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RESUMO

Tendo em vista a crescente resisténcia dos microrganismos aos antimicrobianos, as
nanoparticulas de prata (NPAgQ) surgem como alternativa eficaz para tratamento de diversos
problemas relacionados a saude, visto sua alta atividade antimicrobiana. A produgdo de filmes
poliméricos tem se destacado pela possibilidade de uso de polimeros biocompativeis, dentre
esses, a polivinilpirrolidona (PVP) se sobressai por atuar no processo de sintese de NPAg e
impedir formacdo de aglomerados. Neste contexto, a juncdo de um polimero a uma argila
nanoestruturada em camada, como a bentonita (Bt), formando um denominado nanocomposito
do tipo polimero silicato lamelar (PSL), constitui um material interessante para estudo visto a
conferéncia de melhores propriedades. Com isso, o objetivo do trabalho é sintetizar e
caracterizar o filme composto pelo nanocompadsito PVP/Bt/NPAg. A sintese das nanoparticulas
foi realizada utilizando PVP como agente redutor da prata e como estabilizante. A suspenséo
coloidal foi caracterizada por espectrofotometria UV-Vis, espalhamento dinamico de luz,
potencial zeta e espectroscopia de absorcdo atomica (FAAS). O filme fino foi formado e
caracterizado por espectrofotometria UV-Vis. Apos isso, houve adicdo de bentonita em
diferentes proporcdes e verificado de interferéncia na formacao de filme. Com a obtencao do
material, 0 mesmo seguiu para caracterizacdo fisico-quimica atraves das técnicas de difracao
de raios X (DRX), espectroscopia na regido do infravermelho (FTIV), microscopia eletrénica
de varredura (MEV) e espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS) e ensaio
mecanico de tracdo. A suspensao coloidal foi obtida e revelou estabilidade e aspecto lento de
reducdo da prata pelo PVP com baixa concentracao sintetizada. O filme fino obtido revelou a
ndo interferéncia do processo de secagem na sintese das nanoparticulas. Os filmes produzidos
demonstraram, através de DRX, que houve formacdo do nanocompdsito PSL e a caracteristica
amorfa do polimero, cristalina da prata e bentonita, que estava em seu modo esfoliado. O FTIV
indicou participacdo de grupos contendo oxigénio e nitrogénio, oriundos do PVP, na reducéo
da prata. A morfologia superficial das amostras foi alterada com a adicdo de bentonita,
apresentada em flocos, e da nanoprata, que exibiu aspecto brilhante. A composi¢éo foi
confirmada por EDS sem exibicao de picos de contaminacdo no material. Por ensaio mecanico,
a adicdo de bentonita melhorou as propriedades iniciais conferidas pelo PVP. Desse modo, €
legitimo inferir que houve formacdo de filme com propriedades adequadas para aplicacdo
bioldgica e na &rea da salde.

Palavras-chave: Nanoparticulas de prata; argila; polimero.



ABSTRACT

In view of the growing resistance of microorganisms to antimicrobials, silver nanoparticles
(NPAQ) emerge as an effective alternative for the treatment of various health-related problems,
given their high antimicrobial activity. The production of polymeric films has stood out due to
the possibility of using biocompatible polymers, among which polyvinylpyrrolidone (PVP)
stands out for acting in the synthesis process of NPAg and preventing the formation of
agglomerates. In this context, the addition of a polymer to a layered nanostructured clay, such
as bentonite (Bt), forming a lamellar silicate polymer nanocomposite (PSL), constitutes an
interesting material for study in view of the conference of better properties. Thus, the objective
of this work is to synthesize and characterize the film composed of the PVP/Bt/NPAg
nanocomposite. The colloidal suspension was characterized by UV-Vis spectrophotometry,
dynamic light scattering and zeta potential and atomic absorption spectroscopy (FAAS). The
thin film was formed and characterized by UV-Vis spectrophotometry. After that, bentonite
was added in different proportions and interference in film formation was verified. Once the
material was obtained, it went on to physicochemical characterization using X-ray diffraction
(XRD), infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive
X-ray spectroscopy. (EDS) and mechanical tensile testing. The colloidal suspension was
obtained and showed stability and a slow silver reduction aspect by PVP with low concentration
synthesized. The thin film obtained revealed the non-interference of the drying process in the
synthesis of nanoparticles. The films produced showed, through XRD, that there was formation
of the PSL nanocomposite and the amorphous characteristic of the polymer, crystalline of silver
and bentonite, which was in its exfoliated mode. The FTIR indicated the participation of groups
containing oxygen and nitrogen, derived from PVP, in the reduction of silver. The surface
morphology of the samples was altered with the addition of bentonite, presented in flakes, and
nanosilver, which exhibited a shiny appearance. The composition was confirmed by EDS
without showing contamination peaks in the material. By mechanical test, the addition of
bentonite improved the initial properties conferred by PVP. Thus, it is legitimate to infer that
there was formation of a film with adequate properties for biological application and in the

health area.

Keywords: Silver nanopatrticles; clay; polymer.
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1. INTRODUCAO

A utilizacdo da prata como agente antimicrobiano ha muito € descrita. A prata
nanoparticulada € a forma mais estudada atualmente para aplicacbes medicas. I1sso porque as
nanoparticulas de prata (NPAQ) atuam por diferentes mecanismos de ac¢do na inibicdo e morte
celular de microrganismos. Isso previne o desenvolvimento de resisténcia, que, junto ao fato de
que as NPAg possuem acdo antimicrobiana com menores efeitos adversos (MEDICI et al.,
2019).  Nesse aspecto, algumas formas farmacéuticas com prata sdo descritas e
comercializadas, como a suspensao coloidal de nanoparticulas, creme dermatoldgico, solucdo
oftalmica, aerossol e filmes. Esta Gltima é uma das alternativas que vém sendo bastante estudada
por ter ampla aplicagdo e versatilidade, além de produzir maior eliminagdo de bactérias, mais
facil utilizacdo e menor tempo de cicatrizacdo (MOSER; PEREIMA; PEREIMA, 2013).

Diversos materiais podem ser utilizados para producéo de filmes, porém as poliméricas
se destacam por sua multifuncionalidade devido a possibilidade de uso de diferentes polimeros,
geralmente utilizando os que possuem baixo custo, biocompatibilidade e capacidade de
biodegradacdo, caracteristicas importantes para formacéo de curativos (NG et al., 2013). Além
disso, alguns polimeros possuem propriedades fisico-quimicas que possibilitam atuacdo no

processo de sintese de nanoparticulas como agente redutor, catalisador e/ou estabilizante.

Nesse contexto, a polivinilpirrolidona (PVP) se sobressai por ser polimero
biocompativel, ndo tdxico e atuar como catalizador e estabilizante na reducdo quimica da prata,
compondo um excelente material para aplicacdo médica (WANG et al., 2005). Contudo, uma
desvantagem de seu uso é a caracteristica de sintese de filmes com propriedades mecéanicas
pobres. Visto as caracteristicas dos compostos ja descritos, a formacdo de nanocomposito
polimero silicato lamelar (PSL) € justificada, sendo possivel assim a sintese do ativo e melhora
nas propriedades mecanicas. Para escolha da argila, temos a bentonita como excelente
alternativa, sendo esta uma argila mineral natural, com boa capacidade de absor¢éo de &gua e
configurada em camadas, com grande espaco interlamelar, o que promove o transporte de ativos
e melhores propriedades mecanicas (MOOSAVI, 2017).
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1. Nanoparticulas de prata

As nanoparticulas de prata (NPAg) tém protagonizado o cenario dos nanomateriais por
suas propriedades dpticas, elétricas, térmicas e bioldgicas Unicas que repercute na utilizagdo em
diversas areas da ciéncia, como medicina, agricultura, energias renovaveis, cosmética e
farmacéutica (ZHANG et al., 2016). Apesar de existirem relatos de seu uso na forma de
suspensdo coloidal had mais de 100 anos (NOWACK; KRUG; HEIGHT, 2011), somente mais
recentemente, com 0 avanco da nanotecnologia, € que estdo sendo tecidas maiores
consideracdes. A investigacdo de caracteristicas fisico-quimicas das NPAg é
fundamental, pois fatores como tamanho, forma, revestimento de superficie, aglomeracao séo
particularmente importantes na determinacdo de suas interages e impactos em diferentes

ambientes quimicos e biologicos (WEI et al., 2015).

