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RESUMO 

 

Atualmente a resistência aos antimicrobianos tem sido um grande problema, uma vez que o uso 

indiscriminado dos antibióticos levou a seleção de cepas bacterianas resistentes. O óxido de 

zinco (ZnO) apresenta atividade antimicrobiana causando a morte dos microrganismos através 

da produção de espécies reativas de oxigênio (ERO), liberação de Zn2+ e internalização celular 

das nanopartículas de ZnO (NP ZnO). Além disso, é seguro para o uso humano, apresenta 

baixos custos processuais e boa degradabilidade. O objetivo deste trabalho é desenvolver têxteis 

contendo NP ZnO com propriedade antibacteriana, bem como analisar o potencial biocida após 

submeter os tecidos a diversos ciclos de lavagens. Para alcançar esse objetivo foram avaliadas 

a influência de parâmetros como o método de incorporação das NP ZnO, os tratamentos dos 

tecidos com corante ou amaciante e os tempos de reação da síntese das NP ZnO na atividade 

frente a cepa bacteriana S. aureus e E. coli e cepa C. albicans. As NP ZnO foram sintetizadas 

pelo método Sol-Gel pela metodologia proposta por Spanhel e Anderson (1991) com 

modificações. Após a síntese a superfície das NP ZnO foram modificadas para facilitar sua 

dispersão em água com (3-Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane (GPTMS). O raio das NP ZnO 

sintetizadas por 1HR, 3HR e 24HR foi calculado pela técnica de UV-vis e os valores foram 

3,13, 3,19, 3,31 nm, respectivamente. A técnica de Difração de raios-X (DRX) comprovou a 

obtenção das NP ZnO na fase hexagonal wurtizita e possibilitou o cálculo do tamanho de 

cristalito das NP ZnO que foram na ordem de 4 a 6 nm, compatíveis com os calculados por UV-

vis.  A presença das NP ZnO nos tecidos foi demonstrada através das caracterizações por DRX, 

Espectroscopia vibracional na região do infravermelho (FTIR), Microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), Microscopia eletrônica de transmissão (TEM) e Espectroscopia de raios X 

por dispersão de energia (EDS). O potencial antimicrobiano das NP ZnO foi evidenciado 

através da Concentração inibitória mínima (CIM), Concentração bactericida mínima (CBM), 

Concentração fungicida mínima (CFM), demonstrando maior inibição para cepa de S. aureus, 

quando comparado a E. coli, entretanto pequenas concentrações foram suficientes para 

demonstrar ótima atividade biocida. Pouca atividade foi evidenciada das NP ZnO frente a cepa 

C. albicans. A atividade antibacteriana das fibras têxteis contendo diferentes tratamentos após 

a incorporação das NP ZnO foi avaliada por difusão em ágar e pela técnica JISL-1902/ISO-

20743 demonstrando resultados promitentes após 10 e 20 lavagens. Dessa forma, as fibras 

têxteis funcionalizadas trata-se de um material promissor e econômico com potencial para 

erradicar ou prevenir o crescimento e infecções associadas a microrganismos patogênicos.   

Palavras-chave: nanopartículas, óxido de zinco, atividade antimicrobiana, têxteis.



 
 

ABSTRACT 

 

Currently, resistance to antimicrobials has been a major problem, since the indiscriminate use 

of antibiotics has led to the selection of resistant bacterial strains. Oxide Zinc (ZnO) shows 

antimicrobial activity causing the death of microorganisms through the production of reactive 

oxygen species (ROS), release of Zn2+ and cellular internalization of ZnO nanoparticles (ZnO 

NP). Furthermore, it is safe for human use, has low processing costs and good degradability. 

The objective of this work is to develop textiles containing ZnO NP with antibacterial property, 

as well as to analyze the biocide potential after submitting the fabrics to several washing cycles. 

To achieve this goal, the influence of parameters such as the method of incorporation of ZnO 

NP, fabric treatments with dye or fabric softener and reaction times of ZnO NP synthesis on the 

activity against bacterial strains S. aureus and E. coli were evaluated and C. albicans strain. 

The ZnO NP was synthesized by the Sol-Gel method by the methodology proposed by Spanhel 

and Anderson (1991) with modifications. After synthesis, the surface of ZnO NP was modified 

to facilitate its dispersion in water with (3-Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane (GPTMS). The 

radius of the ZnO NP synthesized for 1HR, 3HR and 24HR was calculated using the UV-vis 

technique and the values were 3.13, 3.19, 3.31 nm, respectively. The X-ray Diffraction (XRD) 

technique proved the obtainment of NP ZnO in the hexagonal wurtizite phase and enabled the 

calculation of the crystallite size of NP ZnO which was in the order of 4 to 6 nm, compatible 

with those calculated by UV-vis. The presence of ZnO NP in fabrics was demonstrated through 

characterizations by XRD, vibrational spectroscopy in the infrared region (FTIR), Scanning 

electron microscopy (SEM), Transmission electron microscopy (TEM) and X-ray spectroscopy 

by energy dispersion (EDS). The antimicrobial potential of ZnO NP was evidenced through the 

Minimum Inhibitory Concentration (MIC), Minimum Bactericidal Concentration (CBM) and 

Minimum Fungicidal Concentration (CFM) demonstrating greater inhibition for the S. aureus 

strain, when compared to E. coli, a small amount was sufficient to demonstrate excellent 

activity biocide. Little activity was evidenced of ZnO NP against C. albicans strain. The 

antibacterial activity of textile fibers containing different treatments after the incorporation of 

ZnO NP was evaluated by agar diffusion and by the JISL-1902/ISO-20743 technique, showing 

promising results after 10 and 20 washes. Thus, functionalized textile fibers are a promising 

and economical material with the potential to eradicate or prevent the growth and infections 

associated with pathogenic microorganisms. 

Keywords: nanoparticles, zinc oxide, antimicrobial activity, textiles. 
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Espectroscopia Vibracional no Infravermelho com Transformada de 

Fourier 

 

EDS Espectroscopia de raios X por dispersão de energia 

CIM Concentração inibitória mínima 

CBM Concentração bactericida mínima 

CFM Concentração fungicida mínima 

ERO Espécies reativas de oxigênio 

NP_ZnO_1HR 

Nanopartículas de óxido de zinco com GPTMS, sintetizadas por 1 HR 

temperatura de 50 ºC. 

 

NP_ZnO_3HR 

Nanopartículas de óxido de zinco com GPTMS, sintetizadas por 3 HR 

temperatura de 50 ºC. 

NP_ZnO_24HR 

Nanopartículas de óxido de zinco com GPTMS, sintetizadas por 24 HR 

temperatura de 50 ºC. 

A Tecidos de poliamida contendo amaciante 

S/A Tecidos de poliamida sem amaciante 

S/L Tecidos de poliamida sem lavagens 

L10 Tecidos de poliamida após 10 lavagens 

L20 Tecidos de poliamida após 20 lavagens 

S. aureus Staphylococcus aureus 

E. coli Escherichia coli 

C. albicans Candida albicans 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A sociedade em geral tem sua saúde ameaçada por microrganismos oportunistas ou 

multirresistentes, uma vez que estes patógenos são responsáveis por causar inúmeras doenças 

e infecções no cotidiano (DEREWACZ et al., 2013).  

As infecções relacionadas a assistência da saúde (IRAS) são as mais recorrentes. 

 As IRAS são originárias dos cuidados recebidos em hospitais ou unidades de saúde, 

podendo aparecer após 48 horas ou até 30 dias consecutivos ao atendimento ou alta do paciente 

(MURPHY; TCHETCHIK; FURXHI, 2020). 

Os dados mundiais publicados pela Organização Mundial da Saúde (OMS) apontam que 

doenças causadas por microrganismos resistentes levam a pelo menos 700.000 mortes anual no 

mundo, em maiores proporções podem atingir 10 milhões de mortes até 2050 

(INTERAGENCY COORDINATION GROUP ON ANTIMICROBIAL RESISTENCE, 

2019). 

As IRAS nos EUA geram um custo direto que pode variar de US $ 28 bilhões a 45 

bilhões (STONE, 2009). A união europeia estima US $ 12 bilhões por ano, além disso 6,5 % 

dos pacientes que receberam atendimento hospitalar foram acometidos por pelo menos uma 

IRAS (MURPHY; TCHETCHIK; FURXHI, 2020; SUETENS et al., 2018). Ainda a Austrália 

é acometida com aproximadamente 165.000 casos anuais tornando uma das complicações 

hospitalares mais recorrentes (MURPHY; TCHETCHIK; FURXHI, 2020).  

De acordo com o Ministério da Saúde no Brasil, pelo menos 70% dos microrganismos 

causadores de infecções presentes nos hospitais apresentam resistência à no mínimo um dos 

antibióticos que são usualmente utilizados para o tratamento dos pacientes em casos de 

infecções bacterianas (TEIXEIRA; FIGUEIREDO; FRANÇA, 2019) 

Recentemente um estudo da literatura apontou que patógenos bacterianos incluindo 

Entercoccus faecium, Sthaphylococcus aureus, Klebsiella pneumoniae, Acinetobacter 

baumanni, Pseudomonas aeruginosa e espécies de Enterobacter provocam 2 milhões de 

infecções e mais de 20.000 mortes anualmente em todo o mundo ( MAKVANDI et al., 2020).  

As estirpes de Sthaphylococcus aureus resistente a meticilina (MRSA) estão presentes 

em todo o mundo, este patógeno está associado a infecções graves e altas taxas de mortalidade, 

a grande dificuldade é a resistência bacteriana do MRSA frente a maioria dos antibióticos além 

da grande disseminação (BURHAN; ABDULRAHMAN; NSSAIF, 2016). 
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A resistência bacteriana pode ser gerada por mutações genéticas a partir de respostas 

adaptativas ou até mesmo por transferência de elementos resistentes de uma bactéria para outra 

(DEREWACZ et al., 2013; KUMAR et al., 2017; PRADHAN et al., 2020). 

O uso prolongado e indiscriminado dos antimicrobianos é associado como uma das 

causas que intensificou ainda mais o problema da resistência microbiana (PRADHAN et al., 

2020). O uso em excesso e inadequado dos antibióticos permite que as bactérias adquiriram 

mecanismos de resistência e, como consequência, há a seleção de bactérias resistentes.  Dessa 

forma, o desenvolvimento de novos agentes antimicrobianos torna-se uma necessidade 

(CHERNOV et al., 2019; PETERSON; KAUR, 2018). 

Novas estratégias têm sido adotadas nas últimas décadas para combater problemas 

frequentes relacionados à resistência aos antimicrobianos. Os óxidos metálicos inorgânicos 

ganharam maior atenção por oferecerem vantagens importantes, tais como menor toxicidade e 

menor capacidade de gerar resistência frente aos microrganismos, devido aos mecanismos de 

ação e potencial bactericida promissor (LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019; 

PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 2008). 

Dentre os óxidos metálicos, os mais estudados são o óxido de zinco (ZnO) e dióxido de 

Titânio (TiO2) devido ao seu amplo espectro de atividade contra vírus, bactérias e fungos 

(PATHAK et al., 2019). 

A atividade antibacteriana do ZnO está relacionada ao tamanho da partícula, assim, o 

uso de partículas em escala nanométrica pode ser uma alternativa eficiente no combate a 

resistência microbiana (KRÓL et al., 2017; LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019; RAI, 

2013). 

Atualmente, a procura da indústria têxtil por tecidos que apresentem funcionalidades, 

tais como, evitar odores através do impedimento da proliferação de bactérias e até diminuir os 

riscos de infecções causadas por microrganismos vem aumentando. Sendo assim, a 

impregnação das NP ZnO é uma possibilidade para se adquirir um tecido com atividade 

antimicrobiana eficiente, uma vez que os tecidos estão entre as fontes mais comuns de 

transmissão de IRAS (MURPHY; TCHETCHIK; FURXHI, 2020). 

Os tecidos assumem a responsabilidade de proteção da superfície corporal frente ao 

meio ambiente e patógenos (GASI; BITTENCOURT, 2011). Além disso, os tecidos geralmente 

são fontes de contaminação por serem ambiente propício para o desenvolvimento dos 

microrganismos. Dessa forma, os tecidos comuns (que não contém nenhum revestimento 

especial que impeça a proliferação dos microrganismos) aumentam os riscos de contaminação 

cruzada e novas infecções (BORDA D’ÁGUA et al., 2018).  
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Os têxteis são uma grande preocupação para transmissão de IRAS, embora sejam 

causadas principalmente por dispositivos médicos. As vestimentas usadas com o intuito de 

fornecer uma barreira de proteção para os profissionais e usuários, frequentemente estão 

expostos a sangue e fluidos corporais que podem transmitir bactérias ou organismos 

multirresistentes, além de vírus que podem sobreviver por horas ou dias nos tecidos, todas essas 

considerações elevam e contribuem para a propagação das IRAS (JAGGER et al., 1994; 

MITCHELL; SPENCER; EDMISTON, 2015; SARTORI et al., 1993). 

Para evitar esse problema, projetar tecidos com propriedades antibacterianas que 

poderão ser empregadas em roupas de proteção, roupas íntimas, estofados e ainda serem 

utilizados em hospitais, clínicas médicas e laboratórios, pode ser uma excelente alternativa para 

prevenir ou erradicar as contaminações nosocomiais e novas infecções (HASSABO,  et al., 

2019). 

A nanotecnologia assume um potencial relevante por possibilitar vestuários que 

atendam a demanda dos clientes através de propriedades duráveis sejam antimicrobiana, 

proteção UV, retardador de chamas entre outros, com fabricação sustentável sem propiciar 

riscos ou danos ao meio ambiente (EL-KHATIB, 2012; EL-NAGGAR; SHAARAWY; 

HEBEISH, 2018; YETISEN et al., 2016). 

Os produtos à base de nanopartículas de prata (NP Ag) apresentam fortes propriedades 

antibacterianas, o que levou a aplicação extensiva desse material em diversos setores. No 

entanto um estudo reporta que o uso generalizado deste material pode trazer impactos negativos 

ao meio ambiente (MIJNENDONCKX et al., 2013). 

Um estudo alerta sobre os riscos da utilização das NP Ag, pois os íons prata podem 

comprometer a saúde dos ecossistemas. Por exemplo, a lavagem doméstica do tecido contendo 

NP Ag pode liberar íons prata nos sistemas de esgoto e,  esta contaminação é capaz de atingir 

a maioria da população e também as terras agrícolas, sendo assim, a utilização da Ag favorece 

riscos à saúde humana (BENN; WESTERHOFF, 2008).  

A toxicidade da NP ZnO e Ag foram comparadas por um trabalho da literatura. Foram 

abordados os efeitos tóxicos das nanopartículas frente a espécies aquáticas, foi constatado que 

a NP Ag oferece maior risco de toxicidade comparado a NP ZnO, por causar um impacto 

ambiental maior, onde a maioria das espécies estudadas foram atingidas em diferentes níveis 

(BONDARENKO et al., 2013). Além disso, as NP Ag apresentam um alto custo (AGRAWAL 

et al., 2020), encarecendo a produção e o custo do produto acabado. 

Dessa forma, as NP ZnO trazem uma abordagem contrária as NP Ag. As NP ZnO 

apresentam alta biodegradabilidade e biocompatibilidade (JAVADI et al., 2019) e quando 
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empregues em têxteis não afetam o tingimento do tecido mudando a coloração, uma vez que, 

as NP Ag podem afetar o tingimento. 

Em nosso grupo de pesquisa Ciência dos materiais aplicados a farmácia, um trabalho 

anterior avaliou diferentes parâmetros durante a síntese das NP ZnO pela rota sol-gel, como por 

exemplo, razão de hidrólise, tamanho e modificação de superfície. Esses parâmetros foram 

alterados para avaliar a influência na atividade antibacteriana das NP ZnO frente a cepa S. 

aureus e E. coli. A atividade antimicrobiana foi dependente do tamanho da NP ZnO, visto que 

NP ZnO de menor tamanho apresentaram melhor atividade antibacteriana (LALLO DA 

SILVA; CAETANO; et al., 2019). Além disso, o fato da modificação da superfície das 

nanopartículas permite aumentar sua estabilidade em água o que facilita a incorporação da 

mesma nos tecidos por uma metodologia de fácil execução. 

Assim, o presente trabalho buscou o desenvolvimento de têxteis com propriedade 

antibacteriana resistente à diversos ciclos de lavagens pela incorporação de NP ZnO com 

tamanho de 5 nm.  Os têxteis desenvolvidos neste projeto são inovadores pois não existem na 

literatura relatos de materiais têxteis contendo nanopartículas de ZnO de tamanhos tão 

pequenos. Como a atividade antimicrobiana do NP ZnO é dependente do tamanho das partículas 

os tecidos desenvolvidos neste trabalho tem alto potencial para diminuir ou evitar os riscos e as 

infecções causadas por patógenos. 

 

2. REVISÃO BLIBLIOGRÁFICA  

 

2.1 Óxido de Zinco 

 

Dentre os óxidos metálicos o óxido de zinco (ZnO) tem ganhado maior atenção por sua 

versatilidade e multifuncionalidade. O ZnO possui propriedades físicas e químicas interessantes 

que propiciam inúmeras aplicações que vão das ciências ambientais até biomédicas ou 

eletrônicas (LAURENTI; CAUDA, 2017). 

A versatilidade do ZnO se deve a rica variação estrutural, presente na família de 

nanoestruturas de ZnO. Dessa forma, encontramos estruturas em escala nanométrica na forma 

de nanofios, nanopartículas, nanotubos, nanorings, morfologia semelhante a flor e tetrápodes. 

O tipo de nanoestrutura formada pode ser controlado através das alterações nos parâmetros de 

síntese. As propriedades finais  dos materiais a base de ZnO, dependem do tamanho, orientação, 

morfologia e densidade (LAURENTI; CAUDA, 2017; ZHU et al., 2016). 

As propriedades dos materiais contendo ZnO tem sido alvo de inúmeras pesquisas e esse 

óxido é amplamente conhecido por conferir excelentes propriedades como, atividade 
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anticancerígena, antinflamatória, de modulação na liberação de medicamentos, bioimagem 

(JIANG, J.; PI; CAI, 2018), regeneração de tecidos (CIERECH et al., 2019), proteção UV e 

autolimpante (NOORIAN; HEMMATINEJAD; NAVARRO, 2019). Destaca-se entre as 

aplicações das NP ZnO a atividade antimicrobiana, que tem sido amplamente relatada. De 

acordo com a literatura científica, o ZnO oferece propriedades contra bactérias Gram-positivas, 

Gram-negativas e fungos (KAIRYTE; KADYS; LUKSIENE, 2013; LALLO DA SILVA; 

CAETANO; et al., 2019).  

Comumente a forma mais estável do ZnO em temperatura ambiente é a hexagonal 

(Wurtzita).  

A estrutura hexagonal wurtzita do ZnO é composta por planos alternados de O2-  e íons 

Zn2+ que são tetraedricamente coordenados (HARUN et al., 2017). Ou seja, cada íon Zn2+ é 

coordenado por quatro O-2, da mesma forma, quatro O-2 é coordenado por um íon Zn2+. A Figura 

1 ilustra a estrutura wurtzita do ZnO (BORYSIEWICZ, 2019). 

 

Figura 1. Estrutura hexagonal wurtzita do óxido de zinco (BORYSIEWICZ, 2019). 

 

Parte dos sítios intersticiais são ocupados pelos íons zinco, embora os sítios vazios e, 

portanto a estrutura do ZnO possibilitem a formação de defeitos intrínsecos. O ZnO é um 

importante semicondutor, com largo bandgap de 3,37 eV (KHAN et al., 2018; LIN et al., 2005; 

TALAM; KARUMURI; GUNNAM, 2012). 

A fotoluminescência para os PQs ZnO depende da técnica empregue para a produção e 

a qualidade da superfície. A natureza da fotoluminescência das NP ZnO é uma questão 

controversa. Foi atribuído que a fotoluminescência UV trata-se da recombinação de éxcitons 

confinados (LIN et al., 2005), enquanto para outros autores a emissão é proveniente de 

impurezas ou defeitos superficiais (GUO et al., 2000; WAINER et al., 2019). 

Um fator muito interessante que viabiliza a utilização das NP ZnO é o baixo custo do 

ponto de vista de produção, além disso, esse material apresenta baixa toxicidade atraindo maior 

atenção para as aplicações biológicas (JIANG; PI; CAI, 2018). O ZnO é listado por 
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“reconhecido geralmente como seguro” (GRAS) pelo FDA dos EUA (MALIK; MITRA, 2021). 

Entretanto, uma abordagem para aumentar sua biocompatibilidade é o revestimento das NP 

ZnO (RASMUSSEN et al., 2010). 

No trabalho de Agnieszka e colaboradores é destacado que a baixa toxicidade,  a 

biocompatibilidade e a biodegradabilidade do ZnO o tornam um material interessante para 

aplicações biomédicas e também ecológicas (KOLODZIEJCZAK-RADZIMSKA; 

JESIONOWSKI, 2014). Além disso, o zinco é um componente essencial em funções biológicas 

no organismo humano, como estrutura e algumas outras funções das proteínas sendo 

regulatórias, estruturais e ou enzimáticas (ISMAIL et al., 2019).  

As NP ZnO tem ganhado maior atenção pelas propriedades vantajosas em termos de 

facilidade de preparação a partir de matéria prima econômica por meio de técnicas usuais, além 

disso, possui potencial de fabricação em larga escala (IBRAHIM, et al., 2018).  

Tendo em vista as vantagens e propriedades antimicrobianas do ZnO é crescente o 

interesse de seu uso para conferir tais propriedades à diferentes materiais e superfícies, dentre 

eles os têxteis. Inúmeras pesquisas dedicam-se a funcionalização desses materiais no sentido 

de aumentar a permanência das NP ZnO nos tecidos visando proteger os usuários de 

microrganismos patogênicos geradores de odores não desejáveis (GEDANKEN et al., 2017). 

Uma pesquisa recente realizada na base de dados PubMed evidenciou que o número de 

publicações referente as NP ZnO em peças têxteis cresceu nos últimos anos em relação aos anos 

anteriores, conforme apresenta a Figura 2, que compila a variação no número de artigos 

científicos publicados sobre o assunto entre 2005 e 2020.   

 

Figura 2. Evolução no número de artigos científicos entre 2005 e 2020 segundo artigos disponíveis na 

base de dados PubMed a partir das palavras chaves “ZnO, antimicrobial, fabrics”. Disponível em: 

https://pubmed.ncbi.nlm.nih.gov. 

