetobacter xylinum processada a partir da casca de arroz ....
Figura 2.6: Esquema estrutural: A — lipossomas, B — micela; C — nanoparticilas de lipidio solido e D — nanocapsulas.

Figura 2.7 Imagens TEM, A - nanoparticulas de quitosano (Ali, Rajendran e Joshi, 2011); B - nanoparticulas de
quitosano incorpoadas com Carvacrol (Hosseini ef al, 2013) ....ooooiiiiieiiece e

Figura 2.8: Esquematizacao da pooducdo de nanoparticulas pelo método da gelificacdo idnica ............ccccceveeneins
Figura 2.9: Estrutura quimica da quitina (A) € qUItoSAN0 (B) ...c..eccueeiiuiiiiiieeie ettt
Figura 2.10: A — amostra controlo 100% algodao; B — algodao revestido com quitosano (Cheng et al/, 2014) ..........
Figura 2.11: Estrutura molecular da goma arabica (Stephen, Phillips e Williams, 2006)........c...ccooeeevveiiieiiiecineeenen.

Figura 2.12: : A - resina do cajueiro; B - biofilme sintetizado com a resina do cajueiro (http://noticias.r7.com/jornal-
da-record/videos/ pesquisadores-desenvolvem-curativo-natural-e-biodegradavel-com-resina-de-cajueiro)..................

Figura 2.13. : A - estrutura quimica do alginato (Saether ef a/, 2008); B — nanoparticulas de alginato + quitosano
(BEINEIA €F @l 20T4) ... oottt ettt e e et e et e te e eate e eae e et e e e ebe e e be e eate e eateenteeereean

Figura 2.14: A — Mentha x piperita (Horteld Pimenta); B - Lippia sidoides Cham (Alecrim Pimenta); C - Lippia alba
(Erva cidreira) - Fonte: https://Www.200g1E.COM. (2014).....eviiiieie e

Figura 2.15 Tricoma capitado na superficie adaxial, confirmando a presenca de terpenos (éleo essencial) - Fonte:
(ST e T T/ A O 7 T o TS

Figura 2.16: A - avore de de Copaltera multijuga HayneFonte: A
https://www.youtube.com/watch?v=HquO_Ss1mnY & B — autor (2017) c...coivveeiiiieeice e

Figura 2.17. : Extracao do oleo de Copaifera multijuga Hayne — A — perfuracdo da arvore; B e C - formas de coleta;
D, E e F - forma de lacrar: Fonte: compilacédo de imagens
doshttps://www.youtube.com/results?search_query=Extra%C3%A7%C3%A30+%C3%B3leo+de+copa%C3%Adba ....

Figura 3.1: A - amostra do dleo essencial de Copaifera multijuga Hayne,; B - Amostra de quitosano (ChitoClear
0T0Tos LR G000 ) SRRSO

Figura 3.2: Procedimento de imerséo utilizado para revestir os materiais téxteis com gel de quitosano .................

Figura 3.3: Processo de sintese: A - inicio do gotejamento do TPP, B - aspeto final da solucdo com nanoparticulas
de qUItOSAN0 € BlE0 A& COPAMEIA ........cc.eeeeeiieeiie ettt ettt e sre e e te e eabe e sare e

Figura 3.4: EquIipamento Ze1a Sizer INSMAIVEITT ............c...ccueeueecee ettt ettt evae s ree s
Figura 3.5: Equipamento tear retilineo eletrénico da marca STOLL, modelo CMS 320 TC ......ocovvieiieeiieciiiecieee,

Figura 3.6: Revestimento do material téxtil com gel de quitosano incorporado com nanopaticulas de o6leo essencial
de Copaifera MUILTUGAHAAYNE ...........cooue ittt sttt e e e te e e be e sabe e sbeeesbeeebeesareeareens

Figura 3.7: Sistema de Cromatografia de Gas Multidimensional, MDGC / GCMS-2010 SHIMADZU .............c..........

XV

10

14
15
16
18
20

22
25
27
28
29

30

31

32

34

38

40

44

45

47

48
49

50
51


http://www.medimove.co.uk/promogran-prisma-dressing
http://www.medimove.co.uk/promogran-prisma-dressing
http://portuguese.alibaba.com/product-detail/advanced-silver-calcium-alginate-wound-dressings-with
http://portuguese.alibaba.com/product-detail/advanced-silver-calcium-alginate-wound-dressings-with
https://www.google.com/
https://www.youtube.com/watch?v=HquO_Ss1mnY

Figura 3.8: Espectrofotometro (ATR-FTIR) (AVATAR TIM 360) .....eeiiuiiiiriiiiiiiciee ettt sttt sva e erae s erae v
Figura 3.9: EQUIDAMENTO FHCIOIG wveviiieriee ittt ettt e e et e e st te e e et e e e et aeeesbaeeesabeeesanbeeeeanes
Figura 3.10: Sistema de avaliacdo FB Aawabata (KES-FB) — moulo de rigidez a fleX80 .......ccoevvviivieiceeiieeceeenen,
Figura 3.11: Aparelho Digital thickness gauge para afericdo da espessura dos materiais téxteis ........cccccovvvvevrenen.
Figura 3.12: Aparelho utilizado para @ mediCa0 dO CaI ........eevvveiiiiiiiec ettt et e
Figura 3.13: Aparelho Dinamoémetro utilizado para a medicao da resiséncia a rotura ........cccceeevveeeiiiciecccvee e,
Figura 3.14: Aparelho Alambeta — medicéo das propriedades de conforto trmico .........c.ccccvvveeivceeicie e
Figura 3.15: Aparelho para ensaio de permeabilidade ao ar FX 3300 da Textest AG, SUICa .......ccoveevericieicieinens
Figura 3.16: Aparelho SDL Shirfey Vapor Permeability Tester NMI-261 ........c...ocviiveiiiiiiieeeeeecee e
Figura 3.17: Ensaio para capilaridade VEITICAl ..........ccoveviieeiee ettt ettt e
Figura 3.18: Ensaio para capilaridade diNAMICA ........ccuveieviie ittt
Figura 3.19: Ensaio para propriedade de absorcao de liQUIdO ........cocvvieeiieieiieiec e
Figura 3.20: Estufa utilizada na avaliacao da propriedade de evaporacao de liquido ........cccecovevvriiecevieeiicieceiieeees
Figura 3.21: Analisador termogravimétrico SAT (TGA) HITACHI STA7200 ......cceeiuiiieiiceeecee e
Figura 3.22 : Microscopia electronica de varredura (MAdo SEM € STEM) .....eveiuieiieiiieieceecee e
Figura 3.23 : Microscopia optica - lupa estereoscopica com ObJELIVA BOX .......cvveeiiviieiiiiieiciee e

Figura 3.24 : Esquema das etapas aplicadas na metodologia laboratorial a partir do desenvolvimento da matriz
070] 10 TS (o7 T

Figura 4.1: Gaze de controlo (GO); gaze G1 (0.063 g. quitosano); G2 - (0.100 g. quitosano); G3 - (0.125 g.
quitosano); G4 - (0.250 g. quitosano) e G5 (0.500 g. QUITOSAN0) .....eciuvieiuiiiiiiiiee e

Figura 4.2: Grafico - Propriedades de friccdo das amostras de controlo e das revestidas ........cccccovveveieeiiieiieeneen,
Figura 4.3: Grafico - Propriedade de resisténcia térmica das amostras de controlo e revestidas ...........cccccceveennen.
Figura 4.4: Grafico - Propriedade de condutividade térmica das amostras de controlo e revestidas ..............c.........
Figura 4.5: Grafico - Propriedade do fluxo de calor térmico das amostras de controlo e revestidas .............ccc.cc......
Figura 4.6: Grafico - Propriedade de permeabilidade ao ar para as amostras de controlo e revestidas ....................
Figura 4.7: Grafico - Propriedade de permeabildade ao vapor de agua para as amostras ..........cccceveeevveeiieeinneennen,
Figura 4.8: Grafico — Capilaridade vertical no sentido da teia das amostras de controlo e revestidas ......................
Figura 4.9: Grafico — Capilaridade vertical no sentido da trama das amostras de controlo e revestidas ...................
Figura 4.10: Grafico — Capilaridade dinamica no sentido da teia e trama das amostras de controlo e revestidas ....

Figura 4.11: A- gaze de controlo (GO); B — gaze G3 (0.125 g quitosano); C - diametro dos poros de GO (gaze de
controlo) e D - diametro dos poros da gaze G3 (0.125 g qUItOSAN0 ....cccuvieiuiieiiiiiiec e

Figura 4.12: A - fibra da gaze controlo; B - fibra da gaze revestida; C - fios gaze controle e D - fios da gaze
YT o PSR

Figura 4.13: Curva TGA para a amostras A - Gaze Controlo e B — Amostra G3 ........cccccoeeiiiiiii i

Figura 4.14: A -imagem horizontal da amostra GO; B- Vista superior da amostra GO; C - imagem horizontal da
amostra G3 e D — vista superior da amostra G3 .........coiiiiiiiice e

Figura 5.1: Constituintes maioritarios do o6leo de copaifera multijuga Hayne, A - B-cariofileno; B - alpha.-
Bergamoteno € C - 0-NUMUIBN0 ......ouiiieiccie ettt ettt e e et e e et e e ebe e et eebeeenteesateesaeeenaeeenreean

Figura 5.2: Termogravimetria do dleo essencial de Copariba multjjujaHayne ..........ccccooeevviiiiiiiieiiie e

Figura 5.3: A - solucdo de quitosano, B — solucao de nanoparticulas de quitosano e C - solu¢do de nonoparticulas
e 6leo de Copaifera MUIJUZA HAYNE .......c.viiiuiiii ettt e et

XV

53
54
55
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
64
66
66

69

74
76
79
79
80
82
83
85
86
88

96

97
98

100

105
107



Figura 5.4: distribuicdo do tamanho e volume das nanoparticulas de quitosano na concentracao de 0.25

Figura 5.5: Distribuicao do potencial zeta das nanoparticulas de quitosano na concentracdo de 0.25 g..................
Figura 5.6: Imagens de STEM das nanoparticulas de quitosano - A e B 20.000X, C 50.000X e D 100.000X........

Figura 5.7: Distribuicdo do tamanho e volume das nanoparticulas de quitosano com 6leo na concentracéo de 0.25

Figura 5.8: Distribuicao do potencial zeta das nanoparticulas de quitosano com 6leo na concentracao de 0.25 g...
5.9: Imagens de STEM das nanoparticulas - (A) nanoparticulas de quitosano e (B) nanoparticulas com dleo .........

Figura 5.10: Espectros de FTIR para o quitosano, nanoparticulas de quitosano , nanoparticulas de quitosano com
0le0 € 0 reSPECHIVO OlEO AE CODAMEIA. ........eccev ettt et

Figura 5.11: Analise termogravimétrica do quitosano (A), nanoparticulas de quitosano (B) e nanoparticulas com
o] [<To X (3 TR

Figura 5.12: Curvas DSC do dleo essencial (A), polimero quitosano (B), nanoparticulas de quitosano (C) e
nanoparticulas de quitosano com 0180 €SSENCIAl (D)......u.iiurierie ittt et e st e e st eeerae s ereeans

Figura 5.13: Curvas DSC do dleo esencial de Copaifera (A), e nanoparticulas de quitosano com oleo essencial de
1000 o 1 =T K (=) TR RS

Figura 6.1: Imagens da malha produzida em estrutura jersey — A - imagem fotografica e B- Imagem microscdpica
da malha em estrutura Jersey em ODJETIVA BOX........cciiiuieiiiiiee ittt e et re e et s e e e aeeas

Figura 6.2: Amostras das malhas - malha controlo, A e malha funcionalizada com gel de quitosano e nanoparticulas
de quitosano incorporadas com o 6leo essencial de Copaifera multijugaHayne, B...........cccooivveeiiiiieeciieecee

Figura 6.3: Imagem SEM - A - fibra da malha de controlo; B - fibra da malha revestida com quitosano; C — malha
revestida com nanoparticulas de quitosano e D — malha revestida com nanoparticulas de quitosano e éleo essencial

Figura 6.4: Imagem STEM - nanoparticulas no revestimento de qUItoSaN0 ..........cccceevieeiiiiiii s

Figura 6.5: Espectros do FTIR para a malha de controlo, malha revestida com quitosano, malha revestida com
quitosano, e nanoparticulas de quitosano e malha revestida com quitosano e nanoparticulas incorporadas com
OlE0 AE CODAMEIA ...ttt et et e st et e et e et e e sat e e be e e be e s abe e sabeebeeeabeeeateesaeeenreens

Figura 6.6: Grafico — Permeabilidade ao vapor de agua das malhas de controlo e revestidas ...........c.ccccceveevirenenne
Figura 6.7: Grafico — Propriedades de friccdo das malhas de controlo e revestidas ...........cccccoeveevivieeiiiciiie s,
Figura 6.8: Grafico — Propriedades de cair da malha de controlo e revestidas ...........cccceovieiiiiiii i,

Figura 6.9: A — imagem horizontal da amostra MO; B - Vista superior da amostra MO; C - imagem horizontal da
amostra M3 e D — vista superior da @amostra M3 ..........cooiiiiiiiiie e

Figura 6.10: Grafico — Termogravimetria: A - malha controlo e B — malha revestida com quitosano .......................

Figura 6.11: Grafico — Termogravimetria: A - malha revestida com quitosano e nanoparticulas e B - malha revestida
com quitosano e nanoparticulas com GlE0 ESSENCIAI .........ccueiiiiiiiiiii e e

Figura 6.12: Grafico — Propriedades de capilaridade: sentido da teia das malhas de controlo e revestidas ............
Figura 6.13: Grafico - Propriedades de capilaridade: sentido da trama das malhas de controlo e revestidas ..........
Figura 6.14: Grafico- Capilaridade dinamica no sentido da teia e trama das amostras de controlo e revestidas .....
Figura 6.15: Grafico - libertacao controlada a temperatura ambiente: amostras de controlo e revestidas ...............
Figura 6.16: Grafico - libertacao controlada a temperatura superficial da pele: amostras de controlo e revestidas .
Figura: 7.1: Molde base da T-shirt, A —frente € B — COSIAS .....eiivuiiiiiiiiiciic e
Figura: 7.2: Molde da T-shirt, A — frente e B — costas com inclusao das areas adesivadas ..........c..ccccvvvevveeenienen.
Figura: 7.3: Desenho esquematico para vestuario modular; A - vista frontal, B - vista lateral e C - vista das costas

Figura: 7.4: Conceito patchwork. A - vista geral tronco e membros e B - vista lateral das area adesivada ...........

XVI

110
111
112

114
115
116

117

119

121

122

131

132

133
134

136
138
139
143

144
146

147
148
149
150
152
153
163
164
166



Figura 7.5: A - queimadura (https://www.pinterest.pt/bebblyanderson/nursing-burns/) e B - ferida cronica
(http://www.moreirajr.Com.Dr/reViStas.aSD) ........ccueeviirieiri ettt et

Figura 7.6: Teste de conceito para o modelo infantil em algodao A - vista frontal, B - vista das costas e C - vista
T | R PSPPSR

Figura 7.7: Teste de conceito para 0 modelo unisex adulto em Poliamida, A - vista frontal, B - vista das costas e
(O I =l =1 (1= KR

Figura 7.8: Teste do vestir para 0 modelo unissexo adulto em Poliamida, A — unidao do hombro, B - uniao das
o (=T = ORI

Figura 7.9: Vista interna da unido das partes compenentes do vestuario para o modelo unissexo adulto em algodado
, A —unido da lateral , B = UNIG0 d0 OMDIO ......eeeeiiiieieeeee ettt e e et e e e e e

Figura 7.10: Designvisual dos prototipos para modelo unissexo adulto, parte superior - modelo em algodao e parte
inferior - modelo em poliamida, A - vista frontal, B - vista lateral e C —vista das costas .........cccccoevvveieeiviecircenenn.

XVII

168

169

170

171

171


http://www.moreirajr.com.br/revistas.asp

Xvil

LISTA DE TABELAS
Tabela 2.1: Tipos de curativos para feridas, caracteristicas e aplicacdes - Fonte (Rajendran e Anand, 2011) .............. 13
Tabela 2.2: Nanoparticulas poliméricas, constituinte ativo € apliCaCao ..........ccvooviieioiie i 21

Tabela 2.3: Caracteristicas de alguns biopolimeros usados no acabamento antimicrobiano de téxteis - Fonte: (Shahid

€ MONAMMAA, 2013) oo e s 26
Tabela 2.4: Oleos essenciais € suas atividades DIOIOZICAS ......v.ov.ov. oo 35
Tabela 2.5: Caracteristicas quimicas e de bioatividade de alguns géneros de Coparmfera..............ccccovvovivieiioieeiien., 37
Tabela 3.1: Materiais ULTIZAAOS ........viviiiiii e 43
Tabela 3.2: Demonstrativo das condicdes de varredura No FTIR ..o 52
Tabela 3.3: Valores de referéncia para a norma FTTS-F-ADOL ..o 81
Tabela 4.1: Caracteristicas da gaze COMEITIAN ........ooeeiee oo 72
Tabela 4.2: Massa por unidade de superficie e espessura das gazes cirurgicas revestidas com quitosano ................... 73
Tabela 4.3: Propriedades de rigidez a flexdo das gazes cirurgicas revestidas com quitosano .........ccccceeeevveveiiieceeennn, 77
Tabela 4.4: Classificacdo dos resultados 0btidos NOS ENSAIOS ..........ovviviii i 89
Tabela 4.5: Critérios de avaliacdo para selecao do revestimento de qUItoSAN0 ..........cooveiiiiieioee e 93
Tabela 4.6: Classificacao aplicada para avaliagao do programa nas gazes revestidas com quitosano ..............ccc.cc.c..... 94
Tabela 4.7: Resultado da avaliacdo do programa desenvolvido ...........ccoooviiiiiiiii e 95
Tabela 4.8: Resultados das propriedades do cair € reSiSteNncia @ rotUra ..........ccoooveieeeioiceeccee e 99
Tabela 5.1: Constituintes identificados do 6leo essencial de Copaifera mulfijugaHayne ...........c.cccooeeieiiciiee, 106
Tabela 5.2 - Caracteristicas das nanoparticulas para as diferentes razoes de qUItOSAN0 ..........c.coeevieiiiiiiiiiiieceie, 109
Tabela 5.3: Caracteristicas das nanoparticulas de quitosano com 6leo para as diferentes concentragoes de TPP ......... 113
Tabela 5.4: Valores da entalpia obtidos NODSC ..o 123
Tabela 5.5: Resultado da atividade antimicrobiana para o 6leo esencial de Copaifera multjuga Hayne ....................... 124
Tabela 5.6: Resultado da atividade antimicrobiana para as nanoparticulas ............c.cc.oovoveoioeiocoecceeeeeeee 125
Tabela 6.1: Caracteristicas da MalNa ..........ccoiiii s 130
Tabela 6.2: Massa por unidade de superficie e espessura das malhas de controle e revestidas ...............cccoccooei. 131
Tabela 6.3: Propriedades de conforto térmico das malhas de controle e revestidas ...........c.cocooioeiiiiiiiiecieeee 137
Tabela 6.4: Propriedades de resisténcia a tracao e alongamento das malhas de controle e revestidas .............c........... 141
Tabela 6.5: Propriedades de rigidez a flexao das malhas de controlo e revestidas ..........cccocvoevovioioieiceceeeeeee 142
Tabela 6.6: Propriedades de absorcdo das malhas de controle € revestidas .........c.oo.ooeiiiiiieiicceecee e 151

Tabela 6.7: Resultados da avaliagéo antimicrobiana para as amostras teXteIS ..........c.ooovvoriiieciceeeceeeeee e 155



DSC
FTIR
NP's
OE
PDI
cs
CSNP'sOE
TGA
TPP
MIC
SEM
STEM
CFU
cLsl
SDB
co

G

M
GC-MS

DLS

ABREVIATURAS

Calorimetria Exploratoria Diferencial

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier

Nanoparticulas

Oleo Essencial

indice de Polidispersao

Solucao de Nanoparticulas de Quitosano

Solucéo de Nanoparticulas de Quitosano com Oleo Essencial
Analise Termogravimétrica

Tripolifosfato de Sodio

Concentracéo inibitoria minima

Microscopia Eletronica

Microscopia Eletronica de Transmissao

Unidade de Formacéao de Colbnias

Instituto de Normas Clinicas e de Laboratorio

Sabouraud Dextrose Broth

Algodao

Gaze

Malha

Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectrometria de Massa
indices de Retencao

Espalhamento Dinamico de Luz

XIX






CAPITULO 1

1. INTRODUCAO

Este capitulo tem como objetivo mostrar as informacdes iniciais do trabalho de tese, nomeadamente séo
apresentados o seu enquadramento, a motivacao, os seus objetivos, a metodologia adotada e a estrutura
da tese. Sao informacdes que permitem compreender a légica do Design aplicado para levar a cabo a

realizacao deste trabalho.

1.1 Enquadramento do Trabalho

As plantas medicinais tém sido utilizadas com finalidade terapéutica pelo ser humano, em geral, para a
cura de diversas enfermidades (Rossato Badke ef a/, 2012). Os éleos essenciais extraidos de plantas
medicinais e aromaticas possuem propriedades bioldgicas que sdo utilizadas a muitos anos (Bussata
etal, 2007). A sua atividade bacteriostatica e ou bactericida é principalmente exercida por compostos
terpenoides (Burt, 2004). A composicdo de um oleo essencial pode ser modificada por aspectos desde

0 modo de extracdo, a fatores do ambiente onde a planta esta inserida (Silva ef a/, 2011).

0 género Copaifera destaca-se entre as espécies vegetais produtora de éleos (Veiga Junior et a/., 2007).
Conhecida popularmente como copaiba, as suas arvores produzem um 6leo essencial, que apresenta
propriedades de interesse para as areas de connhecimento da medicina, industrial e cosmética,
destacando-se as acdes antimicrobiano, antinflamatdria, antisséptica, antitumoral e cicatrizante, dentre

outras (Garcia e Yamaguchi, 2012).

Na medicina popular, o dleo-essencial de Copaifera é aplicado principalmente como antinflamatoério,
cicatrizante local, como diurético, expectorante, antimicrobiano, leishmanicida, larvicida, antitumoral,
assim como no tratamento de dor (Leandro et al, 2012). As funcdes citadas como, antinflamatdria,
cicatrizante local e antimicrobiano sdo requeridas no processo de recuperacao em pessoas que sofrem

de ferimentos em grandes areas do corpo, sejam provocados por feridas crénicas ou por queimaduras.

As nanoparticulas tém uso generalizado na entrega de farmacos, suas aplicacdes terapéuticas vao desde

terapias aplicadas ao cancro, atividades antimicrobianas, transporte de vacina, transporte de genes e



aplicacao especifica no local para evitar os efeitos colaterais indesejaveis (Lamprecht e Benoit, 2006

Cheng et al,, 2010; Ozay et al., 2010).

A maioria das nanoparticulas poliméricas sao biodegradaveis e biocompativeis (Sahoo e Labhasetwar,
2005). Para além disso, também apresentam um bom potencial para modificacdo de superficie e
funcionalizacao, fornecendo excelente controlo farmacocinético, sendo adequadas para encapsular e
entregar uma infinidade de agentes terapéuticos. As nanoesferas por exemplo, t€m uma estrutura

semelhante a uma matriz, onde os compostos ativos podem ser adsorvidos (Yang et a/,, 2009).

Nos téxteis médicos, a tecnologia micro/nanoporosa por exemplo, € aplicada em conjunto com a
tecnologia de revestimento de produtos téxteis, onde fornece inimeras aplicacées médicas. Estes tecidos
flexiveis de camada micro/nanoporosa podem suportar diferentes requisitos para entrega de farmacos,
com alta flexibilidade e excelente resisténcia mecéanica. Esta ¢ uma técnologia que pode ser empregada

para gerar diferentes membranas poliméricas e ou composta (Stylios, 2005).

A utilizacao de bionanomateriais, como as nanoparticulas, tem sido investigada em varios ramos da area
médica, uma vez que sao sistemas transportadores de substancias ativas, constituidas por polimeros
biodegradaveis, representando uma interessante via tecnologica para a utilizacdo de 6leos essenciais, o
que possibilita a producdo de produtos biotecnolégicos, com acdo eficaz para a atividade a qual se
destina. Desta forma, o objetivo deste trabalho é produzir um nanomaterial, nomeadamente
nanoparticulas incorporadas com o 6leo essencial de Copaffera multijuga Hayne, destinadas para

funcionalizacdo de téxteis com atividade antimicrobiana para aplicacdo em pacientes com feridas.

1.2 Motivacéo

Os 6leos essenciais apresentam vantagens e perspectivas promissoras para sua utilizacao, existindo
fatores tecnoldgicos que dificultam o seu o emprego e comercializacdo como a baixa solubilidade, a
oxidacao e o odor. Estes fatores devem ser solucionados antes da utilizacdo efetiva desses compostos

(Dias et al., 2012).

O Brasil possui uma vasta reserva de plantas medicinais, as quais nao foram completamente avaliadas,

tanto quimica, como também farmacologica (Wagner, 2009). Estas condicdes permitem as atividades



de pesquisas descobrir novos produtos naturais biologicamente ativos e, que possam ser utilizados no

desenvolvimento de novos medicamentos (Balunas e Kinghorn, 2005).

As feridas causadas por queimaduras, por exemplo, sdo a causa de 300 mil mortes por ano em todo o
mundo, segundo dados da Organizacdo Mundial da Saude (OMS). A referida organizacao aponta também
que este tipo de ferida é a segunda maior causa de morte registada na infancia em paises como o Brasil

e Estados Unidos.

Constatou-se, através de entrevistas com profissionais da area da saude, que apresentaram informacdes
relativas as queixas dos pacientes da area de queimados, onde 0os mesmos reclamavam do desconforto
gerado pelos medicamentos depositados na pele. O enfaixamento por ligadura também é nomeado como
uma das causas, de forma que os profissionais da area despreendem um tempo demasiado para enfaixar
o local da ferida, quando esta cobre uma grande area do corpo. Para além disso, os pacientes reclamam
da compressdo demasiada elevada no enfaixamento e, que o mesmo, muitas vezes se desfaz com os

movimentos realizados.

Considerando toda a importancia e a biodiversidade da flora no Brasil, assim como de outras partes do
mundo, existe a necessidade de verificar as propriedades biologicas do dleo essencial de Copaifera
multijiuga Hayne na aplicacao téxtil, voltadas para o uso meédico, tendo em vista as pesquisas
demonstrando suas propriedades, para além disso € uma planta que pode ser encontrada em grande
parte do territério brasileiro, sendo também uma avore que fornece uma grande quantidade de 6leo ao
ano, o que a torna ecomomicamente viavel. Para isso, os nanomateriais desenvolvidos, nanoparticulas,
serdo incorporados numa matriz polimérica para serem depositados na superficie do substrato téxtil, de

forma que possam ser aferidas as suas propriedades, permitindo verificar a sua eficacia na acéo prevista.

Justifica-se a proposta de trabalho na area da saude, em especifico na area de cuidados de pacientes
com feridas cronicas e ou ocasionadas por queimaduras, uma vez que a utilizacdo destes materiais
apresentara uma importante contribuicao para melhoria da saude dos mesmos, possibilitando uma cura
em menos tempo, mais conforto por parte do paciente. Sendo assim, sera apresentado também uma
proposta de vestuario modular que possa substituir a ligadura. Também é justificavel a sua aplicacdo
nos substratos téxteis, pois apresenta atividades como atimicrobiano, cicatrizantes, antinflamatoria que
representara a etapa-chave na obtencao de um téxtil para a producao de um vestuario multifuncional, a
ser ensaiado com mais de uma propriedade, nomeadamente as antimicrobianas, gestao da humidade,

conforto térmico, atrito, absorcao de liquidos e ndo apenas com uma Unica propriedade inserida nele.



1.3 Objetivos

Espera-se, com a presente proposta, contribuir para o avanco do conhecimento na aplicacdo de
nanomateriais em téxteis, obtidos a partir da biodiversidade vegetal, explorando ao nivel molecular, as

fontes naturais vegetais do Brasil.

Neste contexto, o objetivo geral deste trabalho, é desenvolver nanomateriais, especificamente
nanoparticulas, a base do 6leo essencial obtido a partir das espécies de plantas da familia Ferbaceae, a
Copalfera multijuga Hayne, para incorporacao em téxteis destinados a pacientes acometidos com feridas
em grandes areas do corpo. Espera-se que estas nanoparticulas possam melhorar o desempenho dos

téxteis no que se refere sua aplicacdo, gestao da cura de feridas.

Os objetivos especificos de maneira a cumprir com o objetivo geral ja referido, incluem:

1. Produzir nanoparticulas poliméricas de quitosano incorporadas com o o6leo essencial de
Copaifera multijuga Hayne;

2. Desenvolver uma matriz polimérica para revestimento do téxtil a ser produzido;

3. Funcionalizar o material téxtil produzido, através da incorporacdo das nanoparticulas com
propriedades sinérgicas para atuar como barreira a microrganismos causadores de infeccdes,
auxilio na recuperacao de enfermidades, especificamente em feridas;

4. Confeccionar malha com estrutura que permita optimizar a funcionalidade dos nanomateriais
incorporados nos produtos téxteis através da matriz polimérica;

5. Avaliar as propriedades dos materiais produzidos, matriz polimérica de quitosano,
nanoparticulas e malha funcionalizada em termos de propriedades de conforto térmico,
antimicrobianas, gestdo da humidade, fisicas;

6. Propor um conceito de vestuario modular através da técnica Patchwork, confeccionando um

prototipo téxtil multifuncional para a utilizacao em pacientes com feridas.

1.4 Metodologia Adotada

Tendo em consideracao o exposto nos objetivos, 0 método enquadrado na aplicacao da pesquisa sera o
dedutivo, com aplicacao de ensaios laboratoriais. Justifica-se a sua aplicacao, pois a utilizacdo do mesmo

corresponde ao preenchimento da lacuna referente ao conhecimento a ser obtido para a producao das



nanoparticulas do 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne, pois muitos 6leos sdo utilizados apenas

como redutores no processo ou em conjugacdes com nanogeis.

Para a analise dos dados da pesquisa a ser aplicada no desenvolvimento do trabalho, aborda-se a
pesquisa laboratorial, composta de dados objetivos. Com diferentes tipos de dados a serem tratados,
permitira também qualificar os tipos de informacdes que se encontram na categoria de dados
quantificaveis, sendo medidos numericamente, o que contemplara os resultados obtidos nos testes

objectivos laboratoriais.

A metodologia a ser aplicada para o desenvolvimento do plano de trabalho esta dividida em seis fases,

de forma a levar a cabo os objetivos inicialmente propostos. A fases sdo assim descritas:

e Primeira fase - pesquisa bibliografica, onde serao levantados tanto os dados teoricos para o
desenvolvimento do trabalho, como também o ganho teédrico aprofundado de conhecimento nas
areas de estudos contempladas no trabalho, sendo esta etapa realizada no periodo cursivo, nas
pesquisas e horas de estudo destinadas a realizacao do trabalho conducente a tese;

e Segunda fase - constara da pesquisa de campo para obtencdo de éleo essencial para producéo
das nanoparticulas. Sera realizada nesta etapa a caracterizacdo quimica do 6leo e sua
bioatividade, no que respeita a inibicdo da proliferacdo dos micorganismos;

e Terceira fase - desenvolvimento da matriz poliméria de quitosano, producdo das concentrcdes
testes e aplicacdo do revestimento no tecido de referéncia, uma gaze em tafets;

e (Quarta fase — sintese das nanoparticulas e afericdo das suas propriedades em termos de
morfologia, fisicas e quimicas, assim como, as suas propriedades antimicrobianas;

e (Quinta fase — producao do téxtil em estrutura de malha, selecdo da estrutura, funcionalizacao,
promovendo um conceito de multifuncionalidade da malha e afericdo das sua propriedades em
termos de conforto térmico, gestao da humidade, fisicas e bioatividade;

e Sexta fase — apresentacdo de uma proposta para enfaixamento de pacientes com feridas, sejam
de origem crdnica ou por queimaduras em areas de larga extensdo no corpo humano. A proposta
visa demonstrar um conceito de enfaixamento através da técnica pafchwork na producdo de

malhas.



1.5 Estrutura da Tese

A estrutura da tese engloba oito capitulos, que incluem a Introducéo, Estado da Arte, Materiais e Métodos,

Desenvolvimento da Matriz Polimérica, Sintese das Nanoparticulas, Funcionalizacdo do Material Téxtil,

Proposta de um Conceito para Enfaixamento e Conlusdes e Perspectivas Futuras. De seguida, apresenta-

se uma breve descricao de cada capitulo:

Capitulo 1: Introducao - onde se apresenta 0 enquadramento, os objetivos, a metodologia e
a estrutura da tese;

Capitulo 2: Estado da Arte - definicdes, aplicacdes dos nanomateriais e dos biomateriais na
area da saude, formas de extracdo dos o6leos essenciais, aplicacdo dos 6leos essenciais;
Capitulo 3: Materiais e Métodos - sao apresentados neste capitulo, onde consta os
materiais e a metodologia utilizada para levar a cabo a caracterizacao dos biomateriais, sintese
das nanoparticulas e producéo do téxtil;

Capitulo 4: Desenvolvimento da Matriz Polimérica de Quitosano - neste capitulo sdo
apresentados os resultados referentes a producao e, os ensaios para selecdo da matriz plimérica
de quitosano em gaze com estrutura tafeta, para ser funcionalizada com as nanoparticulas;
Capitulo 5: Sintese das Nanoparticulas Biopoliméricas - o capitulo apresenta os
resultados obtidos com o método de sintese de nanoparticulas de quitosano, a gelificacdo idnica,
caracterizacdo das nanoparticulas incorporadas com oleo de Copaifera multijuga Hayne e
apresentacao dos resultados dos ensaios antimicrobianos para os nanomateriais produzidos;
Capitulo 6: Avaliacao Objetiva do Desempenho da Malha Funcional - séo apresentados
0s resultados referentes a producao da malha, sua funcionalizacdo com a matriz polimérica de
quitosano incorporada com as nanoparticulas €, a sua caracterizacdo em termos de conforto
térmico, caracteristicas fisicas e de bioatividade;

Capitulo 7: Proposta de design do Vestuario Modular para Pacientes com Feridas -
este capitulo apresenta um conceito para uma nova proposta de enfaixamento, que sera
destinado a pacientes com feridas em areas extensas do corpo, assim como o modelo do
primeiro protdtipo;

Capitulo 8: Conclusdes e Perspectivas Futuras - sao apresentadas neste capitulo as
conclusdes obtidas com a realizacao do trabalho e, descreve as propostas para os trabalhos

futuros.



A estrutura concebida para este trabalho de tese encontra-se disposta na Figura 1.1.

Figura 1.1: Estrutura da tese.






CAPITULO 2

2. ESTADO DA ARTE

Neste capitulo sera apresentado uma revisao da literatura a respeito dos materiais que sao o foco de estudo
do trabalho. O capitulo inicia-se com uma descricao sobre os téxteis médicos e exemplifica a sua aplicacado
em feridas. Posteriormente sao relatados assuntos a respeito da nanotecnologia, as formas de obtencao de
nanoparticulas poliméricas e suas aplicacdes. Em seguida sdo relatadas as formas de aplicacdo dos 6leos
essenciais quando incorporados as nanoparticulas. No capitulo também é mostrado exemplos de substratos

téxteis com oleos essenciais e biomateriais aplicados na area da saude.

2.1 Téxteis Médicos

Devido a aplicacoes inovadoras na area da saude, os téxteis médicos tém-se desenvolvido a um ritmo
acelerado, com conquistas em campos tais como controlo de infecdo, materiais de barreira, produtos para
cuidados de feridas e dispositivos médicos. Por exemplo, algumas décadas atras, apenas alguns tipos de
curativos para feridas nao tradicionais (em oposicao aos tradicionais como algodao, peles e gazes) estavam

disponiveis no mercado de produtos para satde (Petrulyte e Petrulis, 2011).

As principais propriedades dos téxteis destinados para aplicacées médicas sao, flexibilidade para se adequar
ao corpo, conforto ao toque, suavidade e aceitabilidade dos téxteis por parte do paciente (Jones e Wise,
2005). As propriedades de cicatrizacao, antimicrobianas, antioxidantes sdo exemplos de funcionalidades
gue podem ser incorporadas nos produtos téxteis destinados a area da saude. De acordo com Anita ef a/
(2010), as propriedades nos tecidos sdo melhoradas para proteger os utilizadores da propagacao de
microrganismos e contaminacao. A funcionalizacéo que possibilita mais valia para os téxteis médicos deve
ser estendida a fungos, leveduras e outros microrganismos, mas também deve permitir-se ser utilizada na

recuperacao de enfermidades.

A escolha do material para penso é crucial, pois sua interacdo com a ferida pode influenciar
significativamente o processo de cicatrizacao (Chen e Chiang, 2010; Klode ef al,, 2011; Lalani e Liu, 2012).

A gaze de algodao é amplamente utilizada para fins higiénicos devido a sua suavidade natural, alta
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higroscopicidade e propriedades de retencdo de calor (Katayama, Zhao, Yonezawa e Iwai, 2012). Portanto,
a gaze de algodao é um material natural, que atende a todos os requisitos para um bom curativo para feridas

(Salah, Ghoul e Roudesli, 2016).

Materiais téxteis destinados para area médica, como as feridas, apresentam funcionalidades que provém
ndo somente dos beneficiamentos. Os curativos para feridas, por exemplo, segundo James (2011), séo
fabricados por meio de uma bi-camada de malha de polietileno revestida de prata e de alta resisténcia com
um nucleo de poliéster adsorvente de rayon, mantendo assim, uma efetiva atividade antimicrobiana.
Também foram desenvolvidos curativos para feridas que combinam uma membrana nanofibrosa de
poliuretano e nanofibras de fibroina de seda, produzidas através da tecnologia eletrospining. Estes materiais
sao caracterizados por uma ampla gama de distribuicao para o tamanho dos seus poros, alta porosidade e
alta relacdo superficie-volume, que é importante para a exsudacdo do liquido da ferida, evitando a

dessecacao da ferida e prevenindo infecdes por microrganismos exogenos.