2.1.1. Propriedades fisico-quimicas e caracterizacdo

Nesse cenario, as propriedades opticas das NPAg — que resultam de sua interagdo com
a luz — sdo de grande importancia, pois quando submetida a radiacdo luminosa ha oscilacéo
coletiva e coesa dos elétrons da banda de conducdo livre (banda SPR) das nanopratas, que
resulta em um decaimento radioativo — com grande espalhamento de luz visivel — e em um néo
radioativo, com transformac&o de energia do foton em térmica, ilustrada na figura 1A (WEI et
al., 2015). A banda SPR pode ser investigada por espectrofotometria UV-Vis, a qual reflete
aspectos, como tamanho, forma, ambiente dielétrico e interacGes eletromagnéticas em
nanoparticulas de tamanho minimo de 2 nm, encontrando-se de 370 a 380 nm nanoparticulas
em bastdes, 408 a 430 nm esféricas, 450 a 600 nm cubos e 670 a 740 nm triangulares,
demonstrados na Figura 1B (NOGUEZ, 2007). No contexto da sintese de NPAg, 0s parametros
definidos podem ser alterados para ajustamento da banda SPR em caracteristicas desejadas,
assim como a estabilidade da suspensao também pode ser avaliada devido ao deslocamento do
pico de absorcdo para comprimentos do onda superiores quando ha aglomeracéo.

Paralelo a isso, sabe-se que o tamanho de particula e carga superficial interferem
conjuntamente na formac&o de NPAg estaveis, geralmente, desejando-se que estas componham
um sistema monodisperso. Essas caracteristicas podem ser investigadas por espalhamento de

luz dindmica (DLS), o qual verifica a intensidade de luz espalhada de um laser que passa por
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um coloide em funcéo do tempo, determinando-se o tamanho hidrodindmico das particulas, o
qual sofre influéncia do movimento browniano destas (PATIL; CHOUGALE, 2021). O indice
de polidispersdo (PDI) é uma medida obtida por DLS que reflete a distribui¢cdo dos tamanhos
de particulas em uma amostra e é utilizado como parametro para avaliar a formacdo de
aglomerados — quando abaixo de 0,3 indica auséncia de agregados, caracterizando como
sistema monodisperso (GREULICH et al., 2011).

Figura 1: A) SPR com elétrons sendo levados & oscila¢do devido ao forte acoplamento com luz
incidente num comprimento de onda especifico; B) Representacéo de banda SPR de nanoparticulas de prata

obtida por analise por espectrofotometria UV-Vis.

8 b — CUbO

w— b0 truncado
: w— cuboOCta2dro
icoszasdro

Nuvem de elétrons
. 6 — asiefra
e a

}'lra |

Nanoparticula

Campo 300 350 400 450 500 550
elétrico Comprimento de onda (nm)
Fonte: Adaptado de Oldenburg (2019). Fonte: Adaptado de Zhang e Noguez
(2008).

A carga superficial também € fator relevante, pois define sobre interacdo interfacial com
0 meio dispersante, devido a dissociacdo de grupos funcionais superficiais da particula ou
adsorcdo de ions presentes no meio de dispersdo (SCHAFFAZICK et al.,, 2003). Para
estabilidade do coloide, as cargas de superficie das particulas devem possuir capacidade de
repulsdo suficiente para impedir agregacéo entre elas. A verificacdo disso pode ser feita por
medicdo do potencial zeta, que é dado pela diferenca entre o potencial elétrico da solucéo e o
da superficie de cisalhamento da particula. Nessa, as particulas carregadas eletricamente se
movem ao eletrodo de carga contraria com velocidade proporcional a quantidade de carga da
particula e ao campo elétrico externo fornecido (LIN et al., 2014). Valores obtidos maiores de
+30mV ou menores que -30mV indicam particulas estdveis com sinal revelando carga

superficial positiva ou negativa, respectivamente (do NASCIMENTO et al., 2016).
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Além de DLS, o tamanho e morfologia podem ser investigados através das técnicas de
microscopia eletronica de varredura (MEV) e de transmissdo (MET). O MEV consiste na
passagem da amostra por um feixe de elétrons, elétrons secundarios ou retroespalhados.
Conforme ocorre esse processo, ha formacdo da imagem e observacdo, principalmente, da
morfologia superficial (MAMANI, 2009). O MEV tambem é utilizado para avaliar dispersao
de nanoparticulas em matrizes ou materiais a granel. Em combinacdo com essa, pode ser
realizada analise por meio de espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS), a qual
detecta a composicdo elementar da amostra avaliada, utilizando-se da deteccdo de raios-x
emitidos pela amostra durante o bombardeio por um feixe de elétrons (RAJESHKUMAR,;
BHARATH, 2017). De forma semelhante, o0 MET ocorre pela transmissdo de elétrons,
produzidos e acelerados por uma diferenca de potencial (KHAN; SAEED; KHAN, 2017).
Somado a identificacdo de forma e tamanho das particulas, através de MET também é possivel

observar morfologia e estado de agregacédo (LIU et al., 2012).

A difratometria de raios X (DRX) é uma técnica analitica utilizada para investigacédo de
estruturas com aspecto cristalino, podendo ser feita a identificacdo de espécies quimicas e
medicdo de grau de cristalinidade. A analise por DRX ocorre de modo que um feixe de raios-
X é projetado no material e o feixe incidente € espalhado pelos &tomos que resulta nos padrdes
de difracdo. Desse modo, pode ser investigado diversos materiais, como NPAg, determinando
sua natureza cristalina (RAJESHKUMAR; BHARATH, 2017). Ademais, também € utilizada
a técnica de espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) — radiagdo
infravermelha passa pela amostra, sendo em parte absorvida, resultando em espectro de
absorcdo e transmissdo — para investigacdo de nanoparticulas, sobretudo para identificacdo de
grupos funcionais organicos envolvidos na sua sintese (ROHMAN; MAN, 2010). Assim, as
técnicas de caracterizacdo sdo parte imprescindivel para entendimento e associacdo das
propriedades fisicas e quimicas as propriedades bioldgicas das NPAg. Dentre estas, destaca-se

a atividade antimicrobiana.

2.1.2. Propriedade antimicrobiana

Desde a antiguidade, ha quase 5000 anos atras, € conhecido o uso da prata, em suas
diversas formas, para fins de conservacdo de produtos, como alimentos e bebidas
(RAJESHKUMAR; BHARATH, 2017). Na medicina, a prata teve aplicacdo desde o uso como

fios para suturar feridas cirargicas, como em folhas curativas utilizadas em soldados da Primeira
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Guerra Mundial com fim de impedir infecgBes e promover cura mais rapida. Ainda, foi
empregada para tratamento de infeccBes, como gonorreia, sifilis, gastroenterite, conjuntivite
(MEDICI et al., 2019). Contudo, mais recentemente, com 0 avanco da tecnologia e crescimento
da resisténcia bacteriana aos antibiéticos tradicionais, a utilizacdo das nanoparticulas de prata
tem protagonizado este cenario. Isso porque verificou-se que NPAg, devido ao seu tamanho,
possui alta reatividade contra microrganismos com menores efeitos adversos que a prata iénica
(DAS et al., 2020; MEDICI et al., 2019).