 

 

2.2. Síntese sol-gel 

As aplicações das NP ZnO são dependentes de suas propriedades como, forma, 

tamanho, estabilidade e cristalinidade (PARASHAR; KUMAR; RANBIR, 2020). 
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As rotas de síntese para as nanopartículas podem ser divididas em dois grandes grupos, 

os métodos físicos e métodos químicos. Dentre os métodos químicos o processo sol-gel se 

destaca quando o objetivo é controlar o tamanho, a forma e consequentemente, a propriedade 

final dos materiais utilizando condições amenas de pressão e temperatura. Essa rota de síntese 

é conhecida ainda por oferecer confiabilidade e reprodutibilidade (KOLODZIEJCZAK-

RADZIMSKA; JESIONOWSKI, 2014; PARASHAR; KUMAR; RANBIR, 2020). 

O processo sol-gel se baseia em construir uma rede sólida a partir da agregação de 

partículas coloidais ou então da polimerização dos precursores em solução. Neste processo as 

reações químicas envolvidas são hidrólise e condensação (CAETANO, 2010). A etapa de 

hidrólise do precursor acarreta a formação de ligações M-OH, sendo M um metal ou semi-

metal, na etapa seguinte ocorre a condensação (CAETANO, 2010; KRÓL et al., 2017). 

O método sol-gel para a síntese de nanopartículas de ZnO foi proposto pela primeira 

vez por Spanhel e Anderson em 1991. A partir desta rota é possível produzir NP ZnO na faixa 

de tamanho de 2 a 6 nm (SPANHEL; ANDERSON, 1991). Esta rota envolve três etapas, a 

primeira consiste na preparação do precursor que comumente para obtenção de nanomateriais 

de zinco o percursor mais utilizado é o acetato de zinco em álcool mantidos sob refluxo à 80ºC 

por 180 minutos. A segunda etapa ocorre pela adição de uma base, promovendo a hidrólise, 

para a formação da suspensão coloidal, por fim a terceira etapa há formação do sol por meio da 

concentração da suspensão coloidal (MARZEC et al., 2014; SPANHEL; ANDERSON, 1991). 

Vários fatores importantes podem afetar o crescimento e a formação das NP ZnO pela 

via sol-gel, como o solvente, a concentração dos precursores, a temperatura, tempo e a razão 

molar (CAETANO et al., 2011; KRÓL et al., 2017). 

É importante ressaltar que a rota sol-gel proposta por Spanhel e Anderson deve ser 

realizada em meio etanólico com controle da umidade do meio reacional, pois a presença de 

água, mesmo em pequenas quantidades promove a formação de partículas maiores que 

desestabilizam a suspensão das NP ZnO (SPANHEL; ANDERSON, 1991). 

 

2. 3. Modificação de superfície  

Embora exista uma diversidade de aplicações das NP ZnO o seu uso biológico é 

limitado, uma vez que as NP ZnO são instáveis em água, sendo assim, a modificação de 

superfície das NP ZnO é crucial para garantir sua aplicabilidade em sistemas biológicos, além 

de tornar mais prático o uso das NP ZnO quando estão dispersas em água (XIONG, 2013).  

A instabilidade da suspensão coloidal das NP ZnO em água está relacionada ao aumento 

do tamanho das nanopartículas o que causa mudança nas propriedades finas das NP ZnO como 
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a perda da luminescência e a alteração da atividade antimicrobiana. Após a modificação da 

superfície as nanopartículas se tornam estáveis em meio aquoso. No que diz respeito às 

propriedade óticas há relatos de que a modificação da superfície das NP ZnO aumentem o seu 

rendimento quântico em cerca de 30% (ZHANG; ZHENG YONG; XIONG, 2015).  

A modificação da superfície das nanopartículas reduz a tendência de formar agregados, 

além disso, é o método mais promissor que propicia a dispersão das NP ZnO em meio aquoso. 

A modificação de superfície ocorre devido à forte ligação covalente que é formada entre a 

superfície das NP ZnO com as cadeias dos modificadores de superfície (AHANGARAN; 

NAVARCHIAN, 2020; KATHALEWAR; SABNIS; WAGHOO, 2013). 

Diferentes agentes modificadores são empregados para o revestimento da superfície das 

NP ZnO possibilitando sua dispersão em meios hidrofílicos com sucesso, dentre eles, polímeros 

(JAVED, 2016) acrílicos e aminas (CHEN, et al., 2019; CHEN, et al., 2017), tióis (SONG; 

LIU; HE, 2008) e organosilanos (KHURANA et al., 2021). 

Os organosilanos se destacam por formarem ligações químicas mais estáveis com a 

superfície de materiais tanto orgânicos quanto inorgânicos (KATHALEWAR; SABNIS; 

WAGHOO, 2013). Além disso, a grande afinidade dos organosilanos por  superfícies 

hidroxiladas formam uma barreira protetiva capaz de proteger o contato entre núcleo das NP 

ZnO e a água, possibilitando a dispersão das NP ZnO em sistemas hidrofílicos (ABOULAICH 

et al., 2012). 

De acordo com Fakhroueian e colaboradores a modificação da superfície das NP ZnO 

auxiliam na interação entre as células bacterianas e fúngicas (FAKHROUEIAN et al., 2014). 

Dados semelhantes foram relatados por Leung e colaboradores, entretanto, estes últimos 

acrescentaram que os diferentes modificadores podem exibir maior ou menor toxicidade para 

as células bacterianas, ou então, podem afetar as interações das NP ZnO com as paredes 

celulares (LEUNG et al., 2012). 

Um estudo realizado por Buşilă e colaboradores sintetizaram NP ZnO com a superfície 

modificada pelo (3-glicidiloxipropil) trimetoxissilano (GPTMS) em diferentes proporções. A 

técnica de DRX evidenciou diâmetros diferentes para as NP ZnO modificadas (10.42 nm, 6.55 

nm e 5.44 nm). A ação biocida das NP ZnO foi mais expressiva para as que apresentaram menor 

diâmetro. A redução do diâmetro foi observada após o revestimento da superfície, em 

comparação com o tamanho da nanopartícula sem modificador (13 nm) (BUŞILĂ et al., 2020). 

O organosilano (3-glycidyloxypropy)ltrimethoxysilane (GPTMS) foi usado na 

modificação da superfície das NP ZnO (30-60 nm) para aplicação antibacteriana em fibras 

têxteis de algodão no estudo realizado por Farouk e colaboradores. A metodologia de disco 

https://www.ingentaconnect.com/search?option2=author&value2=Bu%C5%9Fil%C4%83,+Mariana
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difusão em ágar foi realizada para análise do potencial antimicrobiano das NP ZnO modificadas 

frente M. luteus (97,3%) e E.coli (98,8%), o modificador GPTMS puro, também foi avaliado. 

Sendo assim, as fibras contendo NP ZnO modificadas evidenciaram resultados promissores. 

Além disso, foi comprovado que o GPTMS não possui qualquer efeito bactericida (FAROUK 

et al., 2014). 

Agrawal e colaboradores relataram a técnica empregue para fabricação de tecidos de 

algodão antibacteriano super-hidrofóbicos. Neste estudo foram investigados três silanos, sendo 

Aminoetilaminopropiltrimetoxissilano (AEAPTMS), Aminopropiltrietoxissilano (APTES) e 

Metacriloiloxipropiltrimetoxissilano (MPTMS). Para alcançar o potencial antibacteriano foram 

empregues nanopartículas de Cobre (NP Cu) e um polímero sendo o polidimetilsiloxano 

(PDMS) para a deposição das nanopartículas revestidas com os silanos. Não foi observado 

diferença entre o potencial bactericida das fibras têxteis com as NP Cu usando os diferentes 

silanos frente a cepa S. aureus e a cepa E. coli (AGRAWAL et al., 2020). De fato não foi notado 

diferença no potencial bactericida das nanopartículas revestidas com os diferentes silanos, esta 

circunstância evidencia que a atividade provém do material Cu e não do modificador.  

NP ZnO foram modificadas com 3- (aminopropil) trimetoxissilano e empregues em 

tecido de algodão preto, esta tecnologia foi projetada para obtenção de tecidos de proteção 

contra o calor. Este acabamento ofereceu propriedades benéficas como a absorção UV e 

refletância aprimorada. Além disso, os tecidos demonstraram atividade contra os fungos 

Aspergillus flavus e Aspergillus niger. A atividade fungicida não foi associadas ao uso do 

modificador, essa atividade foi atribuída a produção de ânion superóxdido provinda da reação 

fotocatalítica, devido à natureza semicondutora do ZnO,  (SOUMYA et al., 2016). 

O organosilano GPTMS foi empregue em um bioadesivo de gelatina/ácido gálico 

(GGA) e ZnO para tratamento de feridas e ação antibacteriana. Foi atribuído que o silano 

aprimorou as propriedades adesivas do GGA. As propriedades antibacterianas dos bioadesivos 

frente a S. aureus e E. coli foram mais expressivas na presença das NP ZnO em filmes de 

gelatina reticulados com o GPTMS, eles foram capazes de inibir o crescimento bacteriano em 

menores concentrações quando comparados com adesivos de GA comercial (RAMIREZ-

BARRON et al., 2021). 

Sendo assim o revestimento das NP ZnO melhora sua biocompatibilidade e possibilita 

o uso biológico (WANG, et al., 2017). Além disso, os silanos podem contribuir para 

manutenção do tamanho das NP ZnO, sendo o tamanho o fator crucial para melhores 

propriedades biocidas. 
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2.4. Atividade antimicrobiana das NP ZnO e mecanismos de ação 

O desenvolvimento de novos agentes antimicrobianos torna-se uma estratégia 

emergente, visto que a evolução de cepas bacterianas resistentes representam um problema para 

o controle de doenças microbianas (CHERNOV et al., 2019).  As NP ZnO  podem ser usadas 

como medicamento personalizado, pois possuem direcionamento específico e apresentam 

toxicidade mínima,  sendo assim podem ser usadas como uma alternativa para superar os 

problemas relacionados a resistência microbiana (AGARWAL et al., 2018; RUDRAMURTHY 

et al., 2016). 

Os mecanismos bactericidas das NP ZnO são múltiplos e/ou simultâneos contra as 

células bacterianas, desse modo, a resistência dos microrganismos frente as NP ZnO exigiria 

várias mutações genéticas simultâneas dentro da mesma célula. Portanto dificilmente as células 

bacterianas podem se tornar resistentes frente aos mecanismos inespecíficos das nanopartículas 

(WANG; HU; SHAO, 2017). 

Os agentes antimicrobianos inorgânicos oferecem vantagens em relação aos orgânicos 

como, maior estabilidade (WANG, et al., 2017), segurança para uso biológico (YOUSEF; 

DANIAL, 2012), maior durabilidade e seletividade, menor resistência, menor toxicidade 

(PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 2008) e alta biocompatibilidade (HUANG; WU; 

ARONSTAM, 2010). 

A atividade antimicrobiana das NP ZnO tem sido evidenciada na literatura, embora o 

mecanismo exato de toxicidade em bactérias e fungos seja controverso. A literatura propõe 

diferentes mecanismos dependentes das nanopartículas que podem ocorrer de maneira isolada 

ou simultânea (SIRELKHATIM et al., 2015). Esses mecanismos podem variar de acordo com 

a área superficial, tamanho da nanopartícula, carga e morfologia (FERNANDO; 

GUNASEKARA; HOLTON, 2018). 

Embora as NP ZnO exibam excelentes propriedades antibacterianas não é possível 

elucidar o mecanismo de ação principal. Os trabalhos discorrem que os mecanismos 

antibacterianos ocorrem através de interações químicas ou físicas. 

A Figura 3 mostra os possíveis mecanismos de ação propostos para as NP ZnO, em que 

as interações físicas oferecem efeitos biocidas através da internalização celular das NP ZnO, 

danos e/ou ruptura do envelope celular e as interações químicas das NP ZnO levam à produção 

de espécies reativas de oxigênio (ERO) e liberação de íons Zn2+, causando a morte das células 

bacterianas (KUMAR et al., 2017). 
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Figura 3. Proposta para os principais mecanismos de ação antibacteriana proposto para as NP ZnO. 

Fonte autor, baseado em (KUMAR et al., 2017). 

 

Conforme exposto a literatura sugere diferentes mecanismos para as NP ZnO como, a 

produção de espécies reativas de oxigênio (FERNANDO; GUNASEKARA; HOLTON, 2018; 

RAGHUPATHI; KOODALI; MANNA, 2011), liberação de íons zinco (FERNÁNDEZ; 

GARCÍA-GÓMEZ; BABÍN, 2013), destruição ou danos da membrana celular pelo contato com 

as NP ZnO (GHASEMI; JALAL, 2016) e internalização celular (RAGHUPATHI; KOODALI; 

MANNA, 2011). 

Entretanto Turlybekuly e colaboradores propuseram que em geral os mecanismos de 

ação das NP ZnO ocorre em várias etapas iniciando pelos processos físicos (interação das NP 

ZnO e célula, ruptura da membrana, internalização celular), em seguida os processos químicos, 

assim na fase de penetração das NP ZnO há produção de ERO e liberação de íons Zn2+, dessa 

forma, o mecanismo das NP ZnO ocorre por meio de ações coletivas das interações químicas e 

físicas (TURLYBEKULY et al., 2019). 

 

2.4.1. Produção das Espécies Reativas de Oxigênio 

O contato das NP ZnO com a água é responsável pela produção das ERO, assim 

diferentes tipos de ERO são formadas, tais como, ânion superóxido (O2-), radicais hidroxilas 

(HO-2) e peróxido de hidrogênio (H2O2), podendo levar danos fatais aos microrganismos 

(PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 2008; YANG et al., 2012). 

A estrutura eletrônica dos semicondutores, dentre eles o ZnO, consiste em uma banda 

de valência (BV) preenchida por elétrons e uma banda de condução (BC) ausente da presença 

de elétrons, a diferença entre ambos é chamada de energia de gap (Eg), a Eg é variável para 

cada semicondutor. A radiação do ZnO se dá a partir de fótons com energia igual ou superior o 
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band-gap, assim está energia é rapidamente absorvida e os elétrons saem da banda de valência 

passando para banda de condução. O resultado deste processo promove a mudança de carga (+) 

denominada de “buraco” (h+) na BV, e por sua vez, os elétrons ficam livres na BC (JAVADI et 

al., 2019; SEVEN et al., 2004). 

 A geração das ERO* na presença de luz é mostrada no esquema 1. Os “buracos” 

formados na BV dividem as moléculas de água que estão presentes na suspensão de ZnO em 

OH- e H+ (etapa 2). Na BC os elétrons livres reagem com as moléculas de oxigênio e passam 

a formar os ânions superóxidos (O2-) (etapa 3). Os ânions superóxidos reagem com o H+, 

formando os radicais hidroperoxilas (HO2) (etapa 4), os quais colidem com os elétrons (e-) e 

após são transformados em radicais hidroxilas (HO-
2) (etapa 5). Os radicais reagem com íons 

hidrogênio e produzem peróxido de hidrogênio (H2O2) (etapa 6) (LALLO DA SILVA; 

ABUÇAF; et al., 2019; PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 2008).  

Esquema 1: 

H2O + h+  →  OH- + H+  (2) 

O2 + e -        →  O2
- *        (3) 

O2
-  + H+    →  HO2              (4) 

HO2 + e -    →  HO2- *      (5) 

HO2- + H+ → H2O2  *        (6) 

Raghupathi e colaboradores atribuíram melhora da atividade antibacteriana devido ao 

aumento da produção de ERO na presença de luz UV e ZnO (RAGHUPATHI; KOODALI; 

MANNA, 2011). Assim como Joe et. al determinou melhor potencial antibacteriano das NP 

ZnO sob luz UV-A em relação as análises em condições de escuridão. Uma explicação plausível 

seria a eficiência fotocatalítica devido aos defeitos locais do oxigênio na estrutura das NP ZnO, 

esses buracos levariam ao aumento da foto-geração de ERO (JOE et al., 2018) 

Em contrapartida estudos evidenciaram a formação das ERO a partir das suspensões de 

ZnO mesmo no escuro (PRASANNA; VIJAYARAGHAVAN, 2015; XU et al., 2013). Leung 

e colaboradores demonstraram a capacidade antimicrobiana das NP ZnO proeminente no 

escuro. Esta atividade contou com maior produção ERO do ZnO quando comparadas ao TiO2, 

o experimento foi realizado frente a cepa Gram-negativa E. coli (LEUNG et al., 2016). 

Prasanna e colaboradores provaram a formação de ERO a partir das NP ZnO mesmo em 

condições de escuridão. O oxigênio da atmosfera reage com um elétron presente na superfície 

do ZnO formando o O2-. O contato do O2
- com a água das dispersões de ZnO ou água presente 

no meio podem levar a formação de peróxido de hidrogênio (H2O2) (PRASANNA; 

VIJAYARAGHAVAN, 2015). Os radicais carregados negativamente não penetram na célula e 
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permanecem na superfície, onde consequentemente causam danos na membrana bacteriana, 

entretanto, o H2O2 é capaz de penetrar nas células bacterianas, ocasionando a morte celular 

(XIE et al., 2011). Dessa forma, o contato das NP ZnO com a membrana lipídica podem gerar 

ERO ocasionando a ruptura da membrana e perda da integridade celular (BARRERA et al., 

2020). 

No trabalho de Sawai e colaboradores foi proposto que a geração de peróxido de 

hidrogênio seja um dos fatores principais para a atividade antibacteriana das NP ZnO (SAWAI 

et al., 1998). Resultado este que corrobora com o trabalho de Zhang e colaboradores que atribuí 

a eficiência da atividade antibacteriana das NP ZnO a produção de peróxido de hidrogênio, 

radicais hidroxila, ânion super óxido (ZHANG, et al., 2008). 

 

2.4.2. Interação das NP ZnO com a membrana celular e internalização celular 

Dentre os mecanismos propostos para a ação antibacteriana das NP ZnO há 

possibilidades de que o contato da superfície celular com o ZnO causem danos na membrana 

das bactérias a partir da interação direta ou eletrostática das NP ZnO. Esses danos promovem a 

perda da integridade da membrana celular que induz a ruptura da bicamada fosfolipídica 

(AGARWAL et al., 2018; XIE et al., 2011). 

As nanopartículas precisam estar em contato com as células bacterianas para alcançar a 

atividade bactericida, formas aceitas pra essa interação incluem atração eletrostática, força de 

van der Waals e receptor ligante. Em seguida, as nanopartículas interagem com as células 

ocasionando mudanças na permeabilidade celular, distúrbios de equilíbrio, desativação de 

proteínas e mudanças na expressão génica (WANG; HU; SHAO, 2017). Além disso, o contato 

leva a produção de ERO ou aumenta a solubilidade das nanopartículas que induz a danos 

celulares (LI; ZHU; LIN, 2011; ZHANG, et al., 2007). 

A fixação das NP ZnO na superfície das bactérias Gram-positiva e Gram-negativa são 

responsáveis pela desorganização e mudanças da membrana possibilitando maior 

permeabilidade, bem como um aumento da concentração das NP ZnO internalizadas na célula 

bacteriana (SIRELKHATIM et al., 2015). 

O tamanho das NP ZnO é crucial para a internalização, de acordo com Kumar et. al, as 

partículas menores que 10 nm podem passar pela membrana plasmática (KUMAR et al., 2017). 

Uma vez, que as NP ZnO foram internalizadas pelas células, estas inibem ou interrompem os 

mecanismos de sobrevivência desta célula, tais como, troca metabólica de substâncias e energia 

da bactéria e o meio ambiente, provocando a morte do microrganismo (JIANG; LIN; CAI, 

2020; ZHANG, et al., 2007). 
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2.4.3. Danos induzidos pela liberação dos íons Zn+2 

A toxicidade das NP ZnO nem sempre é dependente da internalização das NP ZnO nas 

bactérias. Visto que, a liberação dos íons Zn+2 foi o principal mecanismo de ação atribuído a 

toxicidade da cepa E. coli em um estudo de Li e colaboradores (LI; ZHU; LIN, 2011). 

As NP ZnO liberam lentamente os íons Zn+2, que penetram pela membrana celular 

causando distúrbios respiratórios celulares, desnaturação da proteína e perda da proliferação 

(JIANG; LIN; CAI, 2020). 

A liberação dos íons Zn+2 através das NP ZnO vão para interior das células de algumas 

maneiras, como por exemplo, é atribuído que as bactérias Gram-positiva em sua espessa 

camada de peptidoglicano com presença de ácido teicóico e ácido lipoteicóico, atuem como 

agentes quelantes para os íons Zn+2 fornecido pelas NP ZnO, transportando-os para dentro da 

célula. Para as bactérias Gram-negativas  a presença de porinas na camada externa funcionam 

como canais iônicos facilitando a entrada do Zn+2 para o interior celular (AGARWAL et al., 

2018). 

Em contrapartida um estudo a fim de avaliar a ação antibacteriana das nanopartículas 

de óxidos metálicos associada aos íons livres dissolvidos testou os seguintes materiais, com as 

respectivas concentrações CuO (125 mg/L), NiO (200 mg/L) e ZnO (125 mg/L). As cepas 

utilizadas neste estudo foram E. coli, Bacillus subtilis e S. aureus. Sendo assim, pode-se obter 

os valores dos íons liberados respectivamente, 2,7 mg/L, 4,0 mg/L e 6,8 mg/L. O crescimento 

das espécies bacterianas foi ligeiramente reduzido, os resultados não muito promissores 

levaram os autores a atribuir que o mecanismo biocida das nanopartículas pode estar 

correlacionados a outros mecanismos, uma vez que, a liberação dos íons, incluindo íons Zn+2  

apresentaram resultados insignificantes (BAEK; AN, 2011). 

Jiang e colaboradores também avaliaram a toxicidade das nanopartículas de óxido 

metálico frente a cepas bacterianas, as NP ZnO foi testada frente as seguintes espécies de 

bactérias, E. coli, Bacillus subtilis e Pseudomonus fluorescens. A fixação das NP ZnO na 

superfície celular ocorreu de maneira desigual para ambas as cepas. Entretanto, o ZnO foi o 

óxido metálico que apresentou maiores níveis de toxicidade as cepas, uma razão provável seria 

os íons Zn+2 dissolvidos após a internalização celular, o que levaria a um contato com o 

citoplasma causando a morte celular. Além disso, a toxicidade das nanopartículas não era 

atribuída apenas aos íons metálicos dissolvidos mas também a aderência das nanopartículas nas 

paredes celulares (JIANG; MASHAYEKHI; XING, 2009), uma vez que o contato das 

partículas com a membrana pode levar a danos (KUMAR et al., 2017). 
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Embora as NP ZnO possuam inúmeros mecanismos de ação a sua toxicidade é 

dependente de cada célula e espécie bacteriana (JIANG; MASHAYEKHI; XING, 2009). Yusof 

e colaboradores avaliaram a atividade das NP ZnO frente a cepa S. aureus e E. coli. Foi possível 

observar uma diferença na suscetibilidade as nanopartículas em relação as duas células que foi 

atribuída a parede celular (YUSOF; ZAIN; PAUZI, 2019). 