No trabalho de pesquisa realizado por Lou ef a/., (2008), foi mostrado que o aumento da concentracao de
quitosano proporciona poros com menor didmetro como pode ser visto na figura 2.1, em A uma
concentracdo de 1% em massa de quitosano e em B, 2% em massa, 0 que causa modificacdo de
propriedades como a de permeabilidade do vapor de agua. Isto proporciona um micro ambiente com maior
humidade, importante caracteristica para aplicacdo de revestimento com este tipo de material para

aplicacao nos téxteis médicos.

Na Figura 2.1, pode ser visualizada a morfologia longitudinal de membranas produzidas com quitosano.

WD22.7mm x300 100um ‘ WD.22.8mm x300 100um

Figura 2.1: Morfologia das membranas produzidas com quitosano - (A) 1% em massa, (B) 2% em massa -

Fonte: (Lou et a/, 2008).
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As aplicacdes dos téxteis multifuncionais no campo médico sdo geradas a partir das necessidades da pratica,
assim como da evolucéo continua da ciéncia médica. Um produto destinado aos cuidados para a pele deve
conceder conforto, privacidade e protecao da pele. A performance de um produto destinado aos cuidados
com a pele ¢ avaliada por inimeros fatores, deve ser compativel, biodegradavel, nao toxico e ter eficiéncia

(Bansal et al, 2011).

Modificacdes na superficie dos materiais téxteis sdo de grande importancia e, tornaram-se um componente
essencial na funcionalizacao dos téxteis, de forma a proporcionar propriedades adicionais. Para, além disso,
0 desenvolvimento de fibras com didmetros cada vez mais reduzidos proporcionou também o
desenvolvimento de acabamentos na escala nano (Vihodceva, 2012). Varias tecnologias podem ser usadas
para promocdo da adesdo superficial de revestimentos das nanoparticulas em fibras, em compésitos,

polimeros e nanofibras (Yi e Yoo, 2010; Silva et a/., 2012).

Solucdes para resolver questdes complexas relativas a criacdo de téxteis com propriedades de conforto e
com qualidades de protecado, necessitam de um trabalho interdisciplinar, incluindo cientistas de materiais

fibrosos, téxteis e vestuario, além de pessoal médico e designers (Podpovitny et a/., 2008).

2.1.1 Tipos de Pensos para Cuidados com Feridas

A pele é muitas vezes lesada por traumas fisicos e danos a pele iniciam uma série de eventos complicados
e processos de reparo, terminando com restabelecimento completo da integridade do tecido danificado e
restauracdo desta barreira funcional (Raic et a/, 2014; Harmon et a/, 2011). Um tipo de curativo pode nao
ser apropriado para todas as feridas. O penso ideal para feridas deve proporcionar uma série de vantagens
que incluem cicatrizacado rapida, prevenir ou combater a infecdo, absorver exsudatos, odor, isolamento

térmico e permitir a troca gasosa e fluida (Jones, Grey e Harding, 2006).

Os curativos para feridas sdo classificados de varias maneiras e, dependendo da sua funcao na ferida podem
ser: desbridamento, antibacteriano, oclusivo, absorvente e de aderéncia (Boateng ef a/., 2007). Sao ainda
classificados em curativos primarios, secundarios e de ilha (Eccleston, 2007). Os curativos primarios
caracterizam-se pelo contato fisico com a superficie da ferida, enquanto os secundarios cobrem o curativo

primario. Os denominados curativos de ilha possuem uma regiao absorvente central que é cercada por uma
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porcao adesiva. Outros critérios de classificacdo incluem curativos tradicionais, curativos modernos e

avancados, produtos de substituicao da pele e dispositivos de cicatrizacdo de feridas (Morgan, 2009).

As feridas cronicas, por exemplo, como as Ulceras causadas por diabetes localizadas na perna, sao
duradouros e ndo sofrem o processo gradual de cura, permanecendo na fase inflamatéria. O curativo
mediado pela impregnacdo de uma droga de diferentes intervencdes farmacolégicas é uma abordagem

eficaz para alcancar uma resposta rapida com relacao a cura (Pawar, Tetteh e Boateng, 2013).

A cicatrizacdo de feridas depende nao apenas da medicacdo, mas também do uso de técnicas adequadas
para aplicacdo de curativos e dos materiais adequados utilizados na producdo destes produtos. Estes
curativos devem ser de facil manuseamento e indolor na sua remocao. Eles devem ser capazes de criar o
melhor ambiente para cicatrizacao de feridas e devem ser projetados para reduzir o tempo de enfaixamento,

exigindo menos mudancas de curativo (Rajendran e Anand, 2011).

A tabela 2.1 mostra varios tipos de curativos e suas aplicacdes, como pode ser visto, existem diversos tipos

de curativos disponiveis para a gestdo da cura em diferentes tipos de feridas.



Tabela 2.1: Tipos de pensos para feridas, caracteristicas e aplicacdes - Fonte (Rajendran e Anand, 2011).

Tipo de curativo € nomes comerciais

Caracteristicas e aplicacdo

Curativos de baixa aderéncia:

Adaptic, Release, Melolin, Telfa, Skintact
Mepore, Primapore, Tricotex, NA Ultra, Jelonet,
Paranet, Paratulle, Unitulle, Vasaline gauze,
Inadine, Sofra-Tulle, Silicone NA, Mepitel,
Metalline.

Reducéo da adesao as feridas, causa menos trauma

Filmes semipermeavel:

Mefilm, Tegaderm, Bioclusive, Cutifi Im, Epi View,
Opsite Flexigrid.

Feridas ligeiramente exsudadas, Ulceras de pressao
superficial, curativo primario e curativo secundario em
combinacdo com alginatos e hidrogéis

Curativos com adsorcao de odor:

Actisorb Plus, Carbonet, Kaltocarb, Metrotop,
Cliniflex.

Para feridas que produzem um indesejavel odor

Curativos hidrocoloide:

Aquacel, Granuflex, Comfeel, Combiderm,
Cutinova Foam, DuoDerm, Tegasorb, Hydrocoll.

Feridas com exsudacéo leve a média. Ndo ¢ adequado para
feridas infectadas

Hidrogeis:

AquaForm, Sterigel, Purilon Gel, Intrasite Gel,
Granugel Hydrocolloid Gel.

Feridas secas e necrdticas. Excesso de feridas e feridas
granuladas. Nao é adequado para feridas infectadas e muito
exsudativas

Revestimentos de espuma de poliuretano:

Allevyn, Tielle, Lyofoam, Sterigel, Nu-Gel, Purilon
Gel, Intrasite Gel, Granugel, Flexipore, Spyrosorb.

Feridas com exsudacao leve a média. Nao recomendado
para feridas com superficies secas

Curativos de alginato:

Sorbsan, Tegagel, Kaltostat, Algosteril, Algisite,
Algoderm, Melgisorb, Kalfogel, Tegagel, Algosteri/
and Comfeelseasorb.

Curativo primario para feridas médias e muito exsudativas.
Nao sendo adequado para feridas secas

Curativos de Alginato-colageno:

Fibracol

Adequado para ulceras no pé e ulcera da pressao do
calcanhar

13

Existem outros inumeros curativos no mercado da saude que sao destinados aos tratamentos de feridas.
AytoCel® (Aspen Medical) € um exemplo de curativo com caracteristicas altamente absorventes e composto
por fibras de quitosano, um nao tecido produzido pelo processo de cardacao. Estas fibras ligam-se com o
exsudato da ferida para absorcao e retencao do seu liquido. Produzida também pelo processo de cardacao,
a gaze da marca Melgisorb (Moinlycke Health Care) é destinada para Ulceras de pressdo profunda e

exsudativa, pioderma gangrenoso diabético e feridas com sangramento, sendo composta por fibra de
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alginato. O curativo Matriz Promogran Pirsma, com composicdo de celulose regenerada oxidada, 45%, e
Colageno, 55%, promove ligacdo com as metaloproteases, criando um ambiente no leito da ferida que
protege os fatores de crescimento, acelerando a cicatrizacdo. A marca OEM (China) desenvolveu um curativo
de alginato com prata, denominado Algicare, o referido material promove a absorcdo do exsudato e, os ides

de prata sdo libertados no contato do exsudato com a ferida.

Na Figura 2.2, apresentam-se exemplos destes tipos de curativos.

Figura 2.2: curativos para feridas A - KytoCel® - Fonte: (http://www.medimove.co.uk/promogran-prisma-dressing);

B - Algicare® - Fonte:( http://portuguese.alibaba.com/product-detail/advanced-silver-calcium-alginate-wound-dressings-with).

Para feridas ocasionadas por queimaduras, o ActicoatTM, uma gaze produzida pela Smith e Nephew (Hull,
UK), caracteriza-se por possuir um nucleo de poliéster absorvente laminado entre duas camadas externas
de malha de polietileno revestida com prata. Apresentou inibicdo para os microrganismos P. aeruginosa e

C. albicans (Boonkaew et a/., 2014). A Figura 2.3 mostra a referida gaze.
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Figura 2.3: curativo para queimadura Acticoat™ — Fonte: (Boonkaew ef a/, 2014).

2.2 Nanotecnologia

Os fundamentos da nanotecnologia encontram-se no desenvolvimento de técnicas e de ferramentas
adequadas para posicionar atomos e moléculas em locais previamente estabelecidos, de maneira a obter
estruturas e materiais de interesse especifico. Para tanto, tendo sido constantemente desenvolvidos

instrumentos adequados para trabalhar nessa escala microscépica (Riboldi, 2009).

A nanotecnologia como ciéncia caracteriza-se pelo trabalho com materiais na escala nanométrica, nm, sendo
definida como, “o design, caracterizacdo, producdo e aplicacao de estruturas, dispositivos e sistemas pela
manipulacdo controlada do tamanho e forma na escala nanométrica (1-100 nm) que produz estruturas,
dispositivos e sistemas com pelo menos uma caracteristica com propriedade nova ou superior”. (Bawa ef

al., 2007).

0 ramo da nanotecnologia denominado de nanomedicina pode ser amplamente definido, segundo Boisseau
e Loubatonb (2011), como “a completa monitorizacdo, controlo, construcao, reparacao, defesa e melhoria
de todos os sistemas biolégicos humanos, trabalhando desde o nivel molecular utilizando dispositivos de
engenharia e nanoestruturas, em ultima analise, para atingir beneficios médicos”. Segundo os referidos
autores, os nanomateriais devem ser produzidos a nanoescala para incluir componentes ativos ou objetos
na gama de dimensdes a partir de um nandmetro. Estes podem ser incluidos num microdispositivo que

tenha uma interface macro ou num meio ambiente biolégico. O foco, no entanto, € sempre promover nano-
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interacdes dentro do quadro de um dispositivo maior ou diretamente dentro de um sistema sub-celular ou

celular. A Figura 2.4 mostra como o cérebro humano pode ser mapeado através desta tecnologia.

Figura 2.4: Ressonancia magnética do cérebro humano mapeada com nanoparticulas fotocromaticas

Fonte: Boisseau e Loubatonb (2011).

O facto acima exposto revela que os bionanomateriais podem ser utilizados para o auxilio, tanto no
diagnostico médico, como no tratamento de enfermidade num dado paciente. Como exemplo,
nanoparticulas fotocromaticas podem ser utilizadas para diagnostico da imagem, no cérebro, auxiliando na

identificacao do cancro ou no diagndstico de uma parte do cérebro que esteja danificada.

No setor téxtil, a pesquisa esta voltada principalmente para o uso de nanomateriais durante a fabricacdo
dos materiais téxteis, de forma a produzir nanoestruturas com funcdes especiais ou com propriedades
melhoradas (Joshi, Bhattacharyya, 2011). A inclusdo de nanomateriais nos substratos téxteis pode ser feita
através da adicdo, a estrutura da fibra, durante o fabrico dos mesmos ou em tratamentos de superficie e

revestimentos (Horrocks, 2011).

Tecidos com propriedades de libertacao controlada de medicamentos sao utilizados na area médica.
Conforme Perelshtein et a/., (2008) e Wollina et al,, (2003), os tecidos podem ser tratados com agentes ou
medicamentos bioativos na presenca de modificadores fisicos ou quimicos adequados, para unir
covalentemente porcdes bioativas. Em geral, os tecidos terao medicamentos que sao fisicamente absorvidos
ou adsorvidos, revestidos, encapsulados ou covalentemente conjugados no tecido. Possuem uma estrutura

porosa e uma resisténcia adequada para a variedade de aplicacoes biomédicas, para além das propriedades
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de libertacdo de farmacos. Tecidos funcionalizados com medicamentos sdo popularmente usados em
ligaduras bioativas, substitutos de enxertos de pele artificiais, esponjas para a reparacao e regeneracao de
tecidos, aromaterapia e outras aplicacdes. Nanoparticulas de prata sao amplamente utilizadas nos curativos

para feridas devido a sua atividade antibacteriana (Tian ef a/., 2007).

2.2.1 Nanobiotecnologia

A nanobiotecnologia € uma area da nanotecnologia que une a ciéncia dos materiais com as ciéncias
biologicas, permitindo desenvolver produtos que ultrapassam em muito as limitacbes de custo e de
manufatura, quando comparados aos métodos produtivos convencionais, sendo que a nanobiotecnologia
envolve a compreensdo dos fendémenos bioldgicos, no que se refere as propriedades fisico-quimicas das

biomoléculas na escala nano (Faria-Tischer, Tischer, 2012).

Na bionanotecnologia, sistemas biologicos tao variados como virus, complexos de proteinas, vesiculas
lipidicas e células artificiais, estdo sendo desenvolvidos para aplicacdes na area medica, engenharia civil e

na ciéncia dos materiais (Doll ef a/,, 2013).

Os blocos de construcao bioldgicos, que se auto-montam em estruturas supramoleculares predeterminadas
sdo de interesse consideravel na biotecnologia bionanitaria, onde a capacidade de controlar a forma,
tamanho, geometria e quimica da superficie é crucial para a producdo de materiais avancados com
propriedades personalizadas (Seeman, 2010). O colageno e elastina proteinas teciduais sédo feitas de fibras
de dimensbes menores que micrdmetros, sendo assim, com a utilizacao da bionanotecnologia, portanto,
pode-se imitar a funcdo bioldgica das proteinas. Estes materiais podem ser utilizados na engenharia de
tecidos e, para além disso, podem ser funcionalizados quimicamente para promover a regeneracao tecidual.
As fibras nanomeétricas artificiais tém uma grande aplicacao potencial no campo dos biomateriais e

engenharia de tecidos (Ou e Hosseinkhani, 2014).

Com relacao a nanobiotecnologia, Thompsom (2011) relata que esta podera suprir demandas de produtos
em diferentes areas da saude, como, por exemplo, a criacao de sistemas revolucionarios de transporte de
farmacos programaveis em escala molecular, poderao também ser criadas linhas de montagem molecular
modeladas nos ribossomas (ribossomas sintéticos), sistemas de deteccdo de biomarcadores,

nanossensores, biochips e copolimeros que auxiliam na restauracao de lesoes.
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No trabalho de Goelzer et a/. (2009), sdo apresentadas nanocapsulas da ordem dos 200 nm, produzidos
com biomateriais, nomeadamente nanoesferas de celulose bacteriana de Acefobacter xylinum processada
a partir da casca de arroz, a partir da fermentacdo da mesma em processo enzimatico pela G. xylinum e
cuja finalidade se destina a incorporacdo de compostos ativos que podem ser utilizados na industria

farmacéutica. Na Figura 2.5 apresenta-se as referidas nanocapsulas.

Figura 2.5: Nanoesferas de celulose bacteriana de Acefobacter xylinum

processada a partir da casca de arroz Fonte: Goelzer ef al,, (2009).

A nanobiotecnologia atende os requirimentos de produtos em diferentes areas, como, por exemplo, o
desenvolvimento de sistemas para transporte de farmacos programavel a nivel molecular, cujas estruturas
e movimentacdes estdo baseadas no ADN. Sao possibilidades que a nanobiotecnologia pode auxiliar a
concretizar, permitindo importantes avancos na medicina terapéutica e também na medicina preventiva

(Thompson, 2011).



19

2.2.2 Nanomateriais

Os nanomateriais sdo sintetizados e modificados para aumentar o seu desempenho em varios processos
tecnoldgicos e industrializados (Eriksson et a/., 2009). Atualmente sado produzidos de diferentes fontes,
dependendo das suas aplicacdes potenciais e, sendo que, a sua composicdo difere de acordo com a sua
formulacdo (Fadeel, Garcia-Bennett, 2010). Para John, (2009), as aplicacdes potenciais para o0s
nanomateriais sao diversas e de natureza interdisciplinar, ou seja, nao se limitam a exercer apenas uma

Unica funcao.

Em sua recomendacao a Comissao Europeia define nanomaterial como “um material natural, incidental ou
fabricado, que contém particulas num estado desagregado ou na forma de um agregado ou de um
aglomerado, e em cuja distribuicdo numero-tamanho 50% ou mais das particulas tém uma ou mais

dimensdes externas na gama de tamanhos compreendidos entre Inm e 100 nm.”

Segundo Freeman ef a/, (2008), na classe de nanomateriais incluem-se as nanoparticulas, nanofibras,
nanofios, nanofilmes, nanotubos, nanocristais, etc. Podem ser produzidos por técnicas como deposicao
quimica em fase de vapor, electrospinning, separacdo de fases, decapagem quimica (efching, processos
de automontagem, deposicédo de filmes finos, nanoimpressao, fotolitografia e litografia por feixe de eletrdes

ou litografia de nanoesferas, entre outros.

Observa-se que um grande numero de nanomateriais como nanoparticulas, nanogeis, nanotubos,
nanocapsulas, entre outros, podem ser utilizados na saude em suas mais diversas areas. De acordo com
Steiniger et al, (2004), os nanomateriais portadores de drogas farmacoldgicas atualmente estdo em
desenvolvimento para novas e mais eficazes modalidades de entrega de medicamentos. Alguns deles
incluem dendrimeros, micelas e nanoparticulas lipidicas solidas. Destacam-se, por exemplo, as matrizes

lipidicas solidas estabilizadas por agentes tensioativos que proporcionam libertacao controlada de farmacos.

Para Kuroda et a/, (2009), as micelas também se destacam, pois possuem uma estrutura ntcleo-she/,
sendo compostas por polimeros de bloco anfifilico. Segundo o autor, a utilizacdo do farmaco
quimioterapéutico (SN-38) incorporado em micelas foi destinado para o tratamento com glioblastoma em

camundongos, apresentando efeito para atividade antitumoral.

Com a utilizacao da segmentacéo seletiva para entrega de farmacos, objetiva-se minimizar a entrega de

farmaco em locais nao intencionais, aumentando assim a segmentacdo das drogas ao reduzir a sua
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toxicidade. Métodos para segmentacao seletiva de nanoparticulas carregadas de farmacos, incluindo o uso
de sistemas magnéticos externos ajudam a direcionar as particulas em uma estratégia chamada de
segmentacao magnética (Arruebo et al,, 2007). O uso de luz (terapia fotodindmica) ou calor também podem

ser utilizados para controlar a entrega de farmacos por nanoparticulas (Wieder et a/.,2006).

Na Figura 2.6 sao apresentadas diferentes estruturas para nanoparticulas transportadoras de ativos, que
podem ser destinadas a combater por exemplo, células tumorais. Salienta-se que podem ser destinadas

também a aplicacdo em outras terapias.

Figura 2.6: Esquema estrutural: A - lipossomas, B — micela; C - nanoparticilas de lipidio sélido e D — nanocapsulas

Fonte: Béduneau, Saulnier e Benoit (2007).

2.2.3 Nanoparticulas Poliméricas

Conforme Aouada, (2009), as nanoparticula poliméricas podem ser nanocapsulas e nanoesferas, que se
diferenciam entre si quanto a sua composicao e organizacao estrutural. As nanocapsulas sao formadas por
um involucro polimérico ao redor de um nucleo oleoso. As nanoesferas nao apresentam o6leo na sua
composicao, sendo formadas por uma matriz polimérica solida, sem a diferenciacao entre nucleo e

superficie, apresentando uma matriz homogénea.

Nanoparticulas poliméricas tém atraido atencao especialmente nas industrias farmacéuticas, biomedicas,
cosmeéticas e industrias alimentares, devido as suas caracteristicas funcionais (Rothenfluh ef a/, 2008;
Acosta, 2009). As nanoparticulas sao utilizadas como encapsulantes ou invélucro para proteger compostos
bioativos do contato direto com condicdes adversas, que possam alterar suas propriedades, como por

exemplo, luz, calor e oxigénio (Jang e Lee, 2008).
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Polimeros como o acido polilatico, policaprolactona, poliglicolico, colageno, polianidridos, quitosana,
albumina e gelatina sao os mais utilizados na sintese de nanoparticulas polimérica e, em geral, sdo
produzidas através da dispersao dos polimeros pré-formados e, por polimerizacdo de mondémeros. (Vrignaud,

Benoit e Saulnier, 2011; Domingo e Saurina, 2012).

Na Tabela 2.2 podem ser visualizadas algumas nanoparticulas poliméricas incorporadas com biomateriais,

oleos essenciais, assim como, as suas aplicacoes.

Tabela 2.2: Nanoparticulas poliméricas, constituinte ativo e aplicacao.

Tipo de Concentracéo Oleo Essencial/ Bioatividade Referéncias
Nanoparticulas constituinte
Lipidica 1,6 mg/mL Origanum Listeria Gortzi et al. (2007)
dictamnus monocytogenes
0,18 mg/cm; Artemisia Herpes Simplex Virus Lai ef al. (2006);
25 pg/mL arborescens 1 (HSV-1) Karamoddini et al.
Lipidio S¢lido (2011)
125 pg/mL Prunus dulcis C. albicans Cerreto et al (2013)
7,8 ug/mlL; Oleo de Copaiba Candida krusei, C. Svetlichny et al.
500 pg/mL parapsilosis; (2015)
Trichophyton rubrum
0,257 mg/mL Carvacrol E. coli, S. aureus, B. Keawchaoon e
cereus Yoksan (2011)
Quitosano
500 mg/mL Tomilho Aspergillus flavus Khalili et al, (2015)
Quitosano e 800 ppm Menta piperita Aspergillus flavus. Beyki et al, (2014)
acido cinamico
Alginato/caju 4,4% massa Lippia sidoides Larvicida Oliveira et al., (2014)
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Nanoparticulas podem ser destinadas para veiculacado de farmacos como as proteinas, vacinas, peptideos,
farmacos hidrofilicos e lipofilicos, pois possibilitam o aumento da sua estabilidade, em fluidos biolégicos,
diminuindo assim os efeitos colaterais, para além disso, possui baixo custo de armazenamento (Lopes-Ledn

et al., 2005).

Pesquisas demonstram que o polimero quitosano é versatil, uma vez que pode ser conjugado com diversos
nanomateriais. Archana et a/, (2013), comprovou a eficacia do processo de cicatrizacdo /7 vivo de
nanoparticulas poliméricas de quitosano conjugadas com poly (N-vinylpyrrolidone) e nanoparticulas de
titanio. Rajendran et a/,, (2013) revelou no seu estudo que nanoparticulas de quitosano e alginato de soédio
incorporadas com O. sanctum atuaram como agentes de controlo bioldgico em tecidos contra as bactérias

Bacillus cereus, Escherichia col, Pseudomonas aeruginosa e Staphylococcus aureus.

Na Figura 2.7 sao apresentadas imagens TEM de nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de quitosano

incorporadas com ativo, carvacrol.

Figura 2.7: Imagens TEM, A - nanoparticulas de quitosano (Ali, Rajendran e Joshi, 2011); B - nanoparticulas de quitosano

incorporadas com Carvacrol (Hosseini ef a/, 2013).
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2.3 Técnicas para Producdo de Nanoparticulas Poliméricas

A utilizacao de nanoparticulas poliméricas, como sistema de libertacao controlada de farmacos por exemplo,
sao de grande aplicacdo, uma vez que atuam na distribuicdo de uma substancia ativa, melhorando a sua
eficacia, permitindo o aumento da sua concentracdo no sitio-alvo, 0 que faz reduzir a sua toxicidade,
possibilitando assim, mais eficacia do sistema na distribuicdo de um farmaco (Sundar et a/, 2010). Para
além disso, sdo utilizadas como veiculacdo de proteinas, peptideos, farmacos hidrofilicos, lipofilicos e
vacinas, pois contribuem para a estabilidade do farmaco em fluidos biolégicos, sendo o seu armazenamento

de baixo custo, assim como diminui os efeitos colaterais (Lopes-Leon ef al,, 2005).

0O tipo de polimero a ser escolhido, assim como o método de preparo das nanoparticulas devem ser formas
de escolha criteriosas, conforme Dasha ef a/, (2007) os materiais utilizados na sua producdo podem
interferir nas caracteristicas como morfologia, potencial zeta, resisténcia fisico-quimica, entre outros. Para
Peres, (2012), o processo de sintese das nanoparticulas poliméricas deve ser realizado, tendo em

consideracdo a razao ativo/polimero, de forma a obter uma alta taxa de encapsulacédo e baixa toxicidade.

2.3.1 Nanoprecipitacao

A nanoprecipitacao também é chamada pelo método de deslocamento de solventes. Envolve a reciprocidade
de um polimero pré-formado a partir de uma solucao organica e, a difusdo do solvente orgénico no meio
agquoso, na presenca ou auséncia de um tensoativo. O polimero ¢ dissolvido num solvente miscivel com
agua de polaridade intermediaria, levando a precipitacéo de nanoesferas. Esta fase é injectada numa solucéo
aquosa agitada contendo um estabilizador como surfactante. A deposicdo de polimero na interface entre a
agua e o solvente organico, causada pela rapida difusdo do solvente, leva a formacao instantanea de uma
suspensdo coloidal, posteriormente a separacado de fases é realizada com um solvente totalmente miscivel,

que também é um nao solvente do polimero (Guterres ef al, 2007).



24

2.3.2 Dispersao de Polimeros Pré-formados

0O método de dispersdo de polimeros pré-formados é utilizado por exemplo, para sintese de nanoparticulas
de PLA e PCA. A referida técnica pode ser empregada ainda por evaporacdo do solvente ou por difusdo do

solvente, ambas as formas de sintese podem ser utilizadas para substancias hidrofilicas ou hidrofébicas.

No método por evaporacao do solvente é utilizado a homogeneizacao para sintese das nanoparticulas. O
polimero ¢é dissolvido em um solvente juntamente com o ativo, a mistura sofre emulsificacdo em solucao
aquosa, formar-se uma solucdo com um agente tensoativo, para formar a emulsdo contendo as
nanoparticulas. Para o método por difusdo do solvente, aplica-se um solvente miscivel em agua juntamente
com um outro solvente ndo miscivel. A difusdo das duas fases conduz a formacdo das nanoparticulas

(Geckeler, 2011).

2.3.3 Gelificacao lonica

As nanoparticulas poliméricas produzidas através deste método sdo preparadas usando polimeros
hidrofilicos biodegradaveis, tais como o quitosano (Dustgania et a/, 2008). No caso da utilizacdo do polimero
quitosano, 0 método envolve uma mistura de duas fases aquosas, das quais uma contem o polimero
quitosano e a outra, um tripolifosfato de sédio (TPP). Neste método, o grupo amina com cargas positivas do
quitosano interage com tripolifosfato carregado negativamente, quando este é inserido por gotejamento
numa solucao de quitosano, formando assim as nanoparticulas. A gelificacdo i6nica envolve o material em
transicao de liquido para gel devido a condicdes de interacdo idnica a temperatura ambiente. Esta técnica
envolve agitacao a temperatura ambiente, de uma fase alcalina com pH 7-9 contendo tripolifosfato de sodio

numa fase acida, pH 4-6 contendo quitosano (Aouada, 2009; Rejinold ef a/, 2011; Ajun et al., 2009).

As nanoparticulas de quitosana/TPP podem ser produzidas com variacdes nas condicdes do processo, tais
como a concentracao de quitosano, razdo em massa de quitosano/TPP e de pH (Nasti ef a/, 2009). A

Figura 2.8 mostra a forma de producao do referido método.
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Gotejamento - Solugao de TPP

Quitosano + Ativo

Homogeneizagao

Figura 2.8: Esquematizacdo da pooducdo de nanoparticulas pelo método da gelificacao ionica

Fonte: (Nagavarma et al,, 2012).

2.4 Biopolimeros

Ao longo dos ultimos anos, tem ocorrido um enorme direcionamento para o uso de biopolimeros em
diferentes campos de aplicacdo. A sua abundancia, biocompatibilidade, biodegradabilidade e, portanto,
seguranca ecoldgica sao fatores considerados positivos para a sua aplicacdo (Prashanth e Tharanathan,

2007).

Muitos produtos téxteis médicos modernos sdo feitos de componentes de fibras poliméricas e, das suas
estruturas modificadas. A palavra “biomateriais” é uma combinacdo da palavra grega “bios” (tudo a ver
com a vida) e “materiais” (incluindo substancias ou componentes com certas propriedades que sdo usadas
como entrada na producao ou na fabricacdo). Os biomateriais podem ser definidos simplesmente como
materiais naturais ou fabricados (feitos pelo homem) que compdem toda ou parte de uma estrutura viva ou
dispositivo biomédico. Assim, os biomateriais sao essencialmente utilizados e adaptados para aplicacdes

meédicas (Petrulyte e Petrulis, 2011).

Nos acabamentos téxteis, por exemplo, a incorporacao de polissacarideos naturais € um conceito utilizado,
que foi introduzido nos ultimos anos. As suas propriedades Unicas podem ser aplicadas em diferentes areas

de aplicacdo, como desodorizantes (Sricharussin et al., 2009), repelentes de insetos (Abdel-Mohdy ef af,
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2008), retardadores de fogo (EI-Shafei, EIShemy e Abou-Okeil, 2015), bloqueadores de UV (lbrahim et af,

2010) e como acabamentos antimicrobianos (Fiorani ef a/., 2014).

Na Tabela 2.3 sdo apresentadas as caracteristicas de alguns biopolimeros usados no acabamento

antimicrobiano em téxteis.

Tabela 2.3: Caracteristicas de alguns biopolimeros usados no acabamento antimicrobiano de téxteis — Fonte: (Shahid e

Mohammad, 2013).

Biopolimero Fonte de extracdo Caracteristicas

Biocompativel, biodegradavel, antimicrobiano, atividade antiestatica,
nao toxico, propriedade quelante, propriedade desodorizante,
Quitosano Crustaceos e fungos capacidade de formacado de filme, reatividade quimica, natureza
polielectrolitica, capacidade de melhoria do tingimento, custo-
efetividade, propriedades espessantes, atividade de cicatrizacdo de

feridas

Natureza ecologica, transporte de drogas, libertacdo lenta de

fragrancias, capacidade de solubilizacao, facilidade de producéo, custo-

Ciclodextrina Amido eficacia e atividade quelante.

Sericina Bicho da seda (Bombyx Mor) | Biocompativel, biodegradavel, resisténcia UV, resistente a oxidacéo,
capacidade de retencao de humidade, propriedades antibacterianas,

gelificantes e propriedades de adesao.

Alginato Algas marinhas Alta capacidade de absorcdo de humidade, biocompatibilidade,

capacidade de cicatrizacao de feridas, atividade antibacteriana.

2.4.1 Quitosano

O quitosano (CS), um polimero de longa cadeia linear, ¢ um polissacarideo constituido por unidades de N-
acetil-D-glicosamina e D-glicosamina, unidas através de ligacdes [3-1,4. A sua cadeia polimérica é composta

por trés grupos funcionais, um grupo amino e dois grupos, um hidroxilo primario e outro secundario nas
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posices dos carbonos C-2, C-3 e C-6 respetivamente. (Cavalcanti et a/, 2005; Yoshimura et al,, 2005). E
derivado da quitina, que & amplamente distribuida na natureza como componente estrutural de
exoesqueletos de crustaceos e insetos, em diatomaceas e algas marinhas, assim como esta presente
também, em algumas paredes celulares de fungos. A quitina € um polissacarideo linear insoluvel constituido
por unidades repetidas de N-acetil-D-glucosamina, ligados através de ligaces glicosidicas f3- (1 — 4) (Gao,

Cranston, 2008).

Na Figura 2.9, visualiza-se, conforme destaca Younes e Rinaudo (2015), as estruturas quimicas da quitina

e do quitosano.

NH NH,
+o 0 HO—7~L7 " . ‘o O HO
HO 2 HO Q '

0 < OH OH

Figura 2.9: Estrutura quimica da quitina (A) e quitosano (B).

No campo dos biomateriais, o quitosano tornou-se o foco gracas as suas propriedades antibacterianas
satisfatorias, biocompatibilidade, biodegradabilidade, propriedades hemostaticas e nao toxicidade (Chen ef
al, 2006). Pode ser utilizado como material para curativo devido a sua promocao da proliferacdo de

fibroblastos, sintese de colageno, granulacado e vascularizacao (Croisier e Jérdme, 2013).

As solucdes de quitosano apresentam propriedades bactericidas e bacteriostaticas, geralmente atribuidas a
condicdo de ser um polimero cationico. O seu mecanismo esta ligado as suas cadeias carregadas
positivamente, que atuam na superficie da parede das bactérias, induzindo mudancas da permeabilidade
na parede da membrana de microrganismos (Goy ef a/, 2009) e, formar uma camada impermeavel ao

redor da célula, blogqueando assim o transporte de solutos essenciais para a célula (Campos et a/., 2008).
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0 quitosano e seus derivados sdo utilizados como biomateriais numa grande quantidade de aplicacdes que
vao desde farmacéutica, cosmética, biomédica, alimentacao, agricultura, papel e téxtil. No campo téxtil, as
aplicacdes do quitosano estao principalmente relacionadas com suas propriedades antimicrobianas, sendo
um biocida de amplo espectro com alta eficacia antimicrobiana contra bactérias Gram-positivas e Gram-

negativas, bem como fungos e leveduras (Kong et a/,, 2010).

Por causa de suas propriedades biologicas, o quitosano pode ser utilizado, sob a forma de hidrogegis ou de
andaimes porosos, para inumeras aplicacdes médicas como engenharia de tecidos ou administracao de
farmaco (Céline et af., 2013). No entanto, o curativo &€ uma das aplicacdes médicas mais promissoras para
materiais como o quitosano, que demonstraram promover a regeneracao do tecido cutaneo por meio de um

aumento da proliferacéo celular (Zhou et a/,, 2008).

Os curativos comerciais preparados a partir de quitina ou quitosano sdo principalmente sob as formas de
filmes e ou fibras secas (Jayakumar et a/,, 2011). Contudo, Boucard et a/,, (2007) e Ribeiro et a/, (2009)
especificam que os hidrogéis fisicos de quitosano, constituidos apenas por quitosano e agua, podem ser
aplicados no tratamento de queimaduras, devido a sua capacidade de promover a proliferacdo celular, em

particular, por um controle de humidade na superficie da ferida.

Na Figura 2.10 pode ser observado o aspeto do filme de quitosano apos aplicacdo do revestimento em

tecido de algodao.
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Figura 2.10: A - amostra controlo 100% algodao; B - algodao revestido com quitosano (Cheng ef a/, 2014).
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2.4.2 Goma Arabica

Goma arabica é um biopolimero anionico, utilizado como emulsificante, espessante e estabilizante em
alimentos e cosméticos, composto por macromoléculas com predominancia de carboidratos, como D-
galactose, L-arabinose, L-tramnose, derivados de acidos como os D-glicurénico e 4-O-metil-D-glicurénico e
seus respetivos sais metalicos. Extraida de espécies de arvores como a Acacia senegal e Acacia seyal, a sua
capacidade de formacédo de filmes deve-se as unidades polissacaridicas ligadas a uma cadeia polipeptidica

(Li etal, 2011).

Sendo um biopolimero estabilizador é aplicado em diversas sinteses de nanomateriais como nanoparticulas
de prata (Gils, Rayb e Sahoo, 2010) nanoparticulas de ouro (Devi et al,, 2017), nanoparticulas de zinco
(Fardood et al,, 2017). Para além disso, também é utilizado em conjunto na sintese de nanoparticulas de
quitosano (Sakloetsakun et a/,, 2016) e, com alginato para encapsulacao de 6leo essencial (Oliveira et al,

2008). A Figura 2.11 mostra a estrutura molecular da goma arabica.

Figura 2.11: Estrutura molecular da goma arabica (Stephen, Phillips e Williams, 2006).

2.4.3 Goma do Cajueiro

A goma do cajueiro é processada através da resina extraida do tronco da arvore Anacardium occidentale L.,
originario da regido nordeste do Brasil, o polimero & um hétero polissacarideo (Lima ef a/, 2001). Apresenta
aplicacdes diversas, sendo utilizada na industria de alimentos como agente espessante e gelificante. A goma

do cajueiro apresenta aplicacbes diversas na industria alimenticia atuando como agente espessante e


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0141813010000061#!
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0141813010000061#!
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0141813010000061#!
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gelificante, por exemplo. Além disso, também é utilizada como agente aglutinante de comprimidos e
capsulas na industria farmacéutica (Campos ef a/, 2012; Kumar et al, 2012). Para além disso pode ser

ainda utilizada em formulagdes com quitosano.

Apresenta caracteristicas favoraveis para utilizacdo como biomaterial, embora, seja soluvel em agua, o que
dificulta a sua aplicacdo na sintese de nanoparticulas, sendo necessario alterar a sua polaridade com
tratamento quimico, possibilitando a ligacdo de grupos hidrofébicos através do processo de acetilacao, de
maneira que possa ser aplicada na sintese de nanopariculas poliméricas (Pitombeira ef a/. 2015). Ainda
segundo o autor, a goma do cajueiro acetilada (GCA), apresenta eficacia para a sintese de nanoparticulas

destinadas a libertacdo controlada de farmacos, como a indometacina.

A Figura 2.12 apresenta o resultado de pesquisas para o desenvolvimento de um biofilme proveniente da

resina do cajueiro com aplicacao destinada para curativo.

——
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Figura 2.12: A - resina do cajueiro; B - biofilme sintetizado com a resina do cajueiro (http://noticias.r7.com/jornal-da-

record/videos/ pesquisadores-desenvolvem-curativo-natural-e-biodegradavel-com-resina-de-cajueiro).