O mecanismo de agdo da prata nanoparticulada na célula bacteriana ainda ndo é
totalmente esclarecida, mas possui alguns pontos descritos, como o de sua interacdo em
diferentes locais e modos na bactéria. Uma rota proposta consiste na atracao eletrostatica da
membrana, producéo de radicais livres, alteracGes na permeabilidade e vazamento do contetdo
intracelular; ainda, modulacéo nos padrdes de fosfotirosinas envolvidas na progressao do ciclo
celular e na sintese de polissacarideo capsular; interagdes com grupamentos tiol, inibindo a
sintese e funcéo de proteinas; interrupcéo da replicacdo de DNA; alteracéo na respiracédo celular
com producio de espécies reativas de oxigénio, conforme figura 2 (DURAN et al. 2016). Ainda,
acredita-se que essa interacdo € dada pela liberacdo de ions Ag* das NPAg, quando em solucéo
aquosa (RAHIMI et al., 2020). Essa grande quantidade de sitios de acdo previne o
desenvolvimento de resisténcia e justifica a ampla aplicacdo de nanopratas em diversos

materiais.

Figura 2: Mecanismo de acédo sugerido das nanoparticulas de prata como agente antimicrobiano.
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Nesse cenario, as NPAg tém sido empregadas em varios campos, desde uso doméstico
até tratamento de agua e esterilizacdo de dispositivos médicos (YAQOOB et al., 2020). Uma
das principais areas € no manejo e terapia de diferentes injUrias associada a infec¢es. Assim
sendo, diversos modos de veiculacdo para aplicacdo na area da saude vém sendo descritos e
comercializados, como a suspensdo coloidal de nanoparticulas (Perform®), creme
dermatoldgico (Silglos®), solucdo oftalmica (Argirol®), aerossol (Silverbac®) e filmes
poliméricos (Sterlitech®). Este Gltimo é uma das alternativas que vém sendo amplamente
estudada por ter vasta aplicacdo e versatilidade (NG et al., 2013). Assim sendo, a incorporacéo
de NPAg em matrizes poliméricas agrega os beneficios e propriedades de ambos os materiais,
eleva a acdo curativa e antimicrobiana e constitui area promissora de estudo (DALLAS;
SHARMA; ZBORIL, 2011).

2.2. Nanocompodsitos

Compdsito é definido como a mistura e ligacdo, em escala macroscopica, de dois ou
mais materiais heterogéneos e diferentes em termos de composicao, morfologia e propriedades,
formando um novo com caracteristicas distintas dos de origem. Geralmente, € constituido por
uma fase continua, também chamada de matriz, que engloba uma fase descontinua, reforco ou
enchimento, definindo a forma do material e alterando as propriedades mecénicas, de modo que
confere vantagens, tais como resisténcia a corrosdo, alta resisténcia a tracéo, alta capacidade de
carga e maior resisténcia ao esgotamento (BISWAL; BADJENA; PRADHAN, 2020).

A utilizacdo de materiais compoésitos ha muito é descrita, datando de 1500 a.C.
(NAGAVALLY, 2017). Mais recentemente, um novo tipo tem tido destaque por apresentar
caracteristicas e propriedades diferentes do convencional, esses sdo denominados de
nanocompositos, que possuem, pelo menos, um dos materiais componentes em escala
nanomeétrica, isto €, menor que 100nm (YANG et al., 2015). Os nanocompadsitos sdo conhecidos
como o material do século XXI, devido a possibilidade de atender a demanda em tecnologias
avancgadas, ndo solucionadas por microcompositos e monoliticos. A compreensdo das
propriedades gerais desses ainda é pouco descrita, porém sabe-se que as mudancas séo
decorrentes da diminuicdo do tamanho até determinado nivel, chamado de tamanho ou nivel
critico (CAMARGO; SATYANARAYANA; WYPYCH, 2009). Como grande parte das

interacBes quimicas e fisicas sdo governadas por superficies e propriedades de superficies, é
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notado que a medida que se tem a diminuicdo do tamanho até a escala nano, ocorre um
aprimoramento nas interacdes de interface de fases, fator importante na melhoria das
propriedades. Sendo assim, a razdo area/volume da superficie do material de reforco utilizado
em sistemas nanocompasitos é determinante na relacdo estrutura-propriedade (SHIRDAR et al.
2019).

Além da influéncia do tamanho e relacdo entre as fases de um nanocompdsito na
variagao das propriedades, essas séo grandemente influenciadas pela dimenséo da matriz, carga,
forma, orientacdo, grau de dispersdo e método de preparacdo (HUSSAIN et al., 2006). Tais
caracteristicas estdo diretamente ligadas aos tipos de materiais que podem ser utilizados para a
sintese e composicdo, onde podemos classificar em trés grupos de acordo com a matriz:
Nanocompdsitos de matriz cerdmica (NCMC); Nanocompdsitos de matriz metalica (NCMM);
Nanocompdsitos de matriz polimérica (NCMP).

O primeiro tipo é constituido por uma matriz ceramica, que é um composto quimico
geralmente formado por nitretos, silicatos e dxidos, e refor¢co metalico em escala nanométrica
(BHARTI et al., 2020). Com a adicdo da fase metéalica, a durabilidade da ceramica pode ser
melhorada, resultando em propriedades mecanicas superiores, como dureza e tenacidade a
fratura, resultante da relagio entre as diferentes fases (OMANOVIC-MIKLICANIN et al.,
2020).

J& os nanocompdsitos de matriz metadlica (NCMM) sdo materiais multifasicos
compostos por fase continua metélica dura ou liga, comumente elaborados de elementos como
Al, Mg, Pb, Sn, W e Fe, no qual algum material nanométrico é englobado (OMANOVIC-
MIKLICANIN et al., 2020). A utilizacio destes trouxe melhorias ao compdsito, quanto ao seu
comportamento a tracdo e a compressao, suas propriedades mecénicas em altas temperaturas,
suas propriedades mecénicas dindmicas, sua resisténcia ao desgaste, incluindo a arranhdes,
sobre seu coeficiente de expansdo térmica, capacidade de amortecimento e resisténcia a
corrosdo seca ou Umida (MALAKI et al., 2019).

Nesse contexto, sabe-se que os polimeros sdo materiais versateis, conhecidos por sua
ductibilidade, facil processamento, menor peso e vasta area de aplicacdo, inclusive como
matriz. Porém, quando comparado com metais ou cerdmicas, esses demonstram limitagdes,
como menor estabilidade, baixa resisténcia e propriedades mecanicas pobres. Diante disso, a
adicdo de carga nanomeétrica, atua como um reparador de tais deficiéncias, tornando o
nanocompositos de matriz polimérica (NCMP) o material mais eficiente e amplamente utilizado

em diversas areas da industria (BHARTI et al., 2020). As caracteristicas inerentes aos NCMP
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destacam-os em relagcdo a materiais tradicionais, podendo ser mencionados sua alta resisténcia
especifica, alto modulo especifico, alta tolerdncia a danos, propriedades da barreira,
retardamento da chama e boas caracteristicas de amortecimento, tendo aplicacdes como barreira
de gas para embalagens e artigos esportivos, em sistemas de armazenamento de energia, em
materiais eletrénicos, setores automotivos e de revestimentos (OMANOVIC-MIKLICANIN et
al., 2020).