A Figura 4 mostra a membrana celular das bactérias Gram-negativa e bactérias Gram-

positiva. As bactérias Gram-negativas possuem camadas de contorno complexas uma vez que 

o envelope celular consiste em uma membrana plasmática formada por um bicamada 

fosfolipídica, uma parede celular de peptidoglicano que é uma macromolécula reticulada, uma 

membrana externa constituída por fosfolipídios com presença de lipopolissacarídeos (LPS) 

(ROJAS et al., 2018). 

O envelope celular das bactérias Gram-positivas é diferenciado pela membrana na parte 

interna e uma parede celular externa espessa de peptidoglicano, ácidos teicóicos e lipoteicóicos 

(HUANG; XIANG, 2020; TURLYBEKULY et al., 2019) 

A camada de peptidoglicano é formada por cadeias de aminoácidos e carboidratos 

repetidamente. As nanopartículas são capazes de interromper os processos celulares a partir das 

interações com os grupos amida, fosfato e carboxila que estão presentes na camada de 

peptidoglicano. A camada de peptidoglicano em bactérias Gram-negativas apresenta uma 

espessura de aproximadamente 5 a 10 nm e as bactérias Gram-positivas apresentam uma 

camada de peptidoglicano mais espessa  em torno 20-80 nm (SHINDE et al., 2014). 
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Figura 4. Camada contorno e os constituintes celulares das bactérias Gram-positivas e Gram-negativas, 

adaptada da literatura (TURLYBEKULY et al., 2019). 

 

Um fator crucial para garantia da atividade antimicrobiana e antifúngica das NP ZnO 

trata-se do tamanho da nanopartícula, os efeitos aumentam com a diminuição do tamanho 

(MAKVANDI et al., 2020). 

Um estudo determinou que o tamanho das NP ZnO desempenham um papel importante 

nos efeitos antibacterianos frente a S. aureus. O experimento mostrou que as NP menores (8 

nm diâmetro) em concentrações relativamente baixas (1mM) inibiu 95% do crescimento dos 

microrganismos, enquanto NP maiores (50-70 nm diâmetro) em maiores concentrações (5mM) 

inibiu apenas 50% do crescimento de S. aureus (KRÓL et al., 2017). 

No trabalho de Mahamuni e colaboradores o controle da forma e do tamanho da NP 

ZnO foi variando de acordo com os parâmetros de síntese a fim de estudar qual seria a influência 

sobre a atividade antibacteriana em células planctônicas e antibiofilme frente a S. aureus e 

Proteus vulgaris. Das NP ZnO sintetizadas a atividade máxima antibacteriana frente a bactérias 

planctônicas e antibiofilme aumentou com a diminuição do tamanho (15 nm) (MAHAMUNI et 

al., 2019). 

Visto que a eficiência da atividade antimicrobiana é dependente do tamanho, torna-se 

crucial controlar o tamanho da NP ZnO, pois quanto menor a NP ZnO maior será sua área 

superficial em relação ao tamanho, isso aumenta sua interação com os microrganismos, 
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garantindo assim maior eficiência da atividade antimicrobiana (KRÓL et al., 2017; 

RUDRAMURTHY et al., 2016). 

Visto que as NP ZnO tem recebido grande atenção devido suas propriedades biológicas, 

seu uso foi destinado ao controle do crescimento de patógenos fúngicos. Os fungos 

desenvolveram resistência a muitos fungicidas convencionais, dificultando o seu controle 

(ELAD; YUNIS; KATAN, 1992). Entretanto as NP ZnO são bem conhecidas por suas 

propriedades antifúngicas (SHARMA; GHOSE, 2014). 

A ação das NP ZnO e seus mecanismos antifúngicos foram observados por 

espectroscopia raman frente a Botrytis cinerea e Penicillium expansum no trabalho de He e 

colaboradores. Não se sabe exatamente o mecanismo antifúngico das NP ZnO, entretanto, os 

espectros de raman mostraram maior intensidade das bandas de ácidos nucleico e carboidratos 

após o tratamento com as NP ZnO. O aumento do ácido nucleico foi atribuído a resposta ao 

estresse gerado nas hifas fúngicas e o aumento dos carboidratos ocorreu como mecanismo de 

autoproteção contra as NP ZnO. Análises complementares de MEV avaliaram as alterações 

morfológicas das células, as NP ZnO inibiram o desenvolvimento de conídios e distorceu os 

conidióforos de P. expansum, demonstrando ser mais sensível que B. cinerea. Dessa forma, 

pode-se compreender que as NP ZnO afetam as células em diferentes níveis, P. expansum 

cresce de maneira mais densa sobre a placa de ágar e sofre mais exposição, outra possível razão 

para a diferença na atividade antifúngica é a tolerância inata de cada fungo (HE et al., 2011).  

Miri e colaboradores estudaram a atividade antifúngica das NP ZnO em Candida 

albicans e atribuíram que os efeitos antifúngicos são proveniente do ataque das nanopartículas 

a membrana celular que é rompida, levando ao extravasamento de minerais, proteínas, materiais 

genéticos e morte celular. O tratamento antifúngico das NP ZnO são dose-dependentes a medida 

que aumenta a concentração da suspensão diminui o crescimento dos fungos (MIRI et al., 

2019). 

De acordo com Sharma e colaboradores foi proposto que a atividade fungicida das NP 

ZnO ocorre por danos das ERO que resultam na diminuição da atividade enzimática e ruptura 

da membrana. Assim como nas membranas bacterianas o H2O2 pode penetrar na membrana 

celular e ocasionar a morte dos fungos. A atividade fungicida das NP ZnO foi observada em 

diferentes concentrações, observou-se que a atividade foi dependente da dose e a concentração 

mínima para a inibição de a C. albicans foi 5 mg/mL (SHARMA; GHOSE, 2014). 

Em contrapartida um estudo realizado para avaliação antifúngica dos seguintes óxidos 

metálicos, MgO, CaO e ZnO, frente aos fungos Saccharomyces cerevisiae, Candida albicans, 

Aspergillus niger, Rhizopus stolonifer, demonstrou valores semelhantes para a atividade 
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fungicida do MgO e CaO, no entanto, embora o ZnO tenha inibido o crescimento de fungos os 

valores das suspensões foram acima de 100 mg/mL. Uma explicação pode ser evidenciada 

através de um modelo matemático que indica a afinidade entre o inibidor e as células. Sendo 

assim, não houve diferença dos valores obtidos para afinidade entre MgO e CaO para ambos os 

fungos, entretanto, os valores obtidos para o ZnO foram maiores demonstrando menor afinidade 

das NP ZnO com as células fúngicas (SAWAI; YOSHIKAWA, 2004). 

De fato a baixa atividade das NP ZnO frente a fungos foram evidenciadas frente a C. 

albicans e Aspergillus brasiliensis, as NP ZnO mantiveram efeitos fungistáticos. Embora o ZnO 

não tenha demonstrado efeito fungicida, foi demonstrado uma influência na morfologia das 

colônias fúngicas principalmente em altas concentrações. Foi possível atribuir 

experimentalmente a atividade fungicida limitada em relação as cepas bacterianas depois do 

tratamento das células com as NP ZnO, este fato pode ocorrer devido a maior resistência dos 

fungos as ERO  (PASQUET et al., 2014). Além disso, curiosamente fungos apresentaram 

melhor crescimento e esporulação após tratamento com ZnO. Foi sugerido que os íons Zn2+ 

liberados pelas NP ZnO no ambiente seria usado pelas leveduras, pelo fato que mais de 300 

enzimas utilizam os íons Zn2+ para reações metabólicas (SORIA-CASTRO et al., 2019; 

VALLEE; FALCHUK, 1993). 

 

2.5. Histórico das fibras têxteis  

O presente trabalho buscou o desenvolvimento de tecidos multifuncionais após o 

revestimento de superfície com as NP ZnO em fibras sintéticas diferentes, assim realizamos 

uma breve revisão sobre as fibras empregues no projeto. 

Os vestuários possuem propriedades estruturais e multifuncionais. Em razão disso, 

torna-se fundamental analisar o interior das fibras para que as funcionalidades sejam otimizadas 

(GASI; BITTENCOURT, 2011). 

Dentre os tipos de fibras têxteis, as fibras sintéticas foram uma grande descoberta.  

A poliamida atualmente é um dos têxteis mais utilizados para a produção de vestuários 

na prática de atividade física, visto que apresenta peso leve, melhor níveis de transporte de 

umidade e secagem mais rápida quando comparada a uma fibra natural. Dentre as fibras naturais 

o algodão apresenta boas condições de absorção de umidade e suavidade, porém suas fibras 

apresentam  menor  resistência,  menor durabilidade e a secagem é  lenta causando desconforto 

(GASI; BITTENCOURT, 2011; YETISEN et al., 2016). As roupas de poliamida ainda 

apresentam caraterísticas de resistência ao alongamento e encolhimento além de não se 

danificarem pela luz ou pelo clima (DEOPURA et al., 2008). 
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A poliamida refere-se a polímeros derivados do petróleo. O nome genérico da poliamida 

tem o mesmo significado que fibra de nylon após redefinição pela ISO 1997. A alteração foi 

concedida por excluir algumas fibras de poliamida que apresentavam propriedades e fins 

diferentes como a poliamida aromática (Aramida) Kevlar e Nomex (DEOPURA et al., 2008). 

Atualmente no mercado há dois tipos de poliamida sendo a 6 e 6.6. A diferença está em 

sua produção e estrutura. A poliamida 6.6 apresenta moléculas do grupo ácido (COOH) que 

regem com as moléculas do grupo amina (NH2) nas duas extremidades, enquanto que, a 

poliamida 6 se dá com um grupo amida e um grupo ácido em extremidades opostas,  

(DEOPURA et al., 2008). Dentre as fibras as duas a poliamida 6.6 é a mais utilizada nas 

indústrias têxteis. 

Dentre as fibras sintéticas disponíveis comercialmente o poliéster apresenta vantagem 

econômica no mercado para produção de vestuários esportivos ou roupas comuns. A fabricação 

dos tecidos de poliéster também se torna atrativa pela facilidade em sua produção, durante o 

processo as fibras podem ser utilizadas individualmente ou associada a outras fibras sendo 

viscose, algodão e seda, esta associação promove melhor aparência e desempenho dos tecidos 

(EL MESSIRY; EL OUFFY; ISSA, 2015). 

Sendo assim, esse estudo utilizou as fibras sintéticas de poliamida e poliéster por 

apresentarem conforto e durabilidade se tornando atraentes aos consumidores, além do mais, 

possibilitam o desenvolvimento de têxteis que apresentem funcionalidades o que agregam a 

qualidade final do produto e atrai a atenção de diversos segmentos têxteis industriais. 

 

2.6. Têxteis funcionais 

Os tecidos hospitalares rotineiramente permanecem expostos a vários pacientes, 

superfícies, objetos e materiais contaminados. Pode-se considerar que os têxteis atuem vetores 

para a propagação de doenças e novos riscos de contaminação cruzada principalmente por 

patógenos bacterianos (PUVVADA et al., 2019).  

A adesão e crescimento de bactérias em tecidos ocorre em muitas circunstancias e 

trazem grande preocupação para a saúde pública e segurança dos usuários. Em particular, os 

têxteis favorecem a adesão e o crescimento de bactérias, uma vez que possuem superfície 

rugosa e poros dentro de seu volume, fornecendo uma ambiente dinâmico para a aderência e 

crescimento das bactérias, além da formação de biofilme (HEMMATIAN; LEE; KIM, 2021). 

Com isso, existe a necessidade urgente de produtos que tenham propriedades capazes 

de combaterem ou diminuírem os riscos infecções. Esses tecidos podem ser alcançados 
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utilizando NP ZnO por serem eficazes contra fungos, bactérias e vírus (BASNET et al., 2018; 

BORDA D’ÁGUA et al., 2018; TREMILIOSI et al., 2020). 

Além da necessidade do desenvolvimento desses materiais, o avanço da nanotecnologia 

e nanociência despertou o interesse de diversos setores como limpeza, nanocompósitos, 

aplicações médicas, impregnantes e da indústria têxtil que tem buscado cada vez mais materiais 

que ofereçam funcionalidades e durabilidade (CIERECH et al., 2019; YETISEN et al., 2016). 

A eficiência da atividade antimicrobiana dependente da impregnação das NP ZnO em 

têxteis principalmente de algodão tem sido descritos por diversos autores na literatura. De 

acordo com Mulchandani e colaboradores o tecido de algodão após o revestimento com NP 

ZnO apresentou excelente atividade antibacteriana com redução 99,99% do crescimento frente 

as cepas de S. aureus e Klebsiella pneumoniae, esses dados foram obtidos antes dos processos 

de lavagens. Após as lavagens a atividade permaneceu acima de 95% (MULCHANDANI; 

KARNAD, 2020).  

Ainda tecidos de algodão revestidos de NP ZnO hexagonais ou NP ZnO nanorod, 

demonstraram resultados promissores com os níveis de redução da viabilidade celular 

bacteriana, acima de 70 % para forma hexagonal e acima de 75% para forma nanorod frente 

aos diferentes micorganismos S. aureus, Bacillus subtilis, Pseudomonas aeruginosa, E. coli 

(MOHAMED et al., 2019). 

O estudo de Roy e colaboradores demonstrou a atividade do tecido de algodão 

dependente das NP ZnO empregues em diferentes concentrações (1M, 2M e 2,5M) contra as 

cepas E. coli e S. aureus. Ainda neste estudo foi evidenciado o potencial antifúngico dos tecidos 

frente Aspergillus niger. A atividade dos têxteis foi melhor frente as bactérias quando 

comparada a cepa fúngica, para ambas a maior concentração demonstrou maior potencial 

inibidor (ROY et al., 2020). 

Pintaric e colaboradores reportaram o potencial antibacteriano promissor para fibras 

têxteis de celulose contendo NP ZnO menores que 100 nm frente as cepas de S. aureus e E. coli 

(PINTARIC et al., 2020). 

Uma abordagem extremamente recente no mundo todo é o uso de máscaras devido a 

pandemia causada pelo vírus Sars Cov-2. De acordo com a OMS o uso de máscaras poderiam 

diminuir os riscos de novas contaminações e a propagação da doença (WORLD HEALTH 

ORGANIZATION, 2020). Sabe-se que o vírus pode sobreviver a superfícies secas como 

tecidos o que seria ainda mais prejudicial e catastrófico (OTTER et al., 2015). Uma abordagem 

promissora é o revestimento de superfícies como, tecidos, roupas, mascaras, entre outros o que 

conteria a propagação além de erradicar o vírus no local (OTTO; VILLIERS, 2020). Sendo 
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assim, um trabalho recente demonstrou a atividade antiviral de NPs de óxidos metálicos 

inorgânicos, sendo a Ag empregue em tecidos de algodão frente ao Sars Cov-2. Resultados 

promissores foram obtidos onde as nanopartículas de Ag ocasionaram a morte das células virais 

(TREMILIOSI et al., 2020). 

A proposta para recobrimento de superfície com NP ZnO para uma possível ação 

antiviral seria promissora visto que o ZnO apresenta propriedades antivirais que incluem a 

inativação do vírus livre, inibição do desencapsulamento viral, transcrição do genoma e 

tradução da proteína viral (IMANI et al., 2020).  

Dessa forma pode-se notar a versatilidade e multifuncionalidade dos tecidos a partir do 

revestimento da superfície com nanopartículas inorgânicas como por exemplo, propriedades 

antiviral (TREMILIOSI et al., 2020), resistência a rugas e repelência a água (WONG et al., 

2006). 

Dentre as inúmeras multifuncionalidades podemos atribuir as NP ZnO, propriedades 

antimicrobiana (BORDA D’ÁGUA et al., 2018), proteção UV e antifúngica (MOHAMED et 

al., 2019), propriedades antiestáticas a fibras sintéticas, dissipando a carga estática que fica 

acumulada (WONG et al., 2006), propriedades autolimpante (RASTGOO et al., 2017) e 

melhora do tingimento (SELVAM; MAHALINGAM, 2012). 

Como mencionado a nanotecnologia supera as limitações de métodos e problemas 

convencionais conferindo funcionalidades aos materiais têxteis. Sendo assim, não há dúvidas 

de que a nanotecnologia se faça presente em todos os seguimentos e áreas da indústria têxtil. 

 

3. OBJETIVOS 

 

3.1. Objetivo geral 

O trabalho tem por objetivo desenvolver tecidos impregnados com NP ZnO para avaliar tanto 

o potencial antibacteriano e a manutenção da atividade após diversos ciclos de lavagens frente 

à Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Escherichia coli (ATCC 25922), quanto a influência 

do tempo de reação da síntese das nanopartículas e dos diferentes tratamentos dos tecidos.
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4. PARTE EXPERIMENTAL 

 

4.1. Reagentes e equipamentos 

 

Os reagentes foram utilizados sem tratamento prévio, devido ao elevado grau de 

pureza. 

Tabela 1. Reagentes utilizados na síntese das NP ZnO e nos testes antimicrobianos. 

Reagentes Fabricante 

Acetato de zinco diidratado ( Zn( CH3COO)2.2H2O) Sigma Aldrich 

Hidróxido de Lítio monoidratado Vetec 

Ácool Etílico absoluto Merk 

(3-Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane (GPTMS) Sigma Aldrich 

Ágar Mueller Hinton Himedia 

Ágar Sabouraud Himedia 

Meio RPMI Sigma Aldrich 

Ampicilina Sigma Aldrich 

Anfotericina B Sigma Aldrich 

Fluconazol Sigma Aldrich 

Resazurina Sigma Aldrich 

Tecido de poliamida 94% e elastano 6% Rhodia 

 

Equipamentos Fabricante 

Centrífuga SL-700 Solab 

Gabinete escuro com lâmpada UV-365 nm Boitton 

Espectrofotômetro Cary 60 UV-Vis Agillent Technologies 

Difração de Raios X- SIMENS modelo 

D5000 
 Diffrac Plus XDR Commee 

Microscópio Eletrônico de Varredura Philips, Topcon SM-300 

Microscópio Eletrônico de Transmissão Philips, CM200 



37 

 

Espectrofotômetro de absorção na região do 

infravermelho médio com transformada de 

Fourier  

Bruker, Vertex 70 

Balança digital semi analitica Shimadzu 

Banho Ultrassonico Elma Elmasonic S30H 

Banho seco com agitação Thermo Shaker Kasvi 

Mω Metal Working  

Phmetro LGT Scientifc 

Agitador LGI-MSH-PRO-B LGT Scientifc 

Agitador digital IKA C MAG HS7 

Paquímetro Universal Digital 150mm Starrett 125 MEB 

Autoclave vertical Fabbe 103 

Câmara de Neubauer Boeco 

Câmara de fluxo laminar Veco 

Bico de bulsen - 

Estufa Bacterológica Fanem 315 SE 

Sistema de purificação de água Mili Q Milipore 

Microplaca de 96 poços estéril Olen Kasvi 

Palito de dente estéril  Gina 

Placa de Petri - 

Micropipetas com volume ajustável 10 μL, 

100 μL, 1000 μL, 5000 μL 
Eppendorf / Kasvi 

Vidrarias em geral - 

 

4.2. Síntese das NP ZnO 

A obtenção das NP ZnO se deu em quatro etapas, seguindo a metodologia descrita  por 

Spanhel e Anderson (SPANHEL; ANDERSON, 1991). 

Primeiramente foi preparado o percursor através de uma solução contendo etanol 

absoluto e acetato de zinco (0,1 mol. L-1), mantida sob refluxo por 2 horas a 80ºC. Sob o sistema 

é adicionado um balão com gás nitrogênio para evitar que a solução tenha contato com a 

umidade do ambiente, como é demonstrado na Figura 5. Depois de 2 horas adicionou-se etanol 
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absoluto para resultar em uma solução com concentração de 0,05 mol. L-1. A solução foi 

armazenada no freezer a -10ºC. 

 

Figura 5. Esquema de preparação do percursor para a obtenção das NP ZnO. 

 

As etapas de hidrólise e condensação para obtenção das NP ZnO foi feita a partir da 

adição do hidróxido de lítio (LiOH) ao percursor. A quantidade de LiOH segue razão de 

hidrólise (r= [OH+]/[Zn2+]) igual a 1. Em seguida, a solução foi levada ao banho ultrassônico 

por tempos diferentes: 1 hora (NP_ZnO_1HR), 3 horas (NP_ZnO_3HR) e 24 horas 

(NP_ZnO_24HR) sempre à 50ºC.  A suspensão foi então armazenada a -10ºC. 

A modificação de superfície foi realizada através da ligação do (3-

Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane (GPTMS)  com as NP ZnO na seguinte proporção 0,1 M 

de GPTMS e 0,2 M de LioH em 10 mL de suspensão de ZnO, promovendo assim uma nova 

etapa de hidrólise e condensação. A reação ocorreu no banho ultrassônico em temperatura 

ambiente por 30 minutos. Ao final a suspensão foi centrifugada a 5.000 rpm por 10 minutos. O 

precipitado foi seco na capela em temperatura ambiente por 24 horas. 

O precipitado obtido após secagem foi disperso em água em uma concentração de 0.5M. 

Para facilitar o entendimento da metodologia utilizada no desenvolvimento e avaliação 

dos tecidos contendo nanopartículas de ZnO sintetizadas em três tempos de reação com 

propriedades antimicrobiana um fluxograma foi desenvolvido e é apresentado pela Figura 6.  

Dessa forma, utiliza-se tecidos com diferentes tratamentos aos quais foram incorporadas 

nanopartículas de ZnO preparadas em diferentes tempos de reação. A análise da atividade 



39 

 

antimicrobiana foi realizada frente à cepa Gram-positiva, Gram-negativa e fúngica após 

diversas lavagens do tecido.  

 

Figura 6. Representação esquemática da metodologia de avaliação de tecidos contendo NP ZnO, 

incluindo tipos de tecidos utilizados com os diferentes tratamentos, bem como, incorporação das NP 

ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação até a avaliação do potencial antibacteriano frente a 

cepa Gram-positiva, Gram-negativa e fúngica. Para a cepa de C. albicans é possível observar um * o 

que significa que esta cepa foi utilizada para avaliação do potencial antifúngico somente dos tecidos 

pretos. 

 

4.3. Preparo das amostras de tecidos 

Para o desenvolvimento dos têxteis com propriedades antimicrobiana previamente foi 

definido que dois tipos de fibras seriam empregues neste projeto, sendo o poliéster e a poliamida 

94% com elastano 6%. Essas fibras foram escolhidas por se tratarem de tecidos confortáveis e 

muito usado pelas indústrias têxteis.  

Os tecidos 100 % poliéster foram adquiridos em uma loja de tecidos na cor preta.  