2.4.4 Alginato

0 alginato é um polissacarideo obtido de algas marinhas sendo muito aplicado em estudos nas areas de
engenharia de tecidos e, na sintese de materiais utilizados no processo de libertacao controlada de bioativos
(Wiegand e Hipler, 2010). O alginato de uso comercial é obtido das algas marrons, pertencente as espécies

Laminaria hyperborea, Ascophyllum nodosum e Macrocystis pyrifera (George e Abraham, 2006). Sendo um
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copolimero linear de anides, a sua formula estrutural apresenta os compostos (1,4) B-D-manuronato (M) e

o-Lguluronato (G) (Saether ef al,, 2008).

As caracteristicas principais deste polimero séo a sua capacidade de absorcéo e retensao de agua, suas
propriedades gelificantes e, propriedades estabilizantes. A sua estrutura linear, assim como a sua alta massa
molar, possibilita a formacao de filmes e fibras resistentes no estado solido (Rinaudo, 2008). O alginato
pode ser utilizado na producao de diversos produtos destinados para a area da saude. No trabalho realizado
por Bueno ef al, (2014) sao apresentadas membranas lamelares densas de alginato-quitosano, produzidas
para utilizacdo como curativos em lesdes da pele e, nanoparticulas para libertacdo de farmacos, como a

estreptomicina (Chopra et al,, 2012).

A Figura 2.13 apresenta a estrutura quimica do alginato e, nanoparticulas de alginato conjugadas com

quitosano.
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Figura 2.13: A - estrutura quimica do alginato (Saether ef a/, 2008);

B - nanoparticulas de alginato + quitosano (Bernela et al., 2014).

2.5 Plantas Medicinais

O uso de plantas medicinais para cura de qualquer doenca é uma pratica muito antiga levada a cabo pelo
ser humano. Muito embora tenham propriedades terapéuticas reconhecidas, também possuem
propriedades toxicas (Bochner ef al., 2012). As plantas sao, praticamente, fontes inesgotaveis de compostos

biologicamente ativos, seus compostos bioativos tém sido amplamente utilizadas pelas industrias
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farmacéuticos, de alimentos e cosméticos (Bels¢ak-Cvitanovi¢ et a/, 2011; Gou, Zou e Ahn, 2011). Os
fitoquimicos podem representar adjuvantes promissores para antibidticos, promovendo sinergia entre

metabolitos de plantas e antibiéticos (Hemaiswarya et a/., 2008).

As plantas medicinais sao utilizadas na medicina tradicional como agentes antimicrobianos, ressalta Correa-
Royero, (2010), existindo a necessidade de aferir o potencial desses materiais, medir a grau minimo de
inibicao de microrganismos, complementa Dimer ef a/,, (2013). Necessita-se também de aferir propriedades
como as de cicatrizacao, antitumoral, analgésicas, entre outras. Vallhov ef a/, (2006) afirma que o efeito
das nanoparticulas produzidas com constituintes bioldgicos dependera muito da sua composicao quimica.

A Figura 2.14 apresenta plantas medicinais utilizadas na industria farmacéutica e cosmética

Figura 2.14: A — Mentha x piperita (Hortela Pimenta); B - Ljppia sidoides Cham (Alecrim Pimenta); C - Ljppia alba

(Erva cidreira) - Fonte: https://www.google.com. (2014).

2.5.1 Oleos Essenciais

Conforme a ISO 9235:1997, “os 6leos essenciais sdo obtidos de partes de plantas através da destilacdo
por arrasto com vapor d’agua, bem como podem ser obtidos por processamento mecanico dos pericarpos
de frutos citricos (Rutaceae)”. Os seus compostos, estdo quimicamente na classe dos terpenos, que sao os
principais constituintes quimicos de plantas odoriferas utilizadas na medicina, industria farmacéutica e até

na culinaria.


https://www.google.com/
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Os odleos essenciais e 0s seus extratos sdo considerados como compostos que constituem importantes
fontes de moléculas biologicamente ativas e, uma fonte econémica com mais valia, também sao providos
de propriedades inseticida, herbicida e fungicida (Magalhades et a/,, 2013). Dentre muitos déleos essenciais
com propriedades bioldgicas, por exemplo, pode ser destacado o cravo £ugenia caryophyllata, que apresenta
propriedades anestésicas, analgésicas locais, antinflamatérias e efeitos antibacterianos (Hemaiswarya,

2009).

O ¢leo essencial de limao (Citrus /imon L.) tendo como principais constituintes o limoneno, 3 - pineno, y -
terpineno e citral (neral e geranial). Este 6leo essencial possui constituintes como o limoneno € o citral, com
atividade antibacteriana sobre as bactérias £scherichia colie Stafilococcus aureus ja constatada em muitos
estudos, bem como de repeléncia a insetos (Misharina e Samusenko, 2008). Ressalta-se também que as
substancias maioritarias existentes nos o¢leos essenciais nem sempre sao as responsaveis pelas

propriedades que estes demonstram (Bandoni, Czepak, 2008).

Bodini et a/,, (2009) e Khan et a/,, (2009) demonstraram em seus estudos a atividade inibitoria do extrato
do condimento alho nos microrganismos Escherichia coli, Agrobacterium tumefaciens, Chromobacterium
violaceum e Pseudomonas chlororaphis, onde constataram o seu poder inibitério referente ao
desenvolvimento desses microrganismos. Os dleos essenciais com principio antimicrobiano, em especifico,
antibacteriano, tornam-se um importante mecanismo para a reducao de viruléncias e patogenicidade de

bactérias.

Com relacdo a sintese dos oleos essenciais, esta encontra-se associada com a presenca de estruturas
secretoras especializadas, que sado divididas em estruturas de secrecdo internas (cavidades e os canais
secretores) e externas (os tricomas glandulares) (Svoboda e Greenaway, 2003). Segundo Turner et al.
(2000), as estruturas anatémicas responsaveis pela producdo dos 6leos essenciais denominam-se tricomas.

Ainda segundo o autor, plantas como a menta possuem até trés tipos de tricomas.

Lawrence (2006) especifica que essas estruturas responsaveis pela efetiva producédo do 6leo essencial sdo
chamados de tricomas glandulares, estando localizados na epiderme das folhas e, que cada um é formado
por oito células secretoras. Na Figura 2.15 pode ser observado a anatomia da referida célula juntamente

com a presenca de 6leo essencial.
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Figura 2.15: Tricoma capitado na superficie adaxial, confirmando a presenca

de terpenos (6leo essencial) - Fonte: (Guimaraes et al, 2014).

Devido a sua composicao quimica complexa, muitas vezes composta por mais de 100 compostos terpénicos
diferentes, os 6leos essenciais possuem um amplo espectro de atividade biologica e antimicrobiano (El

Asbahani ef al,, 2015).

Alguns OEs contém outras classes de moléculas oxigenadas como os fenilpropanoides e seus derivados.
Séo encontrados em casca de canela e cravo (Barceloux, 2008). Alguns terpenos sao potentes drogas contra
doencas como o cancro (Ebada et a/, 2010), malaria (Parshikov, Netrusov, 2012) e outros mostram

propriedades inseticidas (Rossi ef a/., 2012).

Na Tabela 2.4, sdo destacados os componentes maioritarios de diversas plantas e sua atividade biolédgica:



Tabela 2.4: Oleos essenciais e suas atividades biologicas.

Género Principal constituinte - estrutura Atividade bioldgica Referencias
molecular
D-Limoneno Antifungico, Singh et al, (2010)
Citrus limon _</:>/< Antioxidante
Origanum vulgare Ssp. Carvacrol Antimicrobiano Cantalino Santos et al.,
Hirtum (2010)
HO Antimicrobiano Lima et al, (2013)
Thymus maroccanus
Antinflamatdrio
Citronelal Inseticida, Singh et al, (2012)
CH, P
Cymbopogo Antifingico
q}‘o Antimicrobiano
HsC Hs
Antioxidante
Carvone Antiespasmadico, Esfandyari- Manesh et
o al, (2013);
Mentha spicata . Antimicrobiano Muruganathan, (2013)
0~
Anti-iperglicémico
Timol Antimicrobiano Garmus et al, (2015)
Lippia sidoides Cham Cicatrizante
OH
Eugenol Antifungico Ghosh et al, (2014)
Eugenia Caryophyllata
Antibacteriano

|
éocu,
OH
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2.5.2 Género Copaifera

A Copaifera é uma arvore pertencente a familia das Leguminoseae Juss. Sao identificadas 72 espécies, das
quais 16 sao encontradas no Brasil. Entre as espécies de Copaiferas mais comuns no Brasil, estdo: C.
officinalis L., C. reticulata Ducke, C. multijuga Hayne, C. confertifiora Bth, C. langsdorffii Desf, C. coriacea
Mart., C. cearensis Huber ex Ducke (Junior, Pinto, 2002). Ainda segundo o autor, o 6leo de copaiba ¢

extraido do tronco da arvore, sendo encontrado em canais secretores denominados de esquizdgenos.

O ¢leo de copaiba caracteriza-se por uma parte solida, uma resina nao volatil, que é constituida por acidos
terpénicos, que representa cerca de 55 a 60% do 6leo, sendo o 6leo essencial, composto por sesquiterpenos

oxigenados, alcoois, e hidrocarbonetos sesquiterpénicos (Junior, Pinto, 2002).

As propriedades e a concentracao dos terpenos no 6leo de copaiba pode variar dependendo das mudancas
sazonais, mas estdo sempre presentes. Alguns dos constituintes ativos no éleo de copaiba sao -bisabolol,

um agente anti-inflamatorio e B-cariofileno, um composto bactericida e antinflamatério (Bonan ef a/, 2015).

Na Tabela 2.5 sao apresentadas as caracteristicas de alguns dos géneros de Copaiferas.
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Tabela 2.5: Caracteristicas quimicas e de bioatividade de alguns géneros de Copaifera.

Espécie

Constituintes Maioritarios

Atividade Bioldgica

Referéncia

Copalfera reticulata

B-bisaboleno, transa-

1Antimicrobiano

1 Zoghbi et al., (2009)

Ducke bergamoteno, S-selineno, a- 2Cicatrizacao 2 Guimaraes-Santos et a/,
selineno sAntinflamatorio (2012)
1 Ziech et al, (2013)
1.3 Bardaji., (2016)
Copaifera spp [-cariofileno, a-bergamoteno, 1Antimicrobiano 3 Soares et al,, (2013)

a-cariofileno,
[-bisaboleno

2Antinflamatorio
sAntileishmania

1 Bonan et al, (2015)
2 Vargas, (2015)

Copaifera officinalis

a-copaeno, B-cariofileno, B-
bisaboleno, a-zingibereno

1 Antimicrobiano
2Antileishmania

1 Santos et al, (2012)
2 Santos et al, (2013)
1 Vaucher et al, (2015)

Copalfera multijuga

B-cariofileno, a-humuleno, a-

1Antinflamatdrio

13 Matos Gomes et al,

Hayne bergamoteno, a-copaeno 2Antimicrobiano (2010)
3Antinociceptivo 2 Dias et al., (2012)
1 Lucca et al, (2015)
2 Morelli ef al, (2015)
Copaifera langsdorffii [-cariofileno, y-muuroleno, - ICicatrizacédo :Gelmini et al.,, (2013)
Desf. elemeno, bergamoteno 2Antimicrobiano 1 Masson-Meyers et al,

sAntinflamatario
‘Antileishmania

(2013)
«Santos et al,, (2013)
2 Pieri ef al, (2014)

Copaifera duckei Dwyer

Caur-16-eno-19-oic, -
bisaboleno, B-selineno

1 Embriotoxicidade
2 Antinflamatorio

1 CR Rodrigues et al,
(2014)
2 Carvalho ef al., (2005)

Copaifera cearensis
Huber ex Ducke

[-cariofileno, a-copaeno, 6-
cadineno, B-bisaboleno

1 Antimicrobiano
2 Antinflamatorio

2 Veiga-Junior et al,
(2007)

1 Santos et al., (2008)
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2.5.3 Copaifera multjjuga Hayne

A Copaifera multijuga Hayne é uma arvore grande, que pode chegar a 36 metros de altura, caracteriza-se
por ter uma copa densa e casca lisa (0,5 cm - 2,0 cm de espessura), com fuste reto (diametro entre 40 a
50 cm), diferenciando-se das espécies do mesmo género por apresentar as suas flores maiores, brancas e
pelo tamanho dos foliolos e dos frutos. Quanto as caracteristicas fisicoquimicas, o dleo-resina da Copaifera
multijuga Hayne é descrito como um liquido transparente, viscoso e fluido, com cheiro forte, sabor acre e
amargo, porém sua constituicao quimica tanto qualitativa como quantitativa varia de acordo com a
procedéncia da arvore de copaiba e do tipo de solo onde foi cultivada (Mendonca e Onofre, 2009; Barbosa

etal, 2012).

Na Figura 2.16, pode ser visto o aspeto da arvore de Copaifera multijuga Hayne utilizada no presente

trabalho.

Figura 2.16: avore de de Copaifera multijuga Hayne

Fonte: A https://www.youtube.com/watch?v=HquO_Ss1mnY.

O género Copaifera multijuga Hayne é tipica das regides central e oeste da Amazodnia. A advore em particular
produz cerca de sete litros de dleo-resina por ano, sendo considerado um o6timo fator a nivel de viabilidade
economica em termos da aplicacdo para fins medicinais (Veiga-Junior ef a/., 2006). Apresenta propriedades

biologicas consideradas importantes para a area da saude como: antitumoral (Lima et a/, 2003),


https://www.youtube.com/watch?v=HquO_Ss1mnY
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antimicrobiano (Mendonca e Onofre, 2009). Antinflamatéria (Veiga-Junior et a/, 2007; Kobayashi et al,

2011), antinociceptivo (Matos Gomes ef a/,, 2007) e antileishmania (Santos et a/., 2008).

2.5.4 Técnica de Extracao do Oleo Resina de Copaifera

As técnicas para extracdo dos 6éleos essenciais apresentam variacdes, observando-se que a de
hidrodestilacdo por arraste a vapor se apresenta como uma das mais usadas (Pereira et a/,, 2006; Lima et
al, 2006; Roswalka et a/, 2008). Sendo uma técnica que ndo utiliza solvente, ndo existe portanto, a

producao de residuos pesados e junto com a prensagem, sao técnicas nao poluentes.

A extracao por prensagem é outra técnica utilizada normalmente para obtencao de 6leo essencial de frutos
citricos como a lima e a laranja, realizada normalmente pela prensagem a frio do pericarpo (Bizzo et al,
2009). A extracado através de fluido supercritico é caracterizada pelo uso de solventes supercriticos. O
solvente mais utilizado é o diéxido de carbono. O CO, tem baixa toxicidade e baixo custo, nao é inflamavel.
Além disso, o CO, tem condicdes criticas leves (Tc = 304,15 K, Pc = 7,38 MPa), que o tornam adequado
para o processamento de compostos termodegradaveis como acidos graxos polinsaturados (Rubio-Rodriguez

et al., 2008).

A Figura 2.17, apresenta a forma de coleta utilizada para o éleo resina das arvores do género Copaifera.
Observa-se que, a forma de extracdo difere das convencionalmente utilizadas para a coleta de oleos e
extratos. Contudo, apds a coleta do 6leo, sua parte parte solida, a resina, em geral, é separada do dleo

essencial por meio da hidrodestilacao.
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Figura 2.17: Extracao do oleo de Copaifera multjuga Hayne — A - perfuracéo da arvore;

B e C - formas de coleta; D, E e F - forma de lacrar: Fonte: compilacdo de imagens

https://www.youtube.com/results?search_query=Extra%C3%A7 %C3%A30+%C3%B3leo+de+copa%C3%ADba.

2.6 Consideracdes Finais

Muitas tecnologias relacionadas com as areas da saude, em ambito mundial, estdo sendo desenvolvidas,
como no caso das inovacdes do uso da nanobiotecnologia aplicada ao desenvolvimento de medicamentos,
cosméticos e de sistemas de libertacdo controlada, a serem aplicados na saude humana de uma forma
geral. Os nanobiomateriais sdo considerados foco para o desenvolvimento de pesquisas na area da saude
como biofarmacos e biomarcadores e, em muitas outras possiveis aplicacdes, uma vez que estao disponiveis

de forma ampla na natureza.

A incorporacao dos 6leos essenciais em materiais transportadores é viavel. Sendo a nanotecnologia uma
possibilidade para atingir esse fim, uma vez que oferece meios para direcionar seletivamente terapias, com
aplicacao em cancro ou inflamacao, por exemplo. Nanoparticulas poliméricas apresentam consideraveis
caracteristicas pois permitem uma ampla incorporacdo de materiais organicos e inorganicos. O quitosano
apresenta-se como um biomaterial de ampla utilizacao, para além disso como pode ser visto na literatura,
existe a possibilidade de ser conjugado com outros biopolimeros, de forma a promover acao sinérgica, sendo
amplamente utilizado na sintese de nanoparticulas, nanoggéis, nanocapsulas e é possivel sua aplicacao em

uma vasta gama de materais como revestimento, que nao sé os téxteis.
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Os dleos essenciais sdo utilizados desde a antiguidade para uso em terapias diversas. Pode dizer-se que a
sua vantagem reside no fato do 6leo ser formado por diversos constituites quimicos, como o timol, carvacrol,
mentol, limonenno, entre outros, 0 que pode proporcionar a um tipo de 6leo esssencial caracteristicas
diversas como hidratacdo, antioxidante, cicatrizacdo, atividade antimicrobiana, entre outras. O género de
planta Copaifera apresenta-se como uma opcao viavel, em termos de fornecimento quantitativo de material,
pois sua capacidade de producéo de 6leo é consideravel e, como pode ser visto na literatura reportada é

comprovada sua acao antimicrobiana.

Em relacdo aos téxteis médicos, em especifico os téxteis destinados a curativos para feridas como, gazes,
esponja, filmes, estes podem ser desenvolvidos com aplicacdo de propriedades antimicrobianas,
incorporando agentes inorganicos como a prata, o zinco, assim como biomateriais, os 6leos essenciais que

apresentem propriedades para a referida aplicacdo e o quitosano.

Tal como discutido anteriormente, os 6leos essenciais podem facilmente ser incorporados em quitosano,
assim como em ou outros biopolimeros como o alginato, o que faz aumentar a sua capacidade
antimicrobiana para feridas. Contudo, o desenvolvimento destes tipos de materiais requer o conjunto de
propriedades que ndo sé as de combate a microrganismos. O conceito de multifuncionalidade ¢ amplamente
utilizado, assim, um téxtil direcionado para aplicacdo em feridas dever possuir tambem caracteristicas de
absorcao, hidratacao, tansporte de exsudato, entre outras. A multifuncionalidade como conceito pode ser

trabalhada com a aplicacéo da nanobiotecnologia.

O capitulo fornece um contributo, no que concerne a aplicacdo de varios materiais naturais como éleos
essenciais, o quitosano, o alginato, entre outros, destinados a gestdo da cura para diferentes tipos de feridas.
Verifica-se que existem uma gama variada de curativos, desde estruturas téxteis como o tafetd, ndo tecidos
e membranas, sendo estes funcionalizados também com uma grande variedade de nanomateriais. Contudo,
deve ser levado em consideracao a acao especifica para o tipo de tratamento e, os materiais a serem

aplicados. Como foi reportado cada tipo de ferida precisa de um curativo apropriado.

Deve-se levar em consideracao o conhecimento levantado a respeito dos o¢leos essenciais, torna-se
importante, uma vez que sao constituidos por diferentes constituintes quimicos, sendo necessario estuda-
los e conhecer suas propriedades, para que possa ser dado um direcionamento mais apropriado para

aplicacao das nanoparticulas com 6leo essencial nos téxteis médicos.
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CAPITULO 3

3. MATERIAIS E METODOS

O capitulo descreve a metodologia experimental, no que concerne a caracterizacdo dos materiais
desenvolvidos e utilizados no presente trabalho. Sdo mostrados os materiais, equipamentos,
procedimentos e normas técnicas utilizados. Técnicas para afericdo das propriedades como gestdo da
humidade, cromatografia gasosa, conforto térmico, capilaridade, atrito, rigidez a flexdo, entre outras

descritas, foram adotadas para caracterizacdo dos materiais.

3.1 Materiais

Os materiais utilizados para o desenvolvimento do presente trabalho estao dispostos juntamento com os

seus fornecedores no Tabela 3.1.

Tabela 3.1: Materiais e reagentes utilizados.

Materiais Fornecedor

Extrato Oleo de Copaifera multjiuga Hayne Cedido pelo LAGO - Universidade Federal do Piaui-
BR, proveniente da Empresa Buriti Comercial LTDA.

Biomaterial Quitosano (ChitoClear hqg95-43000) | Primex - Islandia
Gaze Marca Wells - Estrutura tafetd - 100% algodao (CO)
Materiais téxteis
Fio de algodao S.A-24 Ne, 3 cabos, 100% Algodao
Acido acético JMS - LDA
R .
eagentes QUIMICos | 1. itosfato de Sodio ACROS ORGANICS

Tween 60 ACROS ORGANICS
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Na figura 3.1 estdo dispostos o 6leo essencial para o desenvolvimento das nanoparticulas. O 6leo
essencial de Copaifera multjjuga Hayne foi coletado pelo método de perfuracdo no tronco da arvore em
Jaci Parana - Rondbnia, Brasil, sendo fornecido pela Empresa Buriti Comercial LTDA. O quitosano

(ChitoClear hqg95-43000) como informado na Tabela 3.1 foi fornecido pela Primex — Islandia.

Figura 3.1: A - amostra do ¢leo essencial de Copaifera multjjuga Hayne,; B -

Amostra de quitosano (ChitoClear hqg95-43000).

3.2 Métodos

3.2.1 Procedimento para Producédo do Gel de Quitosano e Revestimento dos Materiais Téxteis

Primeiramente foi realizado um estudo preliminar, no que concerne a producdo do gel de quitosano e
sua aplicacdo no tecido de referéncia, uma gaze em debuxo tafetd. Utilizou-se como base de dados os
trabalhos desenvolvidos por Dash ef a/, (2011); Nawalakhe ef a/, (2013); Podrepsek, Knez e Leitgeb,
(2013) e Cheng et al,, (2014). Apds analise dos referidos trabalhos, foram selecionadas as condicoes

para preparacao das amostras do gel de quitosano.

Inicialmente as quantidades de 0,500, 0,250, 0,125, 0,100, 0,063 g de quitosano (CS) foram dissolvidos
em 100 ml de agua destilada com 1% de acido acético. As solucdes foram agitadas a 300 rpm durante

60 min a temperatura ambiente.
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0O materiais téxtil, a gaze em tafeta foi revevestida pelo método de imersao simples na posicao vertical
nas respetivas solucdes de CS. Apos a selecdo da melhor concentracdo de CS, a malha em jersey, foi
revestida também na solucdo de CS e posteriormente na solucdo de CS com as nanoparticulas de
quitosano. Cada material foi mergulhado na solucdo CS a temperatura ambiente por um periodo de 5
minutos. A secagem ocorreu na posicdo horizontal em estufa durante 50 min, a uma temperatura de 50
°C para as solucdes de CS . A Figura 3.2 mostra o procedimento utilizado para revestir os materiais

téxteis.

Figura 3.2: Procedimento de imers&o utilizado para revestir os materiais téxteis com gel de quitosano.

3.2.2 Sintese das Nanoparticulas de Quitosano

Neste estudo preliminar, utilizou-se a técnica de gelificacdo idnica para o processo de sintese das

nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de quitosano incorporadas com o¢leo essencial. O método
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executado e descrito nesta pesquisa foi elaborado através da analise dos métodos de sinteses descritos
por Calvo et al, (1997); Chen et al, (2009); Kunjachan, Jose e Lammers, (2014) e Neves ef al, (2014).
Tendo como objetivo inicial, avaliar a influéncia das proporcdes do polimero (Chitosan DDD 85%,
ChitoClear hg 95-43000, Mw = 350 kDa) na formacdo das nanoparticulas e determinar a melhor

proporcao para incorporacao do 6leo essencial.

Primeiramente foram preparadas solucdes com 0,25, 0,50, 0,75 e 1,00 g de quitosana dissolvidas em
100 mL de acido acético a 0,17 M, sob agitacdo magnética nas seguintes condicoes: temperatura
ambiente, 60 minutos de agitacao a 300 rpm. Apds a dissolucado, as solucdes foram filtradas e aplicou-
se, posteriormente, 30 minutos de sonificacdo em temperatura ambiente. Feito o referido procedimento,
partiu-se para o ajuste de pH, estando inicialmente indicados em 3,6, 3,2, 3,4 e 35,5 respectivamente.
Ajustou-se o pH das solucdes para 4,5 com solucdo de NaOH 0.17 M. Em seguida, preparou-se uma
solucdo de Tripolifosfato de Sédio (TPP) em agua destilada, aplicando-se 1 mg/mL sob agitacéo

magnética a 200 rpm, em temperatura ambiente por um periodo de 30 min.

O processo de sintese das nanoparticulas dividiu-se em duas etapas, na primeira etapa produziu-se
apenas as nanoparticulas de quitosana nas concentracdes anteriormente citadas, adotando-se o seguinte
procedimento: i) 10 mL de solucédo de Tripolifosfato de Sodio (TPP) foram gotejadas a uma razao de 1
gota por segundo em 30 mL da solucdo quitosano com 0.15 g de Tween 60, sendo a mesma agitada
por um periodo de 60 min, em temperatura ambiente e submetida a agitacdo magnética de 1000 rpm.

Para a sintese das nanoparticulas com adicédo do o6leo essencial, foi seguido o procedimento:

i) Foram adicionados 0.30 g de dleo essencial de Copaifera multijuga Hayne, 0.15 g de Tween 60
em 30 mL da solucdo de quitosano sob agitacdo magnética a 300 rpm, durante 30 min a
temperatura ambiente;

ii) 10 mL de solucao de TPP foram gotejados a uma razao de 1 gota por segundo em 30 mL na
solucao de quitosano e a mesma foi submetida a agitada magnética de 1000 rpm por um

periodo de 60 min.

Apds a finalizacao dos procedimentos, aplicou-se centrifugacdo em cada uma das solucdes preparadas
nas condicoes de 5000 rpm durante 10 minutos. Posteriormente realizou-se secagem das amostras em
estufa durande 24 horas a temperatura de 20 °C. Ao fim deste procedimento aplicou-se 3 lavagens nas
nanoparticulas com agua destilada, seguindo as mesmas condicdes de centrifugacdo e secagem. A

Figura 3.3 ilustra o procedimento para sintese das nanoparticulas.
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Figura 3.3: A - processo de sintese: A - inicio do gotejamento do TPP,

B - aspeto final da solucdo com nanoparticulas de quitosano e éleo de Copaifera.

3.2.3 Caracterizacao das Nanoparticulas

A caracterizacdo das nanoparticulas foi feita com base na distribuicdo de tamanho, polidispersao (PDI) e
no potencial zeta (mV) obtidos por DLS. O tamanho das nanoparticulas foi medido através do didametro
hidrodinamico, determinado por espalhamento de luz dindmica, detectado num angulo de 90° e a 25
°C. Os dados foram coletados em triplicata, média de trés leituras, num equipamento Zeta Sizer
NSMalvern do Laboratorio de Bioprocesso e Biotecnologia no Departamento de Engenharia Biomédica

da Uminho PT.

A Figura 3.4 apresenta o tipo de equipamento utilizado para afericdo das propriedades do potencial zeta,

polidispersao e diametro.
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Figura 3.4: Equipamento Zeta Sizer NSMalvern.

3.2.4 Producéo da Malha

Neste trabalho, os procedimentos para producdo da malha de algodao com estrutura Jersey foi realizado
em um tear retilineo eletrénico da marca STOLL, modelo CMS 320 TC, sendo esta etapa de producéo
executada no Laboratorio de Processos Téxteis da Universidade do Minho. As seguintes caracteristicas

técnicas foram utilizadas para a producao da malha no referido tear:
- Jogo: 10 agulhas por polegada;

- Lacada: normal;

- Velocidade de 0.4;

- Tiragem: §;

-NP: 13;

- Bancadas: Duas bancadas posicionadas em “V";

- 1 carro;

- Agulhas do tipo lingueta.
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A figura 3.5 mostra o tipo de tear utilizado na producao da malha em Jersey.

Figura 3.5: Equipamento tear retilineo eletrénico da marca STOLL, modelo CMS 320 TC.

3.2.5 Processo de Selecdo do Revestimento Polimérico

Os resultados obtidos durante o desenvolvimento dos testes laboratoriais se caracterizam por dados
diferenciados, demonstrando que mais de uma concentracao apresentava resultados indicativos como a
de melhor rendimento para aquela propriedade. Nesse sentido, desenvolveu-se um programa a partir do
software MatLab R2014a® para auxiliar na selecdo da melhor concentracao de quitosano, de maneira
obter a amostra de referéncia com as melhores condicdes para aplicacao do revestimento. A descricao

do programa desenvolvido é apresentado no Anexo 3.

3.2.6 Funcionalizacao dos Materiais Téxteis

Os materiais téxteis foram funcionalizados através do processo de imersdo simples, de forma a ser
aplicado um revestimento de CS. O procedimento adotado foi executado em duas etapas. i) acrescentou-

se 0.100 g de nanoparticulas na concentracdo de gel de quitosano selecionada, aplicando agitacdo
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magnética de 300 rpm por um periodo de 30 minutos, para dispersao das nanoparticulas na solucao; ii)
Procedeu-se com a imersdo do material textil na posicao vertical por um periodo de 5 minutos e, posterior
secagem na posicdo horizontal em estufa, durante 24 horas a uma temperatura de 20 °C. A figura 3.6
mostra o processo de funcionalizacdo do téxtil com o gel de quitosano incorporado com as nanoparticulas

com 6leo essencial de Copaifera multjjuga Hayne.

Figura 3.6: Revestimento do material téxtil com gel de quitosano incorporado

com nanopaticulas de dleo essencial de Copaifera multijuga Hayne.

3.3 Analise Quimica do Oleo Essencial de Copaifera multjiuga Hayne
3.3.1 Cromatografia Gasosa por GC-MS

A identificacdo dos componentes do oleo essencial de Copaifera multijuga Hayne foi realizada
comparando-se os indices de retencao, interpretacao do seu padrao de fragmentacdo e dos respectivos
espectros de massa, comparacao com a base de dados do sistema de analise (considerando-se apenas
0s espectros com igual ou maior similaridade a 95%) e com dados da literatura. A solucdo padrao de n-
alcanos (C8-C20) foi utilizada para o calculo do indice de Kolvats, e este valor foi comparado ao descrito

na literatura (Adams 2007, Costa ef a/., 2010).
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A andlise do dleo essencial foi realizada num Sistema de Cromatografia de Gas Multidimensional,
MDGC/GCMS-2010 SHIMADZU. Para a cromatografia dos componentes foi utilizado na primeira
dimensao (FID) uma coluna de elite marca Perkin EImer com 30 cm de comprimento e 0,25 mm de
diametro interno e 0,25 p espessura do filme. Utilizou-se N, como gas transportador com um fluxo de
1.0 mL/min, temperatura do injector 260 °C, a coluna foi programada com uma temperatura inicial de
50 °C (1 min) seguida por um aumento de 5 °C/min até 180 °C (2 min), depois 10 °C/min, até atingir
225 °C (5 min).

Na segunda dimensao utilizaram-se colunas e métodos de analise semelhantes, GC-MS. As condicoes
de MS foram: ionizacdo por impacto de elétrons (70 eV) e analisador quadrupolo; velocidade de
exploracdo 1000; os fragmentos encontrados na gama de 45 a 650 Da. A Figura 3.7 apresenta o

equipamento utilizado no ensaio.

Figura 3.7: Sistema de Cromatografia de Gas Multidimensional, MDGC / GCMS-2010 SHIMADZU.
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3.3.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier - FTIR

As estruturas quimicas das amostras foram caracterizadas utilizando um espectrofotometro (ATR-FTIR)
(AVATAR TM 360). Cada espectro foi adquirido no modo de transmitancia atravéz de uma célula de cristal
ZnSe ATR por acumulacdo de 256 varreduras. Preparou-se pastilhas de KBr contendo 2% (p/p) de
amostra para o quitosano, seca em estufa a temperatura de 60 °C, assim como para as nanoparticulas
de quitosano e para as amostras téxteis sem revestimento e com revestimento. Para as nanopariticulas
de quitosano e a malha incorporadas com 6leo, estas foram previamente secas em estufa a uma
temperatura de 18 °C. Os espectros no infravermelho foram obtidos na faixa espectral de 400 a 4000

cm?.

As anadlises das estruturas quimicas das amostras dos biomateriais para os espectros do FTIR foram

realizadas nas condicdes estabelecidas no Tabela 3.2.

Tabela 3.2: Demonstrativo das condicdes de varrimento no FTIR.

Amostra Condicoes de Varrimento

Oleo Essencial - Copaifera multijuga Hayne

Quitosano

, . 32 scans com resolucao de 4 cm?!
Nanoparticulas de quitosano ¢

Nanoparticulas de quitosano incorporadas com o 6leo

essencial de Copaifera multjjuga Hayne

Materiais Téxteis: gaze e malha em 100% CO 32 scans com reso|u(;éo de 8 cm?!

A Figura 3.8 mostra o aparelho utilizado para a Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de

Fourier - FTIR
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Figura 3.8: Espectrofotdmetro (ATR-FTIR) (AVATAR TM 360).

3.4 Caracterizacao Fisica dos Materiais Téxteis

3.4.1 Propriedades de Friccdo dos Materiais Téxteis

0 atrito superficial das amostras foi medido pelo dispositivo FRICTORQ (Universidade do Minho, Portugal)
na condicdo padrdo de 20 + 2 °C e 65 + 2% de humidade relativa. Frictorq é baseado num movimento
rotativo e medicao do torque de reacdo de friccdo. O principio baseia-se num corpo superior em forma
de anel com sensores, que desliza contra uma amostra téxtil no plano inferior. O aparelho realiza um
movimento circular numa area da amostra em torno de um eixo vertical a uma velocidade angular
constante, durante um periodo de 20 segundos. O coeficiente de atrito cinético é entdo proporcional ao
torque medido por meio de um sensor de torque de alta precisdo, o que permite verificar qual material
téxtil apresenta maior ou menor atrito. Todas as experiéncias foram replicadas 5 vezes, e os dados s&do
relatados com média e desvio padrédo, onde determina-se quel das amostras apresentara maior atrito em

contato com a pele. A Figura 3.9 mostra o equipamento de ensaio de friccao.
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Figura 3.9: Equipamento Frictorq.

3.4.2 Propriedades de Rigidez & Flexdo dos Materiais Téxteis

O sistema de avaliacdo FB Kawabata (KES-FB) foi utilizado para medir a flexibilidade dos materiais téxteis.
A propriedade de flexdo também é um determinante critico para direcionar a aplicacdo do téxtil. Segundo
Jayakumar et al, (2011), a rigidez da flexdo de um tecido € uma propriedade mecéanica importante que
influencia a sua formabilidade e, as propriedades de conforto em varias aplicacées médicas. Conforme
Peiffer e Takatera, (2016), os parametros obtidos pelo método KES-FB, nomeadamente a rigidez de
flexdo (B) por unidade de largura em Nm2 m* é calculada como a rigidez média de flexdo de duas
inclinacdes e, o valor de histerese de flexdo (2HB) em Nm m+ é obtido pela leitura da largura de histerese
na curvatura +1. A rigidez de flexdo representa a resisténcia do tecido contra a flexdo e a histerese de

flexdo é considerada como uma medida da habilidade dos tecidos de recuperar.

Os ensaios foram realizados nas condicdes de temperatura de 20+2 °C e 65% +2% de humidade relativa,
aplicando-se estas condicdes para as gazes e malhas. O processo faz afericdo da rigidez a flexdo no
sentido da teia e da trama. As amostras foram produzidas com parametros exigidos pelo sistema, sendo
utilizadas dimensodes de 20 cm x 20 cm. Os dados obtidos a partir das curvas de histerese foram exibidos
de acordo com o sistema de avaliacdo Aawabata para cada amostra. Todas as experiéncias foram
replicadas b vezes, e 0os dados sao relatados com média e desvio padrao. A Figura 3.10 mostra o aparelho

utilizado no ensaio.
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Figura 3.10: Sistema de avaliacdo FB Aawabata (KES-FB) — méulo de rigidez a flexdo.

3.4.3 Espessura dos Materiais Téxteis

A caracterizacao dessa propriedade foi realizada de acordo com a Norma — NP EN ISO 5084: 1999.
Utilizou-se o aparelho Digital thickness gauge para afericao da espessura dos materiais téxteis, as
amostras controlo e as amostras revestidas. Para o experimento foram replicadas 10 vezes, os dados
sao relatados com média e desvio padrao. A Figura 3.11 apresenta o aparelho para afericao da espessura

dos materiais téxteis.

Figura 3.11: Aparelho Digital thickness gauge para afericdo da espessura dos materiais téxteis.
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3.4.4 Propriedades do Cair dos Materiais Téxteis — Drapeabilidade

O teste da propriedade do cair ou drape foi realizado mediante a aplicacdo da norma AFNOR - GO7 -
109. Utilizou-se o aparelho de medicédo do cair para afericdo da propriedade dos materiais téxteis, as
amostras controlo e as amostras revestidas foram ensaiadas em condicdes de temperatura de 20+2 °C
e 65%+2 de humidade relativa. O ensaio exprime a forma como o tecido e a malha se ajustam a uma
superficie, sob a acdo do seu proprio peso em termos de suavidade e rigidez. Para realizacdo do teste
as 5 amostras foram cortadas em formato circular padronizado de 30 cm?2. A amostra é fixada no
aparelho na posicao 0, aguarda-se 15 min de repouso e, inicia-se 0 movimento circular para com
aproximacao da aste, verificar a distancia em cm. O calculo do coeficiente do cair (F) é dado usando a

média do raio obtida nos 16 pontos de medicdo do aparelho, sendo expresso pela formula:

F=d?-225/400

d = média dos diametros medido no aparelho

F = é expresso na razao O < F < 1, onde O - muito suave; 1 - muito rigido

Na Figura 3.12 é mostrado o aparelho para medicao do cair.