Um ponto relevante na constituicdo do NCMP é quanto a interagdo entre o polimero e
seu material de enchimento, em nivel molecular, que promove atracdo entre eles, com
consequente exibicdo de propriedades otimizadas de ambos os materiais (OMANOVIC-
MIKLICANIN et al., 2020). Dentre os diversos tipos de nanofillers utilizados para a
funcionalizacdo de polimeros, as nanoparticulas de prata (AgNP) constituem o nanomaterial
mais procurado, devido as suas propriedades extensivamente investigadas e elucidadas,
destacando-se sua energia elétrica, dptica, catalitica e excelentes propriedades antimicrobianas
(DALLAS; SHARMA, ZBORIL, 2011).

2.2.1. Nanocompdsitos poliméricos de prata

Para a composicdo de um material contendo NPAg de multiplas aplicagdes e usos, se
tem a necessidade de estabilizacdo das particulas. Nesse aspecto, os polimeros destacam-se
como materiais de primeira escolha, visto sua morfologia especifica, natureza quimica e
estrutural, que possibilitam incorporacdo adequada das nanoparticulas e também podem ser
utilizados como sitios reativos para sintese das NPAg, devido aos grupos funcionais de alguns
polimeros (DALLAS; SHARMA, ZBORIL, 2011).

Com isso, muitos estudos vém sendo desenvolvidos e tém revelado significante melhora
de caracteristicas dos materiais produzidos, como o de Nasar et al. (2020), onde foi sintetizado
nanocomposito de polivinilalcool e AgNP e observou-se que o material apresentou melhor
estabilidade térmica a medida que se aumentou a quantidade de nanoparticula e em comparacgéo
ao polimero sozinho. Também, a atividade eletrocatalitica sustentavel das NPAg somada a
polimeros condutores tem sido amplamente investigada na producdo de sensores
eletroquimicos como alternativa de baixo custo na detec¢do de substancias com ampla aplicacao
(ADHIKARI et al., 2020).

Nesse contexto, uma das principais areas é quanto a producao de nanocompositos de

prata para uso na area médica e farmacéutica. Diversos trabalhos tém sido publicados e é
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relatado ampla atividade antimicrobiana, como o de Muchintala et al. (2020) que produziram
nanocompasito composto por peptideos de cecropin e NPAg com acdo antibacteriana, esta
ocorreu através de danos na membrana externa e subsequente liberacédo e difusdo de NPAg na
célula bacteriana, com baixo risco de desenvolvimento de resisténcia por agentes patogénicos.
Yu e colaboradores (2019) desenvolveram nanofibras de celulose e nanoparticulas de prata,
onde observaram que o nanocomposito exibiu forte atividade antimicrobiana contra patdgenos
gram-negativos e gram-positivos transmitidos por alimentos, sem exibi¢cdo de citotoxidade.
Devido ao amplo espectro de uso e biocompatibilidade relatada, a elaboracdo de filmes
poliméricos contendo NPAg ja é descrita. Esses apresentam vantagens em relacdo aos de prata
ibnica, como maior eliminacdo de bactérias, menor tempo de cicatrizagcdo, assim como
liberacédo prolongada da prata (MOSER; PEREIMA; PEREIMA, 2013).

Apesar de ja comercializada, a busca por novas alternativas, principalmente quanto a
alternancia de polimero e quanto aos métodos de sintese das nanoparticulas tém ocorrido. Nesse
interim, a capacidade do polimero de reduzir in situ a prata idnica a nanoparticula é fator de
destaque, pois ndo utiliza reagentes organicos biologicamente e ambientalmente toxicos. Sendo
assim, o polivinilpirrolidona (PVP) emerge como excelente op¢do para uso biomédico e
farmacéutico em decorréncia da sua capacidade de reducdo da prata iénica e estabilizacdo das
nanopratas, assim como por sua reconhecida biocompatibilidade (TEODORESCU; BARCEA,
2015).

2.2.1.1. Polivinilpirrolidona (PVP)

Tambeém denominado de polividona ou povidona, o PVP consiste em um polimero
sintético obtido primordialmente pelo pesquisador Walter Reppe através da reacdo inicial de
acetileno e formaldeido. Este polimero é constituido por monémeros compostos por uma cadeia
de carbono contendo um grupo amida no substituinte lateral e tendo uma estrutura de poli-N-
vinilamida (FIGURA 3).

Figura 3: Estrutura quimica do PVP.

Fonte: Teodorescu; Barcea, 2015.
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Este consiste em um po fino, higroscépico e ndo téxico (TEODORESCU; BARCEA,
2015). Quanto a solubilidade, devido a possuir grupos funcionais hidrofébicos e hidrofilicos, o
PVP interage com diversos solventes — dgua e solventes organicos, como alcool, cloroférmio,
acido acético — e e praticamente infinitamente miscivel em qualquer proporc¢do. Em solucéo,

este possui resisténcia a temperatura.

O PVP exibe diferentes pesos moleculares. Dependendo do peso da cadeia polimérica,
a viscosidade da solucdo contendo PVP ¢ alterada. Devido & dificuldade de medicéo direta do
peso molecular (PM), o PVP é comumente classificado quanto ao valor K, que é a viscosidade
relativa baseada no PM, sendo o aumento nesse valor correspondente ao aumento da
viscosidade da solucédo (LUO et al., 2021).

Em meio fisiolégico, o PVP é quimicamente inerte, sendo biocompativel,
hemocompativel e ndo irritante aos tecidos. Em baixos pesos moleculares, quando ingerido, é
rapidamente e completamente excretado pelos rins. Em administracdo parenteral, o PM é
relacionado inversamente ao clearance renal (LUO et al., 2021). Assim, a escolha do PM e do

consequente valor K deve ser compativel a finalidade de seu uso.

Diversas aplicacdes tém sido descritas, como na area de ceramicas (PATRA et al.,
2018), revestimentos e tintas (YOKOYAMA et al., 2020), litografia (JI et al., 2021), fibras
(EDIKRESNHA et al., 2021), elétrica (SHUBHA et al., 2022), ¢6tica (WONCI et al., 2022).
Além dessas, a utilizagdo do PVP na indUstria farmacéutica e medica consiste em um dos mais
relevantes e atuais campos de uso (KURAKULA et al., 2020).

Os filmes obtidos com PVP sdo de aspecto transparente e rigidos, sdo higroscépicos,
adesivos, soliveis (TEODORESCU; BARCEA, 2015). Através da técnica de MEV € observado
a caracteristica superficial lisa e uniforme, conforme Figura 4. A adi¢ao de agentes ativos nesses
sdo comumente descritas, visto a excelente compatibilidade do polimero com diferentes

substancias que possuem propriedade farmacoldgica e o seu carater inerte.

Figura 4: Imagem em MEV de filme de PVP.
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Fonte: Sreekanth et al., 2021.

Nesse cenario, a incorporacdo de nanoparticulas (NPs) metélicas tem sido amplamente
realizada devido ao extenso uso do PVP como agente estabilizante e no controle de forma e
tamanho das NPs, nessas inclui-se: elementos plasmonicos — Ag, Au, Cu; Elementos cataliticos
—Pd, Pt; Elementos magnéticos — Co, Ni; Composi¢6es bimetalicas — Au-M, Pt-M (KOCZKUR
et al., 2015). O estudo deste polimero quanto ao seu carater de sintese tem sido realizado. Wu
e colaboradores (2010) investigaram a habilidade e mecanismo de reducdo da Ag* pela
povidona. Nele, foi obtida AgNPs em temperatura ambiente e solugdo aquosa, 0 que nédo
ocorreu para outros fons, como Pt™ e Cu*?, justificada pela pequena possibilidade de
competicdo de separacdo de complexos iénicos para formacdo do complexo Metal-PVP. Essa
capacidade de reducédo da prata pelo PVP, conforme Figura 5, ocorre pela estrutura contendo
esqueleto de polivinil com anel pirrolidona, que favorece a formacéo de grupos de coordenacéo,
no qual os ions metalicos podem ser reduzidos pelos grupos carbonila do polimero
(UDAYABHASKAR et al 2012).