Os tecidos de poliamida 94% e elastano 6% (poliamida) foram cedidos pela empresa 

LUPO S/A de Araraquara colaboradora deste projeto. Os tecidos de poliamida fornecidos 

continham diferentes tratamentos como, amaciante (A) e sem amaciante (S/A), tecidos com 

tingimento na cor preta e tecidos sem tingimento, os purgados. 
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Todos os tecidos foram padronizados em dimensões 1 x 1 cm. Para garantir a 

padronização do tamanho dos tecidos as amostras foram sobrepostas em uma régua de petwork 

onde constam todas as marcações exatas de 1 cm2. Os cortes foram feitos com um cortador 

circular de tecidos. Durante o preparo das amostras os materiais eram desinfetados com álcool 

70 % a fim de evitar qualquer tipo de contaminação durante o procedimento. 

 

4.4. Impregnação das NP ZnO nas fibras têxteis 

A metodologia empregue neste projeto foi baseado no método de imersão usado por 

Holt e colaboradores com algumas modificações (HOLT et al., 2018). 

Os tecidos de poliéster e de poliamida permaneceram em contato com a dispersão de 

NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação (1HR, 3HR e 24HR). As concentrações 

das dispersões de NP ZnO com superfície modificada em água Mili-Q utilizadas foram 0.06 M, 

0.18 M e 0.5 M, para posteriormente avaliar a massa das nanopartículas impreganadas. Foram 

testados dois equipamentos em ambos usamos a mesma técnica de incorporação. Ambas as 

técnicas foram realizadas em temperatura ambiente, assim como a secagem dos tecidos, que 

ocorreu a mesma temperatura por 24 horas em capela de fluxo. 

 

4.4.1. Incorporação por imersão sob agitação magnética 

Em um becker de 10 mL com um barra magnética foram empregues os tecidos já 

padronizados 1 cm², em seguida foi adicionado 2 mL de dispersão de NP ZnO, nas respectivas 

concentrações 0.06 M, 0.18 M, 0.5 M. As amostras foram mantidas sob agitação por 30 minutos 

e 30 minutos repouso. 

 

4.4.2. Incorporação por imersão sob agitação em banho a seco no sheker 

Em tubos falcon de 15 mL foram empregues os tecidos já padronizados 1cm², em 

seguida foi adicionado 2 mL de dispersão de NP ZnO em uma concentração de 0.5 M, esta 

concentração permaneceu de acordo com resultados preliminares obtidos após a incorporação 

descrita no item 4.4.1. As amostras foram mantidas sob diferentes agitações (300, 600 e 1200 

rpm) durante 30 minutos, em seguida as amostras ficaram em contato com a dispersão de NP 

ZnO em repouso por mais 30 minutos. 

 

4.5. Caracterização das NP ZnO e das fibras têxteis após a incorporação das NP 

ZnO 

 

4.5.1. Espectroscopia de absorção na região ultravioleta visível – UV-vis  
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Para avaliação do diâmetro das NP ZnO, foi usado a técnica UV-vis. Os espectros de 

absorção das NP ZnO com superfície modificada pelo GPTMS dispersas em água foram 

coletadas pelo espectrofotômetro cary 60 UV-vis usando uma sonda de imersão com probe de 

caminho ótico de 2 mm. A faixa com o comprimento de onda variou de 300 a 500 nm e o tempo 

médio de leitura de 0,2 s por ponto com intervalo de dados de 1 nm. A água mili-Q foi usada 

para realizar a medida de base do experimento. 

O tamanho médio das NP ZnO pode ser calculado a partir do comprimento de onda 

limite (“λc”), através da intersecção da tangente ao pico excitônico até o limiar do comprimento 

de onda (NEDELJKOVLĆ et al., 1993). A obtenção do raio das NP ZnO, é possível através do 

“λc” e o modelo matemático (equação I) proposto por BRUS, uma vez que o comprimento de 

onda limite está relacionado com a banda proibida (Eg= hc/ λc), onde “h” é designado a 

constante de Planck e “c” é a velocidade da luz, dessa forma encontrando o valor de Eg é 

possível obter o raio da partícula (BRUS, 1986). 

Equação I:  

 

Eg = gap de energia da partícula; 

Eg bulk = gap de energia da partícula semicondutora; 

h = h/ 2π, sendo h constante de Plank, assumindo valor de 6,62 x 10-34 J·s 

R= raio da partícula; 

e = carga do elétron = 1,603 x 10-19 C;  

Ɛ0 = permissividade do espaço livre = 8,854 x 10-14 F;  

Ɛ = permissividade relativa = 3,7;  

m0 = massa do elétron livre = 9,110 x 10-31 kg;  

me *= massa efetiva do elétron = 0,24;  

mh *= massa efetiva do buraco = 0,45 

 

4.5.2. Difração de raios X - DRX 

Os difratogramas de raios-X foram obtidos no Difratômetro Siemens D5000 usando, 

radiação Cu Kα, λ=1.5418 Å. Os dados da intensidade da difração foram medidos em uma faixa 

de 2θ = 5 -70 º, com passo 0,01º e tempo de exposição por passo de 1 segundo.  

O diâmetro médio de cristalito para as diferentes direções cristalográficas foi calculado 

a partir da fórmula de Deby Scherrer:  
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Equação II:  D= K.λ/ß.cosϴ    

Na equação K é o fator de forma e para o ZnO possui o valor de 0,89; λ é o comprimento 

de onda dos raios X utilizando na análise; ß é a largura à meia altura dos picos de difração, em 

radianos e ϴ corresponde ao ângulo de difração de Bragg (SCHERRER et al., 1995). 

Foram analisadas por DRX as amostras das NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e 

NP_ZnO_24HR na forma de pó. 

Além disso, os tecidos de poliamida amaciado e sem amaciante foram analisados após 

o tratamento com as NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR. 

 

4.5.3. Microscopia eletrônica de transmissão – TEM 

As imagens de microscopia eletrônica de transmissão foram obtidas no microscópio 

Phillips CM 200, operando a 200kV, filamento de LaB6. A amostra de NP ZnO_1HR foi 

dispersa em água em concentração de 0,25 mg/mL, após mantida em banho de ultrassom por 5 

minutos para sua redispersão. Gotas de 1 µL foram aplicadas na grade de níquel do microscópio 

e em seguida foi seca em temperatura ambiente por 24 horas para a realização da análise.  

Está análise também foi realizada para a fibra têxtil de poliamida amaciada após a 

incorporação das NP _ZnO_1HR. O preparo da amostra foi baseando-se no estudo de Nahhal, 

com modificações (EL-NAHHAL et al., 2020). Usamos como solvente um misto de etanol/água 

em seguida a amostra permaneceu em banho ultrassônico para a lixiviação das NP ZnO e 

fragmentos têxteis. Após foram aplicadas em grades de níquel e secas por 24 horas. 

 

4.5.4. Avaliação da incorporação das NP ZnO por diferença de massa 

A avaliação da massa inorgânica de NP ZnO incorporadas nas fibras têxteis foi realizada 

pelo diferencial de massa sugerido por Holt et al. 2018. 

A massa inicial das amostras têxteis foi registrada em balança analítica. Após a 

finalização do processo de incorporação e secagem a massa das amostras foi novamente 

determinada em balança analítica. A diferença obtida entre a massa inicial e a massa final foi 

atribuída à massa de material inorgânico incorporado durante o processo. 

 

4.5.5. Avaliação da incorporação das NP ZnO por luminescência 

Após a incorporação das NP ZnO nas fibras têxteis as amostras foram expostas a 

radiação ultravioleta em cabine escura com lâmpada UV a 365 nm.  

Com base na fotoluminescência das NP ZnO, esta técnica buscou avaliar de maneira 

qualitativa a deposição das NP ZnO sobre as fibras têxteis após o processo de revestimento. 
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4.5.6. Lavagem das amostras têxteis 

A avaliação da manutenção do potencial antimicrobiano das amostras de tecido 

funcionalizadas com NP ZnO foi realizado após 10 e 20 ciclos de lavagens. Estas lavagens 

foram realizadas pelo Laboratório Químico da empresa LUPO S/A, colaboradora e responsável 

por esta etapa do projeto. 

O processo de lavagem das amostras ocorreu de acordo com o procedimento 

determinado pela ISO 105 C06 B15 a 50ºC. Utilizou-se 0.5 g de sabão em pó comum e 25 

esferas de aço junto com as amostras que ficaram mantidas a 42 rpm por 30 minutos na máquina 

de lavar modelo: Metal Working Lab. Ao termino do processo de lavagem os têxteis foram 

centrifugados e secos. 

As amostras de tecidos A (amaciado) e S/A (sem amaciar), tingidos e sem tingimento 

foram lavadas separadamente, após a incorporação das NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e 

NP_ZnO_24HR à 0.5 M no SHEKER. 

 

4.5.7.  Espectroscopia Vibracional no Infravermelho com Transformada de 

Fourier – FTIR 

Os espectros vibracionais na região do infravermelho foram realizados no 

espectrofômetro de absorção na região do infravermelho médio com transformada de Fourier - 

VERTEX 70 da BRUKER, tipo de detector: DLaTGS (4000-400 cm-1).  

 As amostras de tecidos de poliamida A e S/A controle e tratadas com as respectivas NP 

ZnO foram avaliadas NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR. 

 

4.5.8.  Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV 

As imagens de microscopia eletrônica de varredura foram obtidas para os tecidos de 

poliamida (A e S/A) sem NP ZnO e após o revestimento com NP_ZnO_1HR. O equipamento 

utilizado foi o microscópio eletrônico de varredura FE-SEM; JEOL modelo 7500F, com as 

seguintes condições operacionais: tensão de aceleração 10.0 kV, corrente de emissão 10 uA, as 

amostras foram recobertas com carbono para a análise.  

 

4.5.9. Espectroscopia de raios X por espalhamento de luz dinâmica – EDS 

As medidas de EDS utilizaram uma aceleração de 10.0 kV, através de um dectector da 

Thermo Fisher Scientifc Ultra Dry, acoplado ao canhão MEV_FEG, já descrito no intem 5.1.4. 

As amostras utilizadas foram tecidos de poliamida A revestidos com NP_ZnO_1HR. 
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4.6. Caracterização do potencial antibacteriano 

 

4.6.1. Determinação da concentração inibitória mínima – CIM 

Para determinação da menor concentração capaz de inibir os microrganismos foi 

realizada a metodologia CIM com as dispersões aquosas de NP ZnO sintetizadas em diferentes 

tempos de reação NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR, NP_ZnO_24HR. O procedimento foi 

realizado frente a cepas bacterianas Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Escherichia coli 

(ATCC 25922), de acordo com a Norma M7-A10 do Clinical and Laboratory Standards 

Institute (CLSI), com adaptações usando meio de cultura Mueller Hinton em microplaca de 96 

poços (CLSI, 2015). A determinação da CIM para a levedura Cândida albicans (ATCC 90028) 

foi realizada de acordo com a metodologia M27-A3 do CLSI, entretanto foi ajustada a 

microplacas de 96 poços com meio RPMI sem adição de glicose (CLSI, 2008).  

A CIM foi determinada a partir das dispersões aquosas de NP ZnO com concentração 

de 5 mg/mL. De acordo com a literatura, concentrações acima de 5 mg/mL demonstram 

desempenho significativo (ARAKHA et al., 2015).  

O fármaco antimicrobiano usado como controle positivo da atividade das cepas 

bacterianas foi a ampicilina e para a levedura foi usado a anfotericina B e o fluconazol. O 

controle positivo do fármaco foi realizado com o objetivo da confirmação da inibição dos 

patógenos pelo fármaco de referência. 

As microplacas de 96 poços contaram com controle positivo para evidenciar o 

crescimento das bactérias e das leveduras, controle negativo para confirmação da esterilidade 

do meio, e também foi realizado o controle das amostras para garantir a esterilidade das 

mesmas. 

Inicialmente a microplaca foi recoberta com 100 µL de meio, em seguida a amostra foi 

inserida nos primeiros poços, iniciando a diluição seriada. Para a diluição seriada, as amostras 

e o meio eram homogeneizados no poço inicial e em seguida era transferido 100 µL para o poço 

seguinte, no último poço era feito o descarte de 100 µL. Ao término da diluição seriada foi 

adicionada o inóculo bacteriano. 

 Um tubo continha o repique da bactéria que permaneceu em crescimento por 24 horas 

à 37 ºC a partir deste tubo era transferido colônias bacterianas isoladas para um tubo contendo 

salina, essa suspensão foi ajustada pela turbidimeria à 0,5 da escala de Mac Farland. 

A concentração exigida para o inóculo da levedura Candida albicans é 2x104 

células/mL, dessa forma, foi utilizado a câmara de Neubauer para a padronização das células. 
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Primeiramente a levedura ficou em crescimento por 24 horas em caldo Sabouraud (repique), 

foi transferido de 100 a 200 µL do repique para um tubo contendo salina. A solução salina 

contendo a levedura foi homogeneizada e colocada na câmara de Neubauer para a realização 

da contagem das células. Após a contagem das células foi feito uma diluição 1:100 em meio 

RPMI e foi aplicado 100 µL em cada poço da microplaca, exceto nos controles das amostras e 

no meio.  

As microplacas foram incubadas em estufa microbiológica para bactérias e leveduras, 

permaneceram por 24 horas na temperatura de 35,5 ºC, sob agitação de 100 rpm para leveduras. 

A inibição do crescimento bacteriano foi demonstrada a partir da adição de 30 µL de 

solução aquosa de resazurina que previamente foi diluída 1:100, após as microplacas foram 

incubadas por 37ºC por 1 hora. Dessa forma, o valor do CIM foi determinado visualmente a 

partir da mudança de cor de azul para rosa. A menor concentração que não apresentou mudança 

de cor foi considerada como o valor do CIM (POMASTOWSKI et al., 2020). 

A Figura 7 ilustra o processo de redução que ocorre da resazurina para a resorufina. A 

resazurina é um corante (fenoxazin-3-ona) amplamente utilizado para testar  a viabilidade de 

materiais biológicos através da redução da resazurina em resorufina, está oxi-redução é 

responsável pela mudança de cor azul para rosa (MONTEJANO; GERVALDO; 

BERTOLOTTI, 2005). 

 

Figura 7. Redução da Resazurina em Resorufina, imagem adaptada da literatura 

(ELSHIKH et al., 2016). 

 

A coloração é visível a olho nú, desta forma, é realizado uma leitura visual onde a 

coloração azul indica a ausência do crescimento bacteriano e a coloração rosa indica que houve 

crescimento. A determinação da CIM foi evidenciada de acordo com a menor concentração 
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capaz de inibir o crescimento microbiano. Em seguida, as amostras foram submetidas a 

determinação da concentração bactericida mínima (CBM). 

 

4.6.2. Determinação da Concentração Bactericida Mínima (CBM) e fungicida 

(CFM) 

Para determinação da CBM ou CFM obtivemos pequena quantidade do inóculo 

bacteriano através de um palito estéril embebido nos respectivos poços da microplaca onde foi 

realizado o experimento da CIM. A pequena alíquota coletada na parte inferior do palito estéril 

é usada para preencher os respectivos quadrados na placa de Petri com ágar solidificado 

correspondentes a placa de 96 poços do experimento MIC. As microplacas contendo meio de 

cultura Ágar Mueller Hinton/ Meio Sabouraud solidificado e as respectivas amostras coletadas 

anteriormente, se mantiveram incubados a 37 º C por 24 horas. 

 

4.6.3. Difusão em ágar 

O teste de difusão em ágar é um teste antimicrobiano qualitativo designado de primeira 

escolha devido a praticidade, economia e rapidez (BORDA D’ÁGUA et al., 2018). 

Desta forma, os tecidos contendo NP ZnO antes e após os 10 e 20 ciclos de lavagens, 

foram submetidos a análise do potencial antimicrobiano pelo teste de difusão em ágar frente à 

cepas bacterianas de Staphylococcus aureus (ATCC 2593) e Escherichia coli (ATCC 25922), 

essa metodologia é baseada na norma M2-A8 do Clinical and Laboratory Standards Institute 

(CLSI) (CLSI, 2003). A avaliação do potencial fungicida das amostras têxteis foi avaliado 

contra Candida albicans (ATCC 90028) de acordo com a norma M44-A2 do CLSI (CLSI, 

2009).  

O teste envolveu as seguintes etapas: seleção de colônias, preparação inóculo bacteriano 

e de levedura, ajuste da escala de Mac Farland, preparação das placas, inoculação da bactéria e 

do fungo na placa, adição das amostras, incubação das placas, medição dos halos de inibição e 

interpretação dos resultados. 

Os testes foram realizados em placa de Petri contendo meio ágar-Mueler Hinton para 

cepa bacteriana, para as cepa de levedura as placas continham meio Sabouraud e 0,5 g/mL de 

azul de metileno. 

Foi realizado o controle negativo com tecidos esterilizados sem quaisquer incorporação 

de material antimicrobiano e para o controle positivo foi utilizado o fármaco Ampicilina (0,5 

mg/mL) para as bactérias e para as cepas de levedura foi usado o fármaco Fluconazol (2,56 

mg/mL) visando a confirmação da inibição pelo medicamento de referência frente a cepa 
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bacteriana. As amostras de tecidos foram tratadas com NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e 

NP_ZnO_24HR. 

A suspensão de microrganismos utilizada foi preparada transferindo diversas colônias 

bacterianas com crescimento de 24 horas a 37ºC do meio BHI para um tubo contendo solução 

salina 0,9%, de modo a obter a turbidez ótica comparando à solução padrão 0,5 na escala Mac 

Farland (108 células/mL). Em seguida a solução foi diluída 1:10 em Muller Hinton Broth 

(caldo) e devidamente homogeneizada, obteve-se assim o inóculo bacteriano. Para a preparação 

do inculo fungicida o repique que ficou em crescimento por 24 horas em meio Sabouraud 

Dextrose caldo e em seguida foi transferido para o tubo contendo salina a 0,9% para o ajuste da 

escala de Mac Farland. 

A partir das suspensões devidamente ajustadas foi adicionado 100 μL nas placas de Petri 

contendo Ágar Muller Hinton/Sabouraud solidificado, com o auxílio de uma alça de vidro foi 

distribuída de ponta a ponta de maneira uniforme a suspensão bacteriana sob a placa. As 

amostras foram depositadas com distância entre si, para evitar possíveis sobreposições do halo 

de inibição. As placas foram incubadas na estufa à 37ºC por 24 horas. A atividade 

antimicrobiana e antifúngica foi avaliada a partir do diâmetro do halo de inibição formado pelas 

amostras. O ensaio foi realizado em triplicata. 

A Figura 8 trata-se de uma ilustração do método reportado anteriormente. 

Primeiramente a partir do repique foi feito o ajuste a Escala de Mac Farland, em seguida foi 

realizado uma diluição na proporção 1:10 e as placas de Petri contendo meio ágar Muller Hinton 

solidificado ou meio Sabouraud receberam 100 μL das suspensões bacterianas ou de levedura 

que foram espalhadas de maneira uniforme por toda placa. 

 

Figura 8. Ilustração da metodologia realizada na técnica antimicrobiana qualitativa difusão em 

ágar. 
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4.6.4. Determinação da atividade antibacteriana de produtos antibacterianos 

acabados (têxteis) - JIS L 1902/ ISO20743 

A técnica quantitativa foi usada para determinar a atividade antibacteriana de tecidos de 

poliamida amaciados e sem amaciar, com tingimento preto, impregnados com NP ZnO antes e 

após 20 lavagens. Além disso, realizou-se os controles para os tecidos sem nanopartículas, 

controle da bactéria e do antibiótico.  

De acordo com a metodologia avaliou-se a esterilidade das amostras têxteis controle e 

impregnadas com as NP ZnO, para garantir a qualidade da produção e do armazenamento das 

amostras tanto antes quanto após os processos de lavagens. Sendo assim, os tecidos pretos com 

os diferentes tratamentos foram incubados com caldo Mueller Hinton por 24 horas à 37ºC. 

Alíquotas do caldo de cultivo com as amostras têxteis foram coletadas e plaqueadas para 

avaliação da presença ou ausência do crescimento de colônias nas placas de Petri contendo ágar 

solidificado. 

Após o teste de esterilidade as amostras têxteis pesando aproximadamente 0,4 g cada 

foram incubadas com 200 μL de suspensão bacteriana devidamente ajustada de acordo com a 

escala de Mac Farland e diluída 1:100. Está metodologia foi baseada na norma JIS L 1902 com 

modificações da norma ISO 20743 (JIS L 1902 (2008), ISO 20743(2013). As cepas utilizadas 

para esse teste foram Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Escherichia coli (ATCC 25922). 

As amostras têxteis tratadas e os controles receberam 200 μL dos inóculos bacterianos 

aos quais ficaram incubados pelo tempo de 0 horas (T0h) e 24 horas (T24h). As amostras têxteis 

avaliadas no T24h permaneceram em estufa bacteriológica à 37ºC por 24 horas. Ambos 

procederam ao enxágue com solução salina 0,9% e realizou-se diluições seriadas do líquido das 

lavagens através do plaqueamento em placas de Petri com Ágar Mueller Hinton solidificado. 

Contou-se as colônias crescidas nas placas de Petri e comparamos o crescimento obtido para o 

T0h e T24h. 

 

4.6.5. Análise estatística  

Os dados dos diâmetros dos halos de inibição medidos pela técnica de difusão em ágar 

foram expressos como a média das triplicadas ± desvio padrão e foram submetidos a análise de 

variância (ANOVA) (p ≤ 0,05) seguido pelo teste de comparação Tukey's. Para analisar os 

dados da atividade antibacteriana contamos com ajuda do software estatístico Minitab versão 

17. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1. Espectroscopia de absorção na região ultravioleta visível - UV - vis das 

dispersões aquosas das NP ZnO 

As NP ZnO obtidas neste projeto exibem ótimas propriedades de luminescência, essas 

características são dependentes do tamanho e possibilitam as NP ZnO serem chamadas de 

pontos quânticos (PQ) (LIN et al., 2005).  

Os PQ absorvem radiação na região do UV-vis o que possibilita determinar o raio das 

NP ZnO através do pico excitônico dado em determinado comprimento de onda, através do 

modelo de massa efetiva (Equação I) (BRUS, 1986). 

A Figura 9 mostra os espectros de absorção das dispersões aquosas das NP ZnO 

modificadas pelo GPTMS, sintetizadas em diferentes tempos de reação sendo as 

NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR. Foram utilizados diferentes tempos de 

reação uma vez que o mesmo pode interferir no tamanho final das nanopartículas (CAETANO 

et al., 2011). 

 

Figura 9: Gráficos do comprimento de onda em função da absorbância para as NP ZnO sintetizadas em 

diferentes tempos de reação sendo NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR ambas modificadas 

com GPTMS e dispersas em água. 

                                              

O tamanho do raio foi calculado pelo modelo matemático proposto por Brus, a partir de 

uma reta traçada tangencialmente ao comprimento de onda limite (λc) de acordo com o pico de 

absorção máximo das NP ZnO. Os valores obtidos para o raio nos respectivos λc são listados 

pela Tabela 2. 
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Tabela 2: Raio das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação através do cálculo de 

massa efetiva proposto por Brus. 