Figura 3.12: Aparelho utilizado para a medicédo do cair.
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3.4.5 Propriedades de Resisténcia a Rotura

O objetivo do ensaio consiste em aferir a resisténcia a rotura das amostras controlo e revestidas. Os
ensaios foram realizados em concordancia com a norma EN 2062, em condicdes de temperatura de
20+2 °C e 65%+2 de humidade relativa.. As amostras foram preparadas na dimensao de 7x2.5 cm,
sendo que cada amostra foi ensaiada 10 vezes, e os dados sdo apresentados com a média e o seu

desvio padrado. A Figura 3.13 mostra o dinamémetro utilizado.

Figura 3.13: Aparelho Dinamémetro utilizado para a medicao da resiséncia a rotura.

3.5 Propriedades de Conforto Térmico dos Materiais Téxteis

3.5.1 Propriedades Térmicas

As propriedades de conforto térmico, nomeadamente a condutividade térmica, resisténcia térmica e fluxo
de calor das amostras, foram medidas no instrumento Alambeta (Sensora, Republica Checa), sendo os
ensaios realizados de acordo com a norma ISO EN 31092-1994, em condicdes de temperatura de 20+2
°C e 65%+2 de humidade relativa. O Alambeta baseia-se no principio de medicao da energia térmica que
passa pelo substrato téxtil ensaiado, devido a diferenca de temperatura entre a placa de medicao inferior

(22 °C) e a de medicao superior (32 °C). A placa quente entra em contacto com a amostra a uma
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pressdo de 200 Pa. Logo que a placa toca a amostra, a quantidade de energia térmica transferida da
superficie quente para a superficie fria através do substrato téxtil ¢ detectada e, processada para calcular
0s parametros térmicos da mesma. O ensaio tem como objetivo mostrar o poder de isolamento térmico
dos materiais téxteis. Uma média de 10 leituras foram aferidas para cada amostra e os seus dados séo

relatados com média e desvio padrdo. O aparelho pode ser visto na Figura 3.14.

Figura 3.14: Aparelho Alambeta — medicéo das propriedades de conforto térmico.

3.5.2 Propriedade de Permeabilidade ao Ar

Os ensaios de permeabilidade ao ar das amostras téxteis foram realizados de acordo com a norma NP

EN ISO 9237: 1997. Utilizou-se uma area de 20 cm? para cada uma das amostras e uma pressdo

diferencial de 50 Pa. A permeabilidade ao ar é a velocidade do ar que passa perpendicularmente através
de uma area conhecida sob uma pressao de ar prescrita entre as duas superficies de um material. A
permeabilidade ao ar foi medida num aparelho de teste de permeabilidade ao ar FX 3300 da Textest AG,
Suica. Este ensaio objetiva mostrar a permeabilidade ao ar das amostras, qual amostra apresentara

maior passagem de ar pelos seus poros, o que permite indicar qual téxtil terd melhor sensacao de fresco.
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As medicoes foram efectuadas na condicdo padrao de 20+2 °C e 65%+2 de humidade relativa, aferidas
em 10 leituras em areas diferentes e, os dados sdo relatados com média e desvio padrdo. A Figura 3.15

mostra o aparelho utilizado no ensaio.

Figura 3.15: Aparelho para ensaio de permeabilidade ao ar FX 3300 da Textest AG, Suica.

3.5.3 Permeabilidade ao Vapor de Agua

A permeabilidade ao vapor de dgua foi medida no aparelho SDL Shirley Vapor Permeability Tester M-261,
de acordo com a norma BS 7209-1990. De acordo com o padrao britanico, a amostra de teste ¢ selada
sobre um recipiente aberto para o referido ensaio contendo agua destilada e o conjunto é colocado numa
atmosfera controlada a 20+2 °C e 65%+2 de humidade relativa. Apds um periodo de 1 hora para
estabelecer o equilibrio do gradiente de pressdao de vapor de agua através da amostra, apos o
procedimento relatado as amostras sdo pesadas novamente 24 h depois. O ensaio objetiva mostrar qual
amostra apresenta maior ou menor grau de permeabilidade ao vapor, desta forma indentifica-se qual

amostra apresenta maior humidade. Todas as experiéncias foram replicadas 5 vezes e, os dados sdo
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coletados e apresentados com a média e o desvio padrao. A Figura 3.16 mostra o aparelho utilizado no

ensaio.

Figura 3.16: Aparelho SDL Shirley Vapor Permeability Tester M-261.

3.6 Propriedades Gestao da Humidade dos Materiais Téxteis

3.6.1 Capilaridade Vertical — Wicking

Os testes sao realizados em ambiente controlado de 20+2 °C e 65%+2 de humidade relativa. As
amostras téxteis sdo cortadas nas dimensdes de 20 cm x 2,5 cm, no sentido da teia e da trama. Sao
suspensas verticalmente com a sua extremidade inferior, 3 cm, mergulhada num reservatério de agua
destilada. Na extremidade inferior de cada amostra foi fixado um grampo de 1,2 g para assegurar que a
extremidade inferior fique submersa na agua destilada. O movimento de ascencdo do liquido foi
monitorizado durante um periodo de 10 min, registrando-se o nivel de ascencao do liquido a cada 1 min.
As medicoes realizadas para ambos os sentidos sao replicadas 5 vezes, sendo os seus dados coletados
e apresentados como média e respectivo desvio padrdo. O ensaio objetiva mostrar qual a velocidade de
transporte de liquido no téxtil. As medidas da velocidade de dispersdo no wicking vertical foram
interpretadas de acordo com a norma FTTS-F-A-004, estando os valores de referéncia dispostos na Tabela

3.3.
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Tabela 3.3: Valores de referéncia para a norma FTTS-F-A-004.

Altura de molhagem (mm) Grau Classificacao
Igual ou superior a 100 3 Excelente
Entre 50 e 100 2 Bom
Inferior a 50 1 Suficiente

Na Figura 3.17 é mostrado o ensaio para afericao da propriedade da capilaridade vertical.

Figura 3.17: Ensaio para capilaridade vertical.

3.6.2 Capilaridade Dinamica — Wicking

A captacéo de agua nas amostras também foi monitorizada utilizando o teste de capilaridade vertical.
Para o referido ensaio foram utilizadas as mesmas dimensdes de corte para as amostras e 0 mesmo

tempo de monitoragem da capilaridade vertical, assim como as condices de temperatura e humidade
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relativa do ar. Utilizou-se um recipiente com agua destilada em massa de 200 g e, com auxilio de uma
balanca, a massa, em g, de agua transportada na atividade de capilaridade vertical, foi registada ao fim
de 10 minutos. O ensaio tem como objetivo mostrar qual a quantidade de massa em g de liquido &
transportada no téxtil. Todas as amostras foram replicadas 5 vezes, e 0s dados sao apresentados com a
média e o seu desvio padrdo. Na Figura 3.18 é mostrado o ensaio para a propriedade da capilaridade

dinamica.

Figura 3.18: Ensaio para capilaridade dinamica.

3.6.3 Absorcao de Liquidos

0O ensaio foi realizado de acordo com a Norma EN 14697. As amostras foram cortadas nas dimensdes
de 10 cm?, enumeradas e posteriormente registadas o peso em seco, depois acondicionadas durante 24
horas em ambiente controlado de 20+2°C e 65%+2 de humidade relativa. Preparou-se um gobelé com
1 litro de agua destilada. O procedimento consta da imersdo da amostra durante 5 minutos, apds o
tempo regista-se 0 peso e a amostra é colocada para secar na posicao vertical durante 3 minutos para

eliminacao do excesso de liquido, voltando a ser pesada novamente para o registo da absorcao da
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quantidade de liquido por parte das amostras. O ensaio tem como objetivo mostrar qual a capacidade
de absorcao de liquido por parte do material téxtil, no intervalo de tempo estabelecido. Na Figura 3.19 ¢

mostrado o ensaio para a propriedade de absorcao de liquido.

-

—

-

\:j

Figura 3.19: Ensaio para propriedade de absorcédo de liquido.

3.6.4 Propriedades de Evaporacéo da Humidade

Os ensaios para evaporacdo da humidade foram realizados a duas temperaturas diferentes.
Primeiramente, em temperatura nas condicdes de ambiente controlado de 20+2 °C e 65%+2 de
humidade relativa. Em segundo lugar, o ensaio foi feito em ambiente simulando a temperatura de 36 °C,
temperatura estimada da superficie do corpo humano, para medir a taxa de evaporacao, realizada com
auxilio de uma estufa e com ventilacdo interna. Seguiu-se o procedimento conforme norma interna do
Departamento de Engenharia Téxtil da Universidade do Minho. O ensaio tem como objetivo mostrar a
capacidade de secagem do material téxtil quando ainda em contato com a pele. As amostras foram

cortadas na dimensao de 10 cm2. A figura 3.20 mostra o equipamento utilizado no ensaio.
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Figura 3.20: Estufa utilizada na avaliacdo da propriedade de evaporacéo de liquido.

3.7 Propriedades Térmicas dos Biomateriais

3.7.1 Analise Termogravimétrica (TGA)

As curvas termogravimétricas TG foram obtidas em STA através de um analisador termogravimétrico
SAT (TGA) HITACHI STA7200 com um programa de temperatura de 30-600 °C, taxa de aquecimento de
10 °C mint e vazdo de 50 mL min?, sob atmosfera de nitrogénio. As analises foram aplicadas para:
quitosano, 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne, nanoparticulas de quitosano, nanoparticulas de
quitosano incorporadas com oleol, gaze controlo, gaze revestida na concentracao selecionada de
quitosano, malha controlo, malha revestida com a concentracdo de quitosano selecionada e na malha

revestida com as nanoparticulas produzidas. A figura 3.21 mostra o equipamento.

Figura 3.21: Analisador termogravimétrico SAT (TGA) HITACHI STA7200.
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3.7.2 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

As curvas para o DSC foram obtidas através do STA, um analisador termogravimétrico SAT (TGA) HITACHI
STA7200 com um programa de temperatura de 30-600 °C, taxa de aquecimento de 10 °C min* e vazao
de 50 mL min?, sob atmosfera de nitrogénio. As analises foram aplicadas para: quitosano, éleo essencial
de Copaifera multijuga Hayne, nanoparticulas de quitosano, nanoparticulas de quitosano incorporadas
com oleo, gaze controlo, gaze revestida na concentracdo selecionada, malha controlo, malha revestida

com a concentracdo de quitosano selecionada e malha revestida com as nanoparticulas sintetizadas.

3.7.3 Eficiéncia da Incorporacao do Oleo nas Nanoparticulas de Quitosano

Neste ensaio para medir a eficiéncia, foi utilizado o STA, sendo que o calculo da eficiéncia foi realizado
mediante a analise do procedimento adotado e descrito por Sanchez-Silva ef a/, (2010); Bao et al,
(2011); Sari, Alkan e Altintas, (2014) e Silva, (2015). As curvas de DSC foram obtidas conforme descricao
no item 3.7.2. Para realizar o teste térmico, primeiramente as nanoparticulas com éleo foram secas em
estufa, numa temperatura de 18 °C durante 24 h conforme Hsieh, Chang e Gao, (2006). Segundo, foram
pesadas quantidades do dleo essencial de Copaifera multijuga Hayne e, das nanoparticulas incorporadas
com o referido déleo. Seguiu-se o programa de temperatura de 30-600 °C, taxa de aquecimento de 10 °C

min-.

A temperatura de fusdo e a entalpia dos biomateriais sdo obtidas e, o calculo da eficiencia ¢ feito com o

valor das entalpias dos materiais aplicadas na formula:

E(%) = AHNne - AHoe x 100
AHoe

Onde: AHnr - valor da entalpia para as nanoparticulas incorporadas com o 6leo

AHok - valor da entalpia atribuida ao dleo
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3.8 Analise Microscopica dos Biomateriais

As analises morfolégicas dos materiais, a gaze em tafeta e a malha revestidas e de controlo, foram
realizadas em Microscopia Electrénica de Varredura (SEM). As imagens das nanoparticulas foram obtidas
em SEM no modo STEM. As imagens de microcopia optica da malha para o calculo dos didmetros dos
poros foram obtidas em lupa estereoscopica com objetiva 60x. As Figuras 3.22 e 3.23 mostram o0s

equipamentos utilizados na microscopia electronica e na microscopia optica, respetivamente.

Figura 3.23 : Microscopia dptica - lupa estereoscdpica com objetiva 60x

3.9 Ensaios Microbiolégicos dos Materiais
3.9.1 Concentracao Inibitdria Minima para o Oleo Essencial de Copaifera multjiuga Hayne - (MIC)

Os microrganismos utilizados no ensaio foram as bactérias S. aureus (ATCC 25923), £. coli (ATCC
25922) e a levedura C. albicans (ATCC 10231). A solucao de reserva do ¢leo essencial (10 000 pg/mL)

foi preparada em DMSO, seguido de diluicdo em agua estéril até uma concentracdo final de 1,024
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ug/mL. As concentracdes minimas de inibicdo (MIC) dos oleos essenciais para as diferentes cepas
microbianas foram determinadas utilizando o ensaio de microdiluicao (CLSI, 2013), utilizou-se caldo BHI
e suspensdes bacterianas de aprox. 105 CFU/mL e solucdes do 6leo variando de 8 a 512 ug/mL. As
placas de microtitulacdo foram incubadas a 37 °C durante 24 h, depois adicionando-se 20 pL de
resazurina (0,01% p/v em agua destilada estéril) a cada eppendorf para detectar o crescimento
bacteriano (Hussain et 4/, 2011) pela mudanca na cor de azul para rosa. As MICs foram definidas como
a menor concentracdo na qual nenhum crescimento bacteriano foi observado. A inibicao do crescimento
bacteriano foi confirmada transferindo uma aliquota de cada poco da placa de microtitulacao de teste
MIC para uma placa de petri contendo BHIA e verificando a viabilidade celular apés incubacéo a 37 °C

por 24 h. Os ensaios foram realizados em trés medicoes, triplicata.

0 ensaio antifungico foi realizado pelo método de microdiluicdo em SDB concentrado duplamente com
suspensao de fermento de 105 CFU/mL e solucdes do ¢leo variando de 8 a 512 pg/mL. As placas de
microtitulacao foram incubadas a 37 °C, durante 48 h. A MIC foi definida como a menor concentracdo
de dleo essencial capaz de inibir o crescimento visivel. A inibicdo do crescimento fungico foi confirmada
transferindo uma aliquota de cada poco da placa de microtitulacao de teste MIC para uma placa de petri
contendo SDA e verificando a viabilidade celular apds incubacdo a 37° por 48 h. Os ensaios foram

realizados em trés medicoes, triplicata.

3.9.2 Concentracao Inibitdria Minima das Nanoparticulas — (MIC)

A MIC para as solucdes de nanoparticulas foi determinada também utilizando o ensaio de microdiluicao
(CLSI, 2013) para as bactérias, assim como o método de microdiluicdo em SDB para a levedura. Para
manter a padronizacao dos resultados, as quantidades em termos de suspensao dos CFU e as diluicdes
das solucdes de nanoparticulas foram mantidas conforme Perry ef a/, (2011). Os ensaios foram

realizados em trés medicoes, triplicata.

3.9.3 Ensaios Antimicrobianos nos Materiais Téxteis

O método utilizado neste ensaio foi o AATCC 100-2012, utilizado para determinar a atividade

antimicrobiana das amostras téxteis de controlo e funcionalizadas. O método consiste na inoculacao da
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amostra a ser testada junto ao meio de cultura dos microrganismos, apos 24 horas ¢é feito a retirada da
amostra e comparada a reducao no numero de coldnias entre os tecidos tratados e nao tratados apos a
incubacao. O meio de diluicao foi caldo nutritivo e o neutralizador foi hidroxido de sédio 1 N, utilizou-se
suspensdes para as bacterias e a levedura a serem testadas de aprox. 105 CFU/mL. As amostras dos
téxteis foram padronizadas em 3 cm?2. Os ensaios foram realizados em triplicado e os resultados sao

expressos como percentagem de reducao dos microrganismos (R%).

3.10 Consideracdes Finais

Os parametros de deposicdo desempenham um papel crucial na definicdo das propriedades do
revestimento, sendo que o processo ideal é aquele que proporciona boa qualidade, como uma superficie

revestida de forma homogénea e, com excelente adesdo ao substrato (Ching et a/, 2014).

As nanoparticulas incorporadas com o o¢leo essencial de Copaifera multjuga Hayne aplicadas,
juntamente com o revestimento de quitosano, proporcionara mais valia ao material téxtil, dotando o
referido material das funcionalidades necessarias para a aplicacdo a qual é destinado, como as
antimicrobianas, baixo atrito, absorcdo de exsudato, entre outras. Com a aplicacdo das nanoparticulas
incorporadas com o o6leo essencial, juntamente com o revestimento de quitosano, podera ocorrer
modificacdo nas propriedades do material téxtil de referéncia. Desta forma, o plano experimental, visa
possibilitar uma melhor selecdo para o conjubto de materiais, nanoparticulas incorporadas com 6leo e
revestimento, a serem depositados na superficie do material téxtil, de maneira que possam atingir os

objetivos estipulados neste trabalho.

A Figura 3.24 ilustra a sequéncia das etapas do trabalho a partir do desenvolvimento da matriz

polimérica.



¥ X

‘ Estudo dos revestimentos

‘ Sintese das nanoparticulas

¢

Gel + Nanoparticulas

{

Producao da malha

{

Proposta para o
vestuario modular

Figura 3.24: Esquema das etapas aplicadas na metodologia laboratorial a partir do desenvolvimento da matriz polimérica.
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CAPITULO 4

4. DESENVOLVIMENTO DA MATRIZ POLIMERICA DE QUITOSANO

Neste capitulo sdo mostradas as aplicaces dos revestimentos de quitosano nas quantidades de 0,063,
0,100, 0,125, 0,250 e 0,500 g. Os revestimentos foram aplicados em um tecido de referéncia,
nomeadamente uma gaze em debuxo tafeta, 100% algodao (CO). O objetivo foi verificar qual a influéncia
destes revestimentos sobre as propriedades do tecido em termos de: propriedades de conforto térmico,
rigidez a flexao, atrito e gestdo da humidade. Os resultados dos ensaios demostraram que as alteracoes

nas propriedades citadas sao influenciadas, pela quantidade de quitosano aplicado no revestimento.

4.1 Revestimento Polimérico de Quitosano

Quando a pele ¢é danificada por um trauma, abrasao, queimaduras ou Ulceras, problemas sao originados
tais como, exsudatos excessivos, disturbios do sistema imunoldgico e infecoes bacterianas. Nestas
ocasides, 0s pensos para feridas sdo necessarios para proteger a pele lesada. Os materiais destinados a
curar feridas devem ser suaves e capazes de preservar a humidade, prevenir infecbes bacterianas,

acelerar a cicatrizacao das lesoes, parar o sangramento e diminuir a dor (Wang et a/., 2012).

O quitosano pode ser utilizado como material de cura para feridas, uma vez que promove a proliferacéao
de fibroblastos, sintese de colagénio, granulacao e vascularizacao (Muzzarelli, 2009; Croisier e Jérdme,
2013). Quando utilizado no curativo de feridas, o quitosano pode ser aplicado de diferentes formas,
nomeadamente: como esponja (Patel ef al,, 2017; Chen et a/, 2013), nanoparticulas (Sandri e al,, 2013;
Abdelgawad, Hudson e Rojas, 2014; Junge et al,, 2015), hidrogel (Zhang et a/, 2015; Anjum et al., 2016;
Tsai et al, 2016), membrana (Nordback, ef a/, 2015), revestimento (Bais ef a/., 2014; Maeda ef al,
2014) e fibra (Zhou et al., 2013).

Por ser um polissacarideo catidénico com excelentes propriedades de formacao de pelicula (Sanchez-
Gonzalez et al,, 2010), a aplicacdo do quitosano em revestimentos adequados para téxteis funcionais
deve apresentar espessura reduzida. Desta forma, as propriedades téxteis como a espessura, resisténcia

a tracao, flexibilidade, ndo sdo influenciadas (Varesano ef a/, 2011). Cateteres revestidos de quitosano e
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quitosano modificado apresentaram coeficientes de friccdo menor em comparacdo com 0S ndo

revestidos, proporcionando menor atrito (Niemczyk, El Fray e Franklin, 2015).

A utilizacdo de revestimentos de quitosano funcionalizados com nanoparticulas de prata (Tripathi,
Mehrotra e Dutta, 2011; Sharma et a/, 2012), nanoparticulas de titanio (Dai et a/, 2011) e zinco (Bajpai,
Chand e Chaurasia, 2010), aumenta consideravelmente sua atividade antimicrobiana. Segundo Anghel
et al., (2012), materiais bioldgicos provenientes de oleos essenciais como o eugenol e limoneno sdo
aplicados para funcionalizacdo de téxteis devido as suas propriedades antiaderentes da magnetita e, a
atividade microbicida do eugenol e do limoneno, apresentando propriedades antimicrobianas
significativas contra agentes patogénicos bacterianos implicados na etiologia das infecées em feridas
cutaneas.

Como referido, a selecdo do polimero quitosano para o desenvolvimento da matriz polimérica, foi
embasado nas suas caracteristicas reportadas pelos estudos cientificos. Nesta fase, objetiva-se
desenvolver uma matriz de revestimento com o polimero quitosano, de forma que possa ser
funcionalizada posteriormente com as NP’s de quitosano com éleo essencial de Copaifera multijuga
Hayne. De referir que as propriedades pretendidas com aplicacdo do revestimento de quitosano para a
gaze, nomeadamente sdo: baixo atrito, transporte e absorcdo de fluidos, baixa rigidez a flexdo e
manutencao de um microclima humido.

Utilizou-se para aplicacdo do revestimento de quitosano uma gaze cirlrgica da marca We//s®, 100%
algodao em estrutura tafetd, visto que este tipo de téxtil ¢ ainda amplamente empregado no enfaixamento
de feridas, sendo um material de baixo custo de aquisicdo. As caracteristicas apresentadas no Tabela

4.1.

Tabela 4.1: Caracteristicas da gaze comercial em algod&o estrutura tafeta.

Pardmetros Unidades Valores
Massa linear dos fios de trama Ne 24
Massa linear dos fios de teia Ne 29
Massa por unidade de superficie [g/m?] 240
Espessura [mm] 0,31
N.° fios/cm? 7
Contextura N.° passagens/cm? 7
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Espera-se com aplicacao do revestimento, potencializar as propriedades requeridas para a utilizacao do
tecido. Com o plano experimental realizado nesta fase é pretendido efetuar o levantamento das
caracteristicas referentes as propriedades fisicas, de conforto térmico e de gestdo da humidade. Fatores
considerados importantes para determinacao da selecdo da concentracao mais adequada do

revestimento e, sua posterior funcionalizacao através da aplicacdo das nanoparticulas.

4.2 Estudo do Revestimento e Influéncia nas Caracteristicas da Amostra Téxtil

Verifica-se nos dados da Tabela 4.2, que todas as gazes de algodao, apos revestidas com o gel de
quitosano, apresentaram um aumento na espessura e na sua massa por unidade de area. Os resultados
mostram um aumento linear crescente para a massa por unidade de superficie e para a espessura em
todas as amostras. Quando se realiza uma comparacao entre as amostras em estudo, verifica-se que a
amostra G5, revestida com 0,500 g de quitosano foi a que obteve maiores valores em ambos os
parametros e G1, amostra revestida com 0,063 g do referido polimero, obteve os menores valores. Para
a amostra G5 os resultados apresentaram um aumento de 5,8% na sua massa por unidade de superficie
e 34% na sua espessura com relacdo a amostra controle GO, os resultados estdo dentro do esperado,
visto que foi aplicado na referida amostra um revestimento com 0,500 g de quitosano. Observa-se
também que a amostra G1 obteve um aumento de 1,60 % na massa por unidade de area e 8,80% para

espessura.

Tabela 4.2: Massa por unidade de superficie e espessura das gazes cirurgicas revestidas com quitosano.

Amostras Quitosano | Massa por unidade | Variacdo da Espessura Variacao da
@ de superficie (g/m?) | massa (%) (mm) espessura (%)
Gaze controlo - GO - 24,3 +0,20 - 0,31 £0,01 -
Gaze + revestimento - G1 0,063 24,7 + 0,20 1,60 0,34 £ 0,03 8,80
Gaze + revestimento - G2 0,100 25,1+0,10 3,10 0,35+0,01 11,40
Gaze + revestimento - G3 0,125 25,2 + 0,40 3,50 0,38 £ 0,03 18,90
Gaze + revestimento - G4 0,250 25,6 + 0,30 5,00 0,41 £ 0,03 24,30
Gaze + revestimento - G5 0,500 25,8 + 0,20 5,80 0,47 +0,03 34,00
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Em termos percentuais, 0 aumento da espessura nas amostras, € devido a aplicacdo do revestimento
polimérico, mostrando-se com maior énfase em detrimento da massa por unidade de area. Os
revestimentos aplicados proporcionarao alteracdes nas propriedades de permeabilidade ao ar,

capilaridade, rigidez a flexdo, entre outras.

Na Figura 4.1 sdo mostradas a gaze controlo e revestidas com as quantidades em massa de quitosano
apresentadas na tabela 4.2. Verifica-se que a partir da aplicacao das quantidades de quitosano, ndo é

possivel verificar visualmente que as amostras apresentam diferencas.

Figura 4.1: Gaze de controlo (GO); gaze G1 (0,063 g. quitosano); G2 - (0,100 g. quitosano); G3 - (0,125 g. quitosano); G4 -
(0,250 g. quitosano) e G5 (0,500 g. quitosano).

4.3 Analise das Propriedades Fisicas das Amostras Revestidas
4.3.1 Avaliacao Objetiva das Propriedades de Atrito

A qualidade da superficie dos téxteis pode interferir diretamente na integridade da pele. Nos materiais
téxteis, a friccdo e a pressao sao as forcas principais (Wollina, Abdel-Naser e Verma, 2006), sendo que

a friccdo entre o tecido e a pele suada apresenta-se de forma mais elevada (Bartels, 2011). A pele
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humana tem o seu coeficiente de atrito elevado com a hidratacdo da mesma (Gerhardt ef a/, 2008).
Podem surgir forcas de friccdo na superficie da pele durante as transferéncias de pacientes imobilizados,
sendo provocadas em areas anatomicas da pele com proeminéncias 6sseas, quando estes se encontram
numa superficie inclinada (Atiyeh e Hayek, 2005). O quitosano atua como um revestimento lubrificante,
reduzindo acentuadamente o coeficiente de atrito entre a pele e a superficie. (Niemczyk, Fray, Franklin,
2015). Rotaru et al, (2013), em sua pesquisa com téxteis hospitalares, apresenta resultados de
coeficiente de friccdo de 0,327 em média para um téxtil na condicdo de seco com composicao, 100%
algodao, relatando também um aumento consideravel do coeficiente de friccdo quando himido para o

mesmo téxtil.

Gerhardt et a/, (2013), mostra em seu trabalho, relativo a curativos, que os téxteis em poliéster que
foram testados, apresentaram coeficiente de friccdo quando seco entre 0,22 e 0,25, em condicdes
humidas, os coeficientes de friccdo medidos apresentaram resultados entre 0,46 e 0,47. Ainda faz
referéncia a diminuicdo dos coeficientes de friccdo, ao relatar que quando os curativos foram
funcionalizados com fitoterapicos, seus coeficientes de friccdo sofreram reducao para 0,20 e 0,42, seco

e humido respetivamente.

Na Figura 4.2, sdo apresentados os resultados obtidos para a propriedade de friccdo das amostras na
condicao de seco, com a aplicacdo do revestimento de quitosano. Observa-se que todas as amostras
revestidas apresentaram um menor coeficiente de friccao com relacdo a amostra de controlo, GO. Numa
analise geral das amostras testadas, o coeficiente de menor friccao foi obtido na amostra G5, 0,500 g
de quitosano com 0,21, portanto, a de maior concentracdo, obtendo uma reducao de 24,20 % no seu

coeficiente de friccao, sendo a amostra com revestimento que apresentara objetivamente menor atrito.
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Figura 4.2: Grafico - Propriedades de friccdo das amostras de controlo e das revestidas.

O coeficiente de maior friccdo dentre as amostras revestidas foi obtido pela amostra G1, 0,063 g de
quitosano, a de menor quantidade em g, com uma reducao de 6,90% no seu coeficiente de atrito em
comparacao com a amostra controlo, significando um registo de maior grau de atrito entre as amostras
revestidas. Verifica-se também, que a reducdo do coeficiente de friccdo mostra-se numa escala
descendente, indo da amostra de menor quantidade em g de quitosano para a de maior quantidade.
Conclui-se do estudo, que a amostra revestida, com menor grau de atrito relativamente a esta

propriedade foi a amostra G5 a com maior grau de atrito a amostra G1.

Os resultados mostram que as amostras G3, G4 e G5, apresentam coeficientes de friccdo conforme os
padrdes reportados na literatura citada. Verifica-se pelos resultados dispostos, que a propriedade de baixa
friccao do revestimento de quitosano tem uma relacdo direta com a quantidade aplicada, quanto maior
a concentracao, menor o coeficiente de friccao, consequentemente menor sera o atrito entre o téxtil e a

pele.

4.3.2 Avaliacdo do Comportamento em Flexao

Propriedades como as de manuseamento e de drapeamento estao diretamente ligadas as propriedades
de flexao dos tecidos. Para além disso, o tecido € um material anisotropico e, portanto, as suas

propriedades devem ser consideradas em todas as direcdes (Peiffer, Kim, Takatera, 2017). Um téxtil
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rigido apresenta uma elevada rigidez quando aplicada uma forca de flexao, visto que um téxtil macio ou
mesmo ténue, apresenta baixa rigidez a uma forca de flexdo aplicada. A maciez do tecido também esta
ligada as caracteristicas de flexdo do material em todas as direcdes (Bartels, 2011). O aumento da
espessura e do peso de um tecido esta diretamente relacionado com a sua rigidez a flexdo, uma
propriedade mecanica importante, uma vez que influencia no seu manuseio, na sua formabilidade e, nas

propriedades de conforto em varias aplicacdes médicas (Jayakumar et a/. 2011).

Na tabela 4.3, sdo demonstrados os dados obtidos com relacéo as variacdes do coeficiente de rigidez a
flexdo no sentido da teia e da trama. Ressalta-se que como observado na caracterizacdo, os fios de teia
possuem um menor diametro com relacao aos de trama. Todas as gazes cirurgicas de algodao revestidas
com quitosano mostram um aumento na sua espessura e no peso e, consequentemente, na sua
propriedade de resisténcia a flexao. Verifica-se também na Tabela 4.3, as variacdes do coeficiente de
rigidez a flexdo (B) e do momento de flexdo (2HB) para as diferentes concentracdes de quitosano
aplicadas, que também aumentam em detrimento da aplicacao do revestimento em concentracdes mais

elevadas do polimero.

Tabela 4.3: Propriedades de rigidez a flexao das gazes cirurgicas revestidas com quitosano.

Teia Trama
Amostras B (gf cm:cm’) 2HB (Nm/m) B (gf cm:cm’) 2HB (Nm/m)
50 0,0074 + 0,001 0,0086 + 0,002 0,0082 + 0,007 0,0065 + 0,004
Gl 0,0133 + 0,005 0,0103+ 0,003 0,0118 + 0,003 0,0082 + 0,002
G2 0,0217 + 0,001 0,0205 + 0,003 0,0163 + 0,002 0,0135 + 0,001
G3 0,0220 + 0,009 0,0230 + 0,007 0,0280 + 0,006 0,0280 + 0,009
G4 0,0678 + 0,018 0,0665 + 0,017 0,0631 + 0,009 0,0672 + 0,010
G5 0,1831 + 0,040 0,1740+ 0,046 0,0742 + 0,010 0,0989 + 0,029

A rigidez a flexao da amostra G5, 0,500 g de quitosano, aumentou cerca de 24,6 e 20,2 vezesem B e
2HB no sentido da teia respetivamente, com relacdo a amostra controlo GO, com B apresentando um
coeficiente de rigidez a flexdo 5% superior a 2HB. Para o sentido da trama, a referida amostra, apresentou
um acréscimo no coeficiente de rigidez a flexao de 9 e 15,2 vezes em B e 2HB, respetivamente, com B

apresentando um coeficiente de rigidez a flexao 25% inferior a 2HB. Portanto, sendo assim considerada
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a amostra revestida com maior grau de rigidez, resultado obtido com um acréscimo de 34% na sua

espessura e de 5,8% na sua massa por unidade de superficie apds o revestimento.

Com um aumento de 8,80 % na espessura e de 1,60% na massa por unidade de superficie, a amostra
G1 (0,063 g de quitosano) apresentou a menor rigidez a flexao em comparacao com as demais amostras
revestidas. Embora para a referida amostra esta propriedade apresente um aumento de 80% no
coeficiente de rigidez a flexao do tecido em B de 16,30% em 2HB no sentido da teia quando comparada
com a amostra de controlo, GO, A amostra obteve um coeficiente de rigidez a flexdo de 30,50% e 20,70%
superior em B e 2HB no sentido da trama, respetivamente, com B apresentando um coeficiente de

rigidez a flexdo de 30,50% superior em relacdo a 2HB.

4.4 Analise das Propriedades de Conforto Térmico

4.4.1 Avaliacao das Propriedades Térmicas

A principal contribuicao para o isolamento térmico fornecido por um material téxtil, € a sua capacidade
de retencdo do ar na estrutura do material (Song et a/, 2011). A estrutura das fibras e dos fios
componentes do tecido, determinam a distribuicdo do volume de ar nos intersticios, influenciando assim
a porosidade da estrutura do tecido, o que afeta fortemente a sua permeabilidade (Stankovi¢, Popovié,
Popari¢, 2008). Em tecidos secos, como as gazes cirurgicas avaliadas, o isolamento térmico depende
essencialmente da espessura e, em menor grau, da construcao do tecido e condutividade das fibras. A
resisténcia térmica aumenta a medida que a espessura do tecido aumenta (Alay, Alkan e Gode, 2012).
Para além disso, qualquer superficie que tenha contato com a pele, tem o potencial de alterar o

microclima (Zhong et al, 2006; Zhong et al, 2008).

Nas Figuras 4.3 e 4.4 estao dispostos os resultados obtidos para as amostras referentes as propriedades
de resisténcia térmica e de condutividade térmica, respetivamente. A resisténcia térmica da amostra G5,
0,500 g de quitosano, foi superior quando comparada com as restantes amostras revestidas, para além
disso a sua condutividade obteve o menor resultado. A amostra G5 registou um aumento na espessura
de 34% apos aplicacdo do revestimento de quitosano com relacdo a amostra de controlo, GO. Os
resultados demonstram uma diferenca de 14,80% maior para a resisténcia térmica e de 8,30% menor
para a propriedade de condutividade térmica, o que torna a amostra com maior potencial de isolamento

térmico, promovendo um microclima de maior humidade entre a pele e o tecido. Numa observacéo
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conjunta dos dados, o menor poder de isolamento térmico para as amostras revestidas pertence a G1,
que possui a propriedade de resisténcia térmica menor e a de condutividade térmica maior, entre as
amostras revestidas, ou seja, a amostra G1 é a que poderd apresentar um microclima com menor
humidade. Todas as amostras revestidas obtiveram valores que as permitem apresentar um

comportamento térmico de maior poder de isolamento em comparacao com a amostra controlo, GO.
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Figura 4.3: Grafico - Propriedade de resisténcia térmica das amostras de controlo e revestidas.
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Figura 4.4: Gréfico - Propriedade de condutividade térmica das amostras de controlo e revestidas.
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A Figura 4.5 apresenta os resultados obtidos para a analise do fluxo térmico das amostras em estudo. O
fluxo de calor térmico da amostra G5, 0,500 g de quitosano, € o menor para as amostras revestidas
com quitosano, apresenta uma percentagem de 17% menor para o fluxo de calor em comparacao com
amostra de controlo GO, objetivamente confere a essa amostra promover uma maior sensacao térmica
de calor, pois a propagacao do calor gerado na area entre o tecido e a pele sera mais lenta, possibilitando
assim microclima mais humido. A amostra G1, 0,063 g de quitosano, obteve o maior resultado, portanto
permitird uma propagacao do calor de forma mais rapida, gerando assim uma menor sensacao térmica

de calor dentre as amostras revestidas.
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Figura 4.5: Grafico - Propriedade do fluxo de calor térmico das amostras de controlo e revestidas.

E possivel verificar que para as propriedades de conforto térmico, a espessura obtida pelas amostras
apos o processo de revestimento, foi um fator importante para promover uma maior capacidade de
isolamento térmico, o que a principio vai gerar um microclima com maior humidade, fator importante

para o processo de cicatrizacdo das feridas.
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4.4.2 Avaliacao da Permeabilidade ao Ar

A retencdo de calor ¢ uma das propriedades que os pensos destinados as feridas devem conter, uma
vez que mantém um ambiente humido e, facilitando desta forma o processo de cicatrizacdo (Broussard,
Powers, 2013). Contudo, a permeabilidade ao ar € um dos parametros mais importantes para pensos
destinados a feridas. Sendo definida como o volume de ar que passa num determinado periodo de tempo
através de uma area conhecida de um tecido a uma diferenca de pressdo definida (Onofrei, Rocha,
Catarino, 2011). Variaveis de producao do tecido, como a torcao do fio e a densidade do tecido podem
ter um efeito sobre a permeabilidade do ar causando uma alteracdo no comprimento e area dos

percursos de fluxo de ar através do tecido (Raja et a/, 2015).

Um penso médico deve ser permeavel aos gases para evitar a maceracdo e proporcionar conforto aos
pacientes, mas uma permeabilidade ao ar excessiva, permite a secagem da ferida, causando efeito
negativo sobre a cicatrizacdo (Stankovi¢, Popovi¢, Popari¢, 2008). Nos curativos a base de fibras, a
permeabilidade ao ar é principalmente afetada pela porosidade, uma vez que, por razdes dbvias, a
passagem de ar através de um tecido sé pode ter lugar nos espacos entre as fibras e fios (Kanakaraj,

Ramachandran, 2015).