Figura 5: Reducdo quimica do Ag+ em PVP.
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Fonte: Orooji et al., 2021.

Essas caracteristicas descritas do PVP o elegem como excelente escolha para matriz
polimérica na composicao de filmes contendo NPAg para aplicagdo médica e farmacéutica por
ndo necessitar de outros reagentes, sobretudo organicos, toxicos e ambientalmente incorreto.
Para sua producdo, a técnica de evaporacdo do solvente consiste na metodologia mais

tradicional para formacao de filmes poliméricos (SHAMEEM et al., 2021).
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2.2.1.1. Técnica de evaporacdo do solvente

Solvent casting ou evaporacdo do solvente é uma técnica simples para a producao de
filmes poliméricos de diferentes espessuras. Esta se baseia no uso de polimero soltivel a um
solvente volatil ou a agua, em que seja formada solu¢do com certa viscosidade e que, quando

seca, esta tenha capacidade de formar filme homogéneo (SIEMANN, 2005).

Nessa técnica, a orientacao das moléculas de polimero para formacéo do filme é causada
pelo movimento do polimero induzido pela remogdo do solvente. A retirada de solvente de
uma solucdo polimérica pode causar estiramento das ligagdes quimicas nas moléculas
poliméricas, resultando em orientacdo molecular, sendo um processo em que, ao contrario da
maioria onde as forcas de alongamento s&o aplicadas externamente, as forcas de alongamento
sdo causadas pela restricdo da vibracdo planar (POWERS; COLLIER, 1990). Desse modo, a
etapa de secagem pode ser usada para manipular as propriedades finais do filme.

Em relagcdo ao PVP, um contraponto séo as pobres propriedades mecanicas dos filmes
formados. Nesse aspecto, a incorporagédo de outros materiais vem sendo investigada e, dentre
esses, as argilas, ao formar nanocompdsitos com melhores propriedades mecéanicas que amplie
suas aplicacbes (NAWAZ et al., 2018).

2.3. Nanocompdsito polimero silicato lamelar

A formacéo de nanocompasito polimero silicato lamelar (PSL) consiste na incorporacéo
de materiais de silicato e de argilas em camadas dispersos em uma matriz polimérica
(PAVLIDOU; PAPASPYRIDES, 2008). O primeiro relato desse tipo de incorporacéo foi ha
mais de 50 anos, porém mais amplamente investigada a partir da década de 1990, com dois
marcos para 0 novo interesse nesse material: i) sintese pelo grupo de pesquisa Toyota de
nanocomposito de poliamida com propriedades térmicas e mecanicas melhoradas
significativamente; ii) desenvolvimento ambientalmente seguro de nanocompdsitos compostos
por silicatos em camadas e polimeros fundidos (VAIA et al., 1993). Desde entdo, houve maior
vigor na investigacdo desses materiais, assim como em novas alternativas de seus componentes,

polimeros e silicatos em camadas.
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Os silicatos em camadas utilizados para sintese sdo minerais argilosos estruturados em
camadas finas de folhas tetraédricas compostas por silicio ligado a quatro &tomos de oxigénio
e folhas octaédricas nas quais um metal, como aluminio (Al), ferro (Fe), magnésio (Mg) e litio
(Li), é cercado por seis atomos de oxigénio (PAVLIDOU; PAPASPYRIDES, 2008). Essas
podem formar rede cristalina de silicatos em camadas 1:1 — folha tetraédrica fundida a uma
octaédrica com atomos de oxigénio compartilhados — e em camadas 2:1, conhecidos como
filossilicatos — camadas bidimensionais com folha octaédrica central unida a duas tetraedricas
externas com oxigénios compartilhados (KILIARIS; PAPASPIRIDAS, 2010), conforme Figura
6, e exibe espessura das camadas em torno de 1nm e comprimento variavel de 300 A & escala
micron, com relacdo comprimento:espessura maior que 1000.

Figura 6: Estrutura de silicato em camadas 2:1.
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Fonte: Adaptado de Beyer, 2002.

Em sua formacao basica, a estrutura 2:1 contendo silicio nas camadas tetraédricas e
aluminio na folha octaédrica é chamada de pirofilita, ndo ha espagamento interno devido a ndo
expansdo em meio aquoso. Quando o silicio € substituido, na folha tetraédrica por aluminio, ha
a resultante denominada de mica. Esta confere carga negativa a superficie que é estabilizada
por ions catibnicos potéssio. O potassio, devido ao seu tamanho, encaixa-se entre as camadas
no espacgo hexagonal, gerando atracdo eletrostatica, que promove a juncédo entre folhas. Desse

modo, as micas ndo expandem na presenca de agua e ndo possuem &rea de superficie interna
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(PAVLIDOU; PAPASPYRIDES, 2008). Contudo, se as lamelas sdo compostas de &tomos de
silicio coordenados de forma tetraédrica fundidos em um plano octaédrico comum de magnesio
(Mg2+) e aluminio (Al3+) tém-se as denominadas montmorilonita, principal componente de
argilas esmectiticas, e s@o os principais silicatos em camadas utilizados para a formacao de PSL
(KILIARIS; PAPASPIRIDAS, 2010)

No entanto, materiais contendo polimero e argila com pouca interacdo entre 0s
componentes ndo constitui nanocompadsito — e sim composito com separacdo de fases — ao
exibir propriedades semelhantes aos microcompositos tradicionais. Quando obtido PSL, a
argila pode ser encontrada na sua forma intercalada ou esfoliada (Figura 7). Na primeira, as
macromoléculas poliméricas se difundem entre as camadas da argila, gerando estrutura
multicamadas bem ordenada. Na segunda, ha a dispersao e separacao das camadas da argila na
matriz polimérica, o que maximiza a interacdo entre os componentes. Os nanocompasitos tém
sido caracterizados através da técnica de DRX, a qual monitora os picos de difracdo e € utilizado
para revelar a ordem estrutural dos silicatos, podendo ser utilizada analise por MET de modo
complementar.

Figura 7: Provaveis estruturas de PSL.
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Fonte: Adaptado de Kiliaris; Papaspiridas, 2010.

Nesse contexto, algumas argilas podem ser utilizadas para a sintese de PSL por
intercalacdo. Melhorias significativas nas propriedades dos materiais tém sido descritas quando
formado o nanocomposito, que incluem superiores propriedades mecanicas, estabilidade

térmica, de barreira e liberacdo controlada de farmacos (CASARIEGO et al., 2009). Assim,
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dentre os materiais argilosos descritos, a bentonita, argila do grupo das esmectitas, tem sido
avaliada em associacdo a polimeros hidrofilicos como o PVP como excelente alternativa para
formacdo de PSL. Em exemplo, 0 estudo de Santos e colaboradores (2020), que obtiveram com
sucesso 0 nanocompdsito PVP/bentonita enriquecidos com oOleo essencial de Syzygium

aromaticum com agdo larvicida.

2.3.1. Bentonita

A bentonita (Bt) € uma argila natural com alta capacidade de absor¢éo de 4gua. O nome
bentonita advém de cidade de Fort Benton, onde esta foi encontrada em larga escala. Suas
propriedades vém sendo descritas ha quase 3000 anos na Grécia antiga. Esta ndo tem
composicao quimica fixa, mas € constituida majoritariamente de montmorilonita (MMT), com
niveis de sodio, célcio, aluminio, magnésio e &gua variaveis de acordo com a regido (MAXIM
etal., 2016).