Amostras NP_ZnO_1HR NP_ZnO_3HR NP_ZnO_24HR 

λc (nm) 366,43 366,98 367,94 

Raio (nm) 3,13  3,19  3,31  

 

A partir dos espectros de absorção foi possível identificar o pico excitônico bem 

definido do ZnO, em torno de 360 a 370 nm. 

É importante ressaltar que o Eg, é inversamente proporcional ao tamanho das 

nanopartículas. Um declínio para o comprimento de onda menor indica menor tamanho das 

nanopartículas sintetizadas, enquanto que a tendência é aumentada para o tamanho do Eg, fato 

este avaliado por Asok e colaboradores (ASOK; GANDHI; KULKARNI, 2012). As NP ZnO 

sintetizadas em diferentes razões de hidrólise (0.25, 0.33, 0.67, 1 e 2) demonstraram diâmetros 

diferentes 2.85 nm, 3.60 nm, 5.34 nm, 6.99 nm e 12.16 nm, respectivamente,  sendo que o valor 

do Eg foi inversamente proporcional, 3.98, 3.78, 3.59, 3.52, 3.45, respectivamente (ASOK; 

GANDHI; KULKARNI, 2012). Os valores dos raios das nanopartículas calculados são 

concordantes com o valor descrito anteriormente na literatura (ASOK; GANDHI; KULKARNI, 

2012). 

Um trabalho realizado por Soosen e colaboradores obtiveram um pico de absorção 

semelhante próximo a 360 nm para as NP ZnO e atribuíram que este pico corresponde a um 

tamanho médio de 5-8 nm das NP ZnO sintetizadas (SOOSEN; BOSE; KC, 2009). Resultados 

semelhantes foram demonstrados por Singh et al. (SINGH, D. E. et al., 2013). 

Neste estudo os valores dos raios obtidos para as dispersões aquosas de NP ZnO 

sintetizadas em diferentes tempos de reação foram semelhantes ao de Lallo da Silva e 

colaboradores (LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019). Este estudo foi realizado 

anteriormente em nosso grupo usando os mesmos parâmetros de síntese. As NP ZnO obtidas 

demonstraram potencial antibacteriano promissor e dependente do tamanho (LALLO DA 

SILVA; CAETANO; et al., 2019). Dessa forma, ressaltamos que o tamanho das NP ZnO foram 

mantidos em relação ao estudo anterior, sendo assim, os tecidos com as NP ZnO podem atingir 

grandes proporções no potencial biocida. 
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5.2. Difração de raio X – DRX dos pós de NP ZnO 

A difração de raios X foi realizada para os pós das NP ZnO com objetivo de avaliar a 

fase e o tamanho de cristalito dos materiais obtidos. A Figura 10 apresenta os difratogramas de 

raios-X das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação sendo NP_ZnO_1HR, 

NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR, com superfície modificada pelo GPTMS. 

 

Figura 10. Difratogramas de raios X dos pós das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação 

com a superfície modificada pelo GPTMS. 

 

Os picos mostrados na Figura 10 correspondem a fase hexagonal do ZnO com estrutura 

wurtizita, resultado este que corrobora com difratogramas obtidos para as NP ZnO sintetizadas 

no estudo de Ngom e colaboradores (NGOM et al., 2020) e no estudo de Lallo da Silva et al. 

(LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019). Esta estrutura apresenta picos correspondentes 

aos planos de difração para as diferentes direções cristalográficas (100), (002), (101), (102), 

(110), (103) e (112) ,  situados em 2θ = 31,80; 34,47; 36,29; 47,60; 56,54, 62,94 e 67,96 

indexados em JPDS 36-1451 (JANAKI; SAILATHA; GUNASEKARAN, 2015). 

Com esta técnica é possível calcular o tamanho médio de cristalito através da fórmula 

de Scherrer, como demonstrado anteriormente na Equação II.  Para o cálculo do tamanho 

médio de cristalito para as diferentes amostras de NP ZnO foram usados os planos (101), 

(100), (002), (110), (103) e (112). Na Tabela 3 estão descritos os valores calculados para o 

tamanho médio das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 
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Tabela 3. Tamanho médio calculado pela formula de Deby Scherrer a partir dos difratogramas 

obtidos das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 

Planos NP_ZnO_1HR NP_ZnO_3HR NP_ZnO_24HR 

(101) 3,9 4,1 4,2 

(100) 4,4 5,6 5,8 

(002) 2,6 2,4 9,5 

(110) 3,9 4,8 5,2 

(103) 4,6 5,5 4,5 

(112) 4,1 3,9 5,0 

 

Usualmente para comparar diversas amostras é escolhido apenas um dos planos 

cristalográficos e para a estrutura wurtizita do ZnO esse plano é o (101) por ser o plano referente 

ao pico de 100% de intensidade para essa fase do ZnO (DAS et al., 2017; JANAKI; 

SAILATHA; GUNASEKARAN, 2015). 

Os valores de tamanho médio de cristalito calculados a partir dos DRX são compatíveis 

com os obtidos pela equação de Brus através do UV-vis. Além disso,  os valores calculados 

foram semelhantes aos obtidos em nosso grupo de pesquisa em um estudo anterior, que 

sintetizou NP ZnO utilizando os mesmos parâmetros de síntese deste projeto (LALLO DA 

SILVA; CAETANO; et al., 2019). 

O tamanho da partícula é de extrema importância na interação do ZnO com as células 

bacterianas e outros sistemas biológicos. A diminuição do tamanho das partículas leva a um 

aumento significativo do total de átomos aderidos a superfície das células bacterianas, dessa 

forma, é possível garantir maiores proporções da atividade antibacteriana quando o tamanho é 

reduzido (STANIĆ; TANASKOVIĆ, 2020). 

O tamanho de cristalito das nanopartículas sintetizadas neste trabalho são da mesma 

ordem de grandeza de partículas previamente estudadas na literatura e que apresentam excelente 

atividade antibacteriana (BUŞILĂ et al., 2020; LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019). 

Vale ressaltar que NP ZnO menores que 10 nm alcançam melhores resultados bactericidas 

(KRÓL et al., 2017; MAKVANDI et al., 2020). 

Sendo assim, os resultados dos diâmetros obtidos favorecem ainda mais a aplicação em 

tecidos voltados para a atividade antibacteriana. 
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5.3. Microscopia eletrônica de transmissão – TEM das dispersões aquosas de NP 

ZnO 

Imagens de microscopia eletrônica de transmissão foram obtidas para as dispersões 

aquosas de NP_ZnO_1HR com superfície modificada pelo GPTMS. A Figura 11 (a) representa 

a micrografia de TEM obtida para as NP ZnO modificadas.  

A obtenção do diâmetro das NP ZnO foi realizado através do programa ImageJ. A 

Figura 11 (b) evidencia o histograma elaborado com a frequência e distribuição dos valores em 

nm obtidos para 200 partículas NP ZnO com superfície modificada. Através da distribuição do 

tamanho é possível observar uma maior frequência das NP ZnO na ordem de 5.5 nm.  

 

Figura 11.  A imagem (a) representa a micrografia de TEM obtida para a dispersão aquosa de 

NP_ZnO_1HR e a imagem (b) representa a frequência do diâmetro calculado as NP ZnO a partir da 

micrografia de TEM pelo programa ImegJ. 

        

As imagens de microscopia eletrônica de alta resolução possibilita observar a 

morfologia das NP ZnO, que apresentam forma esférica. 

A estimativa do tamanho médio obtido para as NP ZnO de acordo com o histograma 

corrobora com o estudo feito por Busila e colaboradores. Os histogramas alcançados após as 

análises de TEM no estudo de Busila apresentou diâmetros diferentes para as NP ZnO antes e 

após a modificação pelo GPTMS, sendo, 12.98 e 3.07 nm, respectivamente. Na ausência do 

modificador as nanopartículas apresentam alta energia superficial e tendem a agregar, o uso do 

GPTMS induz a diminuição da energia superficial e reduz a tendência de agregação, resultando 

em diâmetros menores (BUŞILĂ et al., 2020). 

Sendo assim, através das técnicas de DRX, Uv-vis e MET, obtivemos um tamanho 

médio de 5 nm para as NP ZnO sintetizadas neste projeto, este diâmetro se torna promissor para 

atingir grandes proporções biocidas após o revestimento dos tecidos. 

 

(b) (a) 
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5.4. Definição da fibra têxtil  

Sabe-se que é de grande importância a escolha do material têxtil para o emprego das NP 

ZnO, uma vez que, a escolha da fibra pode interferir na impregnação e quantidade de NP ZnO 

depositadas na superfície de um tecido. Além disso, deve-se levar em consideração o tipo de 

fibra mais usado capaz de conferir funcionalidades às vestimentas. As fibras têxteis escolhidas 

para análise neste trabalho foram as sintéticas, uma vez que possuem importantes vantagens em 

relação às naturais que apresentam baixa resistência, durabilidade e alta inflamabilidade. Em 

contrapartida as fibras sintéticas (poliéster e poliamida) são resistentes a manchas, ao desgaste 

e à  a ruptura e desde a década de 1940 tem sido amplamente usadas (EREM; OZCAN; 

SKRIFVARS, 2011).  

Dessa forma, selecionou-se duas fibras sintéticas para o desenvolvimento deste projeto, 

sendo o poliéster e a poliamida 94% com elastano 6%. Previamente, avaliamos a incorporação 

das NP ZnO em cada tipo de tecido por diferencial de massa a fim de compara-las quanto a 

quantidade de NP ZnO incorporadas. O diferencial de massa também foi usado na literatura por 

Holt e colaboradores para avaliar a incorporação de nanopartículas depositadas em tecidos 

(HOLT et al., 2018).  

Na Tabela 4 estão descritas as fibras têxteis e os valores de massa respectivos das NP 

ZnO impregnadas em cada amostra. As NP ZnO impregnadas foram sintetizadas em diferentes 

tempos de reação (NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR). Os experimentos foram 

realizados em triplicata. 

Os resultados permitem observar que a poliamida teve maior incorporação das NP ZnO 

quando comparada ao poliéster. 

 

Tabela 4: Impregnação das NP ZnO em diferentes fibras têxteis. 

TECIDOS 
NP_ZnO_1HR 

(0.5M) 

NP_ZnO_3HR 

(0.5M) 

NP_ZnO_24HR 

(0.5M) 

Poliamida 4.3 mg ± 0,72 6.3 mg ± 1,48 5.9 mg ± 0,05 

Poliéster 2.9 mg ± 0,26 2.4 mg ± 0,2 2.2 mg ± 0,32 

  

De acordo com Fiedot-Tobola e colaboradores, o tecido de poliamida é popularmente 

usado para funcionalização nas indústrias têxteis (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018). 

Assim como as fibras evoluíram em quesitos de funcionalizações e qualidade os clientes 

e usuários também se tornaram mais exigentes, atualmente optam por novas cores, texturas e 
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funcionalidades dos têxteis (EREM; OZCAN; SKRIFVARS, 2011; YETISEN et al., 2016). 

Sendo assim, torna-se essencial o desenvolvimento de tecidos com multifuncionalidades tais 

como propriedade antibacteriana, para atender aos critérios dos clientes e também contribuir 

com os problemas relacionados a saúde. Neste contexto, as NP ZnO são boas candidatas para 

serem impregnadas em tecidos por não apresentarem toxicidade, não alterarem as cores dos 

tecidos e apresentarem efetividade na ação biocida (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018). 

Além disso sabemos, que a fibra têxtil escolhida pode interferir nos resultados e 

características físico químicas dos tecidos após a incorporação de nanopartículas. Momotaz e 

colaborardes realizaram um estudo com três tipos de tecidos revestidos por NP ZnO e notaram 

diferenças entre as propriedades antibacterianas apresentada por eles. Os autores atribuíram 

essa diferença à estrutura têxtil (MOMOTAZ et al., 2020). 

Ibrahim e colaboradores avaliaram duas fibras têxteis diferentes sendo tecido puro de 

algodão e tecido misto de algodão/poliéster após a incorporação de nanopartículas de Quitosana 

carregadas com antibiótico. Os parâmetros avaliados apresentaram resultados diferentes em 

relação a impregnação das nanopartículas, o que foi atribuído a estrutura diferente das fibras 

têxteis assim como os grupos funcionais reativos presentes em cada tecido (IBRAHIM, H. M. 

et al., 2020). 

Fiedot-Tobola e colaboradores também atribuíram que a incorporação das NP ZnO varia 

de acordo com a fibra têxtil usada durante o processo de impregnação, dessa maneira estudaram 

tecidos de poliamida (PA), tereftalato de polietileno (PET) e popropileno (PP) para atividade 

antibacteriana dependente das NP ZnO. Neste estudo foi sugerido que quanto mais hidrofílica 

for a fibra têxtil, maior é a tendência de que as NP ZnO se depositem sobre ela, sendo assim os 

grupos amida adicionais presentes nos tecidos de poliamida são caracterizados por fortes 

ligações polares, fator este que contribui para o maior emprego das NP ZnO sobre as fibras de 

poliamida (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018).  

O resultado de Ibrahim et al. em relação a escolha da fibra têxtil corrobora com o 

resultado obtido, embora usamos os mesmos parâmetros e condições para a incorporação das 

NP ZnO em tecidos de poliéster e poliamida podemos observar um diferencial de massa 

significativo entre as fibras estudadas (IBRAHIM, H. M. et al., 2020). Além disso, a atribuição 

de Field - Tobola et al. sugere que a estrutura dos tecidos de poliamida são mais propícios a 

maior incorporação de NP ZnO (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018). 

Dessa forma, com base nos resultados de diferença de massas obtidos neste trabalho e 

em trabalhos da literatura científica, concluímos que os têxteis de poliamida são mais 

promissores para dar continuidade aos estudos de impregnação com NP ZnO e atividade 



56 

 

antimicrobiana. Sendo assim, determinamos que as etapas seguintes contaram somente com 

tecidos misto de poliamida 94 % e poliéster 6 % contendo Amaciante (A) e Sem Amaciar (S/A), 

tecidos sem tingimento (purgado) e contendo tingimento (preto), os tecidos foram revestidos 

com NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR. 

 

5.5. Avaliação da impregnação das NP ZnO nos tecidos por diferencial de massa 

Com o intuito de avaliar o melhor potencial de massa das NP ZnO incorporadas nos 

tecidos de poliamida alteramos alguns parâmetros capazes de influenciar a quantidade de NP 

ZnO impregnadas na fibra têxtil, tais como parâmetros de agitação com diferentes 

equipamentos, tempo de reação e concentração das dispersões de NP ZnO.  

O processo de incorporação das NP ZnO nos têxteis foi realizado em dois equipamentos 

diferentes sendo, agitador magnético e o banho a seco, SHAKER. 

A concentração das suspensões das NP ZnO variou entre 0.06 M, 0.18 M e 0.5 M nas 

fibras de poliamida. As concentrações foram alteradas para as amostras de NP ZnO sintetizadas 

por 1 e 24 horas. O valor da massa relacionado a incorporação das NP ZnO foi obtido através 

dos valores em triplicata da pesagem das amostras antes e após o revestimento com as NP ZnO.  

Na Tabela 5 estão descritos os valores relacionados a incorporação de massa das NP 

ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação nas fibras de poliamida por agitação 

magnética. 

 

Tabela 5: Valores da incorporação das NP ZnO através da massa final menos a massa inicial, 

alterando as concentrações das suspensões de NP ZnO incorporadas nos tecidos de poliamida 

através de agitação magnética. Os valores apresentados mostram a média da triplicata. 

 

Equipamento: Agitador Magnético 

0.06 M 0.18 M 0.5 M 

NPZnO_1HR NPZnO_24HR NPZnO_1HR NPZnO_24HR NPZnO_1HR NPZnO_24HR 

0,56 mg 

± 0,05 

0,73 mg 

± 0,15 

1,6 mg 

± 0,1 

1,43 mg 

± 0,23 

3,23 mg 

± 0,40 

2,8 mg  

± 0,45 

 

A Tabela 6 mostra os valores da massa referindo se a incorporação das NP ZnO após 

o processo de impregnação realizado em banho a seco no SHEKER na concentração de 0.5 M, 

após 30 minutos de agitação e 30 minutos de repouso, alterando apenas a velocidade em rpm. 
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Os parâmetros de rotação utilizados foram: inicial 300 rpm, intermediário 600 rpm e rotação 

final 1.200 rpm.  

 

Tabela 6: Valores da incorporação das NP ZnO atribuídos em relação a massa final menos a massa 

inicial, alterando os parâmetros de agitação em banho a seco sheker para incorporação das NP ZnO. 

Os resultados apresentados mostram a média da triplicata.  

Equipamento: Shaker 

POLIAMIDA 
NP_ZnO_1HR 

(0.5M) 

NP_ZnO_3HR 

(0.5M) 

NP_ZnO_24HR 

(0.5M) 

300 rpm 2.8 mg ± 0,17 4.5 mg ± 1,61 4 mg ± 0,2 

600 rpm 3.8 mg ± 0,28 3.86 mg ± 0,51 3.9 mg ± 0,25 

1200 rpm 5.3 mg ± 0,60 4 mg ± 0,47 4.4 mg ± 0,26 

 

Os dados dispostos nas Tabelas 5 e 6 indicam que a maior incorporação é proporcional 

ao aumento da concentração das dispersões aquosas das NP ZnO e a rotação. 

Sabemos que a atividade antibacteriana dos tecidos revestidos com NP ZnO é 

diretamente influenciada pela concentração das NP ZnO. Ou seja, pode-se alcançar melhores 

resultados para a atividade antibacteriana dos tecidos quando maiores concentrações de NP 

ZnO são empregues as fibras têxteis, uma vez que, a ação biocida dos tecidos é influenciada 

pela concentração (KAR et al., 2019; VERBIČ; GORJANC; SIMONČIČ, 2019).  

As suspensões das NP ZnO foram estudadas na faixa de concentração mais baixa 0,01 

à 1 M, de acordo com os resultados obtidos as menores concentrações exibem menor atividade 

antibacteriana, isso pode ser devido à possível presença de menos íons Zn2+ (PADMAVATHY; 

VIJAYARAGHAVAN, 2008). 

Dessa forma, pode-se notar que as maiores concentrações de NP ZnO empregues as 

fibras foi proporcional ao aumento da concentração das suspensões das NP ZnO de 0.06 M para 

0.5 M conforme a Tabela 2. Este resultado também correlaciona-se aos parâmetros de agitação. 

Foi possível observar que maior velocidade está relacionada a maior massa de NP ZnO 

impregnada nos tecidos. 

Os resultados deste experimento corroboram com Bedeloglu e colaboradores, que 

atribuíram uma melhora significante da quantidade de NP ZnO incorporadas em tecidos de 

poliamida após o aumento da rotação (BEDELOGLU; CIN, 2019). 
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Neste estudo inicialmente para definição do tipo de fibra têxtil e determinação das 

concentrações das dispersões de NP ZnO a agitação era feita no agitador magnético por 

intermédio de uma barra magnética, ao qual alterávamos a rotação no equipamento e a barra 

magnética era responsável por manter as dispersões em agitação. De forma involuntária a barra 

magnética impedia que o tecido permanecesse em contato com as dispersões aquosas de NP 

ZnO. Além disso, essa técnica se tornou dificultosa para o controle e preparo do grande número 

de amostras têxteis de poliamida, um outro fator que contribuiu para que usamos o SHEKER 

foi a possibilidade alcançarmos maiores agitações uma vez que não era possível através da 

agitação magnética. Dessa forma, podemos desconsiderar o uso do agitador magnético para a 

impregnação das NP ZnO. 

Por esse motivo, uma nova estratégia de incorporação foi considerada através da 

imersão dos tecidos nas dispersões de NP ZnO em tubos falcon que eram alocadas nos 

compartimentos do banho a seco SHEKER. O estudo comparativo em relação a velocidade 

demonstrou que a rotação de 1.200 rpm propiciou maior massa de incorporação das NP ZnO 

nas fibras de poliamida.  

Dessa forma, sabendo que a concentração das dispersões, a velocidade e o equipamento 

influenciam no potencial de NP ZnO incorporadas nas fibras têxteis, determina-se que os 

parâmetros da técnica de incorporação das NP ZnO para todas as etapas seguintes deste projeto, 

sendo na concentração de 0.5 M no banho a seco SHEKER a 1.200 rpm por 30 minutos e 30 

minutos em repouso. 

 

5.6. Avaliação da incorporação das NP ZnO por luminescência 

Devido a limitação de sensibilidade em relação ao potencial de massa obtido das 

amostras têxteis antes e após o revestimento das NP ZnO, uma análise qualitativa da presença 

das NP ZnO nos tecidos foi realizada. Essa análise do recobrimento da superfície dos tecidos 

contendo NP ZnO foi possível graças as propriedades fotoluminescentes das nanopartículas. O 

efeito da luminescência das NP ZnO podem ser estimulados sob excitação UV (GUIDELLI; 

BAFFA; CLARKE, 2015). 

A Figura 12 (a) representa os têxteis de poliamida preto e a Figura 12 (b) têxteis de 

poliamida purgado ambos na cabine escura excitados em uma lâmpada UV à 360 nm após a 

incorporação das NP ZnO sintetizadas por 1 hora de reação pela técnica de imersão em banho 

a seco no SHEKER. 
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Figura 12: Tecidos de poliamida preto (a) e purgado (b) após o tratamento com NP_ZnO_1HR 

excitados à 360 nm. 

              

Podemos observar pela Figura 12 a presença de luminescência verde em todos os tecidos 

analisados. Vanheusden e colaboradores atribuíram com base nas observações de um estudo 

realizado que, a fotoluminescência verde do ZnO ocorre devido a recombinação de elétrons em 

vacâncias de oxigênio (VANHEUSDEN et al., 2011). 

Van e colaboradores relatam que a eficiência da luminescência das partículas 

semicondutoras coloidais é influenciada pelo tamanho. Segundo os autores a eficiência quântica 

de luminescência das nanopartículas aumenta com a diminuição do tamanho (VAN DIJKEN; 

MAKKINJE; MEIJERINK, 2001). 

O tamanho é um fator crucial para as propriedades fotoluminescente, visto que PQ (1-

10 nm) obtêm propriedades que são dependentes do seu tamanho, caracterizados 

principalmente por espectros de absorção, além de, ótimas propriedades de fotoestabilidade e 

rendimento quântico de até 90 % (TERESHCHENKO et al., 2016). 

Sendo assim a fotoluminescência é um método simples e adequado para a caracterização 

da superfície de amostras (TERESHCHENKO et al., 2016).  

Com isso, podemos observar que a superfície dos tecidos foram recobertos com sucesso 

pela impregnação das NP ZnO. 