Como pode ser observado nos dados da Figura 4.6, existe uma diminuicdo na permeabilidade ao ar para
todas as amostras revestidas, o que implica também uma menor porosidade. Visto que é uma
propriedade também afetada pela espessura, verifica-se que a menor permeabilidade ao ar ¢é
apresentada na amostra G5, 0,500 g de quitosano, a referida amostra possui uma espessura superior,
34%, o que corresponde a 16 mm, quando comparada com a amostra de controlo GO, o que equivale a
17,60% na reducao da permeabilidade ao ar. Com uma espessura de 3 mm maior e 13 mm menor com
relacdo as amostras GO e G5, respetivamente, a amostra G1, 0,063 g de quitosano, possui a maior
permeabilidade entre as amostras revestidas, correspondendo a uma percentagem 6% inferior na

propriedade de permeabilidade ao ar quando comparada com a amostra de controlo.
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Figura 4.6: Grafico - Propriedade de permeabilidade ao ar para as amostras de controlo e revestidas.

E possivel verificar também uma pequena diferenca em termos de permeabilidade entre as amostras
G1, 0,063 g de quitosano, G2, 0,100 g de quitosano, G3, 0,125 g de quitosano,e G4, 0,250 g de
quitosano. Onde G2, G3 e G4 obtiveram um aumento de espessura de 1 mm, 4 mm e 7 mm com
relacdo a G1, respetivamente, fato que proporcionou a diferenca de permeabilidade ao ar para as
amostras citadas. Esta propriedade esta relacionada com o fator de cobertura das amostras que é

alterada com a aplicacado do revestimento de quitosano nas quantidades em peso selecionadas.

4.4.3 Avaliacdo da Permeabilidade ao Vapor de Agua

A permeabilidade ao vapor de agua mede a capacidade de difundir a transpiracao ou o exsudato de uma
ferida em forma de vapor de agua através de um tecido. Num penso, a melhor condicdo de conforto
depende principalmente da quantidade de vapor de humidade que uma fibra é capaz de transportar e,
ndao a quantidade de agua que é absorvida pela fibra (Ramkumar et a/, 2007). A diferenca da
concentracdo do vapor de agua entre o corpo humano e, o ambiente, pode fazer com que a humidade
seja transferida por difusao, conveccao, adsorcao, absorcao e condensacao (Ding efal, 2011b), estando
a resisténcia ao vapor de agua dependente principalmente da permeabilidade ao ar do tecido (Karaca et

al, 2012).



83

Um nivel mais elevado de resisténcia a permeabilidade ao vapor de agua para um tecido é
presumivelmente atribuido as propriedades inerentes das fibras, assim como a espessura do tecido
(Kakvan et a/, 2015). O penso ideal deve ser capaz de controlar a taxa de permeabilidade ao vapor de
agua, de forma a manter um ambiente de humidade equilibrada, promovendo assim conforto e um

processo de cicatrizacdo sem causar maceracdo (Schultz ef a/, 2005).

Na Figura 4.7 encontram-se 0s niveis de permeabilidade ao vapor de agua para as amostras em estudo
(controlo e revestidas). Verifica-se que o maior nivel de permeabilidade ao vapor de agua dos pensos
com revestimento, foi obtido pela amostra G1, 0,063 g de quitosano, 105,90%, com aumento da sua
espessura de 3 mm, embora tecnicamente se possa considerar também a amostra G2, 0,100 g de
quitosano, com um indice de 105,80%, com um acréscimo de 4 mm na espessura, uma vez que a
diferenca é muito pequena. E visivel nestas amostras onde as concentracdes de quitosano utilizadas para
revesti-las nao promoveram praticamente diferencas com relacdo a amostra de controlo GO, que

apresenta um indice de permeabilidade ao vapor de agua de 106%.
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Figura 4.7: Gréfico - Propriedade de permeabilidade ao vapor de agua para as amostras.



84

A percentagem de permeabilidade ao vapor de agua (%) de menor valor foi obtido pela amostra G5,
0,500 g de quitosano, seu nivel de permeabilidade ao vapor diminui cerca de 3,60% com relacao a
amostra de controlo. Verifica-se que a amostra G5 por apresentar uma maior espessura, 16 mm,
adquirida apos o revestimento com quitosano, permitiu um nivel de permeabilidade de vapor menor,
devido as suas caracteristicas de absorcdo superiores ao da amostra controlo, gaze 100% algodao,
proporcionadas pelos grupos aminas do referido polimero. Conforme os resultados apresentados,
constata-se que a amostra G5 possibilitara, uma maior sensacdo de humidade por parte do utilizador.
Verifica-se também que o fator de cobertura influenciou esta propriedade, a absorcédo do vapor de agua

aumenta mediante a deposicdo de maior quantidade de quitosano na superficie do téxtil.

4.5 Analise das Propriedades de Gestdo da Humidade

4.5.1 Avaliacao da Capilaridade Vertical - Wicking

Wicking é o fluxo de um liquido através do meio poroso, caracterizado pela atracdo molecular fibra-liquido
na superficie da fibra. A tensdo superficial, as vias capilares eficazes e a distribuicdo dos poros, sao as
principais variaveis responsaveis pela capacidade de capilaridade, transporte de liquido num téxtil
(Manshahia e Das, 2014). No entanto, a humidificacdo necessita de ser controlada, uma vez que pode
causar aumento na espessura do tecido, alterando assim, a geometria entre as posicdes dos espacos
capilares, aumentando o peso do penso e, afetando a sua capacidade de capilaridade (Boateng et a/,

2008).

Os dados obtidos na capilaridade vertical no sentido da teia sdo apresentados na Figura 4.8.
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Figura 4.8: Grafico — Capilaridade vertical no sentido da teia das amostras de controlo e revestidas.

Observa-se que os resultados referentes ao comportamento das amostras sdo distintos, com relacéo ao
transporte de humidade. O maior nivel para as gazes revestidas é apresentado pela amostra G1, 0,063
g de quitosano, a de menor concentracédo, estando muito préxima da amostra de controlo, com uma
diferenca de cerca de 2 mm. O menor nivel de capilaridade, transporte de liquido, foi apresentado pela
amostra G5, 0,500 g. de quitosano, verifica-se no caso desta amostra, uma grande diferenca no
transporte de humidade em em com relacéo as amostras de controlo GO e da amostra revestida G1,
com diferencas nos resultados de 5,3 cm e 5,1 cm, respetivamente. O mesmo pode ser observado para
as amostras revestidas G2, 0,100 g de quitosano e G3, 0,125 g de quitosano, onde as diferencas sdo
inferiores, encontrando-se abaixo dos 5 mm. Verifica-se que a capilaridade é inversamente proporcional
as concentracdes de revestimento, as quais sao submetidas a gaze. Quanto maior a concentracado, menor
a subida do fluido no tempo pré-estabelecido do ensaio. Conclui-se que a amostra revestida G1 apresenta

o melhor rendimento no transporte de humidade e a G5 o rendimento mais baixo.

Os resultados da capilaridade vertical no sentido da trama sdo apresentados na Figura 4.9. Observa-se
que, para todas as amostras, a subida capilar apresenta-se de forma mais acentuada, demonstrando

melhor desempenho com relacao a capilaridade vertical no sentido da teia, uma vez que os fios de trama
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possuem maior diametro. A amostra com melhor rendimento capilar foi a G2, 0,100 g de quitosano, e
G5, 0,500 g de quitosano, a que obteve o menor resultado. Verifica-se também de uma forma geral, que
para as amostras revestidas, a propriedade de capilaridade vertical & inversamente proporcional em

relacao a amostra de controlo, tal como ocorreu no sentido da teia.

As diferencas em cm para as amostras revestidas com relagcdo a amostra de controlo sao mais relevantes
no sentido da trama. A amostra G2, com melhor rendimento, apresenta uma diferenca de 1,4 cm inferior
em relacao a amostra de controlo e a amostra G5 com 8,1 cm. Ressalta-se também que os fios da
amostra no sentido da trama possuem maior didametro, portanto, mais fibras para absorcao, fato que
contribui para os resultados, uma vez que, as condicOes relativamente a estrutura do tecido,

nomeadamente debuxo e densidade de fios, assim como a composi¢ao, nao se alteram.
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Figura 4.9: Gréfico — Capilaridade vertical no sentido da trama das amostras de controlo e revestidas.

Conforme os valores de referéncia estabelecidos pela norma FTTS-F-A-004, na capilaridade vertical no

sentido da teia, as amostras G1, G2 e G3 sao classificadas com Bom, estando no grau 2, pois seus
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valores para altura de molhagem se encontram entre 50 e 100 mm e, a amostra G5 é classificada como
suficiente, com grau 1, uma vez que os valores para altura de molhagem se encontram abaixo dos 50
mm. No sentido da trama as amostras G1, G2, G3 e G4 szo classificadas com Bom e grau 2. Os
resultados mostram que quando menor a quantidade de quitosano utilizado, melhor sera o rendimento
do téxtil com relacdo ao transporte capilar, propriedade de distribuicdo do liquido no téxtil, permitindo a
retirada do excesso de, exsudato, proporcionando um microclima sem excesso de humidade entre o téxtil
e a superficie da pele. Portanto, de uma forma geral os resultados obtidos sdo bons para as amostras
G1, G2, G3 em ambos os sentidos, teia e trama, sendo um fator a ser considerado para a selecéo do

melhor revestimento.

4.5.2 Avaliacao da Absorcao de Liquido na Capilaridade - Wicking Dinamico

O exsudato é necessario para uma cura ideal, mas os altos niveis de exsudato durante a fase inflamatoria
devem ser controlados (Romanelli, Vowden, Weir, 2010), uma vez que se 0 penso que envolve a ferida
nao absorver e nao reter quantidades relevantes de exsudato, causara maceracao, resultando numa
cicatrizacao tardia, risco de infeccao, friccao e, um aumento no tamanho da ferida (Colwell ef a/,, 2011).
Os pensos higroscopicos baseados em fibras naturais, tais como o algodao, sdo caracterizados por um
elevado transporte de humidade liquida e absorcao, de forma a permitir a remocdo do excesso de
exsudato da ferida. Um nivel eficiente de absorcao evita a impregnacao periférica da ferida, a qual pode
causar maceracao na sua borda e, permitir um nivel eficaz de humidade durante o processo de

cicatrizacado (Fonder et a/, 2008).

Na Figura 4.10, podem ser observados os resultados dos ensaios de capilaridade dinamica. Verifica-se
que os valores relativos a capacidade de absorcao do liqguido em gramas, ndo acompanham diretamente
0s resultados dos valores em cm no transporte de humidade apresentados no Wicking vertical, para

ambos os sentidos, teia e trama.
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Figura 4.10: Grafico — Capilaridade dinamica no sentido da teia e trama das amostras de controlo e revestidas.

A amostra G2, 0,100 g de quitosano, apresenta a maior capacidade de extracdo em gramas de
humidade, para ambos os sentidos, teia e trama, com uma diferenca para a amostra de controlo GO em
peso de extracao e percentagem mais elevadas, sendo 0,020 g e 19,50% para o sentido da teia e com
dados em peso e percentagem de 0,034 g e 9,10% mais elevadas para o sentido da trama,
respetivamente. O registo da menor capacidade de extracdo de humidade esta na amostra G5, 0,500 g
de quitosano, o que representa uma diferenca para a amostra de controlo GO com relacdo aos fios de
teia e trama em peso inferior de 0,064 g e 0,128 g, em percentagem compreendem apenas 22,90% e
21,50% do total extraido pela amostra controle, respetivamente. Observa-se também que as diferencas
de extracdo em peso sdao mais acentuadas no sentido da trama, motivo que ocorre devido ao maior
diametro dos fios, os quais possibilitam uma maior extracdo de liquido, uma vez que existe maior

quantidade de fibras.

4.6 Analise dos Resultados

O revestimento polimérico de quitosano foi aplicado nas quantidades em peso pré-estabelecidos no tecido
de referéncia, uma gaze com debuxo tafeta, 100% algodao (CO). Os referidos tecidos foram submetidos

a ensaios para analise das suas propriedades em termos de conforto térmico, gestdo de humidade,



89

rigidez a flexao, capilaridade e friccdo. Na Tabela 4.4, sdo apresentados em ordem de classificacdo os

resultados obtidos nos ensaios, tendo em consideracéo os resultados obtidos pelo tecido de referéncia.

Tabela 4.4: Classificacédo dos resultados obtidos nos ensaios.

Propriedades Critério de Classificacéo Amostra

Gl G2 G3 G4 G5
Flexdo Maior 1° 2° 3° 4° 5°
Resisténcia Térmica Maior 5° 4° 3° 2° 1°
Condutividade Térmica Menor 5° 4° 3° 2° 1°
Fluxo de Calor Menor 5° 4° 3° 2° 1°
Permeabilidade ao ar Menor 1° 2° 3° 4° 5°
Permeabilidade ao vapor Menor 5° 4° 3° 2° 1°
Capilaridade vertical - Teia Maior 1° 2° 3° 4° 5°
Capilaridade - Trama Maior 1° 2° 3° 4° 5°
Capilaridade dinamica - Teia Maior 2° 1° 2° 3° 4°
Capilaridade dinamica - Trama Maior 3° 1° 2° 4° 5°
Absorcao - Vapor de Agua Menor 1° 2° 3° 4° 5°
Rigidez a Flexao - Teia Menor 1° 2° 3° 4° 5°
Rigidez a Flexdo - Teia Menor 1° 2° 3° 4° 5°
Propriedade de Friccao Menor 5° 4° 3° 2° 1°

Com os resultados obtidos e de acordo com os objetivos propostos para esta fase, permite-se considerar:

Aplicacao do revestimento: todas as amostras apresentaram modificacoes em relacdo as

caracteristicas de massa por unidade de area e espessura. A amostra G5, 0,500 g de quitosano,

é a que, apos aplicacao do revestimento apresenta maior espessura, registrando um acréscimo

de 0,16 mm e maior massa por unidade de area, 5,8 g/m2, com relacao a amostra de controlo.
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Esta claro que todas as amostras apresentaram modificacdes nas suas propriedades de conforto

térmico, gestdo da humidade, rigidez a flexdo e atrito apds aplicacdo do revestimento;

Propriedades fisicas: atrito e rigidez a flexado, observa-se que, a medida que a concentracao do
revestimento polimérico de quitosano aumenta, as amostras apresentam objetivamente um
decréssimo no seu coeficiente de atrito e um aumento da rigidez a flexdo. Objetivamente a
amostra G5, 0,500 g de quitosano, possibilitara ao usuario um menor de atrito entre o substrato
téxtil revestido e a pele, porém a sua rigidez a flexao € um fator a ser considerado negativo para
a amostra, visto que um grau elevado de rigidez nao possibilitara a amostra se adequar aos
desniveis do corpo. Com relacdo a amostra G1, 0,063 g de quitosano, esta possibilita um maior
grau de atrito, porém sera a amostra com menor rigidez a flexdo, o que possibilitara uma melhor

conformacao do téxtil quando sobreposto na superficie do corpo do utilizador;

Propriedades de conforto térmico: as amostras G4, 0,250 g de quitosano, e G5, 0,500 g de
quitosano, apresentam 0s maiores valores para as propriedades de resisténcia térmica e os
menores valores para as propriedades de condutividade térmica e fluxo de calor. Verifica-se
também, que possuem menores valores para as propriedades de permeabilidade ao ar e de
permeabilidade ao vapor de agua, apresentando portanto, um maior poder de isolamento térmico
guando comparadas com todas as amostras com revestimento, sendo a amostra G5, a que
apresenta maior espessura, conforme os dados apresentados, a que possibilitara o
desenvolvimento de um microclima com maior humidade. De referir que as amostras G1, 0,063
g de quitosano, G2, 0,100 g de quitosano, e G3, 0,125 g de quitosano, possibilitardo
microclimas com menor humidade, para além disso possuem valores muito proximos no que se

refere a condutividade térmica, fluxo de calor e permeabilidade ao vapor de agua;

Propriedades de gestdo da humidade — Capilaridade Vertical: a amostra G5, 0,500 g de
quitosano, apresenta os menores valores no ensaio de capilaridade vertical, no sentido da teia e
da trama. Para a capilaridade vertical no sentido da teia, verifica-se que a ascensao capilar eleva-
se apenas a 1 cm do leito do liquido, sendo que para trama chega a 1,3 cm. A capilaridade mais
lenta possibilitara maior humidade, uma vez que o liquido é transportado de forma mais lenta. A
capilaridade vertical no sentido da teia demonstra ser mais equilibrada para as amostras G1,

0,063 g de quitosano, G2, 0,100 g de quitosano, e G3, 0,125 g de quitosano, apresentando os
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seguintes resultados 6,1 cm, 6 cm e 5,9 cm, respetivamente, sendo a amostra G1 a que obteve
o melhor resultado. No sentido da trama, a ascensao capilar, como ja reportado anteriormente,
foi superior ao sentido da teia, sendo que as diferencas entre as trés amostras citadas tambem
sao superiores, nomeadamente para G2, G1 e G3, verificando-se que a amostra G2 foi a que
obteve 0 melhor resultado. Verifica-se também, que o efeito de capilaridade diminuiu para todas
as concentracdes do revestimento do polimero de quitosano aplicado, assim, no sentido da teia

obtiveram-se para a capilaridade os resultados mais baixos;

e Capilaridade dindmica: os valores apresentados pela amostra G5, 0,500 g de quitosano, sao
de 0,019 g e 0,034 g no sentido da teia e da trama, respetivamente. Desta forma, é possivel
salientar que a referida amostra nao permitira a distribuicao de fluidos, o que podera resultar
num excesso de humidade. G2, 0,100 g de quitosano, apresentou melhor resultado
comparativamente a amostra G1, 0,063 g de quitosano, apesar de ter sido revestido com uma
concentracdo superior do polimero de quitosano, apresentando os resultados de 0,103 ge 0,192
g para os sentidos da teia e trama, respetivamente. Verifica-se que o revestimento aplicado
permite criar uma condicao de humidade mais acentuada com aplicacao de concentracées mais
elevadas em G4 e G5. Para as concentracdes de revestimento aplicadas em G1, G2 ¢ G3
apresentarao, uma condicdo de microclima menos humida, apesar das referidas amostras
pussuirem uma velocidade de ascensao capilar menos elevada em comparacao com a amostra

controlo GO.

4.6.1 Selecao da Melhor Condicao para Aplicacao da Matriz Polimérica

Conforme a discussao dos resultados deste estudo, observou-se a necessidade de se identificar o melhor
revestimento de quitosano dentre os 5 que foram aplicados, no tecido de referéncia. Assim, procedeu-se
a avaliacao dos resultados, a identificacao e quantificacdo das respectivas classificacées para 0s

parametros selecionados.

Para a codificacao das propriedades, aplicou-se ordem alfabética no intervalo de A-M, com intervalo de
classificacao entre 0-10 e seus respectivos pesos. O peso, & composto pelos multiplicadores atribuidos

a cada uma das colunas, em funcao dos critérios de importancia adotados, o que originou uma média
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com valores ponderados para cada um dos trés parametros considerados e suas subdivisdes. Para

avaliacao dos resultados, foi utilizado um programa desenvolvido a partir do software MatLab R2014a®.

Os parametros e as propriedades, foram codificadas e aplicadas as classificacoes e respectivos pesos.
Os parametros foram divididos em trés propriedades analizadas, o comportamento do conforto térmico,
a gestdo da humidade e as propriedades fisicas, considerando-se também as suas subdivisdes.Os pesos
foram aplicados mediante a importancia atribuida para cada uma das propriedades aferidas, conforme

a literatura reportada na fundamentacéo de cada uma delas.

Nas propriedades de conforto térmico, por exemplo, que permitem conhecer qual a condicdo de
microclima entre o téxtil e a pele, a classificacdo de peso 3 para a resisténcia térmica e para a absorcao
do vapor de agua, foi aplicada, pois como vistos nos ensaios foi possivel verificar que estas propriedades
sofreram influéncia na espessura, assim como a de permeabilidade ao ar, com peso 2,5. A condutividade
térmica e o fluxo de calor sdo propriedades que complementam os resultados da propriedade de

resisténcia térmica, o que implicou atribuicao de peso 2,5 e 2 em suas classificacdes, respetivamente.

Para as propriedades de gestdo da humidade, a capilaridade vertical recebeu classificacdo 1,5 e a
capilaridade dinamica 2. Embora, a capilaridade vertical verifica-se a ascesdo capilar, a distribuicdo do
liguido na superficie téxtil, a classificacdo com maior peso na capilaridade dinamica esta no fato que

poder mensurar a quantidade de liquido em gramas extraido na capilaridade vertical.

As propriedades fisicas medidas estdo ligadas as questdes ergondémicas, facilidade para o
manuseamento do téxtil pelos profissionais e, sua capacidade de conformacédo na superficie da pele
devido as propriedades de flexdo, assim como, o contato na cobertura da area da ferida, possibilita a
extracdo do excesso de ,exsudato e um menor atrito para ndo causar maceracdo na area periferica da

ferida, sao critérios adotados para aplicacao de peso 3 nas propriedades de rigidez a flexao e atrito.

A Tabela 4.5 apresenta os critérios para a selecdo do revestimento de quitosano utilizado, com a

classificacao dos pesos para o calculo do desempenho de cada amostra.
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Tabela 4.5: Critérios de avaliacao para selecdo do revestimento de quitosano.

Codigo Propriedades Peso Critérios Para Aplicacao

A Resisténcia Termica 30 A gerat;aq de humjdade torna-se um processo mportante
para a cicatrizacdo da pele lesada. A capacidade de

B Condutividade Térmica 25 permitir um r.nicroclim’a. com isolamento .térm.ico ~e
ambiente humido propicio a uma melhor cicatrizacédo
(Yusuf et al, 2013; Xu etal., 2015).

C Fluxo de Calor 2,0

D Permeabilidade ao Ar 2,5

E Absorcao do Vapor de Agua 3,0

F Capilaridade Vertical - Teia 15 Capac@ade de extracdo do exlce?sso de ~hum|dade,
promovido pelo exsudato, caracteristica que ndo depende

G Capilaridade Vertical - Trama 15 somentg das propriedades de gefa(%éo de humidade
proporcionadas entre o substrato téxtil e a pele lesada

o L ) (Gerhardt et al, 2008; Broussard e Powers, 2013).

H Capilaridade Dinamica — Teia 2,0

1 Capilaridade Dindmica - Trama 2,0

J Rigidez a Flexdo - Teia 30 Cara.cterlstlcas ergonomlcgs, gsabllldade do utll.lzador~e
manipulacao pelos profissionais, tendo em consideracéo

‘ - fici - -

L Rigidez a Flexao — Trama 30 a con_ormagao' na supe |c1e do corpo, nédo gﬂera.gaO de
pressao excessiva e a abrasao entre a pele e o téxtil (Yusuf
et al, 2013; Vilhena e Ramalho, 2016).

M Atrito 3,0 )

Conforme os critérios estabelecidos no estabelecimento dos pesos para o calculo do desempenho das
amostras, aplicaram-se as classificacdes para cada uma das condicdes de revestimento, tendo em
consideracdo as caracteristicas do tecido de referéncia, quanto mais préximo os resultados maior a

classificacao aplicada as amostras. Os dados quantitativos sdo apresentados na Tabela 4.6.
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Tabela 4.6: Classificacéo aplicada para avaliacdo do programa nas gazes revestidas com quitosano.

Codigo Propriedades Notas Aplicadas

Gl G2 G3 G4 G5
A Condutividade Térmica 6 7 8,5 9 9,5
B Resisténcia Térmica 6 7 8,6 9 9,5
C Fluxo de Calor 7 8 8,1 9 9,5
D Permeabilidade ao Ar 6 7 7,5 8 8,5
E Capilaridade - Teia 9,6 9,3 9 7 5
F Capilaridade — Trama 9,5 9,3 9 8 6,5
G Capilaridade Dinamica — Teia 9 9,4 9 7 6
H Capilaridade Dinamica — Trama 8,5 9,4 9 7,5 6
| Absorcao Vapor D'agua 9,5 9,5 9 7 6,5
J Rigidez a Flexao - Teia 8 7,5 7 6 5
L Rigidez a Flexdo — Trama 8 7,8 7,5 6 5
M Atrito 7 7,5 9 9,3 9,5

A Tabela 4.7 apresenta a leitura quantitativa do programa utilizado para as condicdes de valores de
classificacao estabelecidas. Verifica-se que pelo critério utilizado a amostra G3 (0,125 g de quitosano)
apresentou estatisticamente o melhor resultado, uma vez que observando a Tabela 4.6, verifica-se que
a referida amostra apresenta-se de forma mais regular com a classificacao aplicada em relacao as
demais, embora nao tenha sido apontada como a de melhor rendimento em nenhum dos ensaios

aplicados.
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Tabela 4.7: Resultado da avaliacdo do programa desenvolvido.

Resultado Amostra Nota média obtida (0-10)
1° G3 8,3
2° G2 7,9
3° Gl 7,7
4° G4 7,4
5° G5 6,6

4.7 Caracterizacao da Amostra G3

4.7.1 Caracterizacao do Revestimento Polimérico de Quitosano na Amostra Selecionada

Na Figura 4.11, encontram-se as imagens obtidas por SEM (Scanning Electron Microscope) apos
aplicacao do revestimento polimérico de quitosano, no tecido de referéncia, uma gaze que possui uma
estrutura tafetd 1x1, sendo claramente visivel a diferenca no didametro dos fios que constituem a
estrutura, sendo que os fios de maior didmetro estdo dispostos no sentido na trama e os de menor
didametro no sentido da teia. A Figura 4.11, A mostra a amostra de controlo (GO), ou seja a amostra sem
revestimento e a Figura 4.11, B a amostra G3 (0,125 g de quitosano) com aplicacdo do revestimento
selecionado. A amostra de controlo GO, apresenta na Figura 4.11 € poros médios de 1,12+0,20 mm2 e
G3 na Figura 4.11 D, poros médios de 1,17+0,26 mm?. Verifica-se também uma compactacdo das

fibras, o que justifica uma média maior do didmetro dos poros na amostra revestida.

Na Figura 4.12, pode ser observado em B e D uma cobertura homogénea em volta dos fios e fibras da
amostra G3, denota-se que 0s espacos entre as fibras sdo preenchidos pelo revestimento de quitosano,
0 que justifica a baixa permeabilidade ao ar, ndo s6 para a amostra selecionada, como também para
todas as amostras revestidas. Sendo assim, embora a amostra GO apresente uma média inferior com
relacdo ao diametro dos poros com relacao a amostra G3, esta possui 0s seus intersticios preenchidos,
0 que afeta a propriedade de permeabilidade ao ar, bem como uma maior espessura, razao que também

influencia para uma menor permeabilidade ao ar num substrato téxtil.
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Figura 4.11: A- gaze de controlo (GO); B - gaze G3 (0,125 g quitosano); C - diametro dos poros de GO (gaze de
controlo) e D - diametro dos poros da gaze G3 (0,125 g quitosano).
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Figura 4.12: A - fibra da gaze controlo; B - fibra da gaze revestida; C - fios gaze controle e D - fios da gaze revestida

4.7.2 Analise Termogravimétrica da Amostra Selecionada

Conforme demonstrado na Figura 4.13 (A), a amostra de controlo GO, apresenta picos de perda de
massa. O primeiro encontra-se entre 65-111,6 °C, apresentando uma perda de massa de 3,3%, o0 que
podera significar perda residual de humidade, uma vez que se trata de algodado, CO. O segundo pico
ocorre entre 196,1-383°C, o que reflete uma perda de massa de 83,41%, registrando maior perda a

364,9°C.
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Na Figura 4.13 (B), também sao apresentados os resultados do TG para a gaze G3, com 0,125 g de
quitosano, verificando-se uma perda de massa entre 65-112 °C, neste pico ocorre uma perda de 4,83%,
referente a perda de humidade. A segunda etapa de perda de massa inicia aos 196°C e eleva-se a
385°C com uma perda de massa equivalente a 73,13%, esta perda deve-se a decomposicao térmica e
oxidativa do quitosano e registra a maior perda de massa a uma temperatura de 338,7°C. Verifica-se
que a estabilidade térmica do téxtil revestido decresse 12,32%, estando claro que o revestimento com a
concentracdo de 0,125 g de quitosano possibilida uma diminuicdo da estabilidade térmica do téxtil em

relacdo a amostra de controlo GO.
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1 1 1 1 1
100.0 200.0 2000 400.0 500.0 8000

Temperatura °C

500 P
B
soof  483% 0o

7313

Massa (%) - Amostra G3

L L L I 1
100.0 2000 200.0 400.0 £00.0 &00.0

Temperatura °C

Figura 4.13: Curva TGA para as amostras A - Gaze Controlo e B — Amostra G3.
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4.7.3 Anadlise das Propriedades do Cair e Resisténcia a Rotura da Amostra Selecionada

A resisténcia de rotura no sentido da teia e da trama das amostras de controlo e revestidas, bem como
0 seu coeficiente do cair sao apresentados na Tabela 4.8. Comparando os resultados, verifica-se que o
coeficiente de cair apresenta uma rigidez a flexdo maior para a amostra revestida G3. A amostra de
controlo GO apresenta um coeficiente do cair de 55,6%, sendo menor quando comparada com a amostra
com revestimento selecionado, a G3. Para a propriedade de resisténcia a rotura, o alongamento no
sentido da teia da amostra revestida G3, 0,125 g de quitosano, apresenta-se superior em 22,7% e 30%
no sentido da trama. A resisténcia a tracdo no sentido da teia & superior e no sentido da trama 15,3 %
inferior ao da amostra de controlo GO. Verifica-se que os fios de trama da amostra G3 sofreram maior

influéncia no processo de revestimento, tendo a sua resisténcia a tracdo diminuida.

Tabela 4.8: Resultados das propriedades do cair e resisténcia a rotura.

Propriedades Amostras
GO G3
Coeficiente do Cair - (F) 0,36+0,09 0,79+0,05
Resisténcia a Tracao — Teia (N) 43,3+3,8 43,8+3,8
Resisténcia a Tracdo — Trama (N) 86,9+1,6 73,6+3,4
Alongamento — Teia (%) 7,8+1,2 10,1+1,1
Alongamento — Trama (%) 6,3+0,5 9,0+0,3

Na Figura 4,14, em conformidade com os resultados para a propriedade do cair apresentados na Tabela
4.8, como pode ser observado, apos a aplicacdo do revestimento de quitosano na quantidade de 0,125
g, o efeito resisténcia ao cair da amostra G3 é maior quando comparado com a amostra de controlo GO,
sem revestimento, uma vez que o seu coeficiente de cair € de 0,79, portanto préximo de 1, o que indica

que a aplicacao do revestimento de quitosano possibilitou um aumento da rigidez a flexao.
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Figura 4,14: A —imagem horizontal da amostra GO; B- Vista superior da amostra GO;
C - imagem horizontal da amostra G3 e D - vista superior da amostra G3.

4.8 Consideracdes Finais

0 desenvolvimento de materiais contendo substancias com atividade antimicrobiana tem sido implicado
em uma variedade de aplicacdes biomédicas. Os revestimentos, em particular, podem atuar como matriz
de substancias biologicamente ativas e ou imobilizadoras, possibilitando o desenvolvimento de um
material multifuncional, visto que pode receber misturas de diferentes polimeros com aplicacoes

diferenciadas.

No trabalho desenvolvido neste capitulo, foi possivel produzir solucdes de gel de quitosano nas
quantidades em peso de 0,063, 0,100, 0,125, 0,250 e 0,500 g. Aplicou-se os revestimentos nas
concentracdes indicadas e aferir suas propriedades em termos de conforto térmico, capilaridade,
absorcdo de liquido e rigidez a flexdo. A amostra G3, gaze revestida com 0,125 g de quitosano, foi

selecionada mediante a aplicacdo dos critérios e utilizacdo do software Matlab.
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Foi ainda possivel verificar que, quantidades superiores de quitosano interferem em propriedades como
as de transporte e absorcao de liquidos, tornando a capacidade do téxtil diminuida, contudo promove

maior poder de isolamento térmico.

Conforme a pesquisa realizada neste capitulo é possivel concluir que, as gazes com revestimento igual
ou abaixo dos 0,125 g de quitosano promoveram condicdes satisfatoria para atuarem como curativos
para auxiliarem na cura e cicatrizacdo de feridas. Espere-se que o revestimento selecionado possa

cumprir com as atividades ao qual sera destinado.
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CAPITULO 5

5. SINTESE DAS NANOPARTICULAS POLIMERICAS

Neste capitulo & demonstrada a sintese das nanoparticulas com quitosano e quitosano incorporadas com
0 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne. O 6leo essencial foi caracterizado atavés da técnica de
termogravimetria e, seus constituintes quimicos identificados por GC-MS. As nanoparticulas foram
sintetizadas através do método de gelificacao idnica, sendo realizado primeiramente um estudo para
determinacdo da melhor concentracdo em (g) de quitosano para incorporacdo do oleo essencial.
Posteriormene foi realizado um outro estudo para determinacado do efeito da quantidade de tripolifosfato
de sodio na sintese das nanoparticulas incorporadas com 6leo essencial. Aplicou-se técnicas utilizadas
para caracterizacdo das nanoparticulas como a microscopia eletronica, o TGA, DSC, DLS e foram

efetuados testes antimicrobianos.

5.1 Biomateriais na Sintese das Nanoparticulas Poliméricas

A contaminacao por microrganismos € um dos principais problemas de varios setores associados a saude
humana (Lode, 2009). O controlo do crescimento bacteriano ou fungico em tecidos pode ser conseguido
recorrendo a polimeros biologicamente ativos (Breitwieser ef a/,, 2013) ou ligando farmacos a superficie
do polimero (Kontogiannopoulos ef a/, 2011). O quitosano, compostos com grupos de nitrogénio
quaternario, halaminas e poli-e-lisina (e-PL), sdo exemplos de polimeros que possuem atividade
microbiana inerente. A atividade microbiana pode também ser obtida incorporando biocidas e antibioticos

nos polimeros (Mufioz-Bonilla e Fernandez-Garcia, 2012).

O quitosano ¢ um dos polimeros mais utilizados devido a sua biocompatibilidade (Zain, 2011). A
atividade microbiana do quitosano depende das cargas positivas existentes na superficie, que podem

interferir com os residuos negativamente carregados da superficie celular bacteriana (Li ef a/, 2008).

Para além dos polimeros, existem também oleos essenciais naturais que possuem componentes
antimicrobianos, tais como fenois e aldeidos, presentes por exemplo no cravo (eugenol) e na canela

cinamaldeido (Tepe ef a., 2004) e sesquiterpenos como o [-cariofileno, bergamotene e [3-elemeno nas
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copaiferas (Zimmermam-Franco et al, 2013). As atividades antimicrobianas dos o6leos essenciais
dependem da concentracdo utilizada (Wang ef a/, 2011) e da quantidade eficaz de constituintes

antimicrobianos dos 6leos na matriz do polimero (Du et a/,, 2009; Gutiérrez ef al., 2010).

Nos ultimos tempos, a procura crescente por produtos naturais eficazes e seguros tem aumentado o
interesse na investigacdo sobre oleos essenciais e extratos de plantas (De-Souza et al., 2006). Varios
trabalhos de investigacdo descrevem que os 6leos essenciais apresentam atividade contra virus, fungos,
protozoarios e bactérias. Os seus compostos variam em percentagens de acordo com a espécie, sendo
0s principais compostos isolados os terpenos e os seus derivados (Solorzano-Santos e Miranda-Novales,

2011).

A combinacao dos oleos essenciais ou extratos de plantas nos polimeros acima referidos pode ser uma
estratégia interessante no sentido de potencializar o efeito antimicrobiano. Desta forma, o principal
objetivo deste capitulo € desenvolver nanoparticulas poliméricas de quitosano incorporadas com oleo
essencial de Copaifera multijuga Hayne para funcionalizacdo de téxteis, destinadas como agente
antibacteriano para aplicacdo em feridas no corpo humano. A acdo antimicrobiana dos sistemas
desenvolvidos foi testada em microrganismos tais como: S. aureus (ATCC 25923), £. coli (ATCC 25922)
e C. albicans (ATCC 10231).

5.2 Caracterizacdo do Oleo Essencial de Capaifera multjiuga Hayne
5.2.1 Identificacdo dos Constituintes Quimicos por GC-MS

A identificacdo dos componentes do 6leo essencial foi realizada por cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas (CG-MS) através da comparacdo dos indices de retencdo (IR) e da
interpretacao do padrao de fragmentacao dos respetivos espectros de massas com a base de dados para
analise no sistema. Apenas foram considerados os espectros com similaridade igual ou superior a 95%
referidos na base de dados da literatura. A solucdo padrdo de n-alcanos (C8-C20) foi utilizada para o

calculo do indice de Aolvats.

Através da analise por GC-MS foi possivel identificar 21 constituintes do 6leo essencial de Copaifera
mulfjjuga Hayne, sendo predominantes os sesquiterpenos. Os resultados da analise do espectro total

podem ser comparados com os descritos na literatura para o género Copaifera (Zoghbi et al. 2009;
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Herrero-Jauregui ef al. 2011; Soares ef al. 2013 e Zimmermam-Franco et a/. 2013), constatando-se os
espectros similares de 90,30%, 96,40%, 93,09% e 96,50% para os constituintes identificados

respetivamente.

A amostra apresentou um espectro total de similaridade de 95,14%, sendo que 0s constituintes
identificados com maior percentagem sao: B-cariofileno (41,90%), nomeadamente o maioritario (Veiga-
Junior et al., 2007; Pascoal et al., 2017; Svetlichny et a/, 2017), a-Bergamoteno (17%) e a-humuleno
(6,70%). Os percentuais para o espectro total e para o constituinte maioritario ja referido, podem
apresentar variacdes em seus percentuais do espectro total como descrevem (Veiga-Junior et a/., 2007;
Kobaiashi et al, 2011; Barbosa et al., 2012 e Dias et al, 2012): registando os espectros totais de
85,50%, 98,40%, 95,98% e 90,39% e também para o constituinte maioritario 57,50%, 36%, 40,81% e

29,82%, respectivamente.