Comp0e o grupo das esmectitas em camadas 2:1 com folha octaédrica de aluminio entre
duas tetraédricas de silica e cations trocaveis nas camadas intermediarias compensando a carga
negativa das camadas de silicato (BORAH et al., 2021). A cor pode variar de branco, amarelo,
verde, creme, rosa, cinza, marrom ou preto com pouco odor e gosto. Insolivel em agua e

apresenta carater alcalino com pH em torno de 8 a 10 (MAXIM et al., 2016).

O seu uso vem da sua capacidade de dilatacdo na dgua, que modifica suas propriedades
de adesdo, de plastificagdo, de lubrificacdo e de suspensdo. Devido a sua grande area de
superficie, pode ser utilizada como carreador de substancias (BORAH et al., 2021). Na
medicina, ela tem acdo como detoxificante, contra infecgdes do trato gastrointestinal e, dentre
esses, acdo como curativa em lesdes e Ulceras associada a acdo antibacteriana (MOOSAVI,
2017). Devido a sua estrutura 2:1, a bentonita se adequa como excelente suporte de
nanoparticulas metalicas, como NPAg, com boa adsorcdo e alta dispersdo, além de manter a
estrutura cristalina. Nesse contexto, estudos vém sendo feitos utilizando a bentonita em
materiais hibridos e, mais recentemente, o uso da bentonita em PSL com NPAg como ativo
antimicrobiano tem sido investigado (ABDELKRIN et al., 2020).

Ademais, na composicdo de filmes de nanocompdsito. PSL, a bentonita tem, dentre
outros aspectos, melhorado as propriedades mecanicas do material. No estudo de Idris; Yucel
(2021), a adicdo da bentonita em filmes de PVP/CMC/goma aumentou as propriedades

mecanicas, como elevacdo da elasticidade, em comparacao com os filmes sem argila. O trabalho
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de Karuppusamy et al. (2018) demonstrou que a utilizacdo da bentonita melhorou muito
resisténcia mecénica dos filmes nanocompdsitos de quitosana/PVP. Em filmes de
celulose/PVP, o incremento de bentonita conferiu boa deformabilidade e propriedades
mecanicas adequadas para se adaptar a grandes deformacfes durante a aplicacdo e uso
independente das diferentes morfologias das bentonitas escolhidas para estudo (MICHELE et
al., 2022). Desse modo, é justificado sua adicdo em filmes de PVP para melhoria das

propriedades gerais.

2.4. Nanocompdésito PSL e nanoparticulas de prata

Estudos envolvendo nanocompdsitos polimero silicato lamelar incorporados com
nanoparticulas de prata estdo tendo maior relevancia nos ultimos 13 anos. Consulta realizada
no dia 10 de margo de 2023 nas bases de dados ScienceDirect e PubMed com os termos
“polymer layered silicate nanocomposites AND silver nanoparticles” selecionando apenas
artigos de pesquisa publicados nos ultimos 13 anos resultam em 536 e 4 artigos,
respectivamente, que exibem uma variedade de pesquisas e aplicacfes, sendo a area da saude

uma das mais exploradas.

No estudo de Kim; Ihn; Na (2011), a sintese de NPAg em PSL constituido por polimero
de acrilato de uretano e MMT intercalados produziram filme com crescimento de
nanoparticulas controlado e com melhor propriedade de estabilizacdo desta, visto que ambos 0s
componentes trabalham de modo sinérgico para este efeito. A acdo antimicrobiana também tem
sido relatada, como na pesquisa de Huang e colaboradores (2022), que investigaram a producéo
de filme de polidimetilsiloxano/MMT/NPAg e foi observado forte atividade antimicrobiana
para tratamento de feridas, além de superiores propriedades térmicas e mecanicas em relacdo
aos materiais separados, também observado para amido/MMT/NPAg no estudo Abreu et al.
(2015), para PSL de quitosana/rectorita/NPAg (LUO; XIE; WANG, 2015), para
quitosana/MMT/NPAg (GABRIEL et al., 2017) e para PVA/amido/MMT/NPAg (MATHEW
et al., 2018). Ademais, a capacidade de liberagdo modificada/controlada das nanopratas do
nanocomposito PSL foi observada por Shamelli et al. (2011), Girdthep et al. (2014) e Tian et
al. (2015). Somado a isso, a investigacdo de uso para tratamento de feridas tem sido
recentemente descrita. Daghian et al. (2021) verificou que quitosana/talco/NPAg foi capaz de

acelerar o processo de cicatrizacdo de feridas devido a sua capacidade de melhora na
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fibroplasia, producdo de colageno, epitelizacdo e redugdo da inflamacdo. Além disso

nanocomposito de celulose/MMT/NPAg foi capaz de destruir biofilme de Staphylococcus

aureus e Pseudomonas aeruginosa, microrganismos de relevancia em feridas cronicas com

potencial invasivo e produtor de quadro séptico (HORUE et al., 2020). A tabela 1 agrupa alguns

dos estudos encontrados. DAIRI et al. (2019) observou boas propriedades de filmes de

Celulose/MMT/NPAg para aplicagdo como antimicrobiano, antioxidante e como material de

revestimento. 1sso também foi descrito por Jin et al. (2019), Girdthep; Limwanich; Punyodom,

(2022), Deng et al. (2022) e Hong et al. (2022). Estudo para avaliagdo no tratamento de cancer

também foi descrito (RZAYEV et al., 2018).

Tabela 1: Agrupamento de artigos originais sobre nanocompésito PSL e NPAg, suas formas

farmacéuticas e suas aplicacoes.

Polimero/Argila Nanoparticul Forma Aplicacéo Referéncia
a farmacéutica
Poliéster/MMT Ag Filme Agente KONWAR;
antimicrobiano NaRAN
MANDAL,
2010.
Acrilato de Ag Filme N&o mencionada KIM;  IHN;
uretano/MMT NA, 2011.
Quitosana/MMT Ag PO Agente SHAMELLI
antimicrobiano de ©tal- 2011
liberacédo
controlada
Poliacrilonitrila/M Ag Filme Agente HWANG;
MT antimicrobiano MA, 2012
Carboximetilquito ~ Ag Filme Agente LING et al,
sana/MMT antimicrobiano Ao
Polipirrole/MMT Ag Po Agente catalitico JLASSI et al.,
2013
Poliacidolatico/Ka  Ag Filme Agente GIRDTHEP et
al., 2014.

olinita antimicrobiano de
liberacédo

controlada



PVA/MMT

Amido/MMT

Amido/MMT

Policarbonato/MM
T

Quitosana/rectorita

Quitosana/rectorita

Quitosana/MMT

Polipirrol/MMT

Quitosana/MMT

CMC/MMT

Glucomannan/MM

T

Quitosana/laponita

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Nanofilme

Filme

Suspenséo

Filme

PO

Filme

PO

Filme

Filme

Filme

Filme

Filme

Agente
antimicrobiano
para bactérias
resistentes

Agente
antimicrobiano

Agente indicador

de reacéo

Agente
antimicrobiano de
liberacéo
modificada e
catalitico

Agente

antimicrobiano

Agente catalitico

N&o mencionada

N&o mencionada

Agente
antimicrobiano

Atividade
anticancer

Agente
antimicrobiano

Agente
antimicrobiano e de

revestimento
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ERDONM
EZ et al,
2014

ABREU et al.,
2015.

SHABANZA
DEH; YOSUF;
SHAMELL,
2015

TIAN et al.,
2015

LUO; XIE;
WANG, 2015

LING et al.,
2015
AZZAMetal.,
2016
EBRAHIMI;
GASHTI, 2016
GABRIEL et
al., 2017

RZAYEV et
al., 2018.