 

5.7. Lavagem das amostras têxteis após o tratamento com as NP ZnO 

Após a definição do tipo de tecido, método de incorporação e parâmetros para a 

impregnação das NP ZnO nos têxteis, as amostras foram submetidas a 10 ciclos de lavagens 

domésticas incluindo secagem e centrifugação. 

A massa total das amostras têxteis foi obtida após a incorporação das NP ZnO 

sintetizadas em diferentes tempos de reação, essa massa foi comparada ao final dos processos 

de lavagens, de acordo com a Tabela 7. 

(a) (b) 
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Previamente o intuito era avaliar a perda de NP ZnO durante o processo de higienização. 

De acordo com os dados dispostos é possível observar uma diferença significativa entre 

a massa dos tecidos contendo NP ZnO antes e após as lavagens. Entretanto, não podemos 

afirmar que diferença de massa refere-se diretamente ou somente à perda de carga inorgânica 

ou seja das NP, uma vez que, durante a lavagem dos tecidos há desgaste da fibra e 

desprendimento do excesso de NP ZnO presentes na superfície das fibras têxteis (SHAHEEN 

et al., 2016). 

 

Tabela 7: Massa total dos tecidos após a incorporação das NP ZnO sem lavar e dos tecidos lavados 

após 10 lavagens. 

Concentração 

 0.5 M 

NP_ZnO

_1HR_A 

NP_ZnO_

1HR_S/A 

NP_ZnO_

3HR_A 

NP_ZnO_

3HR_S/A 

NP_ZnO_

24HR_A 

NP_ZnO_

24_S/A 

Antes das 

Lavagens 
38.23 mg 31.01 mg 30.2 mg 29.56 mg 32.36 mg 29.56 mg 

Após 

lavagens 
21.97 mg 17.86 mg 17.40 mg 16.72 mg 18.53 mg 16.78 mg 

 

De acordo com o estudo de Shaheen e colaboradores a diminuição da massa pode 

correlacionar-se ao desprendimento das partículas que estejam aglomeradas na superfície, essas 

partículas podem ser removidas com maior facilidade por estarem adsorvidas na superfície 

externa, enquanto que as NP ZnO menores estão aderidas fortemente ao interior da fibra. Além 

disso, durante a lavagem ocorre o desgaste físico das fibras que  também é responsável por 

ocasionar a diminuição de massa (SHAHEEN et al., 2016). 

O diâmetro das NP ZnO é um fator muito importante para garantir maior e melhor 

fixação das NP ZnO sobre as fibras têxteis. É possível atribuir que quanto maior o tamanho das 

nanopartículas, menor será a aderência no tecido, sendo assim, as NP ZnO maiores serão 

removidas do tecido com maior facilidade durante os ciclos de lavagem, enquanto as NP ZnO 

com menor diâmetro ficam aderidas fortemente além de penetrarem nas profundidades dos 

tecidos (ROY et al., 2020). 

 

5.8. Difração de raios X – DRX das fibras têxteis após o tratamento com as NP ZnO 

A análise de difração de raios X foi realizada para as fibras de poliamida amaciada e 

sem amaciar após o tratamento com as NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. A 
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avaliação do emprego das nanopartículas nas fibras têxteis ocorreu em comparação com as 

amostras controle (sem NP ZnO) e com os picos já obtidos referentes a estrutura hexagonal 

wurtzita das NP ZnO evidenciadas anteriormente no item 5.2. 

A Figura 13 representa os difratogramas dos tecidos de poliamida preto sem amaciante 

e a Figura 14 representa os difratogramas dos tecidos de poliamida preto amaciados, ambas as 

amostras têxteis (A e S/A) foram submetidas a análise de raios X após o tratamento com as 

NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e NP_ZnO_24HR. 

Picos característicos da natureza cristalina das NP ZnO demonstrados pelos 

difratogramas das NP ZnO anteriormente estimam a presença do ZnO nos têxteis.  

 

Figura 13. Difratograma de raios X das amostras de tecidos de poliamida S/A após o tratamento com 

as NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 
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Figura 14: Difratograma de raios X das amostras de tecidos de poliamida A após o tratamento com as 

NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 

 
 

Todas as amostras de tecidos de poliamida avaliadas nas figuras 13 e 14 apresentam 

picos de difração característicos aos planos (100), (101), (110), (103) e (112) das partículas na 

fase hexagonal wurtzita do ZnO. Esses picos estão ausentes na amostra controle de poliamida 

(JANAKI; SAILATHA; GUNASEKARAN, 2015). 

Dhandapani e colaboradores atribuíram menor intensidade dos picos referentes a 

estrutura hexagonal do ZnO em têxteis de algodão contendo NP ZnO, no entanto, obtiveram 

picos próximos a 31,77 e 36,25 referente aos planos (100) e (101) da estrutura hexagonal do 

ZnO, ambos os picos não foram evidenciados para o tecido de algodão sem revestimento de 

ZnO (DHANDAPANI et al., 2014). Entretanto, diferenças nas intensidade dos picos de difração 

podem acontecer em função de diferentes fatores como concentração, direção de crescimento 

preferencial das fases, presença de impurezas e ainda detalhes experimentais. Dessa forma, não 

é possível comparar mudanças na intensidade dos picos e correlaciona-las à quantidade de NP 

ZnO presente nos tecidos. Entretanto, os DRX analisados evidenciam a presença das NP ZnO 

nos diferentes tecidos avaliados. 

Tobola e colaboradores, obtiveram picos semelhantes aos obtidos neste trabalhado em 

tecidos de poliamida após a incorporação de NP ZnO (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018). 

Ainda em relação aos difratogramas obtidos podemos ressaltar a presença de dois picos 

fortes situados em 2θ próximos à 20,4 e 23,4 atribuídos à  estrutura da poliamida, uma vez que 
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os tecidos sem revestimento possuem esses picos, que permanecem após o revestimento 

(FRUNZA et al., 2013). 

 

5.9. Espectroscopia vibracional na região do infravermelho transformada de 

Fourier– FTIR das fibras têxteis após o tratamento com as NP ZnO 

Os espectros vibracionais dos tecidos de poliamida após o revestimento das NP ZnO 

foram realizados para investigar os principais grupos funcionais do material após a 

incorporação em relação ao tecido controle ou seja o tecido sem tratamento das NP ZnO. As 

analises foram realizadas em tecidos de poliamida contendo NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e 

NP_ZnO_24HR, além disso, os tecidos com amaciante e sem amaciar sem NP ZnO foram 

investigados, como controle. 

A Figura 15 e a Figura 16 apresentam os espectros vibracionais na região do 

infravermelho dos tecidos de poliamida preto sem e com amaciante, respectivamente, após a 

incorporação das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 

 

Figura 15: Espectro vibracional na região do infravermelho dos tecidos de poliamida S/A após o 

revestimento com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 
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Figura 16: Espectro vibracional na região do infravermelho dos tecidos de poliamida A após o 

revestimento com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 

 

As amostras foram analisadas individualmente e as mesmas bandas foram encontradas 

em todas as amostras com ou sem amaciante, por se tratarem do mesmo tecido de Poliamida, 

assim podemos sugerir que o amaciante não ocasionou mudança nos principais grupos 

funcionais dos tecidos. A atribuição dos principais modos vibracionais do tecido de poliamida 

com amaciante (A) e sem amaciante (S/A) contendo NP ZnO são demonstrados na Tabela 8. 

 

Tabela 8: Comprimento de onda e modos vibracionais dos tecidos de poliamida amaciados e sem 

amaciar antes e após o tratamento com as NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação. 

Comprimento de onda cm -1 Modos Vibracionais 

435 Zn-O 

1530 N-H amida secundária 

1632 C=O de amidas 

2857 C-H alifáticos 

2929 C-H alifáticos (CH3, CH2) 

3302 O-H associado 

3445 -OH 
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Pode se observar bandas de forte intensidade nos tecidos de poliamida exibidos em 1530 

cm-1 N-H de amida secundária (amida Ι) e em 1632 cm-1 de C=O de amidas (amida ΙΙ). Os 

dados corroboram com estudos da literatura que atribuíram intensidades semelhantes para 

tecidos de poliamida (RIBEIRO et al., 2019; TANG et al., 2020). A banda em 2929 cm-1 e 2857 

cm-1 são atribuídas a vibração de alongamento assimétrico e simétrico CH2, respectivamente 

(ZILLE et al., 2015).  

A banda larga próximo a 3302 cm-1 pode ser atribuída às vibrações de alongamento O-

H. A intensidade desta banda pode variar de acordo com a concentração, e pode estar 

correlacionada aos grupos hidroxilas na superfície do ZnO e/ou das moléculas de água 

adsorvidas na amostra  (GOWRI et al., 2010).  

É possível observar uma banda em aproximadamente 435 cm-1, que pode ser atribuída 

à ligações Zn-O (BECHERI et al., 2008; SAHA et al., 2018; WANG, C. et al., 2016). 

Dessa forma, a presença dessa banda de absorção em 435 cm -1 sugere a presença das 

NP ZnO nos tecidos de poliamida, uma vez que estas bandas estão ausentes no espectros de 

infravermelho dos tecidos controles. 

 

5.10. Microscopia eletrônica de varredura – MEV das fibras têxteis após o 

tratamento com NP ZnO 

A morfologia dos tecidos de poliamida amaciado e sem amaciar não revestidos e 

revestidos com NP ZnO foi investigado por MEV e estão ilustrados na Figura 17. As imagens 

(a) e (b) referem-se aos tecidos de poliamida amaciados (A) e sem amaciar (S/A), 

respectivamente, ambos sem NP ZnO. Estas micrografias foram obtidas em baixa ampliação 

com objetivo de visualizar a superfície original da fibra de poliamida.  

A imagem (c) da Figura 17 representa o tecido de poliamida amaciado após o 

tratamento com as NP_ZnO_1HR. A imagem (d) e (e) da Figura 17 ilustra os tecidos de 

poliamida amaciado e sem amaciar após o revestimento com NP_ZnO_1HR, 

respectivamente, as imagens foram obtidas na intenção de visualizar a distribuição e presença 

das partículas sob a fibra têxtil. 
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Figura 17: Microscopias obtidas por MEV das fibras têxteis de poliamida amaciada (a) e sem amaciar 

(b) antes da incorporação das NP_ZnO_1HR. As microscopias dos tecidos de poliamida amaciada 

contendo NP_ZnO_1HR é apresentada na imagem (c). As imagem (d) e (e) são para tecidos amaciados 

e sem amaciar após tratamento com NP_ZnO_1HR, respectivamente.  

                   

 

              

 

(a) (b) 

(c) 

(d) (e) 
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As imagens de MEV para os tecidos controles demonstraram a superfície lisa e sem 

presença de partículas ou aglomerados. As imagens de tecidos revestidos com NP ZnO 

demonstram a presença de pequenas quantidades de materiais depositados sob a superfície das 

fibras. 

De acordo com o tamanho das partículas presentes na superfície das fibras, podemos 

sugerir que sejam aglomerados das NP ZnO. Essa atribuição está de acordo com a literatura 

científica. Patil e colaboradores através das micrografias ampliadas de MEV, visualizaram a 

deposição de partículas e aglomerados de ZnO nos tecidos de algodão (PATIL et al., 2021). 

El-naggar e colaboradores obtiveram micrografias de MEV que demonstraram a 

superfície lisa dos tecidos de algodão antes do tratamento com as NP ZnO, após o tratamento 

foi observado um revestimento irregular e aglomerado das NP ZnO, este fato foi atribuído a 

ausência do estabilizador que mantem o menor diâmetro das nanopartículas (EL-NAGGAR; 

SHAARAWY; HEBEISH, 2018). 

 

5.11. Microscopia eletrônica de transmissão – MET das fibras têxteis após o 

tratamento com as NP ZnO 

El-Nahhal e colaboradores obtiveram imagens de TEM para fibras têxteis de algodão 

contendo NP ZnO (EL-NAHHAL et al., 2020). Através dos relatos de uso desta técnica na 

caracterização de têxteis com base neste trabalho acima citado, os tecidos obtidos neste trabalho 

foram também foram analisados por MET. A Figura 18 apresenta a microscopia dos tecidos 

após (a) e antes (b) do revestimento com NP_ZnO_1HR.  

 

Figura 18: A imagem (a) ilustra a micrografia de MET para os tecidos de poliamida tratados com 

NP_ZnO_1HR e imagem (b) ilustra o tecido de poliamida controle ou seja sem tratamento de NP ZnO    

    

(a) 

(b) 
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De acordo com a imagem (a) da Figura 18 para a amostra de poliamida tratada com NP 

ZnO é possível observar a deposição das nanopartículas ao fundo da imagem (fase clara), a 

visualização das partículas se torna dificultosa uma vez que a presença das fibras têxteis (fase 

escura) está na superfície impossibilitando a observação adequada das NP ZnO, entretanto, 

ainda assim é possível observar as partículas nas fibras têxteis além de visualiza-las depositadas 

ao fundo. 

A imagem (b) referente a fibra controle evidencia um fundo límpido e sem presença de 

partículas ou aglomerados, fato este que, que sugere a impregnação das NP ZnO nas fibras de 

poliamida conforme evidenciado na imagem (a). 

 

5.12.  Espectroscopia de raios X por dispersão de energia – EDS das fibras 

têxteis após o tratamento com as NP ZnO 

A composição química da superfície das fibras têxteis foram determinadas pela técnica 

analítica elementar fornecida pelo EDS. A amostra é excitada por um feixe de elétrons, a energia 

recebida é suficiente para causar uma excitação nos elétrons, consequentemente terá mudança 

de nível energético. Nesta mudança haverá liberação de energia que será considerada pelo 

detector. Assim, conforme a sonda de elétrons percorre a amostra, raios X característicos são 

emitidos e medidos pelo detector. Os picos indicam a concentração e o elemento químico de 

acordo com a intensidade.  

A Figura 19 (a) ilustra o tecido de poliamida amaciado após o revestimento com as 

NP_ZnO_1HR, através da análise de EDS foi possível observar a presença do elemento zinco 

ilustrado na imagem (b), o oxigênio na imagem (c) e o carbono (d). O gráfico da imagem (e) 

demonstra os elementos presentes na amostra. De acordo com Hassabo et al. a concentração 

dos elementos ocorre conforme a intensidade dos picos (HASSABO, et al., 2019). 
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Figura 19: A imagem (a) ilustra as espectroscopias de raios X por dispersão de luz do tecido de 

poliamida amaciado após o tratamento com NP_ZnO_1HR, de acordo com o mapeamento por dispersão 

de energia os elementos encontrados foram zinco, oxigênio e carbono e podem ser visualizados nas 

imagens (b), (c) e (d), respectivamente. A imagem (e) representa os picos de acordo com a intensidade 

de cada elemento. 

                               

 

                                

 

Os dados obtidos pela análise de EDS confirmam a deposição das NP ZnO sob a 

superfície das fibras têxteis de poliamida. Zohoori e colaboradores também empregaram está 

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) 
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técnica analítica para caracterização de tecidos de poliamida após tratamento com ZnO, TiO2, 

SrTiO2. Dessa forma, a presença dos elementos confirmaram o revestimento das fibras de 

poliamida pelas nanopartículas (ZOHOORI; KARIMI; AYAZIYAZDI, 2013).  

De acordo com a análise elementar, zinco, oxigênio e carbono foram os principais 

elementos encontrados nos tecidos após o revestimento com as NP ZnO, este resultado 

corrobora com os resultados encontrados por Borda d’ Água após síntese in situ das NP ZnO 

em tecidos de algodão (BORDA D’ÁGUA et al., 2018). 

Os elementos como C e O são normais da fibra e estiveram presentes para as análises 

de EDS das fibras de poliamida controle enquanto que esses elementos também estão presentes 

nas amostras tratadas concomitantemente com a presença significante do elemento Zn. A 

presença do oxido metálico sugere que as NP ZnO foram depositadas na fibra têxtil de 

poliamida com sucesso. 

Além disso, o mapeamento dos elementos demonstrados na Figura 19 (b), (c), (d), 

demonstram a distribuição uniforme do ZnO na superfície da fibra e também no interior, dentre 

as fibras.  

 

5.13. Concentração inibitória mínima (MIC), Concentração bactericida mínima 

(CBM) e Concentração fungicida mínima (CFM) 

Para avaliar a atividade antimicrobiana das NP ZnO foi realizado duas metodologias. 

A primeira metodologia trata-se da determinação da menor concentração capaz de impedir o 

crescimento de bactérias e fungos, chamada de concentração inibitória mínima (CIM). A 

segunda envolve a determinação da concentração mínima capaz de eliminar as bactérias, 

chamada de concentração bactericida mínima para bactérias (CBM) e concentração fungicida 

mínima para fungos (CFM). Concentrações que inibem o crescimento dos microrganismos 

mas não causam a morte são consideradas bacteriostáticas (MIRHOSSEINI et al., 2019; 

PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 2008). 

A Figura 20 (a) ilustra a microplaca de 96 após a adição do corante resazurina para 

determinação da CIM, a coloração azul é representativa da ausência de microrganismos e a 

coloração rosa representa o crescimento microbiano.  

A Figura 20 (b) ilustra o crescimento ou ausência de crescimento das colônias 

bacterianas na placa de Petri contendo ágar solidificado, para determinação da CBM frente a 

bactérias ou a CFM frente a levedura. O crescimento de colônias indica a concentração 

bacteriostática de NP ZnO, ou seja, indica a concentração que conteve o crescimento. A 

inibição do crescimento celular foi observado na ausência de colônias indicando a 
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concentração bactericida das dispersão de NP ZnO. A concentração bactericida é capaz de 

destruir os microrganismos levando a morte celular. Os experimentos ilustrados na Figura (a) 

e (b) foram realizados frente a cepa E. coli. 

Figura 20:  Microplaca de 96 poços após a adição da resazurina (a) e crescimento ou ausência do 

crescimento de colônias bacterianas de E. coli em placa de Petri com ágar solidificado para a 

determinação da CBM e CFM (b). 

                          

Os testes foram realizados com suspensões de NP ZnO sintetizadas em diferentes 

tempos de reação sendo 1 HR, 3 HR e 24 HR, o intuito foi avaliar se os tempos de reação 

eram capazes de influenciar a atividade antibacteriana. O pH das suspensões foi mantido em 

uma escala de 7 a 7,5. O ajuste do pH foi com ácido acético glacial. 

O pH pode influenciar a atividade antibacteriana, uma vez que, pH muito ácido ou 

muito alcalino reduz o crescimento celular. Para garantir a credibilidade do resultado sem 

prejudicar o crescimento dependente do pH, mantivemos em uma faixa de 6 a 8, que é 

considerado ideal para teste microbiológico (PADMAVATHY; VIJAYARAGHAVAN, 

2008; SALIANI; JALAL; GOHARSHADI, 2015).  

A realização dos testes para a determinação da CIM das NP ZnO frente a cepas 

bacterianas e levedura, assim como, CBM frente as bactérias e CFM frente a levedura foram 

realizadas em triplicata e dias alternados. Os valores descritos para ambas as células 

representam a média das triplicatas. Na Tabela 9 estão descritos os resultados da CIM e CBM 

frente a cepas bacterianas S. aureus. 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) 
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Tabela 9: Valores de CIM e CBM das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação frente 

a cepa S. aureus. 

Amostras CIM CBM 

NP_ZnO_1HR_pH7 0,1822 mg/mL bactericida (0,2083 mg/mL) 

NP_ZnO_3HR_pH7 0,1562 mg/mL bactericida (0,2083 mg/mL) 

NP_ZnO_24HR_phH7 0,1562 mg/mL bactericida (0,1822 mg/mL 

Ampicilina 0,012 mg/mL bactericida (0,024 mg/mL) 

 

A partir da metodologia CIM e CBM realizada para a cepa de S. aureus foi possível 

observar que a amostra NP_ZnO_24HR apresentou uma menor concentração capaz de inibir 

os microrganismos.  

Os resultados obtidos para as amostras de NP_ZnO_1HR, NP_ZnO_3HR e 

NP_ZnO_24HR foram submetidas a análise de variância pelo ANOVA. Dessa maneira, os 

diferentes tempos de reação não apresentaram diferença estatística significante entre si, com 

valor de p ≥ 0,05. 

No estudo de Lallo da Silva e colaboradores as concentrações determinadas foram 

semelhantes uma vez que o método de síntese o tamanho das nanopartículas também são 

semelhantes (LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 2019). Por outro lado, Aleaghil e 

colaboradores realizaram um estudo para determinação da CIM de NP ZnO com diâmetro de 

10-30 nm em cepas de S. aureus partindo de uma suspensão de 5 mg/mL. A menor 

concentração capaz de inibir o crescimento microbiano foi 0,625 mg/mL (ALEAGHIL et al., 

2016). Yu et. al determinaram maiores concentrações de NP ZnO para inibição do 

crescimento de bactérias Gram-positivas, o estudo utilizou NP ZnO comercial com diâmetro 

de 20-80 nm. A CIM para as cepas de S. aureus foi de 0,312 mg/mL e a CBM foi 1.250 

mg/mL (YU et al., 2015).  

Desta forma, os resultados obtidos neste trabalho são considerados mais eficazes que 

os encontrados na literatura científica para nanopartículas de ZnO não dopadas, o que pode 

ser explicado pelas diferenças nos métodos de síntese e no tamanho das nanopartículas 

(LALLO DA SILVA et al., 2019). 

De acordo com Krol et. al é crucial controlar o tamanho da nanopartícula para garantir 

uma atividade antimicrobiana promissora, sendo assim as NP ZnO de menor tamanho são 

mais eficientes  (KRÓL et al., 2017). Quanto menor o tamanho da partícula, maior será a 

interação interfacial entre a nanopartícula e a bactéria (MCGUFFIE et al., 2015), 
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consequentemente ocorrendo uma maior internalização das NP ZnO nas células bacterianas 

que modificaram as suas funções levando a morte celular  (VERMA et al., 2017). 

Lima e colaboradores sintetizaram NP ZnO e NP ZnO dopadas com cobalto, ambas 

foram avaliadas em testes de microdiluição para determinação da CIM e obtiveram a mesma 

concentração inibitória mínima de 0,125 mg/mL, os valores encontrados para as cepas de S. 

aureus são semelhantes ao encontrado neste trabalho, a CBM foi aproximadamente 2 mg/mL 

para todas as amostras avaliadas (LIMA et al., 2014). 

A determinação da CIM e CBM das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de 

reação também foi realizada frente a cepa E. coli estão descritos na Tabela 10. 

Tabela 10: Valores de CIM e CBM das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação frente 

a cepa E. coli. 