Na Figura 5.1, podem ser observadas as estruturas quimicas dos trés constituintes maioritarios

identificados para o ¢leo essencial de Copaifera multijuga Hayne.
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Figura 5.1: Constituintes maioritarios do 6leo de Copaifera multijuga Hayne,
A - B-cariofileno; B - alpha.-Bergamoteno e C - a-humuleno.

Os resultados da andlise demonstram que, apesar das diferencas encontradas na percentagem em
termos quantitativos, o referido 6leo essencial possui os constituintes reportados na literatura. A
percentagem do constituinte maioritario para 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne encontra-se

também dentro do intervalo de valores para os parametros de percentagem estabelecidos.
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A Tabela 5.1 mostra os resultados obtidos através da analise por cromatografia gasosa acoplada a

espectrometria de massas (CG-MS).

Tabela 5.1: Constituintes identificados do oleo essencial de Copaifera multjuga Hayne.

Constituintes IR Area (%)
6-elemeno 1337 0,50%
a-cubebene 1347 0,60%
o- copaeno 1390 4,50%
[-elemeno 1391 3,10%
o-gurjuneno 1411 0,40%
B-cariofileno 1419 41,90%
alpha.-Bergamoteno 1436 17,00%
Trans-.Beta.-Farnesene 1458 0,60%
o-humuleno 1454 6,70%
aromadendreno 1441 0,30%
o-amorfeno 1485 2,10%
germacrena-D 1489 3,20%
[-selineno 1491 0,50%
beta.-Bisaboleno 1509 5,40%
6-cadineno 1524 0,80%
y-cadineno 1515 1,70%
germacrena-B 1559 2,90%
oxido de cariolifeno 1582 6,30%
6-Cadinol 1636 0,30%
Spathulenol 1576 0,50%
Eudesm-7(11)-en-4-ol 1691 0,70%
Total 95,14%
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5.2.2 Propriedades Térmicas do Oleo Essencial de Capaifera Multjiuga Hayne
5.2.2.1 Analise Termogravimétrica

0 oleo essencial de Copaifera multijuja Hayne apresenta uma perda de massa de 87% até a temperatura
de 275 °C. A perda de massa ocorre em duas etapas, sendo a primeira préxima dos 275 °C e a segunda
apos os 300 °C quando ocorre a degradacado (dos Passos Menezes ef al, 2016). A curva de TGA do dleo
essencial de copaiba apresenta o processo de degradacéo em trés fases distintas: na primeira fase ocorre
a vaporizacdo da fracdo volatil, na segunda entre os 238-245°C ocorre o ponto de ebulicdo da fracédo
sélida e na terceira (a partir dos 300°C) ocorre a degradacado das substancias remanescentes (Diniz e
Bonzanini, 2005). Através da andlise termogravimétrica foi possivel identificar a ocorréncia de trés
fendmenos endotérmicos, como pode ser verificado na Figura 5.2. No primeiro momento, entre os 42
°C e os 167 °C, o referido 6leo sofreu uma perda de massa de 68,43%. Uma segunda perda de massa
26,52 %, ocorreu entre 194 °C e 274 °C e, uma terceira perda de massa equivalente a 4,77% ocorreu

entre 304 °C e 420 °C. Os resultados estdo proximos dos apresentados pelos autores acima referidos.

Massa (%0) - OE Copaifera

5000 EJ0.0

Temperatura °C

Figura 5.2: Termogravimetria do oleo essencial de Coparfera multjuga Hayne.
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5.3 Estudo das Diferentes Concentracdes de Quitosano na Sintese das Nanoparticulas

Neste estudo preliminar, utilizou-se a técnica de gelificacdo ionica para o processo de sintese das
nanoparticulas de quitosano. O método executado e descrito neste capitulo foi elaborado através da
analise dos métodos de sintese descritos por Calvo ef a/ (1997); Chen et al. (2009) e Neves ef al.
(2014). Inicialmente, avaliou-se a influéncia das proporcdes do polimero quitosano (DDD 85%, ChitoClear
hg 95-43000, Mw = 350 kDa) na formacao das nanoparticulas. Posteriormente, foi determinada a melhor

concentracao para incorporacao do 6leo essencial.

Através da analise da Figura 5.3 é possivel identificar as diversas fases da preparacado/sintese das
nanoparticulas. A solucdo A apresenta um aspeto transparente tipico do gel de quitosano, em B, a
solucdo é turva devido a formacdo das nanoparticulas de quitosano. Em C, observa-se que a solucéo
apresenta um aspeto “leitoso”, devido a formacdo das nanoparticulas de quitosano com dleo de

Copaifera multijuga Hayne incorporado.

Figura 5.3: A - solucao de quitosano, B - solucédo de nanoparticulas de quitosano e

C - solucao de nanoparticulas de quitosano e 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne.
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Esta descrito que o aumento da concentracao de quitosano no processo de sintese promove um aumento
do didametro das nanoparticulas obtidas (Calvo et a/,, 2007; Morris et al., 2011; Sarwar, Katas e Zin,
2014). Um dos parametros que permite avaliar esse aumento ¢ a determinacao do potencial zeta. O
potencial zeta das nanoparticulas tende a aumentar com a utilizacdo de uma maior concentracao de
quitosano, atribuido ao aumento dos grupos protonados do quitosano e dos grupos NH;(Liu e Gao, 2009;
Rodrigues et al, 2012). O baixo indice de polidispersdo indica uniformidade no didametro das
nanoparticulas e, dispersdes com PDI abaixo de 0,3 indicam alta homogeneidade no tamanho das

nanoparticulas (Zhang e Kosaraju, 2007).

Apresenta-se na Tabela 5.2 as caracteristicas das nanoparticulas obtidas através das condicoes
estabelecidas no processo de sintese por gelificacdo idnica, para as diferentes concentracdes de
quitosano utilizadas. O processo de sintese por gelificacdo i6nica produziu nanoparticulas de quitosano
com potencial zeta de carga positiva, sendo que as nanoparticulas apresentaram proporcoes
diferenciadas para o seu tamanho. Observa-se que com a concentracao CS1 (0,250 g de quitosano),
obtiveram-se nanoparticulas com tamanho médio de 270,6 nm, sendo o menor didmetro entre as
solucdes testadas, o que significa uma percentagem de 45,80% menor com relacao a amostra com maior
diametro. A amostra €83 (0,750 g de quitosano) apresenta nanoparticulas com um tamanho médio da
ordem dos 498,7 nm. A CS1 apresenta o menor potencial zeta, 14,10% inferior, bem como uma menor

polidispersao 71,40% inferior a amostra de maior resultado: CS4, 1 g de quitosano.

Tabela 5.2 - Caracteristicas das nanoparticulas para as diferentes razdes de quitosano.

Amostras Caracteristicas
CS (g) Tamanho Variacdo | Polidisperséao Variacdo | Potencial zeta | Variacédo
(nm) (%) (PDI) (%) (mV) (%)
CS10,25 294,2+0,07 - 0,26+0,07 - 31,6+0,5
CS2 0,50 309,9+48,3 5,00% 0,54+0,00 51,80% 33,014 4,20%
CS30,75 498,7+17,7 41,00% 0,49+0,01 46,90% 34,4+5,7 8,13%
CS4 1,00 325,2+41,7 9,50% 0,91+0,03 71,40% 36,8+4,2 14,10%
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Através da Tabela 5.2 é possivel observar um aumento do potencial zeta das nanoparticulas com o
aumento da concentracéo de quitosano, tal como referido na literatura. Comprova-se portanto que quanto
maior a concentracdo de quitosano, maior é o potencial zeta da amostra. Contudo, para a polidispersao
e tamanho, a razdo do aumento nao ¢ diretamente proporcional. Através da analise de todas as amostras,
conclui-se que as nanoparticulas produzidas na concentracédo de 0,250 g de quitosano com 10 mL de
TPP apresentam os melhores resultados: menor diametro, menor indice de polidispersao e potencial

zeta superior a 30 (mV).

A Figura 5.4 apresenta a distribuicdo do tamanho e volume das nanoparticulas produzidas na
concentracdo de 0,250 g de quitosano com 10 mL de TPP, A analise da amostra CS1, 0,250 g de
quitosano revela que as nanoparticulas apresentam na sua maioria um tamanho homogéneo,
identificando-se um pico no espectro. Em termos da analise para o volume, um Unico pico também foi

identificado, apresentando um volume de 19,60% de nanoparticulas com diametro de 342 nm.
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Figura 5.4: distribuicdo do tamanho e volume das nanoparticulas de quitosano na concentracdo de 0,250 g.
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A uniformidade no diametro de grande parte das nanoparticulas de quitosano da amostra CS1, confirma-
se também através do baixo indice de polidispersao obtido (PDI=0,26) entre as varias condicdes testadas
indicando uma alta homogeneidade no que se refere ao diametro das particulas presentes na solucao.
A Figura 5.5 apresenta o potencial zeta da amostra €S1, 0,250 g de quitosano. Mesmo analisando a

amostra com menor concentracdo de quitosano o potencial zeta apresenta um valor superior a 30 mV.
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Figura 5.5: Distribuicdo do potencial zeta das nanoparticulas de quitosano na concentracédo de 0,250 g.

As nanoparticulas de quitosano produzidas através do método de gelificacao ionica apresentam formatos
esféricos (Yoksan, Jirawutthiwongchai e Arpo, 2010; Fan et al., 2012; Rampino et a/,, 2013; Rudzinski
et al. 2016) e arredondados (Avadi ef al, 2010; Santo Pereira ef a/., 2017). Como pode se visto na
Figura 5.6, as nanoparticulas produzidas na concentracao de 0,250 g de quitosano apresentam na sua
grande maioria o formato esférico, variacdo de tamanho, portanto heterogeneas, auséncia de formacao
de agregados e uma dispersado consideravel. O tamanho das nanoparticulas também foi caracterizado
através de microscopia eletronica de transmissdo, STEM. Em A e B podem ser visualizadas

nanoparticulas nas resolucoes de 20,000X, em € 50,000X e em D 100,000X.
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Figura 5.6: Imagens de STEM das nanoparticulas de quitosano A e B 20,000X, € 50,000X e D 100,000X.

5.4 Estudo das Diferentes Concentracdes de Tripolifosfato de Sodio na Formacédo das Nanoparticulas

A relacdo entre quitosano e tripolifosfato de sodio (TPP) & um parametro critico que controla a distribuicao
das nanoparticulas, assim como o tamanho, uma vez que influencia a performance biologica das
nanoparticulas de quitosano (Papadimitriou ef a/., 2008). Tendo em conta que a interacdo eletrostatica
entre o TPP e o quitosano é afetada pela sua concentracdo, as nanoparticulas com carga de superficie
superior a 30 (mV) sao consideradas mais estaveis e este valor ¢ suficiente para evitar a agregacdo das
particulas (Yen et al,, 2012). As nanoparticulas de quitosano apresentam um potencial zeta maior quando
comparadas com as nanoparticulas com 6leo essencial incorporado (Raafat ef a/, 2008). Existe uma
relacdo direta entre o tamanho da particula e a massa de 6leo incorporada, isto €, pode existir um
aumento do tamanho e diminuicdo do potencial zeta (Chen ef a/, 2009). Esta reducao do potencial zeta

pode ocorrer através da neutralizacdo de algumas das cargas positivas na superficie das nanoparticulas
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que podem ser provocadas pela adsorcao de excesso do constituinte (Lee, Kim e Lee, 2010; Panwar ef

al., 2016).

O efeito da concentracdo de TPP juntamente com a adicdo do dleo essencial na carga superficial e
tamanho das nanoparticulas esta demonstrado na Tabela 5.3. Verifica-se que o tamanho, polidispersao
e potencial zeta sofreram alteracdes com a incorporacdo do 6leo e aplicacdo de menores concentracoes
de TPP. Observou-se um aumento significativo dos indices de polidispersao das nanoparticulas com a
diminuicdo das concentracdes de TPP, contudo, a reducdo da polidispersdo € exibida pela amostra

CSNP’sOE6, com adicdo de 4,1 mL de TPP.

A sintese das nanoparticulas com oleo essencial de Copaifera multijiuga Hayne também gerou
nanoparticulas com potencial zeta positivo, onde o menor valor foi obtido para a amostra CSNP’sOE6,
20,4 mV e, o mais alto para CSNP’sOES, 30,3 mV, embora CSNP’sOE 1, pode ser considerada a
amostra que apresentara maior estabilidade por ter um PDI de 0,7. No entanto, verificou-se que ¢ visivel
na amostra CSNP’sOES a presenca de 6leo na superficie da referida amostra pois a baixa concentracao
de TPP contribuiu para o aumento do potencial zeta, mais o nivel de incorporacdo de 6leo nas
nanoparticulas foi afetado. Conclui-se que a razdo ideal para a sintese das nanoparticulas com oleo
essencial esta na utilizacdo de 0,250 g de quitosano e 10 mL de TPP, que embora apresente uma
polidispersao de 0,7, possibilitou a formacado de nanoparticulas com um diametro 4,6% superior quando

comparado com a razao de concentracao utilizada para o quitosano sem o6leo de Copaifera.

Tabela 5.3: Caracteristicas das nanoparticulas de quitosano com éleo para as diferentes concentracdes de TPP.

Amostras | Tripolifosfato de Sédio - TPP Tamanho Polidispersao | Potencial Zeta
(mL) (nm) (PDI) (mV)
CSNP’sl 10 294,2+0,07 0,26+0,07 31,6+0,5
CSNP’sOE1 10 308,9+12,37 0,70+0,04 26,1+1,0
CSNP’sOE2 8 471,9+44,68 0,80+0,04 29,9+3,8
CSNP’sOE3 6,40 441,8+37,54 0,70+0,08 23,3+2,2
CSNP’sOE4 5,10 518,1+45,60 0,70+0,16 21,7+0,7
CSNP'sOEb 4,10 389,9+23,61 0,50+0,02 30,3+0,6
CSNP'sOE6 3,20 802,3+113,27 0,90+0,03 20,4+0,7
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A concentracdo de quitosano em relacdo a concentracdo de TPP nao afetou a estabilidade das
nanoparticulas com o6leo incorporado, embora a variacdo da concentracao de TPP tenha produzido
diferentes tamanhos, formando nanoparticulas com dimensdes variadas. Pode ser observado na Figura
5.7, que apesar dos valores de PDI terem quase triplicado, a amostra CSNP’sOE 1, 0,250 g de

quitosano com 6leo essencial, apresenta um pico Unico com relacao ao tamanho e ao volume.
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Figura 5,7: distribuicao do tamanho e volume das nanoparticulas de quitosano com 6leo essencial

de Copaifera multijuga Hayne na concentracéo de 0,250 g.

A Figura 5.8 apresenta os resultados do DLS para o potencial zeta, verifica-se que a amostra CSNP’sOE1 apresenta também

um pico Unico com relacdo ao volume de nanoparticulas.
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Figura 5,8: distribuicdo do potencial zeta das nanoparticulas de quitosano com 6leo essencial

de Copaifera multijuga Hayne na concentracdo de 0,250 g.

5.4.1 Andlise Morfologica das Nanoparticulas Poliméricas de Quitosano com Oleo de C. muiltjuga

Foi observado em estudos desenvolvidos por Lee ef a/. (2009); Kunjachan, Jose e Lammers, (2014); Ik
et al. (2017), que o formato esférico das nanoparticulas de quitosano produzidas no processo de

gelificacdo ionica se mantém, mesmo com a incorporacao de extratos destinados a bioatividade.

Como pode ser visualizado na Figura 5.9, as nanoparticulas de quitosano produzidas com éleo essencial
de Copaifera multijuga Hayne apresentam formato esférico e uma dispersao consideravel, mesmo com

a diminuicao do seu potencial zeta, verificando-se que nao existe a presenca de aglomerados.
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5.9: Imagens de STEM das nanoparticulas - (A) nanoparticulas de quitosano e (B) nanoparticulas com éleo.

5.4.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier - FTIR

Pelo método de gelificacdo idnica, a formacdo das nanoparticulas pode ser confirmada pelo
deslocamento das bandas do quitosano de 1657 e 1576 cm+ para 1643 e 1536 cm-. Estas bandas sao
atribuidas aos grupos CONH, e NH,, respectivamente, onde podem ocorrer as ligacdes entre os grupos
fosfato da molécula de tripolifosfato de sédio com os grupos do quitosano (Hu et a/,, 2008; Papadimitriou

et al., 2008; Neves et al., 2014).

O espectro do ¢leo essencial de Copaifera multijuga Hayne apresenta as suas bandas caracteristicas,
sendo a 2926 cm e 2856 cm- referentes as ligacdes C-H, 1693 cm* referente as ligacdes C=0, 1641
cm referente a C=C, 1446 cm referente a ligacao assimétrica C-H do grupo metil, 1365 cm referente
a ligacdo simétrica C-H do grupo metil e, 887 cm referente a ligacdo C-H do grupo alceno (Abarca et
al., 2016). O espectro do B-cariofilleno apresenta bandas caracteristicas nas regides de infravermelho
3300 cm da ligacdo O-H, 2925 cm da ligacdo C-H, 1151 cm do estiramento simétrico C-O-C e 1023

cm do estiramento assimétrico C-O-C (Passos ef a/., 2013; Abarca et al,, 2016).

Tendo em conta o espectro do quitosano e das nanoparticulas de quitosano, a formacdo das
nanoparticulas é confirmada pelo deslocamento das bandas a 1650 e 1433 cm do quitosano para 1637
e 1413 cm* para as nanoparticulas de quitosano. Relativamente ao espectro das nanoparticulas com

oleo essencial confirma-se a presenca do referido éleo através da identificacdo das bandas 2925 e 2854



117

cm* referentes a ligacdo C-H com menos intensidade do constituinte maioritario B-cariofilleno, o

deslocamento da banda 1691 para 1644 cm* e, a presenca da banda 887 cm-.

A Figura 5.10 apresenta o espectro de infravermelho do po de quitosano, das nanoparticulas de
quitosano sintetizadas, assim como as nanoparticulas com 6leo incorporado e o espectro do 6leo

essencial utilizado.
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Figura 5.10: Espectros de FTIR para o quitosano, nanoparticulas de quitosano , nanoparticulas de quitosano com oleo e o

respectivo oleo essencial de Copaifera multjuga Hayne.

5.5 Propriedades Térmicas das Nanoparticulas
5.5.1 Analise Termogravimétrica das Nanoparticulas - TGA

Diversos estudos indicam que os valores de temperatura para a decomposicdo do quitosano se
encontram entre os 300 e os 400°C (Mohammed, Williams e Tverezovskaya, 2013); 242 °C (Kumar ef
al., 2016); 332 °C (Laus, et al, 2010), e 323 °C (Neves et al., 2014). As andlises termogravimetricas
revelaram que o evento térmico entre os 150 e os 250 °C para o quitosano puro, sem reticulacdo é

atribuido a perda de ligacdo de hidrogénio (Le Tien ef a/,, 2003). Uma perda inicial de peso para as
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nanoparticulas de quitosano e TPP entre os 150 e 0s 250 °C pode ser atribuida a desidratacdo dos anéis
dos sacarideos, enquanto a decomposicdo do segundo estagio variando de 275 a 450 °C, pode ser o
resultado de processos complexos, incluindo despolimerizacao e decomposicao do grupo cetil e unidades

desacetiladas do polimero (Mathew e Abraham, 2008).

Conforme pode ser observado na Figura 5.11, verifica-se que para a amostra testada, a temperatura de
decomposicao foi de 302,8 °C. A perda de massa para o quitosano ocorreu em duas fases. A primeira
fase esta relacionada com a perda de agua contida na amostra, equivalente a 3,80% e, a segunda fase
esta relacionada a perda de massa do polimero, 58,40%. Na Figura 5.11 B, referente as nanoparticulas
de quitosano, observa-se que a perda de massa ocorreu também em trés fases, a primeira esta
relacionada com a perda de agua ainda contida na amostra, na segunda ocorreu a desidratacdo das
nanoparticulas com uma perda de 23,66% e na terceira ocorreu a degradacdo da amostra, com a perda
de massa equivalente a 20,45% sendo que a temperatura de decomposicdo das nanoparticulas foi de

262 °C.

As nanoparticulas incorporadas com oleo essencial (Figura 5.11 C) apresentaram um perfil de
comportamento térmico diferente em relacdo as nanoparticulas de quitosano. Na primeira fase a perda
foi de 19,79%, na segunda fase foi de 19,79% e na terceira fase a perda devido a degradacao do polimero
foi de 32,27%. Contudo, as nanoparticulas com oleo essencial apresentaram um aumento na

temperatura maxima de degradacao, para 267,80 °C, em relacdo as nanoparticulas de quitosano.

Verifica-se uma reducdo da estabilidade térmica das nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas
incorporadas com 6leo de Copaifera em comparacdo com o quitosano, devido a introducédo dos grupos
fosfato do TPP. Contudo, as nanoparticulas com oleo essencial demonstraram ter maior estabilidade

térmica quando comparadas com as nanoparticulas de quitosano.
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Figura 5.11: analise termogravimétrica do quitosano (A), nanoparticulas de quitosano (B) e nanoparticulas com ¢leo (C).
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5.5.2 Calorimetria Exploratdria Diferencial das Nanoparticulas - DSC

DSC é uma técnica utilizada para determinar a temperatura de transicdo de fases e a entalpia durante
uma determinada faixa de temperaturas, indicando uma perda de agua ligada ao inicio fase de transicao
para fusao (Zhang et al, 2014). O quitosano /n natura apresenta o pico endotérmico de transicao para
fase de fusdo aos 68 °C (Emami, Boushehri e Varshosaz, 2014). As nanoparticulas de quitosano
apresentaram um pico endotérmico em torno dos 70 °C (Panwar ef a/., 2016) e 101 °C (Bagre, Jain e
Jain, 2013). Nanoparticulas de quitosano produzidas com TPP apresentaram picos endotérmicos aos

199 °C (Santo Pereira et al., 2017).

O DSC foi usado para verificar a variacao das propriedades cristalinas dos biomateriais, nomeadamente
0 6leo essencial de Capaifera multijuga Hayne, o quitosano /n natura, as nanoparticulas de quitosano e
as nanoparticulas de quitosano com 6leo, tal como demonstrado na Figura 5.12. A curva de DSC do éleo
(A) mostrou um pico endotérmico a volta dos 46,7 °C, correspondente ao processo de volatilizacao do
6leo e um segundo por volta dos 184,5 °C, correspondente ao processo de degradacao da essencial. O
polimero quitosano (B) apresentou um pico endotérmico aos 302,8 °C, as nanoparticulas de quitosano
(C) aos 319 °C e as nanoparticulas de quitosano com oleo essencial (D) apresentaram um pico

endotérmico aos 323 °C.

Verifica-se que as nanoparticulas com 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne sdo mais cristalinas
e apresentam maior estabilidade térmica em relacdo as nanoparticulas produzidas apenas com o

quitosano pois o Unico pico endotérmico apresentado é superior.
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Figura 5.12: curvas DSC do 6leo essencial de Copaifera (A), polimero quitosano (B), nanoparticulas de quitosano (C)
e nanoparticulas de quitosano com o6leo de Copaifera (D).

5.5.3 Eficiéncia de Encapsulacdo Determinada Através do DSC

Segundo Tan e Man (2002), o resultado do DSC para analise de 6leo essencial apresenta um perfil tendo
em consideracdo os seus constituintes, sendo influenciado pelas caracteristicas fisico-quimicas como
volatizacdo e massa molecular. Silva (2015), salienta que a variacdo da entalpia ocorre devido a
quantidade dos reagentes e produtos contidos na solucao, em funcao disso, as nanoparticulas
incorporadas com o ativo apresentam um pico endotérmico que esta relacionado com a energia de

evaporacao da amostra, 0 que proporciona a entalpia das nanoparticulas com o 6leo ser maior.

A Figura 5.13 mostra os resultados do DSC para o 6leo essencial de Copaifera multujuga Hayne e para

as nanoparticulas incorporadas com o referido 6leo.
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Figura 5.13: Curvas DSC do oleo essencial de Copaifera (A), e nanoparticulas de quitosano com dleo essencial de Copaifera
(B), nanoparticulas de quitosano (C).

A Tabela 5.4 mostra os resultados das analises realizados no DSC, nomeadamente os valores obtidos
referentes a entalpia para as amostras do oleo essencial de Copaifera multjuga Hayne e, das

nanoparticulas de quitosano incorporadas com o ¢6leo.
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Tabela 5.4: Valores da entalpia obtidos no DSC.

Amostras Taxa de aquecimento Intervalo de Temperatura Massa TG | Entalpia
(°C,min?) (°C) (mg) AH J/g
Oleo essencial de C, multjiuga Hayne 7,01 31,50
10 30-600
Nanoparticulas incorporadas com 7,21 61,60
oleo essencial de C, mu/tjjiuga Hayne

Com a utilizacdo da equacao apresentada no capitulo 3.7.3, a razdo de encapsulamento do éleo
essencial de Copaifera multijuga Hayne foi calculada como 95,50% em peso para a amostra CSNP’sOE
1, 0,250 g de quitosano incorporada com o 6leo, Isto evidencia que o procedimento apresenta uma alta

eficacia na incorporacéo do 6leo essencial as nanoparticulas.

5.6 Avaliacao Antimicrobiana dos Biomateriais
5.6.1 Avaliacdo Antimicrobiana do Oleo Essencial de Copaifera multjuga Hayne

O 6leo essencial de Copaifera multijiuga Hayne ndo apresenta atividade contra £. colie C. albicans, mas
mostra atividade moderada contra S. aureus com valores de MIC a variar entre 125 e 500 pg/mL (Santos
et al,, 2008). A atividade antibacteriana contra bactérias Gram-positivas também foi verificada para o
oleo essencial de C. multijuga, bem como para folhas de papel e filmes plasticos com éleo de C. multijuga
contra Bacillus subtilis (Morelli et al, 2015) e também para o gel de 6leo de copaiba contra o
Streptococcus relacionado com biofilme dental (Simdes et a/., 2016). Atividade inibidora de produtos
naturais a base de plantas pode ser considerada boa se o MIC <100 pg/mL, moderada com MICs
variando de 100 a 500 pg/mL, fraca com MIC variando de 500 a 1000 pg/mL, ou podem ser
considerados inativos com MICs> 1000 pug/mL) (Holetz et a/., 2002).

O oleo essencial de Copaifera multijuga Hayne testado no presente estudo mostrou uma atividade
moderada contra S. gureus. Os valores minimos de concentracdo encontrados indicaram que o 6leo de
Copaifera apresentrou um efeito inibidor bacteriostatico contra S. aureus. Por outro lado, o referido 6leo
mostrou ser inativo contra £. colie C. albicans, sendo possivel concluir que a sua acao é restrita para

bactérias Gram-positivas. Os resultados sao mostrados na Tabela 5.5.
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Tabela 5.5: Resultado da atividade antimicrobiana para o ¢leo essencial de Copaifera multjjuga Hayne.

(ng-mL?)
Microrganismos
MIC MMC MMC/MIC Efeito Inibitdrio
S, aureus (ATCC 25923) 256 1625 6,3 Bacteriostatico
E, coli (ATCC 25922) 4096 > 16384 24,0 Sem atividade
C, albicans (ATCC 10231) 2048 8192 40 Sem atividade

5.6.2 Avaliacao Antimicrobiana das Nanoparticulas

O espectro de acao do quitosano pode abranger bactérias, fungos e leveduras, embora o seu efeito seja
mais eficaz contra bactérias Gram-positivas (Fu et a/, 2011). O quitosano apresenta atividade
antimicotica contra Aspergillus niger (Guerra-Sanchez et al, 2009; Yien et al., 2012). Contudo, as
formulacbes de quitosano a base de nanoparticulas mostraram aumento do efeito antifungico com
concentracao a partir de 1,2% de quitosano, cuja alta carga de superficie interage mais eficazmente com
fungos. Para além disso fatores como a distribuicao, tamanho das nanoparticulas e o potencial zeta sao
fatores que influenciam a atividade antifungica em estirpes como a Candlida albicans e Aspergillus niger

(Yien et al, 2012).

Nanoparticulas de quitosano apresentaram acao inibitdria contra S. aureus e E. coli (Xing et al. 2009),
embora, Keawchaoon e Yoksan, (2011) tenham demonstrado que nanoparticulas de quitosano nao
possuem efeito inibitdrio para S. aureus e E. coli. No estudo de Chen et a/,, (2009) a modificacao das
nanoparticulas de quitosano pelos componentes dos o¢leos essenciais utilizados, nomeadamente o
carvacrol e o eugenol, ndo resultou em perda de eficiéncia antibacteriana. Conforme descreve o referido
autor, a modificacdo das nanoparticulas de quitosano ocorre através da reacao de base Sc/iff, onde o
oleo essencial envolve o grupo amina do quitosano, com isso ocorre a diminuicao do seu potencial zeta
no processo de incorporacdo do o6leo nas nanoparticulas. Em Svetlichny et a/, (2015) foram
apresentados resultados positivos para Candida krusei e Candida parapsilosis com nanoparticulas de

lipidos com 6leo essencial de copaiba.

Como se pode verificar na Tabela 5.6, o quitosano e o gel de quitosano a 0,125 g nao apresentaram

resultados inibitorios para S. aureus, E. colie C. albicans. As nanoparticulas de quitosano produzidas na
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concentracdo de 0,250 g apresentaram um baixo resultado para o microrganismo S. aureus, uma
reducdo de 38,10% na sua proliferacao e, ndo apresentou resultado inibitérios para os microrganismos
E. colie C. albicans. Relativamente aos resultados apresentados para as nanoparticulas com o éleo
essencial, observa-se atividade inibitoria para os trés microrganismos testados. As nanoparticulas de
quitosano com o6leo essencial de Copaifera multijiuga Hayne apresentaram os rendimentos de inibicéo
na proliferacdo de 64,60%, 39,00% e 24,80% para S. aureus, E. coli e C. albicans, respetivamente.
Conclui-se que as nanoparticulas com 6leo essencial mostraram uma maior eficiéncia antibacteriana,
embora o efeito inibitorio para a bactéria gram negativa, £. coli e, para a levedura, C. albicans, seja

considerado baixo.

Na Tabela 5.6 sdo mostrados os resultados para a atividade antimicrobiana das nanoparticulas,

Tabela 5.6: Resultado da atividade antimicrobiana para as nanoparticulas.

Amostras Atividade Antimicrobiana — Microrganismos
Reducéo (%)
S. aureus E. coli C. albicans
(ATCC 25923) (ATCC 25922) (ATCC 10231)
Quitosano - - -
Gel CS0,125 - - -
CSNP’s 0,250 38,10 - -
CSNP’s OE 64,60 39,00 24,80

5.7 Discussao dos Resultados

As etapas de trabalho realizadas nesta fase permitiram produzir e caracterizar nanoparticulas de
quitosano, tendo sido também possivel selecionar a concentracao ideal de quitosano para incorporacao
com o 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne. De acordo com os resultados obtidos, apresentam-

se as seguintes consideracdes:

e (Caracterizacdo do 6leo essencial: como se verifica, foram identificados 21 constituintes quimicos

no 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne, a identificacdo do constituinte maioritario o f3-
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cariofileno, com uma percentagem de 41,90%, foi confirmada. As curva de TGA mostram trés
picos de degradacao a primeira registra uma perda de massa de 68,43%, entre 42 °C e 167
°C, a segunda uma perda de 26,52 %, 194 °C e 274 °C e, uma terceira com menor perda de
massa registrada de 4,77%, entre 304 °C e 420 °C. Os resultados revelam que o referido 6leo
encontra-se dentro dos padrdes de qualidade, pois verifica-se que os dados estao proximos dos

que foram encontrados por outros investigadores;

Sintese das nanoparticulas: o método de gelificacdo idnica mostrou ser de facil execucao e,
sendo possivel a sintese de nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de quitosano
incorporadas com déleo essencial de Copaifera em formato esférico, mas apresentando nas
analises morfolégicas por STEM variacao no diametro, Verificou-se através das analises em DLS
gue as nanoparticulas apresentam carga superficial positiva, sendo que o aumento do potencial
zeta, carga superficial, sendo esta diretamente proporcional ao aumento da quantidade em mg
do polimero utilizado na sintese. A amostra CS4 apresentou maior potencial zeta 36,8+4,2.
Verificou-se também que, com o acréscimo do 6leo, o potencial zeta tende a ter diminuicao de
Sua carga e, as nanoparticulas tem um aumento no didmetro, mais mantem o formato esférico.
Entretanto, foi observado que o aumento de diametro das nanoparticulas apresentou-se de forma
irregular com a adicao das quantidades variadas do TPP. A razao ideal para a sintese das
nanoparticulas com 6leo de Copaifera esta na utilizacdo de 0,250 g de quitosano e 10 mL de

TPP, aplicada na amostra CSNP’sOE1;

Avaliacdo térmica dos biomateriais: conforme foi verificado no TGA, a temperatura de
decomposicdo do quitosano foi de 302,8 °C, a das nanoparticulas foi de 262,0 °C e, a
temperatura de degradacao das nanoparticulas com éleo essencial foi de 267,8 °C. Verificou-se
um aumento da temperatura de degradacao das nanoparticulas de quitosano com 6leo essencial
de 2,10% comparado com as nanoparticulas de quitosano. O mesmo foi observado para o DSC,
embora em menor percentagem, as nanoparticulas de quitosano apresentaram pico
endotérmico a 319 °C e as nanoparticulas de quitosano com éleo essencial a 323 °C, um
aumento de 1,20%. A utilizacao do 6leo sem a extracao da sua essencial contribuiu para esse
aumento. E visivel que as nanoparticulas de quitosano com 6leo essencial sdo mais estaveis
guando comparadas com as nanoparticulas de quitosano, mesmo com uma diferenca de

degradacao pequena;
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e Atividade antimicrobiana dos biomateriais: relativamente a atividade antimicrobiana do 6leo
essencial de Copaifera multijuga Hayne utilizado verifica-se que com a concentracdo utilizada na
sintese das nanoparticulas, 1 mg/mLt, foi demonstrada atividade antimicrobiana apenas para a
bactéria gram positiva S. aureus (ATCC 25923). As nanoparticulas, CHNP’s 0,250 de quitosano,
apresentaram um efeito inibitério de 38,10%, para a bactéria S. aureus, contudo, ndo
apresentaram nenhum efeito para os microrganismos £. coli (ATCC 25922) e C. albicans (ATCC
10231). Entretanto, verifica-se um efeito inibitorio entre o éleo essencial utilizado e o quitosano,
estando claro que existe um sinergismo entre os dois, mesmo sendo observado uma diminuicao
da carga positiva das nanoparticulas. Para o microrganismo S. aureus (ATCC 25923) apresenta
um aumento consideravel e, para os microrganismos £. coli e C. albicans apresentou uma

percentagem inibitéria de 39,00% e 24,80%, respetivamente.

5.8 Consideracdes Finais

A producéo das nanoparticulas de quitosano e de quitosano com o6leo essencial de Copaifera multjjuga
Hayne incorporado foi efectuada com sucesso através do processo de gelificacao ionica. A sintese nao
compreendeu muitas etapas intermediarias, sendo que as particulas foram produzidas a temperatura
ambiente e, este processo possibilitou a obtencao de particulas em formato esférico uniforme e sem
agregacao. O processo mostra ser interessante para aplicacoes industriais devido ao seu curto periodo

de execucao e a simplicidade.

Os dleos essenciais mostram ser de grande utilidade para sintese de produtos aplicados na area da
saude. O 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne, por si s6, demonstrou ter uma acéo antibacteriana
baixa, devido a baixa concentracao utilizada, contudo foi possivel verificar a sua acao inibitdria maior
juntamente com o quitosano, propiciando uma acao sinérgica, quando este foi incorporado nas

nanoparticulas.
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CAPITULO 6

6. PRODUCAO E AVALIAGAO OBJETIVA DO DESEMPENHO DA MALHA FUNCIONAL

O capitulo descreve os procedimentos adotados para producdo da malha e, a avaliacdo das suas
caracteristicas apos a sua funcionalizacdo com gel quitosano, na concentracdo em peso de 0,125 g.
Posteriormente sdo apresentados os resultados referentes a caracterizacdo das amostras revestidas
com gel de quitosano, gel de quitosano contento nanoparticulas de quitosano e gel de quitosano com
nanoparticulas incorporadas com o¢leo essencial de Copaifera multijuga Hayne. Foram estudadas e
aferidas as propriedades em termos de controlo térmico, gestdo da humidade, capilaridade, atrito,

flexdo, absorcao de humidade e atividades antimicrobianas.

6.1 Funcionalizacdo do Material Téxtil

Um sistema destinado a curativo de feridas deve fornecer flexibilidade, aderéncia controlada ao tecido
circundante, permeabilidade a gases, durabilidade, biodegradabilidade, capacidade para absorver
fluidos e exsudatos na area da ferida e simultaneamente controlar a perda de liquidos (Dias et al,
2011). A selecdo do material destinado ao curativo é crucial, pois a sua interacdo com a ferida pode
influenciar significativamente o processo de cicatrizacdo (Salah et a/, 2016). Deve ainda fornecer
isolamento térmico, protecbes mecanicas e bacterianas, permitir a evaporacéo dos gases, o transporte
dos fluidos e absorver o odor da ferida (Maver ef af., 2015). A gaze de algodao é amplamente utilizada
para fins higiénicos devido a sua suavidade natural, alta higroscopicidade e propriedades de retencao

de calor (Katayama ef a/., 2012).

Conforme os factos acima apresentados, esta fase da pesquisa tem como objetivo potencializar as
propriedades do material téxtil produzido, nomeadamente uma malha com estrutura jersey 100%
algodao. A funcionalizacdo da malha com aplicacdo do revestimento de quitosano a uma concentracéo
de 0,125 g, ja determinada como a melhor concentracao para atender as condicdes da aplicacao
destinada, sera potencializada com a adicao das nanoparticulas de 6leo essencial produzidas na

concentracado de 0,250 g de quitosano.
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Pretende-se com aplicacao das nanoparticulas manter os niveis aceitaveis de caracteristicas tais como
baixo atrito, bom nivel de absorcao e de transporte de liquidos e, para além disso, incorporar atividade
antimicrobiano ao téxtil. Apos a producao e funcionalizacdo da estrutura téxtil em malha, pretende-se

dotar ao referido material, o conceito multifuncional.