ZHU et al.,
2018

WU et al,
2018



PVA/amido/MMT

Celulose/MMT

PVAIMMT

Alginato/aminoarg
ila

Poliamida/

paligorsquite

Agar/CMC/MMT

Quitosana/bentonit

a

Celulose/MMT

PVP/MMT

Quitosana/talco

Polidimetilsiloxan
o/MMT
Poliacidolatico/Ka

olinita

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Ag

Filme

Filme

Filme

Filme

Filme

Filme

Esferas

PO

Suspenséo

PO

Filme

Filme

Agente
antimicrobiano
Agente
antimicrobiano,
antioxidante e de
revestimento
Agente
antimicrobiano
Agente
antimicrobiano e
revestimento
Agente
antimicrobianoe
anti-incrustante
Agente
antimicrobiano e de
barreira

Agente
antimicrobiano
Agente
antimicrobiano e

curativo

N&ao mencionado

Agente
antimicrobiano e
curativo

Agente
antimicrobiano

Agente de

barreira
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MATHEW et
al., 2018

DAIRI et al.,
2019

MATHEW et
al., 2019

JIN et al,
2019

WANG et al.,
2019

MAKWANA
et al., 2020

ABDELKRIN
et al., 2020.

HORUE et al.,
2020.

YUAN;
GOLDEN,
2020.

DAGHIAN et
al., 2021

HUANG et
al., 2022

GIRDTHEP;
LIMWANICH;
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PUNYODOM,
2022
Polibenzoxazina/h Ag Filme Agente de  DENG et al,
aloisita revestimento 2022
Polietileno/amido/ Ag Filme Agente HONG et al,
MMT antimicrobiano e de 20?2

revestimento

Fonte: Autoria propria.

Quanto a sintese do nanocomposito PVP/Bt/NPAg, nenhum artigo de pesquisa foi
encontrado utilizando os termos “polyvinylpyrrolidone AND bentonite AND silver
nanoparticles” nas bases de dados anteriormente mencionadas, até o dia 10 de margo de 2023.
Diante disso, visto o potencial e 0s avangos nos estudos desses materiais, é legitima a

investigacao de filmes de PVP/Bt/NPAg para aplicacdo na area da saude.
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3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo geral

Investigar o nanocomposito PVP/bentonita/NPAg na producao de filmes para aplicagdo

na area da salde.

3.2. Objetivos especificos

e Sintetizar as NPAg utilizando a PVVP como redutor e estabilizante;
e Caracterizar as NPAg;

e Quantificar as NPAg sintetizadas;

e Sintetizar filme fino;

e Caracterizar filme fino;

e Desenvolver os filmes compostos por PVP/Bentonita/NPAg;

e Caracterizar os filmes compostos por PVP/Bentonita/NPAg.
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4. METODOLOGIA
4.1. Sintese das nanoparticulas de prata

A sintese das nanoparticulas de prata ocorreu de acordo com metodologia descrita
Udayabhaskar e colaboradores (2012), onde 10 mg de nitrato de prata PA (Dinamica, Brasil)
foi dissolvido em 6ml de 4gua destilada e a solucéo seguiu para sonicador (Sinergia Cientifica,
Brasil) durante com 20 min. Por conseguinte, essa solucdo foi misturada a 30mL de solugéo
aquosa de PVP K30 (3%) (Sigma Aldrich, Estados Unidos) e mantida sob agitacdo em placa
agitadora (Quimis ® Q261M23, Brasil) por 30min.

4.2. Caracterizacdo das nanoparticulas de prata

A caracterizacdo da suspensdo coloidal foi realizada por espectrofotometria na regiao

do UV-Vis, DLS, potencial zeta e espectroscopia de absorc¢ao atbmica.

4.2.1. Espectrofotometria de UV-Visivel (UV-Vis)

A técnica de UV-Vis é imprescindivel na caracterizacdo de nanoparticulas de prata,
visto a banda de ressonancia de superficie plasmonica (SPR) caracteristica das NPAg, além da
possibilidade de indicacdo de formato e a estabilidade das nanoparticulas. A espectrofotometria
na regido do UV-Vis ocorreu por meio da medicdo da absorbancia em comprimentos de ondas
de 200 a 800nm através de leitor de placas (Flextation® 3, EUA) em placa de poliestireno de

96 pogos com fundo chato.

Esta analise foi realizada no Laboratorio de Bioquimica Metabdlica (LBM/UFAL).

4.2.2. Espalhamento de luz dindmico (DLS)

A técnica de espalhamento de luz dindmico determina o diametro hidrodinamico das
particulas por medir sua difusdo através do movimento Browniano e converter este de forma a
determinar o tamanho e sua distribui¢do usando a relagdo Stokes-Einstein (Malvern, 2017).

O DLS foi obtido por equipamento Zetasizer Nano ZS90 (Malvern, Inglaterra) sendo
realizadas 20 corridas em triplicata e com indice de refracdo 1,390 e absorcéo 0,002.

O equipamento necessario para essa técnica esta disponivel no Laboratorio de
Tecnologia de Nanosistemas Carreadores de Substancias Ativas (TECNANO/UFAL).
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4.2.3. Potencial Zeta

O potencial zeta mede a carga superficial da particula pela diferenca entre o potencial
elétrico da solucdo e o da superficie de cisalhamento da particula. Nessa, as particulas
carregadas eletricamente se movem ao eletrodo de carga contraria com velocidade proporcional
a quantidade de carga da particula e ao campo elétrico externo fornecido. Através dessa
medicao é possivel inferir sobre a estabilidade da suspenséo, pois as particulas necessitam ter
repulsdo suficiente entre elas para impedir agregacao. A analise por potencial zeta foi realizada
em equipamento Zetasizer Nano ZS90 (Malvern, Inglaterra) sendo realizadas 50 corridas em

triplicata.

O equipamento necessario para essa técnica estd disponivel no Laboratério de
Tecnologia de Nanosistemas Carreadores de Substancias Ativas (TECNANO/UFAL).

4.2.4. Espectroscopia de absor¢do atdbmica

A concentracao de prata na suspensdo das NPs foi determinada por espectroscopia de
absorcdo atbmica com atomizacdo em chama (FAAS). Os padrdes que constituiram a curva
analitica foram preparados a partir de uma solucdo estoque de prata (1000 mg/L) (Specsol,
Brasil) em meio de 4cido nitrico. A equacdo da curva analitica foi definida por y = 0,0706x +
0,0098 com r2 = 0,9982.

Um volume de 10 mL da suspensdo anteriormente sintetizada foi centrifugado a 15000
rpm durante 20 min a 25 °C. O precipitado foi ressuspenso em 10mL de agua pura e seguiu
para centrifugacdo. O processo de lavagem foi repetido por trés vezes. Aliquotas das amostras
foram retiradas em cada etapa e submetidas a analise por espectroscopia de absorcao atbmica
por atomizagdo com chama utilizando chama de ar-acetileno e uma lampada de catodo oco
monoelementar por equipamento espectrémetro de absorcdo atdbmica modelo AA-7000
(Shimadzu, Japdo). A conversdao de Ag+ em AgNPs pode ser indicada pela diminuicdo na
concentracéo de prata na mistura de reacdo (Awwad et al. 2012; EI-Naggar et al. 2018). O limite
de quantificacdo (LOQ) foi de 0,1mg/L.
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4.3. Sintese e caracterizagdo do filme fino

Foi formado filme fino em laminula por meio de secagem em estufa a 50°C de 100uL
de suspensdo de PVP/NPAg sintetizada ha 8 dias. Foi feita varredura de 200 a 800nm em
espectrofotdbmetro UV-Vis GENESY'S 180 (Thermo Scientific, EUA).