Amostras CIM CBM 

NP_ZnO_1HR_pH7 0,2604 mg/mL bactericida (0,2604 mg/mL) 

NP_ZnO_3HR_pH7 0,2083 mg/mL bactericida (0,2604 mg/mL) 

NP_ZnO_24HR_phH7 0,1822 mg/mL bactericida (0,2083 mg/mL 

Ampicilina 0,024 mg/mL bactericida (0,024 mg/mL) 

 

É possível notar que foram necessárias maiores concentrações para a inibição da bactéria 

Gram-negativa quando comparados a Gram-positiva. 

A atividade antibacteriana das NP ZnO foram analisadas em diferentes tempos de reação 

sendo 1 HR, 3 HR e 24 HR. A partir do teste de diluição foi possível determinar a CIM, dessa 

forma, os resultados obtidos foram submetidos a análise de variância ANOVA e o valor foi p ≥ 

0,05, isto representa que não há diferença estatística significantes entre ambas, embora a CIM 

seja menor para a amostra NP_ZnO_24HR.  

Há uma concordância dos valores da CIM obtidos nesta pesquisa com os resultados 

encontrados por Lallo e colaboradores, pois o potencial bactericida das NP ZnO foi melhor para 

cepa Gram-positiva do que para cepa Gram-negativa (LALLO DA SILVA; CAETANO; et al., 

2019).  

Alguns autores reportam uma melhor atividade de NP ZnO para bactérias Gram-positiva 

quando comparadas as Gram-negativas (ISMAIL et al., 2019; NAVALE et al., 2015). Um 

estudo realizado por Zegaoui et al. demonstrou valores da CIM e CBM aproximadamente três 
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vezes maior para bactéria Gram-negativa (E. coli) em relação a cepa Gram-positiva (S. aureus) 

na presença das NP ZnO (ZEGAOUI; MOUKRAD; DAOU; RHAZI; LOUAZRI, et al. 2014).  

A atividade antibacteriana das NP ZnO foi investigada também por Mirhosseini e 

colaboradores em diferentes concentrações contra S. aureus e E. coli. Dessa forma, pode-se 

observar que as nanopartículas inibiram completamente as bactérias Gram-positivas enquanto 

que para as bactérias Gram-negativas houve apenas uma redução de aproximadamente 80 % 

(MAHBOUBEH; FIROUZABADI, 2013). 

Uma hipótese sugerida para menor atividade antibacteriana das NP ZnO em bactérias 

Gram-negativas está associada a membrana externa das bactérias, lipopolissacarídeo (LPS), 

porinas e fragmentos de peptidoglicano. Além disso, foi proposto que há maior interação das 

NP ZnO com alguns constituintes específicos, esses compostos estão presentes em maior 

quantidade nas bactérias Gram-positivas e atuam como agentes quelantes promovendo 

aderência das nanopartículas na superfície da parede celular bacteriana  (TAYEL et al., 2011). 

Enquanto as bactérias Gram-positivas promovem a fixação das NP ZnO as bactérias Gram- 

negativas se opõe a esta ligação (PASQUET et al., 2014). 

As bactérias Gram-positivas possuem naturalmente mais 80 %  da parede celular 

composta por peptidoglicano enquanto as bactérias Gram-negativas possuem paredes mais 

complexas, o peptidoglicano corresponde a 10 % da parede celular, entretanto a membrana 

externa possui o equivalente a 50 % de LPS, 35 % dos fosfolipídeos e 15 % das lipoproteínas, 

essa superioridade de elementos presentes nas bactérias Gram-negativas são responsáveis pelos 

efeitos destrutivos das NP ZnO, causando maior resistência contra os agentes antimicrobianos 

(LI, X. et al., 2009; NEZAMABADI et al., 2020). As bactérias Gram-negativas a partir do 

lipopolisacarídeos, proteínas e carboidratos presentes em sua parede oferecem mecanismos de 

resistência aos agentes antimicrobianos (KAUSHIK et al., 2019).  

Foram realizados também a determinação da CIM e da CFM das NP ZnO para cepa 

fúngica C. albicans e os valores determinados estão listados na Tabela 11. Diferentemente das 

bactérias, maiores concentrações foram obtidas para inibição do crescimento. As amostra de 

NP ZnO em diferentes tempos de reação demonstraram a mesma CIM e CFM revelando que o 

tempo de reação não interfere na sua atividade antifúngica. 
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Tabela 11: Valores de CIM e CFM das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação frente 

a cepa fúngica C. albicans. 

Amostras CIM CFM 

NP_ZnO_1HR_pH7 0,625 mg/mL Fungicida (0,625mg/mL) 

NP_ZnO_3HR_pH7 0,625 mg/mL Fungicida (0,625 mg/mL) 

NP_ZnO_24HR_phH7 0,625 mg/mL Fungicida (0,625 mg/mL 

Anfotericina B 0,001 mg/mL Fungicida (0,001 mg/mL) 

 

Yousef et al. registraram um menor efeito das NP ZnO para a atividade antifúngica 

avaliada frente a cepa de C. albicans (YOUSEF; DANIAL, 2012). Yu e colaboradores 

obtiveram o mesmo resultado para a inibição de C. albicans a partir de NP ZnO comerciais 

(YU et al., 2015).  

Segundo um estudo, as diferenças de sensibilidade das bactérias e dos fungos à espécies 

reativas de oxigênio podem explicar  a alta resistência dos fungos frente às nanopartículas de 

ZnO em comparação às bactérias (PASQUET et al., 2014). 

 

5.14. Difusão em ágar 

Os tecidos de poliamida (1 cm²), impregnados com as NP ZnO sintetizadas em 

diferentes tempos de reação (1HR, 3HR e 24 HR) foram submetidos ao teste antimicrobiano 

qualitativo de difusão em ágar, frente as bactérias S. aureus e E. coli e a cepa fúngica C. 

albicans. O teste foi realizado em amostras têxteis com e sem amaciante, foram analisados 

tecidos tingidos (preto) e sem tingimento (purgado). 

 O teste de difusão em ágar foi realizado antes e após 10 e 20 lavagens para os diferentes 

tecidos. Todos os experimentos foram realizados em triplicata, além disso, como o intuito era 

avaliar o potencial antimicrobiano após as lavagens de imediato fazíamos um teste comparativo 

para os tecidos sem lavar produzidos no mesmo lote das fibras que passaram pelos processos 

de lavagens. 

A definição em relação aos ciclos de lavagens corrobora com Zohoori e colaboradores. 

Neste estudo a determinação das propriedades de limpeza de tecidos de poliamida revestidos 

com NP ZnO se basearam em norma ISO, para avaliar a durabilidade da atividade do tecido até 

20 lavagens (ZOHOORI; KARIMI; AYAZIYAZDI, 2013).  

Foram realizados os controles da bactéria Gram positiva, Gram negativa e levedura para 

garantir a viabilidade celular e o controle dos fármacos Ampicilina e Anfotericina B para 
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garantir a inibição pelo fármaco de referência. Além disso, os tecidos sem nanopartículas foram 

avaliados não demonstrando nenhuma atividade frente aos microrganismos. A Figura 21 ilustra 

as placas de Petri contendo meio ágar solidificado com as amostras de tecidos preto e purgado 

dispostas frente a bactéria S. aureus e E. coli na imagem (a) e (b), respectivamente e levedura 

na imagem (c). 

 

Figura 21: Foto das placas de Petri contendo ágar solidificado com as amostras têxteis sem NP ZnO 

demonstrando o crescimento celular da cepa S. aureus (a) E. coli (b) e a levedura C. albicans (c) e a 

inatividade dos tecidos sem a impregnação das nanopartículas. 

     

As amostras de tecidos pretas e purgadas contendo NP ZnO sintetizadas por 1HR, 3 HR 

e 24HR continham diferentes tratamentos, para isso na Tabela 12 estão descritas as 

denominações utilizadas para cada tipo de tecido. 

 Tabela 12: Descrição dos diferentes tratamentos e tipos dos tecidos de poliamida para avaliação 

do potencial antimicrobiano. 

Amostras Denominações 

Tecidos Amaciados A 

Tecidos Sem Amaciar S/A 

Tecidos Sem Lavar S/L 

Tecidos Lavados 10 vezes L 10 

Tecidos Lavados 20 vezes L 20 

Tecido controle S/A S/NP-S/A 

Tecido controle S S/NP-A 

 

A Figura 22 (a), (b) e (c) apresentam o halo de inibição formado pelas diferentes 

amostras têxteis (S/A e A) pretas, após o tratamento com as NP ZnO sintetizadas por 1 HR, 3 

HR e 24 HR, respectivamente. A presença do halo de inibição na placa de Petri contendo ágar 

Muller Hinton solidificado frente a cepa S. aureus, indica a atividade antimicrobiana das 

(a) (b) (c) 



77 

 

amostras antes das lavagens na parte superior das imagens (a), (b) e (c), além disso, a atividade 

foi mantida após 10 L pois o halo de inibição permaneceu e pode ser observado na parte inferior 

das respectivas imagens. 

 

Figura 22: Foto das placas de Petri contendo as amostras têxteis pretas tratadas com NP ZnO 

sintetizadas em diferentes tempos de reação antes e após 10 lavagens, a atividade antibacteriana é 

evidenciada através da formação do halo de inibição formado pelos tecidos frente a cepa S. aureus. 

 

A Figura 23 (a), (b) e (c) apresentam as placas de Petri contendo amostras de tecidos 

sem e com amaciante (S/A e A, respectivamente) na cor purgada após o tratamento com as NP 

ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação (1 HR, 3 HR e 24 HR), respectivamente. A 

formação do halo de inibição na placa de Petri contendo meio Muller Hinton solidificado frente 

a S. aureus indica o potencial bactericida das amostras antes das lavagens na parte superior das 

imagens (a), (b) e (c). A permanência do halo de inibição na parte inferior das imagens (a), (b) 

e (c) indica que o potencial bactericida permaneceu após 10 lavagens. 
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Figura 23: Foto das placas de Petri contendo as amostras têxteis purgadas com NP ZnO sintetizadas em 

diferentes tempos de reação antes e após 10 lavagens, a atividade antibacteriana é evidenciada através 

da formação do halo de inibição formado pelos tecidos frente a cepa S. aureus. 

 

A Tabela 13 (tecidos pretos) e tabela 14 (tecido purgado) listam o valor da média e o 

desvio padrão do diâmetro em mm dos halos de inibição formados pelo contato dos tecidos 

tratados com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos, antes e após os processos de lavagens 

frente a cepa Gram-positiva S. aureus. 

 

Tabela 13: Diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida preto após o 

tratamento com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação antes e após lavagens frente 

a cepa bacteriana S. aureus.  

S. aureus 

Tecido: Preto Tecido Sem Lavar 10 Lavagens Tecido Sem Lavar 20 Lavagens 

NP_ZnO_1HR_A 23,33 ± 1,15 21,66 ± 1,52 21,53 ± 2 19,60 ± 1,44 

NP_ZnO_3HR_A 23,66 ± 1,52 21,33 ± 1,52 23,89 ± 2,30 20,90 ± 1,8 

NP_ZnO_24HR_A 25 ± 1 21,66 ± 2,30 22,30 ± 1,30 18,96 ± 1 

NP_ZnO_1HR_S/A 23 ± 1 20,66 ± 1,5 23,97 ±  1,71 20,63 ±  0,68 

NP_ZnO_3HR_S/A 22 ± 1 20,66 ± 0,57 22,84 ±  0,73 19,80 ±  0,99 

NP_ZnO_24HR_S/A 24,66 ± 0,5 21,33 ± 1,52 22,97 ±  1,66 19,96 ±  1,78 
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A Figura 24 ilustra os gráficos elaborados a partir dos diâmetros dos halos de inibição 

formados pelas amostras têxteis pretas com os diferentes tratamentos (A e S/A, S/L, L10 e L20) 

frente a S. aureus descritos na Tabela 13 anteriormente. 

 

Figura 24: Ilustração do diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida 

preto A e S/A frente a S. aureus. No gráfico o eixo y corresponde ao diâmetro do halo de inibição 

formado pelas amostras após a impregnação das NP ZnO, enquanto o eixo x corresponde aos 

diferentes tempos de reação ao qual as NP ZnO foram sintetizadas, as barras representam os tecidos 

antes das lavagens e após 10 e 20 lavagens.   

    

Tabela 14: Diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida purgado após 

o tratamento com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação antes e após lavagens frente 

a cepa bacteriana S. aureus. 

 

S. aureus 

Tecido: Purgado Tecido Sem Lavar 10 Lavagens Tecido Sem Lavar 20 Lavagens 

NP_ZnO_1HR_A 21,33 ± 0,57 19,66 ± 1,15 20,33 ± 1,52 16,33 ± 1,15 

NP_ZnO_3HR_A 22 ± 1 20,33 ± 0,57 21,33 ± 0,57 17,66 ± 1,15 

NP_ZnO_24HR_A 25,66 ± 0,57 22,66 ± 1,52 19,33 ± 1,52 17,33 ± 2,5 

NP_ZnO_1HR_S/A 24,33 ± 1,15 22,66 ± 0,57 19 ±  2 15,33 ±  0,57 

NP_ZnO_3HR_S/A 24 ± 1 22,33 ± 0,57 19,66 ±  0,57 16,33 ±  0,57 

NP_ZnO_24HR_S/A 26 ± 0 23,66 ± 2 18,66 ±  0,57 16,33 ±  1,52 
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A Figura 25 ilustra os gráficos elaborados a partir dos diâmetros dos halos de inibição 

formados pelas amostras têxteis purgadas com os diferentes tratamentos (A e S/A, S/L, L10 e 

L20) frente a S. aureus descritos na Tabela 14 anteriormente. 

 

Figura 25: Ilustração do diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida 

purgada A e S/A frente a S. aureus. No gráfico o eixo y corresponde ao diâmetro do halo de inibição 

formado pelas amostras após a impregnação das NP ZnO, enquanto o eixo x corresponde aos 

diferentes tempos de reação ao qual as NP ZnO foram sintetizadas, as barras representam os tecidos 

antes das lavagens e após 10 e 20 lavagens.    

    

Os valores individuais dos diâmetros foram submetidos à análise de variância 

(ANOVA) (p ≤ 0,05). Para avaliar a influência dos tempos de reação e das lavagens na 

atividade antibacteriana exercida pelas amostras têxteis, para isso contamos com o software 

estatístico Minitab versão 17.  

 Comparação do potencial antibacteriano dos tecidos tratados com NP ZnO em relação as 

lavagens, frente a cepa S. aureus. 

As analises estatísticas demonstraram que os tecidos com amaciante (A) e sem 

amaciar (S/A), purgado ou preto, impregnados com as NP ZnO sintetizadas nos diferentes 

tempos demonstraram uma diferença no diâmetro do halo de inibição formado pelas amostras 

antes das lavagens em comparação com os tecidos lavados 10 e 20 vezes. De acordo com os 

diâmetros dos halos de inibição das amostras têxteis podemos observar que houve uma 

redução do diâmetro. 

 

 Comparação do potencial antibacteriano dos tecidos tratados em relação as NP ZnO 

sintetizadas em diferentes tempos de reação, frente a cepa S. aureus. 

As análises estatísticas foram utilizadas para definição do melhor tempo de reação.  
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Os testes estáticos demonstraram diferença na atividade antibacteriana dos diferentes 

tecidos tratados com as NP ZnO sintetizadas por 1 HR, 3 HR e 24 HR antes das lavagens. Após 

10 e 20 lavagens as análises não demonstraram diferença estatística de acordo com os diâmetros 

dos halos de inibição obtidos para as diferentes amostras de tecidos impregnadas com as NP 

ZnO sintetizadas por 1HR, 3HR e 24HR. 

 Neste projeto buscamos a manutenção da atividade antibacteriana após as lavagens, 

sendo assim, após as lavagens o desempenho dos tecidos tratados com as NP ZnO sintetizadas 

em diferentes tempos de reação não apresentam diferença. Dessa forma, é possível considerar 

que a NP_ZnO_1HR é a alternativa mais promissora, uma vez que, apresenta resultados 

antibacterianos semelhantes aos demais tempos de reação, embora o tempo processual e custo 

são menores para sua produção. 

Na Tabela 15 (tecidos pretos) e Tabela 16 (tecidos purgados) estão descritos os valores 

médios em mm e o desvio padrão dos halos de inibição obtidos dos testes em triplicata para 

cada amostra têxtil antes e após 10 e 20 ciclos de lavagens frente a cepa E. coli.  

 

Tabela 15: Diâmetro (mm) dos halos de inibição formado pelos tecidos de poliamida preto 

contendo diferentes tratamento após incorporação das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos 

de reação frente a cepa E. coli. Os resultados apresentados representam a média dos diâmetros 

obtidos para a triplicata. 

 

A Figura 26 ilustra os gráficos elaborados a partir dos diâmetros dos halos de inibição 

formados pelas amostras têxteis pretas com os diferentes tratamentos (A e S/A, S/L, L10 e 

L20) frente a E. coli descritos na Tabela 15 anteriormente. 

E. coli 

Tecido: Preto Tecido Sem Lavar 10 Lavagens Tecido Sem Lavar 20 Lavagens 

NP_ZnO_1HR_A 20,35 ± 0,56 17,97 ± 0,05 25,14 ± 1,50 18,63 ± 1,4 

NP_ZnO_3HR_A 20,38 ± 0,78 18,62 ± 2 24,13 ± 0,43 19,3 ± 0,73 

NP_ZnO_24HR_A 22,05 ± 0,51 18,86 ± 1 23,40 ± 0,11 18,7 ± 0,37 

NP_ZnO_1HR_S/A 22 ± 1,7 19,75 ± 0,54 24,54 ± 0,6 18,77 ± 0,28 

NP_ZnO_3HR_S/A 22,61 ± 0,9 19,66 ± 0,57 23,13 ± 0,71 19,55 ± 1 

NP_ZnO_24HR_S/A 21,7 ± 1,5 18,66 ± 0,57 24,57 ± 1,89 17,93 ± 0,83 
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Figura 26: Ilustração do diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida 

preto A e S/A frente a E. coli. No gráfico o eixo y corresponde ao diâmetro do halo de inibição 

formado pelas amostras após a impregnação das NP ZnO, enquanto o eixo x corresponde aos 

diferentes tempos de reação ao qual as NP ZnO foram sintetizadas, as barras representam os tecidos 

antes das lavagens e após 10 e 20 lavagens. 

   

Tabela 16: Diâmetro (mm) dos halos de inibição formado pelos tecidos de poliamida purgado 

contendo diferentes tratamento após incorporação das NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos 

de reação frente a cepa E. coli. Os resultados apresentados representam a média dos diâmetros 

obtidos para a triplicata. 

 

A Figura 27 ilustra os gráficos elaborados a partir dos diâmetros dos halos de inibição 

formados pelas amostras têxteis pretas com os diferentes tratamentos (A e S/A, S/L, L10 e 

L20) frente a E. coli descritos na Tabela 16 anteriormente. 

E. coli 

Tecido: Purgado Tecido Sem Lavar 10 Lavagens Tecido Sem Lavar 20 Lavagens 

NP_ZnO_1HR_A 19,66 ± 0,57 17 ± 2 20,33 ± 0,57 17,33 ± 1,15 

NP_ZnO_3HR_A 18,66 ± 0,57 16,44 ± 0,57 19,33 ± 1,15 16,33 ± 0,57 

NP_ZnO_24HR_A 17,33 ± 0,57 14,66 ± 0,57 17,33 ± 0,57 15,33 ± 0,57 

NP_ZnO_1HR_S/A 20,33 ±  0,5 18,33 ± 1,15 19 ±  1 17 ±  2 

NP_ZnO_3HR_S/A 19,33 ±  1,15 17,33 ± 1,15 17,66 ±  0,57 15,66 ±  2 

NP_ZnO_24HR_S/A 20 ±  1 16 ± 1,73 19,33 ±  1,15 14,33  ±  1,15 
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Figura 27: Ilustração do diâmetro (mm) do halo de inibição formado pelas amostras de poliamida 

purgada A e S/A frente a E. coli. No gráfico o eixo y corresponde ao diâmetro do halo de inibição 

formado pelas amostras após a impregnação das NP ZnO, enquanto o eixo x corresponde aos 

diferentes tempos de reação ao qual as NP ZnO foram sintetizadas, as barras representam os tecidos 

antes das lavagens e após 10 e 20 lavagens. 

   

 Comparação do potencial antibacteriano dos tecidos tratados com NP ZnO em relação 

as lavagens, frente a cepa E. coli. 

Assim como os tecidos pretos e purgados frente a cepa Gram-positiva demonstraram 

uma diferença estatística em relação ao diâmetro do halo de inibição antes e após 10 e 20 

lavagens, essa diferença também foi observada para os tecidos antes e após as lavagens frente 

a cepa Gram-negativa.  

Comparação do potencial antibacteriano dos tecidos tratados em relação as NP ZnO 

sintetizadas em diferentes tempos de reação, frente a cepa E. coli. 

O objetivo principal das análises estáticas foi avaliar a influência dos tempos de reação 

das NP ZnO na atividade antibacteriana das amostras têxteis com os diferentes tratamentos. 

Sendo assim, foi possível observar uma diferença na atividade antibacteriana dos 

tecidos impregnados com as NP ZnO sintetizadas por 1HR, 3HR e 24HR antes das lavagens, 

após 10 e 20 lavagens não houve diferença na atividade antibacteriana de acordo com os 

diâmetros dos halos de inibição formado pelas amostras têxteis. 

 Dessa forma, escolheu-se a amostra NP_ZnO_1HR uma vez que este projeto buscou 

o desenvolvimento de têxteis laváveis. A amostra NP_ZnO_1HR apresentou potencial 

antibacteriano semelhante as nanopartículas sintetizadas por 3HR e 24HR após as lavagens, 

além disso, o custo processual e o tempo de reação é menor o que viabiliza sua utilização. 



84 

 

Singh e colaboradores estudaram a evolução do potencial antimicrobiano de tecidos 

de algodão dependentes da ação das NP ZnO, neste estudo a atividade antimicrobiana foi 

demonstrada e avaliada pelo diâmetro do halo de inibição em comparação a amostra controle. 

Foi observado uma zona de inibição de 18,5 mm para S. aureus e 13,5 mm para E. coli 

(SINGH, G. et al., 2012). Em comparação ao trabalho realizado podemos considerar os 

resultados obtidos foram satisfatórios, uma vez que, os tecidos apresentaram valores 

semelhantes ao de Singh et al. mesmo após 20 ciclos de lavagens para a cepa S. aureus e E. 

coli, além disso, os resultados foram mais promissores para a cepa Gram-positiva (SINGH, 

G. et al., 2012). Rajendra e colaboradores também relataram maior halo de inibição das 

amostras têxteis para bactérias Gram-positivas em comparação a Gram-negativa 

(RAJENDRA et al., 2010). 

Em contrapartida, Tobola e colaboradores demonstraram melhor potencial 

antibacteriano dos tecidos de poliamida após o tratamento com NP ZnO para cepa Gram-

negativa em comparação cepa Gram-positiva (FIEDOT-TOBOŁA et al., 2018). 