6.2 Producao da Malha

Neste trabalho, a producdo da estrutura da malha foi levada a cabo num tear retilineo eletrénico da
marca STOLL, modelo CMS 320 TC. A malha em jersey foi produzidas em fio 100% algodao, a 2
cabos, com uma torcao média de 572+2,5 v/m? e massa linear 24 Ne. A malha foi selecionada
devido as suas caracteristicas de elasticidade, permitindo uma melhor conformacao no corpo sem
necessitar da utilizacdo de licra. Apds o processo de producdo a malha foi caracterizada, estando as

suas propriedades apresentadas na Tabela 6.1.

Tabela 6.1: Caracteristicas da malha.

Propriedades Malha em estrutura Jersey Tipo de Ponto
(média+desvio padréo)
Composicao 100% Algodao (CO) Debuxo tecnico do jersey
DOOOO0O
Colunas/cm 6+ 0,0 NEOAOA0
PRI
Fileiras/cm 7+0,0
Massa por unidade de superficie 1,989+0,04
(g/m?)
Espessura (mm) 1,4+0,05
Poros (mm?2) 0,485+0,024
Lu 1,45
K 3.4
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A Figura 6.1 apresenta a malha produzida em estrutura jersey, A, observando-se também a presenca de fibras salientes na

superficie do fio na imagem microscodpica, B.
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Figura 6.1: Imagens da malha produzida em estrutura jersey — A - imagem fotografica

e B- Imagem microscopica da malha em estrutura Jersey em objetiva 60x.

6.3 Funcionalizacdo das Malhas de Controlo e Revestidas

0 processo de funcionalizacao das malhas foi realizado pelo método da imersao em gel de quitosano.

A malha foi imersa de forma vertical, sendo o tempo de imersdo de 5 minutos no gel de quitosano,

para o gel de quitosano com as nanoparticulas de quitosano e para as nanoparticulas de quitosano

com oleo essencial. Na Tabela 6.2 encontram-se as caracteristicas da malha apdés a sua

funcionalizacao.

Tabela 6.2: Massa por unidade de superficie e espessura das malhas de controle e revestidas.

Amostras Revestimento | Massa por unidade | Variagao Espessura Variacao
de quitosano de superficie % (mm) %
(® (g/m?)
Malha controlo - MO 198,9+ 4,60 - 1,41+ 0,06 -
Malha revestida - M1 2071+ 5,50 3,90 1,69+ 0,08 16,50
0,125
Malha revestida+NP'’s - M2 211,1+ 3,90 5,70 1,73+ 0,05 18,40
Malha revestida+NP’s+OE - M3 212,2+4,00 6,20 1,68+ 0,08 16,00
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Como pode ser observado, todas as amostras de malhas apds o revestimento apresentaram um
aumento na espessura e na sua massa por unidade de superficie, o que significa a deposicao do
quitosano na superficie da malha. Quando se realiza uma comparacao entre as amostras em estudo,
verifica-se que a amostra M3, revestida com 0,125 g de quitosano incorporando nanoparticulas com
6leo essencial, obteve o maior valor para massa por unidade de superficie, com um aumento de
6,20%. A amostra M2, revestida com 0,125 g de quitosano incorporando nanoparticulas, obteve o

maior valor para espessura, com um aumento de 18,40%.

Em termos percentuais, como ocorrido na funcionalizacdo da gaze em tafeta, o aumento da massa por
unidade de superficie e da espessura nas amostras também era esperado, embora M2 apresente
maior resultado para espessura. Fica evidente que a diferenca na massa por unidade de superficie com

maior valor para M3 ¢ devido a incorporacao do oleo essencial de Copaifera Multijuga Hayne.

Na Figura 6.2 é mostrada as imagens da malha de controlo em A, malha funcionalizada com gel de
quitosano e nanoparticulas de quitosano incorporadas com o éleo de Copaifera multjuga Hayne em B.
Em termos visuais ndo é possivel verificar diferencas consideraveis entre as amostras. Contudo,

observa-se que a malha M3 apresenta-se de forma mais aberta.
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Figura 6.2: Amostras das malhas - malha controlo, A e malha funcionalizada com gel de quitosano e nanoparticulas de

quitosano incorporadas com o 6leo essencial de Copaifera multjuga Hayne, B.
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6.3.1 Analise Morfoldgica do Revestimento de Quitosano na Malha

Nas amostras tratadas, o quitosano é visivel entre as fibras de algoddo como um revestimento ou uma
membrana fina (Ferrero et al., 2014). A superficie do filme de quitosano forma-se relativamente de
forma suave e com rugosidade (Zhang ef a/, 2015). Contudo, as superficies de fibras de algodao nao
tratadas sdo suaves e, as fibras de algoddo tratadas com o quitosano tém uma cobertura rugosa e

desigual (Cheng et al, 2014).

A Figura 6.3 mostra as imagens de SEM das fibras das estruturas em analise, onde as caracteristicas

presentes na superficie das fibras corroboram com o referenciado na literatura.

Figura 6.3: Imagem SEM - A - fibra da malha de controlo; B - fibra da malha revestida com quitosano; C — malha revestida

com nanoparticulas de quitosano e D — malha revestida com quitosano e nanoparticulas de quitosano com ¢leo essencial.
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Em Figura 6.3, A é respeitante a malha nao tratada, designada como malha de controlo, onde se pode
observar a superficie “suave”. Na Figura 6.3 B é respeitante & amostra M1, verifica-se a presenca das
peliculas entre as fibras e uma cobertura ndo homogénea. Na Figura 6.3 C, respeitante &8 amostra M2
e a Figura 6.3 D, respeitante a amostra M3, as superficies dos filmes apresentam-se de forma “suave”
e com dobras, ndo apresentando igualmente cobertura homogénea. Contudo, através desta técnica
nao foi possivel verificar a presenca das nanoparticulas na superficie das amostras, pois as mesmas

ficam no interior do revestimento, ndo sendo permitida assim, a sua visualizacao.

A Figura 6.4 mostra os resultados obtidos da técnica de analise STEM, onde se verifica a sobreposicao

do filme de quitosano sobre as nanoparticulas.

Figura 6.4: Imagem STEM - nanoparticulas no revestimento de quitosano.

Nao foi possivel a visualizacdo das nanoparticulas no revestimento de quitosano formado na superficie
das fibras da malha. No entanto, foi possivel verificar nas grelhas para observacdo em STEM, que apos
a deposicao e secagem do gel de quitosano incorporando nanoparticulas, € visivel a presenca de uma
pelicula do revestimento de quitosano sobrepondo as nanoparticulas, verifica-se também uma

excelente dispersdo das mesmas, sem formacao de agregados ou aglomerados.
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6.3.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier para Malha revestida - FTIR

Os espectros de FT-IR de bandagens compostas de hidrogel de [-quitina apresenta um pico
caracteristico a 1654 cm-! que corresponde aos grupos amida primarios de 8 -quitina. O pico a 1070
cm-! corresponde a ligacao glicosidica enquanto o pico 3450 cm-! corresponde ao grupo hidroxilo

(Kumar et al, 2013).

Espectros de FTIR para tecidos de algodao tratados com quitosano, a presenca do quitosano é revelado
pelo seu pico tipico mostrado apenas por amostras tratadas a 1560 cm?, sendo atribuido ao grupo NH
(Ferrero et al, 2014). Conforme os espectros relatados por (Sionkowska et a/, 2006) os picos do
quitosano a 3360 cm* (grupo OH), 3290 cm? (alongamento NH) e 1648 cm (ligacdo C = O amida)

sa0 sobrepostos aos picos de celulose.

Os espectros do FTIR para a malha de algodao exibem picos nas bandas 1634 e 1425 cm?®. O
revestimento com quitosano é confirmado pelo deslocamento das bandas a 1638 e 1422 cm! e a
presenca de um novo pico de absorcdo a 2367 cm!. O revestimento de quitosano com nanoparticulas
de quitosano é confirmado pelo deslocamento das bandas 2894 e 3276 cm? para as bandas 2891 e

3273 cm!. Verifica-se que o revestimento de quitosano com nanoparticulas de quitosano incorporadas
com oleo essencial de Copaifera multjjuga Hayne é confirmado pelo deslocamento das bandas 2891 e

3273 cm para 2835 e 3268 cm e a presenca do pico de absorcdo a 2855 e 2918 cm'L.

Os espectros FTIR das amostras de malhas revestidas mostram que o quitosano, assim como o
quitosano com nanoparticulas e quitosano com nanoparticulas incorporadas com 6leo essencial foram
ligados as amostras em malha de algod&o. Os espectros FTIR das amostras revestidas e nao revestida

sao apresentados na Figura 6.5.
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Figura 6.5: Espectros do FTIR para a malha de controlo, malha revestida com quitosano, malha revestida com quitosano, e
nanoparticulas de quitosano e malha revestida com quitosano e nanoparticulas incorporadas com éleo de Coparfera.

6.4 Propriedades de Conforto Térmico das Malhas de Controlo e Revestidas

O conforto e o desconforto séo decididos pela interacéo entre o vestuario e o corpo humano em termos
de sensacdes térmicas. Para o paciente, o conforto térmico € importante devido ao efeito de doencas e
terapias diversas que sao aplicadas nos hospitais (Uzun et a/, 2012). A medida que a espessura do
tecido aumenta, a sua resisténcia térmica aumenta (Oglakcioglu, Marmarali, 2007) e, diminui o
conforto (Coruh, 2015). A espessura do tecido tem um efeito significativo nos valores de
permeabilidade ao ar, uma vez que a permeabilidade ao ar tende a diminuir @ medida que a espessura

aumenta, independentemente do tipo de fibra (Cimilli ef a/, 2009).

Conforme os dados apresentados na Tabela 6.3, para a propriedade de condutividade térmica, nao
existem diferencas significativas para as amostras revestidas com quitosano, quitosano funcionalizado
com as nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de quitosano com 6leo. Verifica-se, contudo, que,
para as propriedades de resisténcia térmica e fluxo de calor, a amostra M3, revestida com
nanoparticulas de quitosano e 6leo essencial apresenta 0 maior e o menor resultado, respetivamente.
Significando uma diferenca de 7,50% maior para a propriedade de resisténcia térmica e 13,50% menor

para a propriedade de fluxo de calor em comparacdo com a amostra de controlo MO. Esta claro que
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com os resultados apresentados, a amostra M3 proporcionara objetivamente a maior sensacéo
térmica com relacdo as demais amostras funcionalizadas, um fator importante para manutencédo de

um microclima com humidade para cicatrizacao das feridas.

Tabela 6.3: Propriedades de conforto térmico das malhas de controle e revestidas.

Propriedades Amostras

MO M1 M2 M3

Condutividade Térmica 45,6+2,00 47,8+1,40 47,6+1,00 47,9+47,90
(Ax 10* [W/mK])

Resisténcia Térmica 26,1+1,40 27,2+0,50 27,7+1,00 28,2+0,50
(rx 10° [m2 K/ W])

Fluxo de Calor 0,519+0,023 | 0,472+0,02 0,465+0,01 0,449+0,01
(qd x 102 (W/m?))

Permeabilidade ao ar 44,58+330 | 39,42+111 39,65+1,18 40,21+1,15
(I/m2/s)

Para a propriedade de permeabilidade ao ar, a amostra M1, revestida com quitosano e nanoparticulas
de quitosano obteve o menor resultado, com uma diminuicdo de 11,50% para a referida propriedade
em relacdo a amostra de controlo, MO. A amostra M3 apresentou o maior resultado com um
decréscimo de 9,40% com relacdo a amostra de controlo MO. M1 com uma diferenca para M3 de

1,90% na propriedade de permeabilidade ao ar, apresentara um isolamento térmico superior.

6.4.1 Propriedade de Permeabilidade ao Vapor de Agua

O equilibrio da humidade é importante para obter condices 6timas para a cicatrizacao das feridas
(Schultz et al, 2005), baixa humidade fara com que a ferida seque (Okan et a/, 2007) e, humidade
excessiva ou insuficiente pode retardar a cicatrizacdo (Rakmanee et 4/,2010). Para (Nawalakhe et a/,

2013) a diminuicdo da taxa de permeabilidade ao vapor de agua, apos a deposicdo da camada de
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nanofibra de quitosano em comparacdo com a gaze sozinha indica que a bandagem é suscetivel de
proporcionar uma melhor retencdo de humidade para a ferida do que a gaze nao tratada. De acordo
com Bolton, (2007), uma permeabilidade ao vapor de agua com rendimento de pelo menos 84

g/mz2/dia é necessaria para manter a superficie de uma ferida humida.

Na Figura 6.6 sao apresentados os resultados para a propriedade de permeabilidade ao vapor de agua.
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Figura 6.6: Grafico — Permeabilidade ao vapor de agua das malhas de controlo e revestidas.

As amostras revestidas apresentam valores de permeabilidade ao vapor de agua e de absorcao de
massa (g) inferiores aos da amostra de controlo MO. Verifica-se que a amostra M2, revestida com
quitosano e incorporando nanoparticulas de quitosano apresenta o menor indice de permeabilidade ao
vapor de agua e o segundo menor indice de absorcdo de massa (g) de vapor de agua quando
comparada com as amostras funcionalizadas M1 e M3, o que corresponde a uma percentagem
inferior de 11,00% e de 14,60% para a amostra de controlo respetivamente. A amostra M3, revestida
com quitosano e nanoparticulas de quitosano com 6leo essencial apresentou a maior percentagem em

termos de permeabilidade ao vapor de agua e de absorcdo de massa (g) de vapor de agua,
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apresentando uma diferenca para a amostra de controlo de 9,70% e 9,80%, nomeadamente para a
permeabilidade e absorcdo de massa (g) liquida do vapor de agua. Verifica-se pelos resultados, que
entre as amostras revestidas, a amostra M2 proporcionara maior grau de humidade e a amostra M3 o
menor, as amostras revestidas apresentaram valores de absorcao proximos do que foi reportado na

literatura.

6.5 Propriedades Fisicas das Malhas de Controlo e Revestidas

6.5.1 Propriedade de Friccao

Devido ao fato de que a pele e os téxteis sdo materiais com comportamento mecanico nao linear e
superficies ndo bem definidas (Bueno ef a/, 2013), as forcas de atrito e de corte que atuam sobre a
pele, conduzem a estirpes adversas, aceleram os danos nos tecidos, suprimem a circulacao sanguinea
e deformam os vasos sanguineos dérmicos (Bass e Phillips, 2007). O coeficiente de atrito da pele

humida é muito mais elevado do que o da pele seca (Derler e Gerhardt, 2012).

A Figura 6.7 mostra os resultados da analise referente ao coeficiente de atrito das amostras em estudo.
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Figura 6.7: Grafico — Propriedades de atrito das malhas de controlo e revestidas.
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Como se pode observar, as amostras revestidas com quitosano e quitosano com nanoparticulas
apresentam coeficientes de atrito inferiores a amostra de controlo MO (malha sem tratamento). O
menor coeficiente de friccdo foi obtido pela amostra M1, malha revestida com quitosano, sendo o
coeficiente de friccdo inferior em cerca de 15,20% ao da malha de controlo. Para as amostras
revestidas com quitosano e nanoparticulas, M3, malha revestida com quitosano e funcionalizada com
nanoparticulas de quitosano e oleo essencial, o valor do coeficiente de friccdo é cerca de 14,42%
inferior ao da amostra de controlo. Verifica-se, portanto, que existe uma pequena diferenca entre as
amostras M2 e M3, com ambos 0s tipos de nanoparticulas depositadas no revestimento, promovendo
menor atrito em relacdo a amostra de controlo. Objetivamente o revestimento apenas com a matriz

polimérica de quitosano promovera um menor atrito entre a malha e a pele.

6.5.2 Propriedade de Resisténcia a Rotura

As propriedades mecéanicas dos pensos para feridas sao fatores importantes que afetam o seu
desempenho (Doulabi et al, 2013; Cai et al, 2016). A hidrélise da celulose em condicoes acidas
causa diminuicdo na resisténcia e alongamento do tecido. Para além disso, o quitosano forma
geralmente uma pelicula na superficie da fibra deixando uma quantidade menor entrar nas regides
inter-fibras, visto que nao contribui para o fendmeno de carregamento da carga mais sim, afeta a
distribuicao simétrica da mesma (Chattopadhyay e Inamdar, 2013). Embora, no trabalho relatado por

Archana et al, (2014), tem sido demonstrado que com a incorporacdo de nanoparticulas leva a uma
modificacao na resisténcia a tracao da gaze, a sua resisténcia a tracdo com matriz de quitosano-TiO,-

pectina com nanoparticulas aumentou em relacao a matriz sem nanoparticulas.

A pesquisa realizada por Kumar ef a/, (2013), indica que a diminuicdo da resisténcia a tracao foi
devida a interacdo de nZnO com a matriz de quitosano. O aumento significativo do alongamento por
rotura € devido ao efeito da rotura intermolecular da ligacao de hidrogénio. Para além disso, as fibras
quando misturadas com solucdes em gel possibilitam aderéncia umas com as outras, o que poderia
também aumentar as propriedades mecanicas dos tecidos, mesmo quando as ligacdes de hidrogénio

inter e intramoleculares das fibras forem quebradas (Zhao et a/,, 2015).

A Tabela 6.4 mostra os resultados obtidos para as propriedades mecanicas das amostras em estudo.



Tabela 6.4: Propriedades de resisténcia a tracdo e alongamento das malhas de controle e revestidas.

Propriedades Amostras
MO M1 M2 M3
Resisténcia a tracdo — Teia (N) 294,40+4,50 | 181,10+1,8 201,97+0,40 227,63+3,90
Resisténcia a tracdo — Trama (N) 54,77+4,80 34,92+0,20 53,10+2,20 69,11+3,80
Alongamneto — Teia (%) 64,37+1,48 81,80+3,48 73,77+1,55 75,22+0,90
Alongamneto — Trama (%) 262,10+2,87 | 309,60+4,60 318,07+5,24 303,30+4,31
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Conforme se verifica, a resisténcia a tracdo para as amostras revestidas no sentido da teia diminui em
relacdo a amostra de controlo MO. Observa-se, que apenas com a aplicacdo do revestimento de
quitosano, a amostra M1 apresenta uma diminuicdo de 38,40% na sua resisténcia a tracao. Quando
as nanoparticulas sao incorporadas juntamente com a matriz polimérica de quitosano no substrato
téxtil, M2 (amostra revestida com quitosano e nanoparticulas de quitosano) e M3 (amostra revestida
com quitosano e nanoparticulas de quitosano com o 6leo essencial) as suas resisténcias a tracéo
apresentam um acréscimo de 10,30% e 20,40%, respetivamente. No sentido da trama, a amostra M1
sofre um decréscimo de 33,00% na sua resisténcia a tracdo e M3 apresenta um aumento de 24,50%

relativamente & amostra MO.

O alongamento, para ambas as amostras revestidas, apresenta-se maior em relacdo a amostra de
controlo, em ambos os sentidos teia e trama, sendo M1 a amostra com maior propriedade de

alongamento no sentido da teia e M2 no sentido da trama.

6.5.3 Propriedades de Flexao da Malha

A resisténcia a flexdao € uma das propriedades de um material téxtil que determina a sua utilizacdo
posterior, sendo uma propriedade importante quanto a capacidade de drapeamento dos materiais
téxteis (Hussain ef al, 2015). O curativo da ferida deve ser flexivel, mas estavel e forte o suficiente para

cobrir a superficie da ferida durante todo o periodo de cicatrizacdo. Deve ser facilmente manuseado
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durante a cobertura da ferida para maximizar o conforto do paciente (Morgado ef a/, 2015). Um
curativo flexivel é desejavel, porque a sua natureza flexivel ndo permite o toque aspero sobre uma

ferida (Pereira et al., 2013).

Na Tabela 6.5 sdo apresentados os resultados obtidos para a andlise da rigidez a flexdo das malhas em

estudo.

Tabela 6.5: Propriedades de rigidez a flexdo das malhas de controlo e revestidas.

Amostras Teia Trama
B (gf cmzcm?) 2HB (Nm/m) B (gf cmzcm?) 2HB (Nm/m)
MO 0,0175+0,002 0,0214+0,001 0,0179+0,002 0,0225+0,002
M1 0,0380+0,001 0,0335+0,002 0,0331+0,009 0,0312+0,003
M2 0,0227+0,003 0,0284+0,001 0,0328+0,008 0,0312+0,004
M3 0,0260+0,001 0,0331+0,002 0,0318+0,008 0,0330+0,002

Observa-se que todas as amostras de malha revestidas tiveram aumento para a propriedade de rigidez
a flexdo. A propriedade de rigidez a flexdo da amostra M1, malha revestida com quitosano em B é
54,00% superior no sentido da teia e 45,90% superior no sentido da trama, embora em 2HB a variacao

seja menor em ambos os sentidos.

As amostras revestidas com a matriz polimérica de quitosano incorporadas com suas respetivas
nanoparticulas apresentam, de uma forma geral rigidez a flexdo inferior quando comparadas com a
amostra M1, em ambos os sentidos, teia e trama. A amostra M2, revestida com quitosano e
nanoparticulas de quitosano possui de forma geral menor rigidez a flexao. Verifica-se que ao serem
incorporadas as nanoparticulas no revestimento, estas diminuem as ligacdes da matriz polimérica,

tornando-a mais flexivel.
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6.5.4 Cair das Malhas

Os parametros da conformacado dos tecidos sdo altamente dependentes da forma do tecido e do corpo
de suporte. As malhas apresentam maior drapeabilidade em relacdo a tecidos tradicionais e néo
tecidos (Sanders et a/, 2013). O aumento dos valores do coeficiente de cobertura para os tecidos de
algodao tratado com quitosano indica a reducado da sua flexibilidade (Bhuiyan et a/ 2016). Isto é
atribuido a diminuicao da elasticidade das amostras do tecido apos tratamento com quitosano, devido
a reticulacao das fibras (Yildiz, 2017). Devido ao menor coeficiente de drapeado, os tecidos podem ser

moldados na forma do corpo humano mais facilmente e resultar num melhor ajuste (Erdumlu, 2015).

A Figura 6.8 mostra os resultados obtidos para as malhas em estudo para a propriedade de

drapeamento.
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Figura 6.8: Grafico — Propriedades de cair da malha de controlo e revestidas.

Conforme se pode observar, as amostras revestidas com quitosano e quitosano com as nanoparticulas
obtiveram coeficientes do cair maior em relacao a amostra de controlo MO. A amostra M1, somente
com revestimento de quitosano, obteve um coeficiente de cair (F) de 0,44, 27,00% superior a amostra

de controlo. Para as amostras M2, revestida com quitosano com nanoparticulas e, M3, revestida com
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quitosano com nanoparticulas funcionalizadas com o 6leo essencial de Copaifera multijuga, Hayne,
obtiveram coeficientes do cair (F) de 0,36, equivalente a 11,00% e 0,39, com 17,90% superiores em
relacdo a amostra de controlo, respetivamente. Verifica-se que as amostras M2 e M3, obtiveram
coeficientes do cair (F) inferiores a amostra M1. Este facto esta relacionado com a distribuicdo por
area das nanoparticulas, sendo que M2 apresenta um coeficiente do cair (F) mais proximo da amostra
de controlo. De referir que a sintese por gelificacdo idnica possibilitou que as nanoparticulas de
quitosano obtivesse um diametro menor no geral, o que possibilita a ocupacao de mais area de
superficie em relacdo as nanoparticulas funcionalizadas com o6leo de Copaifera multijuga Hayne.
Dentre as amostras revestidas, para a propriedade de cair, a amostra M2 apresenta objetivamente

uma melhor conformacao quando aplicada no corpo do utilizador.

Os valores representados no Coeficiente de cair (F) para drapeabilidade das amostras da malha MO e
M3 tratadas com quitosano e, quitosano com nanoparticulas com 6leo essencial podem ser

visualizadas na Figura 6.9.

Figura 6.9: A — imagem horizontal da amostra MO; B - Vista superior da amostra MO; C — imagem horizontal da
amostra M3 e D - vista superior da amostra M3.
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Esta claro, que pela presenca menor de picos na amostra M3, a mesma possui uma maior resisténcia
ao cair, drapeabilidade. Pode ser verificado também, que pelos valores obtidos, a concentracao do
revestimento aplicado na malha apresenta-se com menos interferéncia quando comparada com uma

gaze em tafeta.

6.5.5 Analise Termogravimetrica das Malhas de Conctrolo e Funcionalizadas

A presenca do polimero quitosano na estrutura dos tecidos conduz a uma reducao na temperatura de
decomposicao dos tecidos de algodao, como também eleva a percentagem de residuos (Abou-Okeil,

El-Shafie e Hebeish, 2007).

As Figuras 6.10 e 6.11 apresentam os resultados obtidos para a analise termogravimetrica das malhas

em estudo.

Conforme pode ser observado na Figura 6.10, a perda de massa para as malhas revestidas, M1 e M2
sao inferiores quando em comparacdo com a amostra de controlo MO, em A, que sofre maior perda
de massa a 367,40% °C, um total de 83,07%. Para a amostra M1, malha revestida com quitosano
(Figura 6.10), a perda de massa esta primeiramente entre os picos 123,1 °C - 183,2 °C, com uma
perda inicial de 4,05%, referente a perda de agua residual. M1, em B, sofre uma perda de massa de
72,94%, registrando maior perda a 363,7 °C, o que significa uma menor estabilidade térmica em

comparacao com a amostra de controlo.
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Figura 6.10: Grafico - Termogravimetria: A - malha controlo

e B — malha revestida com quitosano.

Verifica-se na Figura 6.11, que M2 e M3 apresentam uma estabilidade térmica maior em relacéo a
M1. A amostra M3, malha revestida com quitosano e nanoparticulas de éleo essencial, em B, mostra
uma perda de massa de 78,25% a uma temperatura de decomposicao de 359 °C. Observa-se que M3
apresenta uma diferenca inferior de 4,80%, demonstrando para esse resultado que o 6leo essencial

contribuiu para uma menor diminuicdo da estabilidade térmica para a referida amostra.
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Figura 6.11: Grafico — Termogravimetria: A - malha revestida com quitosano e nanoparticulas

e B - malha revestida com quitosano e nanoparticulas com oleo essencial.

6.6 Propriedades de Gestdo da Humidade das Malhas de Controlo e Revestidas

6.6.1 Capilaridade Vertical - Wicking

O comportamento hidrofébico dos revestimentos favorece a adesao bacteriana (Carvalho ef af, 2013).
Humidade em demasia no microclima do curativo resulta em maceracao e reduzida humidade resulta
em dessecacao da ferida (Gary Sibbald, 2005). Se o suor produzido ndo puder ser removido do corpo,

farda com que o paciente sinta a sensacdo de frio por causa da pele humida e fresca. Poros com
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diametro micro e nano possuem alta adsorcdo de agua e adsorcao rapida de liquidos aquosos (Yin ef

al, 2012).

Os resultados para a propriedade de capilaridade vertical no sentido da teia e trama séo apresentados

nas Figuras 6.12 e 6.13.

Para a capilaridade vertical (Figura 6.12), as amostras revestidas apresentaram resultados proximos, a
amostra M3, revestida com quitosano e nanoparticulas de éleo essencial obteve o melhor rendimento
inicial e final. M1, revestida com quitosano obteve o menor resultado, portanto proporcionara maior
humidade e M3 menor humidade. As amostras com o revestimento de quitosano e funcionalizadas
com nanoparticulas, com e sem o0 0leo essencial, apresentam resultados muito préximos aos dos
obtidos para a amostra de controlo MO. Todas as amostras apresentam classificacdo Bom e Grau 2,
uma vez que a altura da molhagem se encontra entre 50 e 100 mm, conforme estabelece a norma

FTTS-F-A-004.
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Figura 6.12: Grafico — Propriedades de capilaridade: sentido da teia

das malhas de controlo e revestidas.
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Na Figura 6.13, em relacdo a capilaridade vertical a trama, nota-se primeiramente que a diferenca
inicial para a ascencao capilar entre as amostras revestidas e a amostra de controlo, ndo apresentou
diferenca significativa tal como observado na capilaridade vertical no sentido da teia. Verifica-se que
inicialmente a amostra M3 obteve um rendimento maior para o primeiro minuto, contudo a amostra
M2 obtem um resultado final superior. A amostra M1 apresentara uma maior condicdo de humidade
por permitir a ascensao capilar mais baixa e M3, devido a influencia do 6leo de Copaifera multijuga
Hayne possibilitara menor humidade. As amostras sdo consideradas suficientes, com altura da

molhagem inferior a 50 mm conforme estabelece os critérios da norma FTTS-F-A-004.
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Figura 6.13: Grafico — Propriedades de capilaridade: sentido da trama

das malhas de controlo e revestidas.

6.6.2 Capilaridade Dinamica

Estruturalmente, uma estrutura porosa ¢é vital no design dos curativos para feridas. Embora, as
construcées macroporosas permitam a drenagem eficaz do exsudato da ferida, ndo podem evitar a
penetracdo de microrganismos e a desidratacao da ferida (Morgado, Aguiar-Ricardo, Correia, 2015). Os

materiais de limpeza devem manter o ambiente mais adequado na interface ferida/curativo,
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absorvendo exsudatos em excesso sem fugas para a superficie de um curativo (Zahedi ef a/ 2010;

Ahamed et al,, 2015).

A Figura 6.14 mostra os resultados obtidos para a capilaridade dinamica das malhas em estudo.
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Figura 6.14: Grafico- Capilaridade dindmica no sentido da teia e trama das amostras de controlo e revestidas.

Conforme apresentado, a maior quantidade de massa em liquido retirada com a ascensao capilar para

ambos 0s sentidos, teia e trama, apresenta-se na amostra M2, revestida com quitosano e

nanoparticulas de quitosano. Um resultado 26,45% e 19,10% superior no sentido da teia e trama,

respetivamente, em relacdo a amostra de controlo MO. A amostra M3, revestida com nanoparticulas

de quitosano com o6leo essencial, também apresenta maior capitacdo de massa liquida com relacao a

MO e M1. Esta claro que a presenca das nanoparticulas, apresenta um aumento na quantidade de

massa liquida absorvida. M1 proporcionara um maior grau de humidade por area de cobertura, uma

vez que o seu nivel de absorcao é menor.
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6.6.3. Absorcao de Humidade

A gestao da quantidade de exsudatos da ferida pode acelerar a cicatrizacdo, melhorando a migracao de
células-chave, como queratindcitos, fibroblastos e células endoteliais, além de metaloproteases de
matriz e outras protéases (Hess e Kirsner, 2003). Os pensos devem absorver e manter os exsudatos
longe da superficie da ferida, assegurando que a superficie da ferida permaneca humida (Bishop ef a,

2003).

Os resultados para a propriedade de absorcao estao dispostos na Tabela 6.6.

Tabela 6.6: Propriedades de absorcdo das malhas de controle e revestidas.

Amostras Massa inicial Massa apds imersao Massa apds secagem
() de 5 min. (g) de 3 min. (g)
MO 2,01+0,04 6,04+0,14 4,04+0,16
M1 2,20+0,05 6,67+0,12 4,40+0,06
M2 2,19+0,02 6,90+0,08 4,70+0,08
M3 2,21+0,03 6,87+0,05 4,66+0,04

Verifica-se um aumento consideravel na absorcdo da massa liquida para todas as amostras apds a
imersdo. Apresenta-se um aumento de 300,50%, 303,50%, 315,10% e 311,10% para as amostras MO,
M1, M2 e M3, respetivamente. A amostra M2, revestida com quitosano e nanoparticulas de
quitosano obteve a maior percentagem de absorcao entre as amostras revestidas, apresentando um
resultado de 4.60% superior em absorcdo em relacdo a amostra de controlo MO. De referir que a
amostra M3, revestida com quitosano e nanoparticulas de 6leo essencial apresenta um resultado
inferior a M2 em cerca de 1,30%. Contudo a menor taxa de secagem foi obtida pela amostra M1,
onde se verificou uma perda de massa de 34% apos os trés minutos de secagem. Com uma perda de

massa de 31,80%, apds a secagem, M2 proporcionara maior humidade.



152

6.6.4 Libertacdo Controlada

0O mecanismo de transporte de liquidos depende do efeito das forcas capilares e das caracteristicas da
sua superficie. Portanto, o tecido deve evaporar o liquido antes de causar a acumulacdo. As
caracteristicas da fibra, os parametros estruturais dos fios e estruturas, o processamento quimico e o
design do vestuario afetam o transporte ou a absorcao do suor e transpiracao (Oner e Okur, 2013). A
dindmica de penetracao e evaporacao de liquidos que os materiais porosos absorvem ¢é relevante para
varias aplicacdes de engenharia, tais como adsorcédo de liquidos corporais por cura médica, almofadas

sanitarias e processos de revestimento (Gate ef a/, 2013; Bomdhani ef a/,, 2013).

Os resultados para a propriedade de libertacdo da humidade a temperatura ambiente estdo dispostos

na Figura 6.15.
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Figura 6.15: Grafico - libertacao controlada a temperatura ambiente:
amostras de controlo e revestidas.

A amostra revestida, M1 apresenta a menor perda de massa (g) e M2 a maior, como pode ser
observado ao fim de 60 minutos de ensaio, verifica-se uma maior quantidade de liquido, 0,116 g em
M1, o que corresponde a uma percentagem de 19,00% a mais de liquido em relacdo a amostra de

controlo MO. O mesmo acontece no decorrer da reposicao de liquido durante todo o ensaio, registra
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na ultima medicdo uma quantidade de liquido superior a MO de 0,071 g, correspondendo a uma
percentagem de 24,80%. Portanto, M1 apresentara maior grau de humidade. De referir que M3
apresentou uma quantidade de liquido de 8,6% inferior a M1 e 11,30% superior @ amostra de controlo

MO.

Sao apresentados na Figura 6.16, os resultados para a propriedade de libertacdo da humidade a

temperatura da pele humana.
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Figura 6.16: Grafico - libertacao controlada a temperatura superficial da pele:
amostras de controlo e revestidas.

Tal como se pode observar, a amostra M2 apresentou maior massa liquida, 0,015 g, o que
corresponde a um peso superior de 86,60% com relacdo a MO. O menor resultado em relacdo as
amostras com revestimento foi apresentado pela amostra M3 com 0,007 g. Embora, M2 tenha
demonstrado um rendimento inicial com menor perda de liquido, portanto proporcionando maior
humidade, observou-se que M1 apresentou um resultado final com maior retencao de liquido, com
valores superiores cerca de 77,10%, 44,00% e 47,60% em relacdo a MO, M2 e M3 respetivamente.

Sendo assim, proporcionara maior retencao de liquido contribuindo para maior humidade.
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6.7 Avaliacao Antimicrobiana dos Materiais Funcionalizados

O fornecimento de propriedades antimicrobianas aos materiais téxteis apresentam principalmente duas
aplicacdes: protecao dos materiais contra microrganismos patogénicos, bem como acoes terapéuticas
e profilaticas (Coman, Oancea e Vrinceanu, 2010). Os revestimentos antimicrobianos reduzem a
adesao e a proliferacdo de microrganismos, promovendo a salde e o bem-estar do paciente (Rebelo ef

al, 2014).

A infecao por ferimentos é um dos principais desafios para o gerenciamento de cuidados das feridas
(Sinha et al, 2013), uma vez que tais infecdes podem induzir a formacdo de exsudato, retardar a
cicatrizacdo das feridas e facilitar a deposicdo inadequada do colagénio. Os pensos de feridas sdo
frequentemente aplicados na sua superficie para acelerar a cicatrizacdo. Além disso, 0s poros de
tamanho micro/nano podem efetivamente prevenir a invasdo bacteriana (Xu ef a/, 2015). Os
compostos naturais, como extratos vegetais e 0leos essenciais apresentam caracteristicas

antimicrobianas contra diferentes cepas, incluindo patégenos fungicos (Skrinjar e Nemet, 2009).

Os resultados da avaliacdo antimicrobiana para os materiais téxteis, nomeadamente a gaze em tafeta e

a malha estao dispostas na Tabela 6.7. Aplicou-se a norma A7CC TEST METHOD 100.

Observa-se, de uma forma geral que, a malha revestida com quitosano a 0,125 g e funcionalizada com
nanoparticulas de quitosano incorporadas com 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne apresentou
o melhor resultado. O efeito antimicrobiano do revestimento de quitosano é mais eficaz para o S.
aureus (ATCC 25923) quanto incorporado as nanoparticulas com o oleo essencial de Copaifera. E
visivel que ocorre um grande aumento do efeito antimicrobiano para as estirpes de bactérias em

comparacao com a estirpe de levedura testada, a C. albicans (ATCC 10231).

A concentracdo utilizada para incorporacdo do oleo essencial de Copaifera multijuga Hayne, 0,1 mg/
mL, mostra um efeito inibitorio para a bactéria S. aureus, gram positiva e, baixo para a bactéria gram
negativa £. coli e para a levedura C. albicans. Embora verifica-se um efeito sinérgico entre o 6leo

essencial utilizado e o polimero quitosano.
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Tabela 6.7: Resultados da avaliacdo antimicrobiana para as amostras téxteis.

Amostras Microrganismos - Reducao

(%)

S. aureus E. coli C. albicans

(ATCC 25923) | (ATCC 25922) (ATCC 10231)

Gaze tafeta Controlo

Gaze tafeta revestida (Quitosano) 16% ) .

Gaze tafeta revestida (Quitosano+NP’s) 25% - -

Gaze tafeta revestida (Quitosano+NP’s+OE) 29% - -

Malha controlo -

Malha revestida (Quitosano) 28% 11% -

Malha revestida (Quitosano+NP’s) 31% 13% -
Malha revestida (Quitosano+NP’s +OE) 75% 49% 18%

6.8 Discussdo dos Resultados

O revestimento polimérico de quitosano foi aplicado numa malha jersey, em 100% algod&do, conforme a
concentracdo estabelecida como a de melhor rendimento, ou seja, a amostra contendo 0,125 g de
quitosano. Para além disso, para a mesma concentracao, aplicou-se uma funcionalizacao com
nanoparticulas de quitosano e outra com nanoparticulas de quitosano com éleo essencial de Copaifera

multijuga Hayne. Com os resultados obtidos nesta fase, apresentam-se as seguintes consideragoes:

e Aplicacao do revestimento: assim como ocorreu na funcionalizacao da gaze, em tafeta, todas
as amostras de malha apresentaram modificacdes em relacdo as caracteristicas de massa por
unidade de area e espessura. Embora se tenha aplicado a mesma concentracéo de quitosano

para o revestimento, observam-se diferencas no comportamento das amostras. M3, malha
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revestida com quitosano e nanoparticulas de 6leo essencial, obteve maior massa por unidade
de area, com um aumento de 6,20% e, M2, malha revestida com quitosano e nanoparticulas
de quitosano, apresentou maior espessura, com um aumento de 18.40%. Verifica-se que

existiu influencia das nanoparticulas nas referidas propriedades;

Propriedades de conforto térmico: a amostra M3, malha revestida com quitosano e
nanoparticulas com o ¢leo de Copaifera multijuga Hayne, apresentou propriedades de conforto
térmico que a classificam como a de maior grau de isolamento térmico, pois possui maior
resisténcia térmica e menor fluxo de calor, mesmo com M2, malha revestida com quitosano e
nanoparticulas de quitosano, apresentando menor permeabilidade ao ar. Apresenta uma baixa
permeabilidade ao vapor de agua, 9,80% inferior ao da amostra de controlo MO, embora tenha

maior permeabilidade ao vapor de agua em relacao as amostras M1 e M2;

Propriedades fisicas: para as propriedades de atrito, observa-se que as amostras M2, malha
revestida com nanoparticulas de quitosano e M3, malha revestida com nanoparticulas de
quitosano e éleo de Copaifera multijuga Hayne, apresentam uma diferenca reduzida para esta
propriedade, a amostra M3 apresentando um coeficiente de atrito 1.80% menor em relacao a
M2. Para as propriedades de rigidez a flexdo, a amostra M3 apresenta 32,60% e 31,80%
superior em B (gf cm2 cm?) no sentido da teia e trama, respetivamente. Verifica-se que as
nanoparticulas de oleo essencial proporcionaram menos desgaste das fibras na amostra M3,
malha revestida com quitosano e nanoparticulas com 6leo, ao serem incorporadas juntamente
com o revestimento de quitosano, uma vez que a sua resisténcia a tracao no sentido da teia e
trama apresenta-se 20,45% e 49,50% de forma superior, respetivamente ao da amostra M1,
malha revestida de quitosano, também se mostra superior a M2. A drapeabilidade da amostra
também é melhor, com um coeficiente do cair 11,40% menor com relacdo a M1. Verifica-se
que a presenca das nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de o¢leo essencial
incorporadas ao revestimento de quitosano, permitem que a amostra revestida nessas
condicoes sofra menos desgaste em relacao apenas a malha revestida com quitosano. A sua
drapeabilidade e rigidez a flexao apresentam também valores mais baixos e, a estabilidade

térmica das M2 e M3 é superior a M1;
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Propriedades de gestdo da humidade: para todas as propriedades aferidas, a amostra M1,
malha revestida com quitosano, M2, malha revestida com quitosano e nanoparticulas e M3,
malha revestida com quitosano e nanoparticulas com o6leo, demostraram maior capacidade
para promover um microclima mais humido em relacao a amostra de controlo MO. Para a
propriedade de capilaridade vertical no sentido da teia, a amostra M3, apresentou melhor
resultado em relacdo as demais amostras revestidas e no sentido da trama M2, obteve melhor
resultado. Observa-se que na presenca de nanoparticulas com 6leo, a capilaridade ¢ menos
afetada, por isso a distribuicdo do liquido torna-se mais rapida com relacdo a amostra de
controlo MO. Para a capilaridade dindmica, também se observa o mesmo fendmeno em
termos de transporte de massa, obtendo melhores resultados até mesmo em relacdo a
amostra M1. Na propriedade de absorcdo, M3 demostrou maior poder de geracdo de
humidade em relacao a amostra de controlo MO e menor em relacdo a M2, uma vez que M2
funcionalizada com nanoparticulas de quitosano apenas, possui mais material para absorcao
de liquido. Na propriedade de libertacdo controlada & temperatura ambiente, com o processo
de reposicdo, M3 demonstrou maior acumulacao de liquido em relacdo a M2 e menor em
relacdo a M1. Na libertacao controlada a temperatura da superficie da pele, M3 apresenta
menor quantidade de liquido em relacdo a M1 e M2 e, apresentou maior quantidade de
liguido acumulado com relacdo a MO, o que confere a M3 uma diferenca de ganho de massa
de 52%, portanto apresenta maior capacidade de geracdo de humidade que a amostra de

controlo;

Propriedades antimicrobianas: a gaze em tafeta apresentou efeito antimicrobiano baixo com
relacdo a malha, o que era esperado, pois as condicdes de massa por unidade de area e
espessura superiores da malha, permitem a deposicao de uma maior quantidade de material,
portanto a malha em jersey apresenta maior capacidade para receber material funcionalizado.
Assim verificam-se pelos resultados qua a malha funcionalizada com o revestimento de
quitosano e nanoparticulas de quitosano incorporadas com o 6leo de Copaifera multijuga
Hayne obteve um resultado muito superior ao da gaze em tafeta, sendo resultado praticamente

triplicado.
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6.9 Consideracdes Finais

A aplicacdo de novos materiais como biomateriais poliméricos demonstram propriedades inovadoras
em comparacao com os materiais convencionais, devido as suas caracteristicas quando estao em nano
escala. A biofuncionalizacdo do material téxtil pelo método de imersdo como pode ser verificado,
permite uma cobertura nas fibras da malha, nao apresenta-se de forma homogénea e, mesmo com a
adicdo das nanoparticulas nao foi constatado grandes diferencas nas espessuras para as amostras

revestidas em M1, M2 e M3.

M3 demonstrou de uma forma geral, maior capacidade para promover isolamento térmico, devendo-se
a presenca das nanoparticulas com o6leo de Copaifera multijuga Hayne. Obteve também para a
propriedade de permeabilidade ao vapor de agua uma média inferior de 14,15% em relacdo a MO,
malha controlo, conferindo maior sensacao de humidade por parte do paciente. A gaze em malha
revestida com quitosano e nanoparticulas de dleo essencial demonstrou capacidade de absorver e
distribuir fluido, bem como manter a humidade para uma ferida seca, uma vez que demonstrou maior
capacidade de retencédo de liquido, sendo superior na libertacao controlada a temperatura ambiente,
obtendo uma retencdo de 11,30% superior nos primeiros 60 minutos e 18,60% na ultima medicao, ou
seja, aos 480 minutos (8 horas). Para a libertacdo controlada a temperatura superficial da pele, obteve
71,40% de retencao de liquidos para os 60 minutos iniciais e 52,00% superior apos os 480 minutos (8
horas). Obteve também resultados superiores na propriedade de absorcao de liquidos, demonstrando

ser superior 8 malha de controlo MO.

Com a presenca das nanoparticulas com oleo de Copaifera multijuga Hayne foi verificado que o
revestimento promoveu menor desgaste nas propriedades de resisténcia a tracao e, de estabilidade
térmica. Verifica-se que a diferenca da amostra M3 na termogravimetria para a amostra de controlo
MO, foi a menor entre as amostras revestidas, obtendo uma degradacéao de 4,80%. Para a resisténcia
a tracdo, no sentido da teia apresenta um resultado 22,70% inferior e, no sentido da trama 20,75%
superior. Na propriedade de alongamento apresenta resultado superior no sentido da teia e da trama.
Para a propriedade do cair, drapeamento, o revestimento com nanoparticulas de dleo essencial
promoveu menor resisténcia ao cair com relacdo a amostra M1, revestida com quitosano, embora, a
diferenca para a amostra de controlo MO, seja 17,90% maior, objetivamente apresentara boa

conformacao sob a regiao do corpo com ferimento.
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O téxtil desenvolvido, sob a forma de malha revestida com nanoparticulas de quitosano contendo 6leo
essencial de Copaifera multijuga Hayne, foi submetido a avaliacao /n vitro, em termos de propriedades
morfoldgicas, propriedades de conforto térmico, propriedades fisicas, de gestdo da humidade e
propriedades antimicrobianas. Embora os resultados referentes as propriedades antimicrobianas
tenham mostrado uma eficacia regular do material produzido, nomeadamente o conjunto aplicado ao
téxtil, o revestimento de quitosano selecionado incorporado com as nanoparticulas com 6leo essencial,
observa-se que concentracao maiores do oleo testado devem ser aplicados para obtencao de melhor

efeito antimicrobiano.

Com a aplicacdo dos estudos conclui-se que o dispositivo médico concebido, deve satisfazer os
requisitos a serem cumpridos por pensos, como as propriedades de baixo atrito, gestdo da humidade,
conforto térmico, incluindo a capacidade de absorver liquidos. A determinacdo destes parametros
estudados permite que a avaliacao /7 vivo da aplicabilidade deste dispositivo seja destinado para
feridas abundantes ou moderadamente exsudativas, promovidas por queimaduras e de natureza

cronica.
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CAPITULO 7

7. PROPOSTA DE DES/GN DO VESTUARIO MODULAR PARA PACIENTES COM FERIDAS

Neste capitulo, sera apresentada uma proposta para o desenvolvimento de um vestuario modular em
patchwork destinado a pacientes com feridas em grandes areas do corpo. O capitulo inicia-se com a
delimitacao da proposta, posteriormente sao mostrados os requisitos para elaboracdo da proposta, que
foram elencados através das pesquisas na literatura. Em seguida demonstra-se o processo de design

utilizado para a producao do prototipo conceitual.

7.1 Delimitacdo do Trabalho

A técnica de patchwork foi, em primeiro lugar, adotada com o objetivo de aproveitar sobras de tecidos,
objetivando apenas suprir uma necessidade subjetiva. Originalmente desenvolvido para fins de
poupanca, largura e substituicdo do tecido (Zhang, Ge e Cao, 2009). A costura é o processo fundamental
de montagem do vestuario, com ramificacdo em artes téxteis, incluindo tapecarias, apliques e pafchwork
(Chatterjee et al,, 2015). Na atualidade, a referida técnica tem grande aplicacdo no desenvolvimento de
materiais téxteis técnicos, que sao destinados desde o desporto, a seguranca e, utilizam técnicas de

montagem tradicional para o vestuario, como também usam a tecnologia seamml/ess.

A técnica pafchwork é utilizada no desenvolvimento de vestuario técnico ainda da forma tradicional por
uniao das partes de uma peca através da costura ou, por meio da tecnolologia searmmless, sem costura.
Esta técnica possibilita aplicar em areas especificas do vestuario, materiais e estruturas fibrosas
funcionais que atendam as especificidades requeridas por determinadas areas corpo humano. Desta
forma, partindo deste mesmo pressuposto, a técnica pafchwork sera utilizada para o desenvolvimento

de um vestuario destinado a pacientes com feridas que cobrem grandes areas do corpo.

O desenvolvimento deste estudo considerou a analise das entrevistas realizadas a equipe da area de
dermatologia do Hospital da Senhora da Oliveira, em Guimaraes, Portugal e dos profissionais da area de
enfermagem da Universidade Federal do Piaui, Teresina, Brasil. A proposta foi apresentada para que 0s

referidos profissionais emitissem opinido em termos da nova proposta de enfaixamento. De referir que


http://www.hospitaldeguimaraes.min-saude.pt/
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0s profissionais, relataram ser viavel a aplicacao da nova forma de enfaixamento. A partir da analise das
entrevistas, foi dado continuidade ao trabalho para a execucao da proposta de vestuario que atendesse

as necessidades levantadas pelos pacientes e profissionais.

7.2 Requisitos para Proposta do Vestuario Modelar Destinado a Pacientes com Feridas

No decurso do desenvolvimento dos téxteis médicos e produtos para a area da saude como curativos
para feridas, estes atrairam um numero crescente de estudos e pesquisa, onde se tornaram um mercado

emergente (Gerhardt et a/, 2013; Derler et al,, 2012).

Os requisitos basicos para cura das feridas sdo um ambiente de ferida limpo e adequadamente livre de
infecdo, tecido necrético e material estranho. Fatores sistémicos como estado nutricional e imunolégico,
estresse, insuficiéncia renal e diabetes, impactam na cicatrizacdo de feridas. Para uma melhor
cicatrizacdo de feridas, esses fatores devem ser gerenciados de forma eficaz (Vowden e Vowden, 2014).
Segundo os referidos autores, um curativo ideal ou combinacao de curativos é considerado um que

garanta uma cura ideal permitindo:

e Manutencao de alta humidade;

e Remocdo do excesso de exsudato da ferida;

e |solamento térmico;

e Possibilidade a troca gasosa;

e Adequacao a conformacdo com a superficie da ferida;
e Facilitar, quando necessario, o desbridamento;

e Minimizar a formacdo de cicatrizes;

o Impermeabilidade a bactérias;

e Nao toxicidade;

o N3ao aderente e ser confortavel.

O National Institute for Health and Clinical Excellence, (2013), especifica que as feridas cirurgicas
requerem uma abordagem diferente em relacao as feridas agudas e cronicas. Sendo assim, conforme
Wollina et a/, (2003), dependendo da aplicacao, caracteristicas como as de resisténcia a tracao,
flexibilidade, bem como resisténcia a permeacao por liquidos ou penetracdo por particulas, estes sdo

requisitos importantes para os téxteis meédicos.
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7.3 Proposta do Design para o Conceito do Vestuario Modular Destinado a Pacientes com Feridas

A modelacao desenvolvida na concepcao dos moldes foi a plana. Apds os moldes serem ajustados, foram
digitalizados no sistema CAD da Lectra Systems - Modaris. As imagens das modelacdes apresentadas
sdo dos moldes desenvolvidos especificamente para este trabalho e, para a criacdo e simulacao da
modelacao no corpo humano foi utlizado o software Marvelous Designer 3 Enterprise. Os requisitos dos
moldes exigem, pelo tipo de trabalho realizado no enfaixamento do paciente, um corte estilo skin. Desta
maneira, tendo em vista a utilizacdo de malha para a confeccao do produto, utilizou-se um modelo de
uma T-shirt , destinado a ambos os sexos, masculino e feminino, tendo em consideracdo que o tipo de
corte apresenta-se justo ao corpo. A Figura 7.1, mostra o desenho em sistema CAD da camisola a

desenvolver.

Figura: 7.1: Molde base da T-shirt, A - frente e B — costas.

A proposta de design para a T-shirt considerou dentro dos fatores ergonémicos utilizados na aplicacao
do trabalho, nomeadamente o ato de enfaixamento de um paciente acometido por feridas em grandes
areas no corpo, 0s macro e micro movimentos utilizados na execucao do trabalho por parte dos
profissionais de saude responsaveis e o tempo de execucdo. Assim, o modelo para a T-shirt foi

desenvolvido de modo a ser produzido numa estrutura de malha.

O modelo proposto é composto por duas partes, frente (A) e costas (B). Apresenta areas com adesivos

para a uniao entre frente e costas, localizadas nos ombros e nas laterais. O conceito pafchwork, assim
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como as funcionalidades propostas foram baseadas nas pesquisas bibliograficas e no levantamento
realizado através das entrevistas. Desta forma, consideram-se os seguintes fatores de funcionalidade
para a aplicacao pretendida:

e (Gestdo da humidade;

e (Conforto geral (fisiologico, psicoldgico e ergondmico);

e Baixo atrito;

e Bioatividade (evitar a proliferacdo de microrganismos);

e (Controlo da temperatura;

e Absorcao do exudato.

Na Figura 7.2, é apresentado o desenho técnico esquematico para o modelo de T-shirt proposto, a ser
confeccionado em malha. As caracteristicas multifuncionais requeridas para a T-shirt advém da criacdo
de diferentes estruturas para as areas Al e B1, mediante a necessidade do paciente, uma vez que o
paciente pode ou nao estar em tratamento prolongado, sendo necessario desenvolver estudos
relacionados com a compressao, selecionando uma estrutura que melhor atenda a area atingida por

feridas.

Figura: 7.2: Molde da T-shirt, A - frente e B — costas com inclusao das areas adesivadas.
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Verifica-se uma diferenca nos novos moldes desenvolvidos, visto que, tendo em consideracdo a anatomia
do corpo masculino, foi necessario fazer alteracées no molde frontal. Uma alteracao foi realizada na gola,
deixando-a com menos cava, proporcionando menos circulacdo de ar. Uma outra alteracao foi realizada
no corte da manga, tornando-a mais aberta, de forma a acondicionar melhora a area superior do tronco
masculino e feminino e, deixando mais espaco, uma vez que pelo conceito modular, podera receber
adesivos para cobertura dos membros superiores, nomeadamente os bracos. Para o modelo proposto,
destinado a cura de feridas em grandes areas das regides do tronco do corpo humano, as areas Al e B1
sao consideradas criticas, pois cobrem a totalidade da pele nesta regido do corpo, sendo assim,

justificada a aplicacdo das funcdes no vestuario modular:

e Areas Ale B1 - responsavel pela protecdo do tronco na perte frontal e costas, as regides do torax,
peitoral maior e trapézio. Prevé-se a funcionalizacdo para atuar contra a proliferacdo de
microrganismos, regulacao da temperatura, gestdo da humidade, absorcdo, baixo atrito e
adesao;

e Areas A2, A3, B2 e B3 - sdo as areas responsaveis pela unido dos modulos do vestuario, sendo
responsavel também por manter o formato anatémico do vestuario em consonancia com o do
paciente. As referidas areas devem permanecer fora de contato com a pele, estando dispostas

apenas na camada superior do vestuario.

7.4 Solucao Proposta para Substituicdo do Enfaixamento Tradicional

O conceito técnico pafchwork para o vestuario multifuncional destinado a pacientes acometidos de feridas
proposto neste trabalho, esta esquematizado na Figura 7.3. A peca em malha sera envolvida no corpo
pelo ato de vestir, sendo as suas partes unidas através de adesivos. Essa forma permitira unir as

camadas necessarias para atender a necessidade requerida em termos de cura da ferida.

O conceito multifuncional, assim como o de pafchwork estara disposto na diferenciacdo estrutural da
malha e nas suas camadas distintas, podendo ser produzidas com os mesmos materiais ou, materiais
diferentes, originando uma malha multifuncional. Por exemplo, se a regiao do corpo ferida for as costas,
a funcionalidade cabera apenas a essa regiao, cabendo a regiao frontal receber apenas camadas sem

funcionalidade. No caso de um tratamento prolongado, tendo a necessidade do paciente passar longos
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periodos na posicdo deitado, existe entdo a necessidade de estruturas que permitam aliviar a compressao

e evitar o surgimento das escaras.

Conforme os critérios de maior necessidade para o paciente, a disposicao que sera mostrado na Figura
7.5 permitira obter um melhor rendimento no sentido de cura, em areas especificas do corpo, para além

de diminuir o tempo de trabalho que é levado no enfaixamento de um paciente.

Figura: 7.3: Desenho esquematico para vestuario modular; A - vista frontal, B - vista lateral e C - vista das costas.

Na Figura 7.4, é apresentado o conceito patchwork para a area do tronco do corpo humano masculino,
assim como também para outros membros do corpo. Pode-se observar na referida figura, a unido dos
modulos das malhas pela juncéo das partes adesivadas, apontados pelas setas o formato sk/n pretendido

para o vestuario ao ser vestido no corpo humano.
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Figura: 7.4: Conceito patchwork. A - vista geral tronco e membros e B - vista lateral da area adesivada.

7.5 Estudo dos Moldes Base para Aplicacdo do Conceito Pafchwork no Vestuario Modular

Foi produzido inicialmente uma base de modelacdo para a area do peito e costas para pessoas adultas
no tamanho 40 na posicdo anatdmica deitada, nomeadamente para o sexo masculino e feminino. Foi
também produzido um modelo infantil, para a idade de 5 anos, de forma que a partir dos moldes base
pudessem ser realizados estudos ergonodmicos referente a anatomia e, a necessidade de movimento por
parte do utilizador e do profissional, ao executar o trabalho de enfaixamento. A modelacao base também
permitird realizar possiveis ajustamentos a serem realizados em futuras modelacdes destinadas ao
vestuario modular para pessoas acometidas de feridas cronicas e/ou por queimaduras, nas regides do

peito e costas.

Apds a execucao dos moldes bases, risco, corte e da montagem das pecas na posicao anatomica em
pé, seguiram-se testes com as provas das pecas em manequins para verificar quais as zonas que

necessitavam de ser alteradas e, realizar as alteracoes que fossem necessarias até se chegar a um molde
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considerado como de referéncia para a construcdo do modelo, destinado a pacientes na posicédo

anatémica deitado. Como pode ser verificado na Figura 7.5.

Figura 7.5: A — queimadura (https://www.pinterest.pt/bebblyanderson/nursing-burns/) e B - ferida cronica

(http://www.moreirajr.com.br/revistas.asp).

Nas Figuras 7.6 e 7.7, estdo dispostos os moldes base do modelo de vestuario, nomeadamente uma T-
shirt infantil em algoddo produzida com fio 24 Ne a dois cabos e uma T-shirt adulta em poliamida
produzida com fio 24 dtex, respetivamente, para ambos 0s sexos, sobrepostas em manequim e fixadas
com alfinetes para modelacao. Verifica-se que a base do infantil (Figura 7.6), em A e C necessitou de
alteracdes, uma vez que na juncao nos ombros e nas laterais da peca, constatou-se excesso de malha,
formando rugosidades. Os ajustamentos que foram identificados, apenas no modelo infantil, consistiram
em: retirar excessos de tecido na zonas laterais da peca e do ombro diminuindo a largura e o

comprimento da peca.
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e

Figura 7.6: Teste de conceito para 0 modelo infantil em algodéo A - vista frontal, B - vista das costas e C - vista lateral.

Na Figura 7.7, no modelo do vestuario produzido em poliamida, no manequim feminino verifica-se que

0 mesmo nao apresentou nenhum tipo de excesso ou rugosidade nas areas de uniao da peca.

Para ambos os modelos, algodao e poliamida convencional, verifica-se também o conceito sk/, uma vez
que existe a necessidade da camada de malha estar com o ajustamento adequado direto com o corpo,
sem espacos entre a pele e o vestuario, visto que estas areas apresentam desniveis que favorecem a

acumulacao de liquidos e sao suscetiveis a proliferacdo de microrganismos.
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Figura 7.7: Teste de conceito para o modelo unisex adulto em Poliamida, A - vista frontal, B - vista das costas e C -

vista lateral.

7.6 Apresentacao do Design Visual dos Prototipos

0 desenvolvimento das modelacdes base em téxtil, nomeadamente malha, serdo destinadas a aplicacéo
em pacientes acometicos de feridas que permanecam na posicao deitado. Conforme referido
anteriormente, com a aplicacdo e ajustes dos moldes para a primeira peca piloto a ser testada em
manequim feminino, o molde do desenho técnico propostos na Figura 7.2 foi desenvolvido. Na Figura
7.8 é apresentado a forma de vestir, demostrando a unido das partes componentes do vestuario sendo

unidas através de adesivo.
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Figura 7.8: Teste do vestir para o modelo unissexo adulto em Poliamida, A — unido do hombro, B — unido das laterais.

A Figura 7.9 apresenta o aspeto interno do vestuario em malha produzido em algodao e poliamida.

Observa-se que ao vestir o manequim, a fixacdo dos adesivos para ambas as malhas mantem-se.

Figura 7.9: Vista interna da unido das partes compenentes do vestuario para o modelo unissexo adulto em algodéo , A -

uniao da lateral , B — unido do ombro.
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A Figura 7.10 apresenta o aspeto visual das pecas produzidas em malha na estrutura jersey em 100%
algodao e 100% poliamida.Observa-se para ambos os tipos de vestuario proposto que o formato skin é
mantido, as rugosidade indicadas pelas setas sdo parte do movimento de vestir, ndo se verifica que sdo

causas da estrutura da malha, tipo de corte e montagem da peca.

Figura 7.10: Design visual dos protétipos para modelo unissexo adulto, parte superior - modelo em algodéo e parte inferior -

modelo em poliamida, A - vista frontal, B - vista lateral e C -vista das costas.
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7.7 Consideracdes Finais

A proposta do conceito pafchwork foi um dos objectivos especificos deste trabalho, estando relacionado
com o desenvolvimento inicial de uma modelacao para malha e, a partir da proposta inicial do modelo,

fazer as alteracdes necessarias para o tipo de vestuario proposto.

Produziu-se a modelacao para a malha, os moldes base foram direcionados para os tamanhos infantil e
adulto, no modelo unissexo, posteriomente foram testados nos manequins infantil e femenino para o
modelo adulto. A partir dos moldes base produzidos para a malha, verificou-se que as alteracdes feitas
no molde infantil estiveram relacionadas com a anatomia do corpo do manequim, mais do que a
necessidade de ajuste da malha ao molde propriamente dito. De referir que a criacdo dos moldes base

sao para utilizacao em malha, nao estando previsto a sua utilizacao em tecido plano.

O procedimento utilizado revelou-se acertado, pois verificou-se através da analise visual no manequim
que, para o molde proposto no teste em manequim, ndo importa que o tipo de modelacéo seja masculino
ou feminino, para adulto ou crianca, os moldes demonstraram que poderiam ser utilizados para a mesma

funcdo, mesmo com a diferenca anatémica existente para o sexo masculino e feminino na fase adulta.

Conclui-se que as modelacdes que foram desenvolvidas como proposta de design para o vestuario
patchwork atendem as expectativas propostas em termos de design anatomico e ergondomico quando
testada em manequins. Para além disso, sera necesario efetuar uma pesquisa de campo aprofundada
para esta proposta de produto, de forma a poder validar o dispositivo. Salienta-se, que ainda existe um
longo trabalho de pesquisa para a validacdo da referida proposta de vestuario modular aplicado a

pacientes com feridas.
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CAPITULO 8

8. CONCLUSOES E PERSPECTIVAS FUTURAS
8.1 Conclusodes

A partir dos resultados apresentados neste trabalho, observou-se que foi possivel produzir nanoparticulas
de quitosano através do método de sintese de gelificacdo idnica, assim como incorporar 6leo  de
Copalfera multijuga Hayne as nanoparticulas. A utilizacdo do polimero biodegradavel, o quitosano,
demonstrou ser importante para o desenvolvimento das nanoparticulas, uma vez que foi possivel verificar
a acao sinérgica entre o oleo essencial utilizado e o polimero quitosano. Desta forma, os resultados

obtidos permitem concluir que:

e Desenvolvimento da matriz polimérica — com relacao as concentracdes de quitosano avaliadas,
a concentracdo com 0.125 g de quitosano dissolvida em 1 ml de acido acético apresentou,
através dos testes aplicados, a melhor concentracao em termos de revestimento para a gaze
em tafetd utilizada como tecido padrdo. Para esta condicdo, com a aplicacdo do modelo de
selecdo através do soffware do programa Matliab, observou-se que a referida concentracéo
mostrou um comportamento regular para os testes aplicados em termos de gestdo da humidade,
flexibilidade, propriedades de conforto térmico e friccdo. A caracterizacdo da amostra
selecionada, como a de melhor condicdo de revestimento em termos de tracdo, analise
termogravimetrica e cair, permitiu destacar que mesmo com o desgaste apds o revestimento em
meio acido, comum para materiais a base de celulose, como o algodao, a diferenca registrada
com a aplicacao da matriz polimérica de quitosano, nao inteferira no rendimento do téxtil para a

aplicacao definida;

e Sintese das nanoparticulas — as melhores condicdes para a producdo das nanoparticulas de
quitosano, entre as testadas, esta na concentracdo de 0.250 g de quitosano em peso, com
adicdo de 10 mL de tripolifosfato de sodio (TPP). Nestas condicdes, foram obtidas nanoparticulas

com o tamanho médio de 294.2 nm, potencial zeta de 31.6 mV e polidispersao de 0.26 PDI.
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Como previsto, com a adicdo do 6leo essencial, as nanoparticulas sofreram um aumento médio
no seu tamanho em decorréncia da adicdo do éleo. A melhor condicdo para a concentracao
utilizada na sitese das nanoparticulas de quitosano incorporadas com o o6leo de Copaifera
multijuga Hayne foi na proporcao de 0.250 g de quitosano e 10 mL de TPP, que possibilitou
obter nanoparticulas com tamanho médio de 308.9 nm, potencial zeta de 29.90 mV e

polidispersao de 0.7 PDI;

Revestimento da malha — a malha em estrutura jersey foi revestida com a concentracao de gel
de quitosano de 0.125 g, com nanoparticulas de quitosano e nanoparticulas de quitosano
incorporados com oleo essencial de Copaifera multijuga Hayne. Verificou-se que a referida
concentracdo de quitosano aplicada na amostra obteve menor interferéncia nas suas
caracteristicas em termos de flexibilidade e cair em relacdo a gaze em tafeta. O revestimento
aplicado com nanoparticulas de quitosano incorporadas com o 6leo essencial de Copaifera,
porporcionou maior estabilidade térmica e de resisténcia a tracado com relacéo a concentracao

aplicada apenas com quitosano e nanoparticulas de quitosano;

Atividade antimicrobiana dos biomateriais — o 6leo essencial de Copaifera multijuga Hayne na
concentacao utilizada, 1 mg/mL, obteve resultado inibitério apenas para o microrganismo S.
aureus (ATCC 25923). Contudo, foi possivel verificar que as nanoparticulas de quitosano
incorporadas com o 6leo de Copaifera promoveram uma acao sinérgica para os trés tipos de
microrganismos testados, S. aureus (ATCC 25923) considerado regular, £. coli (ATCC 25922)
e C. albicans (ATCC 10231) considerados baixo. Para os téxteis funcionalizados, observa-se que
a malha apresentou os melhores resultados, exibindo poder de inibicdo para os trés
micorganismos, visto que pelas suas condi¢cdes, maior massa por unidade de area e espessura,
foi possivel revestir com maior quantidade de material em termos de matriz polimérica e
nanoparticulas incorporadas com o¢leo de Copaifera, obtendo maior fator de inibicdo para o S.

aureus (ATCC 25923);

Proposta do vestuario modular - verificou-se que o protétipo apresentado esta dentro do conceito
Skin, justo a pele, ndo apresentando rugosidades em grandes areas da malha. Inicialmente o
adesivo cobriu uma largura de 5 cm para verificacao da resistencia da unido das partes da peca,
0 que foi possivel comprovar com o teste no manequim. A proposta carece de estudos mais

aprofundados, principalmente no que se refere ao tipo de trabalho desenvolvido em hospitais,
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em relacao ao tratamento dos tipos de feridas para o qual esta indicado. Pesquisas referentes
ao0s macro e micro movimentos por parte dos proficionais de salde devem ser realizadas, de

forma a desenvolver a técnica correta de enfaixamento a ser utilizada para o produto.

Desta forma, o trabalho desenvolvido no ambito do Programa Doutoral em Engenharia Téxtil contribui
para o avanco do conhecimento na area téxtil e da bionanotecnologia destinada a area da saude. Perante
0s resultados apresentados espera-se que 0s nanomateriais desenvolvidos proporcionem a obtencao de
um conjunto de produtos diferenciados e inovadores para os campos industriais, nomeadamente o de

biotecnologia, o téxtil e o da saude.

8.2 Perspectivas Futuras

Os resultados obtidos neste trabalho sdo considerados importantes, uma vez que demonstraram ser
possivel a obtencdo de nanoparticulas de quitosano com oleo resina de Copaifera multijuga Hayne.
Contudo, é necessario o aperfeicoamento das propriedades das nanoparticulas e do substrato téxtil a

ser produzido e funcionalizado. Dessa forma, sugere-se as seguintes consideracoes:

e  Biomateriais — tendo em consideracdo os biomateriais existentes, o trabalho permite explorar a
utilizacao de uma gama variada de matrizes poliméricas, resinas naturais poderao ser estudadas
para verificacdo de suas propriedades e possivel aplicacdo na area de estudo do trabalho. No que
respeita aos 6leos essenciais, torna-se ainda necessario uma investigacao com outros tipos de 6leos
gue se enquadrem no perfil de aplicacdo da area de estudo. Para as nanoparticulas sugere-se o

estudo de outros biomateriais como por exemplo alginato, goma arabica, entre outros;

e Sintese das nanoparticulas — o processo de gelificacao iénica mostrou-se eficiente ao ser utilizado
com a agitacdo magnética, tendo em vista que se obteve melhores condicbes em termos de
caracteristicas para as nanoparticulas e, a versatilidade do processo de sintese, investigar as
condicdes de producao das nanoparticulas em meios de producdo com equipamentos como o

homogeneigador e centrifuga, para além disso testar outras condicoes, nomeadamente pH e tempo
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de producao para cada um dos meios ja citados, visando estabelecer uma maior padronizacao no

processo de producao;

e  Ensaios bioldgicos - aumentar a gama de microrganismos a serem utilizados em testes para as
nanoparticulas e malha, de forma a obter melhores condicdes de avaliacdo do mecanismo de acao
do éleo de Copaifera multijuga Hayne, assim como realizar testes para avaliacdo da penetracao dos
microrganismos no substrato téxtil, devido a contaminacéo externa, bem como aplicar métodos de
ensaios laboratoriais /n7 vivo, de forma a elencar dados que contribuam para a avaliacdo do processo

de cicatrizacado em feridas;

e Design do vestuario - realizar uma investigacdo aprofundada com relacdo aos parametros
relacionados com o processo de producao do vestuario modular, com o proposito de se obter
informacdes que auxiliem na producdo, uma vez que as feridas crénicas possuem caracterisiticas
diferentes em relacao a feridas causadas por queimaduras. O processo de desijgn deve ser pensado
desde a producédo, tipos de estruturas, funcionalizacdo até o processo de embalagem, tendo em
consideracdo a forma de libertacdo do principio ativo dos constituintes incorporados nas
nanoparticulas, estes sdo fatores importantes para a determinacédo da viabilidade econémica do

produto;

e  Propriedades do téxtil multifuncional - aplicar um estudo pormenorizado relacionado com as
propriedades mecanicas, de conforto térmico e de gestdo da humidade nas estruturas de malha a
serem desenvolvidas, uma vez que o conceito multifuncional a ser aplicado requer que o téxtil,
nomeadamente a malha em jerjey apresente varias funcionalidades como a de gestdo da
humidade, baixo atrito, controlo térmico, nao se limitando apenas as atividades antimicrobianas
proporcionadas pelas nanoparticulas de quitosano com déleo essencial de Copaifera multijuga

Hayne.
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ANEXO 3






Programacdo Desenvolvida no Software MATLAB

clear all

close all

clc

% AMOSTRAS é composta em sua la coluna pelo nimero da amostra, da 2a a ba
% coluna pelos valores de comportamento térmico, sendo na sequéncia:

% Condutividade térmica (extraida da tabela 1), Resisténcia térmica

% (extraida da Tabela 2), Fluxo de calor (extraido da Tabela 3)e

% Permeabilidade ao ar (extraida da Tabela 4), da 6a a 10a coluna pelos

% valores de gestao da umidade, sendo na sequéncia: Capilaridade estatica
% no sentido da teia (extraida da Tabela 5), Capilaridade estatica no

% sentido da trama (extraida da Tabela 6), Capilaridade dinamica no sentido
% da teia (extraida da Tabela 7), Capilaridade dinamica no sentido da trama
% (extraida da Tabela 8) e Absorcao do vapor d'agua (extraida da Tabela 9),
% da 11a a 13a coluna pelos valores das propriedades fisicas, sendo na

% sequéncia: Flexibilidade no sentido da teia (extraido da Tabela 10),

% Flexibilidade no sentido da trama (extraido da Tabela 11) e Atrito

% cinético (extraido da Tabela 12).

% PESOS é composto pelos multiplicadores atribuidos a cada uma das colunas
% da matriz AMOSTRA em funcéo dos critérios de importancia adotados pelo
% analista, constituindo dessa forma um valor ponderado a cada um dos 3

% parametros considerados e suas subdivisoes.

% Por meio do somatario dos valores obtidos da interrelacao entre a

% matrizes AMOSTRAS eo vetor PESOS, obtém-se o valor total obtido para cada
% uma das cinco amostras, sendo os valores encontrados, de forma

% decrescente os que melhor se enquadram nos critérios de importancia do

% operador, e ao dividir esses resultados pelo somatorio dos valores

% adotados no vetor PESOS, obtém-se, afim de uma melhor leitura, os mesmos

% valores variando entre 1 e 10.



AMOSTRAS=[ 1 6.0 6.0 70 6.0 93 95 9.0 85 95 80 80 7.0;
2 70 70 80 70 92 93 93 93 92 75 7.5 7.5
3 85 86 81 75 91 91 90 90 91 73 7.3 9.0;
4 9.0 90 90 80 70 75 65 70 7.0 55 55 93;
595 95 95 85 40 40 50 55 65 40 4.0 9.5];

PESOS = [6.2500 7.5000 5.0000 6.2500 4.5000 4.5000 6.0000 6.0000
13.5000 13.5000 18.0000];

a = size(AMOSTRAS);
b = size(PESOS);

for n = 1:b(2)

| =+ PESOS(n);

end

form = 1:a(1)

k=0;

for n = 2:a(2)

k = k + AMOSTRAS(m,n) * PESOS(n - 1);

end

Resultados(1,m) = m;

Resultados(2,m) =k / I;

9.0000



end

form = l:a(1)

Max = 0;

Resultadosout(m,1) = m;

forn = 1:a(1)

if Resultados(2,n) > Max

Max = Resultados(2,n);

Resultadosout(m,?2) = Resultados(1,n);

Resultadosout(m,3) = Resultados(2,n);

end

end

Resultados(2,Resultadosout(m,2)) = O;

end

Resultadosout



Resultadosout = 1.0000 3.0000 8.3590

1? coluna: sequéncia da maior para menor

2.0000
3.0000
4.0000
5.0000

2.0000
1.0000
4.0000
5.0000

2% coluna: sequéncia de amostras

3? coluna: nota obtida

7.9515
7.7210
7.4390
6.6775