Noman e colabores obtiveram pequenos halos de inibição para tecidos de algodão após 

o tratamento com NP ZnO, sendo aproximadamente 6.2 mm para S. aureus e 5.9 mm para E. 

coli. Os resultados menos satisfatórios podem ser associados ao tamanho da NP ZnO 

empregue na faixa de 27 nm (NOMAN; PETRŮ, 2020).  

Rajendra e colaboradores favorecem o entendimento do potencial antimicrobiano de 

tecidos após a incorporação de NP ZnO e Bulk ZnO. O tecido tratado com as NP ZnO 

apresentou um halo de inibição 28 mm maior em relação ao halo apresentado pelos tecidos 

tratados com o bulk ZnO, sendo assim, é claramente notado que o tamanho da NP ZnO 

empregue na fibra têxtil afeta diretamente a atividade antibacteriana (RAJENDRA et al., 

2010). 

O teste de difusão em ágar foi realizado para as amostras de tecidos de poliamida 

impregnadas com NP ZnO sintetizadas em diferentes tempos de reação frente a Cândida 

albicans. Neste teste não foi observado halo de inibição formado para nenhuma das amostras 

de tecidos tratadas. Uma possível explicação pode estar relacionada ao trabalho de Sawai e 

colaboradores que avaliaram a atividade antifúngica das NP ZnO frente a C. albicans. As NP 

ZnO foram capazes de inibir o crescimento fúngico em concentrações superiores a 100 

mg/mL (SAWAI; YOSHIKAWA, 2004). Neste trabalho a concentração das NP ZnO 

impregnadas nos tecidos foi 40 mg/mL. 

Além disso a tolerância inata de cada fungo pode influenciar na ação das NP ZnO (HE 

et al., 2011).  
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NP ZnO foram associadas a Ag para alcançarem melhores proporções na ação 

antibacteriana. Estudos realizados demonstraram que mesmo potencializando a ação 

antimicrobiana a cepa fúngica de C. albicans permaneceu ainda mais resistentes que a cepa 

E. coli e a cepa S. aureus (VISNAPUU et al., 2018).  

De maneira geral, podemos atribuir que a técnica de difusão em ágar para as amostras 

com os diferentes tratamentos demonstrou melhor atividade frente a cepa Gram-positiva 

quando comparada a cepa Gram-negativa, assim como os resultados obtidos para as NP ZnO 

isoladas frente as bactérias pela técnica de CIM e CBM. Além disso, os resultados foram 

promissores mesmo após 20 lavagens, quando comparados a literatura (SINGH, G. et al., 

2012; SUN et al., 2016). 

O percentual da atividade dos tecidos de poliamida com NP ZnO antes e após lavagens 

na redução do crescimento microbiano de S. aureus e E. coli será relatado a seguir por técnica 

quantitativa. 

 

5.15. Determinação da atividade antibacteriana de produtos antibacterianos 

acabados (têxteis) - JIS L 1902/ ISO20743 

 

Esta técnica quantitativa foi realizada para a determinação da atividade antibacteriana 

dos têxteis. Primeiramente realizamos o controle de esterilidade das amostras têxteis para 

garantir a qualidade da produção e do armazenamento. As amostras têxteis com tingimento 

preto contendo A e S/A, antes das lavagens e após 20L, não demonstraram crescimento de 

colônias após o plaquemento do caldo Mueller-Hinton no qual as amostras ficaram imersas 

por 24 horas a 37ºC. Dessa forma, a ausência do crescimento de colônias bacterianas nas 

placas de Petri contendo ágar solidificado garante que os tecidos utilizados para o 

desenvolvimento da metodologia quantitativa estavam estéreis. 

A avaliação do potencial antibacteriano das amostras têxteis se deu pela contagem de 

colônias bacterianas formadas após plaqueamento dos líquidos das lavagens realizadas nos 

tecidos que permaneceram incubados com o inóculo no tempo de 0 horas (0h) e 24 horas 

(24h) à 37ºC. O número de crescimento das colônias bacterianas para os tecidos amaciados, 

sem amaciar e também os controles dos tecidos, da bactéria e do antibiótico estão descritos 

na Tabela 17. 
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Tabela 17: Número de colônias bacterianas (UFC/mL) de S. aureus nos tecidos A e S/A 

impregnados com as NP_ZnO_1HR e os controles nos tempos de 0h e 24HR. 

S. aureus Média UFC/mL 

Controle da Bactéria 0h 7,7 x 102 

Controle da Bactéria 24HR 1,8 x 104 

Controle Antibiótico 0h 5,3 x 102 

Controle Antibiótico 24HR 2,3 x 102 

Controle Tecido S/A 0h 1,4 x 103 

Controle Tecido S/A 24HR 1,7 x 103 

Tecido S/A S/L 0h 1,3 x 103 

Tecido S/A S/L 24HR Sem colônias 

Tecido S/A L20 0h  1,8 x 103 

Tecido S/A L20 24HR Sem colônias 

Controle Tecido A 0h 1,8 x 103 

Controle Tecido A 24HR 2,2 x 103 

Tecido A S/L 0h 1,5 x 103 

Tecido A S/L 24HR Sem colônias 

Tecido A L20 0h 2 x 103 

Tecido A L20 24HR Sem colônias 

 

A Tabela 18 e a Tabela 19 apresenta os percentuais de crescimento e redução do 

crescimento celular nas placas de Petri após o plaquemento de alíquotas da solução salina 

retirada das lavagens após a inoculação dos microrganismos nas amostras têxteis comparando 

os tempos de 0h e 24HR. 

Tabela 18: Comparação do percentual de crescimento e redução do crescimento celular no tempo 

0 e 24 horas após a inoculação de S. aureus nas amostras têxteis S/A impregnadas com as NP ZnO 

1HR antes e após 20L. 

Tecidos Sem Amaciar 

Amostras 
Crescimento 

T 0h e T 24HR 
Redução do Crescimento 

Controle Antibiótico 43% 57 % 

Tecidos S/A e S/L 0 % 99 % 

Tecidos S/A e Lavado 0 % 99 % 
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Também realizou-se o controle para as amostras de tecidos S/A, ou seja os tecidos 

controles que não foram impregnados com as NP ZnO. Os resultados demonstraram um 

crescimento de colônias de 23,23% superior no tempo de 24HR quando comparado ao tempo 

de 0h. 

Tabela 19: Comparação do percentual do crescimento e redução do crescimento celular no tempo 

0 e 24 horas após o inoculação de S. aureus nas amostras têxteis A impregnadas com as NP ZnO 

1HR antes e após 20 L. 

Tecidos Amaciados 

Amostras 
Crescimento 

T 0h e T 24HR 
Redução do Crescimento 

Controle Antibiótico 43% 57 % 

Tecidos A e S/L 0 % 99 % 

Tecidos A e Lavado 0 % 99% 

 

No teste dos tecidos controle amaciados, quando comparamos o crescimento em 0h e 

24h é possível observar um crescimento de 17,84% superior no tempo de 24h quando 

comparado a 0h. 

Os tecidos controles tanto amaciados (S/NP-A) quanto sem amaciar (S/NP-S/A) 

quando ficaram incubados com os inóculos por 24h à 37ºC ambos apresentaram um aumento 

no crescimento de colônias bacterianas de S. aureus em relação ao tempo de 0h. Um possível 

entendimento para o aumento do crescimento das colônias após a incubação é reportado na 

literatura, uma vez que os têxteis favorecem a adesão e o crescimento de bactérias, por 

possuírem uma estrutura rugosa com poros em seu interior, essas condições favorecem a 

adesão e o crescimento das bactérias (HEMMATIAN; LEE; KIM, 2021).  

A Tabela 20 apresenta o percentual do crescimento de colônias bacterianas no tempo 

de 0h comparando o potencial de redução de crescimento bacteriano imediato dos tecidos 

impregnados com NP ZnO antes das lavagens e após as lavagens.  

Pode-se observar que de imediato os tecidos S/A impregnados com as NP ZnO 

reduziram em 60,02% o crescimento de S. aureus. Entretanto, quando as amostras ficaram 

incubadas por 24h com o inóculo a redução do crescimento foi 99,9%, demonstrando um 

excelente potencial biocida das amostras têxteis tanto antes quanto após as lavagens. 
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Tabela 20: Comparação do crescimento de colônias de S. aureus no tempo de 0h e 24HR dos 

tecidos S/A impregnados com as NP ZnO antes das lavagens e após 20 lavagens. 

Tecidos Sem Amaciar 

 Amostras Crescimento 
Redução do 

Crescimento 

T 0h Tecido S/L 

Tecido Lavado 
39,98 % 60,02 % 

T 24HR Tecido S/L 

Tecido Lavado 
0 % 99,9 % 

 

A Tabela 21 apresenta o percentual do crescimento de colônias bacterianas no tempo 

de 0h comparando a redução do crescimento de imediato dos tecidos antes e após as lavagens, 

sendo assim no tempo de 0h os tecidos A reduziram aproximadamente 72% do crescimento 

e após a incubação das amostras têxteis a redução do crescimento foi 99,9% tanto para as 

amostras antes das lavagens quanto após as lavagens. 

 

Tabela 21: Comparação do crescimento de colônias de S. aureus no tempo de 0h e 

24HR dos tecidos A antes das lavagens e após 20 lavagens. 

Tecidos Amaciados 

 Amostras Crescimento Redução do 

Crescimento  

T 0h Tecido S/L 

Tecido Lavado 
27,71 % 72,29 % 

T 24HR Tecido S/L 

Tecido Lavado 
0 % 99,9 % 

 

De acordo com a técnica quantitativa quando comparou-se a redução do crescimento 

dos tecidos antes e após as lavagens no tempo de 0h foi possível observar que tanto tecidos 

amaciados quanto os tecidos sem amaciar impregnados com as NP ZnO foram capazes de 

reduzir o crescimento das colônias de S. aureus, entretanto o máximo do potencial 

antibacteriano das amostras foi evidenciado após a incubação por 24h, levando a 99,9% da 

redução do crescimento de S. aureus. 

Karthik e colaboradores também reportaram redução do potencial antimicrobiano 

após 5 e 10 lavagens. A redução da atividade antibacteriana foi atribuído a remoção do ZnO 

na superfície do tecido (KARTHIK et al., 2017). 
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No estudo de Rajendra e colaboradores os tecidos tratados com NP ZnO após 10 ciclos 

de lavagens demonstraram potencial antibacteriano de 75% aproximadamente frente e S. 

aureus. O potencial antimicrobiano foi avaliado novamente após 20 lavagens e a atividade 

antibacteriana frente as cepa Gram-positiva foi cerca de 12%, ou seja houve uma redução de 

90% aproximadamente após os 20 ciclos de lavagens (RAJENDRA et al., 2010).  

 A Tabela 22 apresenta os resultados das UFC/mL de E. coli obtidos através da técnica 

quantitativa JIS L 1902/ ISO20743 na presença de tecidos de poliamida amaciados e sem 

amaciar, antes das lavagens e após 20 lavagens, os controles da bactéria e do antibiótico 

também são apresentados na tabela. 

 

Tabela 22: Número de colônias bacterianas (UFC/mL) de E. coli nos tecidos A e S/A 

impregnados com as NP_ZnO_1HR e os controles nos tempos de 0h e 24HR. 

E. coli Média UFC/mL 

Controle da Bactéria 0h 2,1 x 103 

Controle da Bactéria 24HR 2,5 x 105 

Controle Antibiótico 0h 1 x 106 

Controle Antibiótico 24HR 3,6 x 106 

Controle Tecido S/A 0h 1,6 x 106 

Controle Tecido S/A 24HR 1,1 x 107 

Tecido S/A S/L 0h 2,3 x 105 

Tecido S/A S/L 24HR 2,1 x 106 

Tecido S/A L20 0h 2,6 x 105 

Tecido S/A L20 24HR 2,9 x 106 

Controle Tecido A 0h 3,3 x 105 

Controle Tecido A 24HR 1,2 x 107 

Tecido A S/L 0h 5 x 105 

Tecido A S/L 24HR 2 x 106 

Tecido A L20 0h 5,6 x 105 

Tecido A L20 24HR 2,7 x 106 

 

Diferentemente da cepa de S. aureus após 24 horas o crescimento das colônias em 

UFC/mL foi maior em relação ao tempo de 0 horas. Entretanto houve uma redução do 

crescimento de E. coli de 80,89% e 74,12% para os tecidos S/L e L20, respectivamente, ambos 
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sem amaciar tratados com as NP ZnO, em comparação ao tecido controle sem NP ZnO e S/A 

(S/NP-S/A). 

Os tecidos amaciados S/L e L20 impregnados com as NP ZnO reduziram o 

crescimento celular de E. coli 82,78% e 77,5%, respectivamente, em comparação aos tecidos 

amaciados controle S/NP-A incubados por 24 com o inóculo bacteriano. 

Obteve-se como objetivo principal da técnica a avaliação da redução do crescimento 

celular antes e após os diversos ciclos de lavagens afim de verificar a manutenção e 

durabilidade da atividade do material. A Tabela 23 apresenta os resultados em percentuais do 

crescimento e redução do crescimento da bactéria Gram-negativa na presença dos tecidos sem 

amaciar impregnados com NP ZnO antes e após as 20 lavagens.  

 

Tabela 23: Comparação do crescimento de colônias de E. coli no tempo de 0h e 24HR 

dos tecidos S/A impregnados com NP ZnO antes das lavagens e após 20 lavagens. 

Tecidos Sem Amaciar 

 Amostras Crescimento 
Redução do 

Crescimento 

T 0h Tecido S/L 

Tecido Lavado 
14,30 % 85,70 % 

T 24HR Tecido S/L 

Tecido Lavado 
35,38 % 64,62 % 

 

A Tabela 24 mostra os resultados em percentuais do crescimento e redução do 

crescimento da bactéria E. coli na presença dos tecidos amaciados impregnados com NP ZnO 

antes e após as 20 lavagens. 

 

Tabela 24: Comparação do crescimento de colônias de E. coli no tempo de 0h e 24HR 

dos tecidos A impregnados com NP ZnO antes das lavagens e após 20 lavagens. 

Tecidos Amaciados 

 Amostras Crescimento 
Redução do 

Crescimento 

T 0h Tecido S/L 

Tecido Lavado 
13,33 % 86,67 % 

T 24HR Tecido S/L 

Tecido Lavado 
30,64 % 69,36 % 
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Com base nos resultados anteriores pode-se observar uma boa manutenção da 

atividade antibacteriana dos tecidos de poliamida impregnados com as NP ZnO após repetidos 

ciclos de lavagens.  

Os tecidos impregnados com NP ZnO apresentaram maior desempenho na redução 

celular da bactéria Gram-positiva em comparação a bactéria Gram-negativa. Este resultado 

está de acordo com as técnicas da CIM, CBM e Difusão em ágar, uma vez que, os resultados 

da atividade antibacteriana pelas diferentes técnicas também foram melhores para S. aureus. 

Um estudo na literatura também reporta menor atividade das NP ZnO frente a cepa de 

E. coli, quando comparada a cepa de S. aureus (AZAM et al., 2012). Este resultado corrobora 

com o trabalho de Premanathanet e colaboradores que reportaram menor efeito das NP ZnO 

a bactérias Gram-negativas (PREMANATHAN et al., 2011). De acordo com Azam e 

colaboradores o menor efeito das NP ZnO frente as cepas Gram-negativas podem indicar 

maior resistência/tolerância das cepas Gram-negativas contra os nanomateriais quando 

comparadas as bactérias Gram-positivas (ANSARI et al., 2012). 

O trabalho de Karimi e colaboradores corroboram com este estudo, uma vez que, os 

tecidos revestidos com NP ZnO de 8 nm demonstraram melhor atividade frente a S. aureus 

quando comparada a E. coli (KARIMI; ANSARI, 2018). 

Tecidos de algodão foram impregnados com NP ZnO e NP ZnO mais aglutinante. O 

potencial antibacteriano dos tecidos contendo somente as NP ZnO sem o aglutinante frente a 

cepa de S. aureus foi em torno de 51,76% e frente a E. coli foi 45,54%, não foi avaliado a 

durabilidade da atividade após ciclos de lavagens (TANIA; ALI, 2021). Vale ressaltar que no 

projeto atual tecidos amaciados e S/A de imediato reduziu 60 e 70% do crescimento celular 

de S. aureus e após 24h está redução foi de 99,9%. Para E. coli de imediato a redução foi em 

torno de 85% tanto para tecidos amaciados quanto sem amaciar. É importante ressaltar que 

esses percentuais foram obtidos para os tecidos após passarem por 20 ciclos de lavagens. 

Tobola e colaboradores relataram redução celular de S. aureus e E. coli de 

aproximadamente 99% para tecidos de poliamida após a impregnação das NP ZnO, entretanto 

não foi estudado a durabilidade da atividade frente a lavagens (FIEDOT-TOBOŁA et al., 

2018). 

NP ZnO sintetizadas por 0h, 1HR e 2h apresentaram diâmetro médio de 16 nm, 28 nm 

e 23 nm, respectivamente, ambas impregnadas em tecidos de algodão. A redução do 

crescimento celular foi mais expressiva para cepa S. aureus em relação a Gram-negativa P. 

aeruginosa, apesar de ambas terem uma redução de 100% para o tempo de 1HR, o trabalho 

não avaliou a redução do crescimento após lavagens (SOUZA et al., 2018). 
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A técnica quantitativa demonstrou excelente atividade para S. aureus com 99,9% de 

redução do crescimento para tecidos amaciados e sem amaciar, antes e após as lavagens, ou 

seja, os diversos ciclos não influenciaram na manutenção e durabilidade da atividade das NP 

ZnO impregnadas nos tecidos com diferentes tratamentos. 

Os tecidos sem amaciar S/L e L20 apresentaram uma redução do crescimento de 

80,89% e 74,12%, respectivamente, para E. coli e os tecidos amaciados reduziu em 82,78% 

o crescimento antes das lavagens e após 20 lavagens a redução foi de 77,5%, em comparação 

aos tecidos controles. 

Sendo assim, foi possível observar uma boa manutenção da atividade antibacteriana 

das NP ZnO impregnadas no tecidos mesmo após 20 ciclos de lavagens. Uma explicação 

plausível pode estar relacionada ao tamanho desta NP ZnO na faixa de 5 nm, já que as NP 

ZnO de menor diâmetro apresentam melhor distribuição e estabilidade nas fibras têxteis 

quando comparadas a nanopartículas maiores (KARIMI; ANSARI, 2018), além disso, as 

partículas menores se aderem mais fortemente as fibras evitando seu desprendimento (ROY 

et al., 2020).  

É importante ressaltar que além de resultados promissores, esse trabalho é inovador, 

uma vez que, na literatura anteriormente não foram descritos NP ZnO de tamanho tão pequeno 

empregues em fibras têxteis de poliamida contendo diferente tratamentos, nem tão pouco, foi 

avaliado a manutenção da atividade frente a diversos ciclos de lavagens.  

Dessa forma, este projeto desenvolveu acabamento antibacteriano de tecidos de 

poliamida contendo diferentes tratamentos após impregnação de NP ZnO na faixa de 5 nm 

frente a S. aureus e E. coli, antes e após 20 lavagens, esses têxteis funcionais são capazes de 

causar a morte dos microrganismos e evitar a proliferação celular contribuindo para redução 

de infecções e contaminações cruzadas causadas por tecidos usuais que contribuem para o 

crescimento e proliferação dos microrganismos. Vale ressaltar que a técnica utilizada para o 

desenvolvimento dos tecidos é uma técnica simples, de fácil reprodutibilidade e de baixo 

custo, ainda, apresenta vantagens quanto ao uso do nanomaterial ZnO uma vez que apresenta 

ótimas condições de biodegradabilidade quando comparada a outros agentes inorgânicos.  

 

5. CONCLUSÕES  

 

As NP ZnO foram sintetizadas pelo método sol-gel em baixa temperatura e tiveram a 

superfície modificada pelo organosilano GPTMS, possibilitando sua dispersão em meios 

hidrofílicos.  



93 

 

O tamanho das NP ZnO foi avaliado por diferentes técnicas e apresentaram 

concordância entre os valores obtidos. Através da técnica de espectroscopia na região do Uv-

vis calculamos o raio das NP ZnO pelo modelo matemático proposto por Brus. De acordo 

com os difratogramas de raios-X pode se comprovar a obtenção das NP ZnO na fase 

hexagonal com estrutura wurtzita e obter o tamanho dos cristalitos para as diferentes direções 

cristalográficas. As micrografias de MET mostrou NP ZnO com forma esférica e possibilitou 

avaliar a distribuição do tamanho de 200 partículas. 

As técnicas de difração de raios X mostrou picos característicos da estrutura hexagonal 

wurtzita das NP ZnO para os tecidos após a impregnação, esses picos foram ausentes em 

tecidos controles. A técnica de FTIR demonstrou banda de ligações de Zn e O para os tecidos 

de poliamida tratados com as NP ZnO, enquanto nos tecidos controles as bandas eram 

ausentes. 

As microscopias de MEV e TEM demonstraram a presença das partículas ou de 

aglomerados das NP ZnO, enquanto nos tecidos controles eram ausentes. A técnica de EDS 

confirmou a presença do elemento zinco para tecidos de poliamida após a impregnação das 

partículas. 

O tempo da síntese sol-gel não ocasionou alterações significativas no tamanho das NP 

ZnO, na impregnação das NP ZnO nos tecidos e na atividade antibacteriana, tornando a 

amostra sintetizada por 1 hora a mais promissora. 

A atividade antibacteriana das NP ZnO foi mais eficaz no combate de S. aureus do 

que E. coli. Os tecidos de poliamida com diferentes tratamentos também apresentaram melhor 

desempenho bactericida frente a cepa Gram positiva em comparação a Gram-negativa.  

Os tecidos impregnados com as NP ZnO não apresentaram alterações significativas 

na atividade antibacteriana dependentes do tempo de reação das NP ZnO e da presença ou 

ausência do amaciante na fibra têxtil. A manutenção e durabilidade da atividade 

antibacteriana dos tecidos com diferentes tratamentos (amaciados, sem amaciar, tingidos e 

sem tingimento) foi comprovada mesmo após 20 ciclos de lavagens frente a S. aureus e E. 

coli. 

As NP ZnO sintetizadas na faixa de 5 nm e impregnadas em tecidos apresentaram alto 

potencial bactericida para acabamento antibacteriano de tecidos de poliamida contendo 

amaciante e sem amaciar, em tecidos com tingimento e sem tingir, antes e após 20 lavagens. 

O acabamento antibacteriano foi realizado por um técnica prática, rápida e com boas 

condições de reprodutibilidade, além disso, vantajosa, uma vez que o ZnO oferece boas 
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condições de biodegradabilidade em comparação a outros materiais inorgânicos 

comercializados atualmente. 
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