O equipamento necessario para essa técnica esta disponivel no Laboratorio de
Tecnologia de Nanosistemas Carreadores de Substancias Ativas (TECNANO/UFAL).

4.4. Sintese dos filmes contendo PVP/Bt/NPA(g

Preparada a suspensao coloidal, foi adicionado bentonita sodica (Bentec Laviosa
Chimica Mineraria S.p.A., Italia) em 2,5%, 5% e 10% baseado na massa de PVP e agitou-se
em placa agitadora (Quimis ® Q261M23, Brasil) por 24h (GABRIEL et al., 2017). Apos isso,
a suspensdo foi colocada no volume de 5mL em um aparato de 2cm de didmetro para
evaporacdo do solvente em estufa N11512i (Nova Instruments, Brasil) a 50°C por 12h. Filmes
contendo apenas PVP, PVP/Bt e PVP/NPAg também foram sintetizadas.

4.5. Caracterizacao dos filmes contendo PVP/Bt/NPAg

A caracterizacao dos filmes foi realizada por analise das técnicas de difragdo de raios X
(DRX), espectroscopia na regido do infravermelho (FTIV), espectroscopia de raios X por

energia dispersiva (EDS) e microscopia eletrdnica de varredura (MEV).

4.5.1. Difragdo de raios X (DRX)

Através da técnica de difratometria de raios X € possivel observar o perfil de
cristalinidade do material e seus planos de difracdo caracteristicos. Para a técnica de DRX foi
utilizado difratdmetro de raios X 7000 Shimadzu, tendo como fonte de radiacdo CuKa (A=
0,15406 nm) com voltagem de 30 kV e corrente de 30 Ma. Os dados foram coletados em
angulos de 3 a 90 graus, com taxa de velocidade de 2°min. Através da equagdo de Bragg

(n.A=2.d.sen0) 0 espagamento basal foi calculado.

O equipamento necessario para essa técnica estd disponivel no Laboratério de
Tecnologia de Nanosistemas Carreadores de Substancias Ativas (TECNANO/UFAL).
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4.5.2. Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIV)

Por meio do FTIV é possivel identificar ligacBes quimicas e, através disso, 0S
grupamentos funcionais orgénicos que podem ser responsaveis pela redugdo da prata para
nanoparticulas e formacdo do nanocomposito. As analises de FTIV foram feitas em
espectrometro Nicolet iS10 (Thermo Scientific, EUA) no modo operacional de Refletancia
Total Atenuada — ATR (Attenuated Total Reflectance) com resolucéo de 8 cm-1, com varredura
de 16 scans e com faixa de nimero de onda 4000 cm™ a 600 cm™. Os dados tratados no
programa Origin versao 8.0.

Esta analise ocorreu no laboratério de quimica localizado no Instituto Federal de

Alagoas.

4.5.3. Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de raios X por

energia dispersiva (EDS)

Através de MEV é observada, dentre outros aspectos, a morfologia superficial.
Realizou-se a analise por MEV em microscopio eletrénico VEGA3 (TESCAN, Sao Paulo,
Brasil) medido em régua de 2 um e 5 um e com anélise de composigéo elementar EDS integrado
(Oxford Instruments, Reino Unido). Para a microscopia, as amostras foram previamente
recobertas por uma fina camada de ouro em metalizador Q150R ES (QUORUM Technologies
Ltd, Laughton, Inglaterra) em corrente de 10 mA por 10 minutos.

Estas analises ocorreram no laboratdrio de quimica localizado no Instituto Federal de
Alagoas.

4.5.4. Ensaio mecanico de tracdo

Teste de tracdo foi realizado para utilizando aparelho AG-X plus 100 kN (Shimadzu,
Japdo) de acordo com ASTM D638-10 com uma velocidade de 20 mm/min. As amostras foram
cortadas em um corpo de prova com as dimensfes recomentadas pela norma ASTM D882-02:
250mm de comprimento x 20 mm de largura x 0,5 mm de espessura.

A media dos valores de suas propriedades foram obtidas do resultado de cinco testes e

expressas como média.

As analises foram realizadas no Laboratdrio de Estrutura e Materiais (LEMA) — CTEC, UFAL.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Suspensao coloidal PVP/NPAg

Imediatamente apos adigdo da solucdo de AgNOs na solucéo contendo PVP, ndo foi
observada nenhuma mudanca fisica e organoléptica. Quando analisada a amostra por
espectrofotometria UV-Vis, ndo houve aparecimento de banda de absor¢do. Ao decorrer do
tempo, foi observado mudanca de coloragdo da solugdo para o tom marrom amarelado. Somado
a isso, houve surgimento gradativo de banda no espectro UV-Vis com mé&ximo de absor¢do no
comprimento de onda de 420nm, apo6s 8 dias de sintese (Figura 8). Essas alteracfes sdo
referentes a reducdo quimica da prata, que evidenciou o poder de reducdo progressivo e lento
do PVP, e que é confirmada pelo aparecimento concomitante de banda SPR, que, como
mencionado, consiste na oscilagdo coletiva dos elétrons em ressonancia com a luz (DAS et al.,
2009), indicando a formacéo de nanoparticulas de morfologia esférica (NOGUEZ, 2007) e de
baixo tamanho, pois apresenta baixo comprimento de onda (MOKHTARI et al., 2009). Ainda,
foi realizada analise ap6s 30 dias de sintese e foi observado aumento na absorbancia de 0,14Abs
para 0,28 Abs, que indica a continuacdo da sintese com o passar do tempo de reacdo, como no

estudo de Wu e colaboradores (2010), ao mostrar banda SPR com baixa intensidade.

O fraco poder de reducdo da prata, assim como o aspecto lento e progressivo conferido
ao PVP foi observado também no estudo de Wu et al. (2010) onde houve aparecimento de banda
SPR apenas apds 10 dias de sintese, em temperatura ambiente, com essa caracteristica também
descrita por Dhakal et al. (2012). Em consonancia com Udayabhaskar e colaboradores (2012),
a reducdo da prata se da pelos grupos amida e carbonila presente no anel pirrolidona estrutural
do PVP. A concentracdo do sal de prata e do polimero na solucdo inicial foi identificada como
fator para aumento da formacéo da NPAg ao disponibilizar mais prata idnica e mais pontos de

coordenacdo de Ag" e de reducdo, respectivamente (WU et al. 2010).



38

Figura 8: Espectro UV-Vis da reagdo de sintese de AgNP utilizando PVVP como agente redutor e
estabilizante.
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Fonte: Autoria propria.

Através das medidas de DLS, foi observado um tamanho hidrodindmico da NPAg de
136 nm, devido esta técnica medir o tamanho da particula com seus ions superficiais, como
descrito por Sharma et al. (2019). O PDI apresentado foi de 0,3 que possibilitou inferir a
formacgéo de um sistema monodisperso, sem formacdo de aglomerados (GREULICH et al.,
2011). Isso foi corroborado por potencial zeta, onde foi aferido valor de -58,6 eV na superficie

da particula, visto que valores superiores a 30 eV, em modulo, indicam suspensao estavel, sem



39

formacdo aglomerados, além de carga superficial negativa (do NASCIMENTO et al., 2016).
Considerando que o PVP é um polimero ndo ibnico, a carga negativa superficial é atribuida as
adsorcOes de anions do meio dispersante. A estabilidade coloidal apresentada pela suspenséo
contendo NPAg é proporcionada pela alta solubilidade da PVP em agua, pois possui o anel
pirrolidona como componente hidrofilico da PVP. Este proporciona a repulsdo de forcas
estéricas entre as particulas garantindo a estabilidade coloidal da suspensdo (ARAUJO et al.,
2020).

Atraves da analise por FAAS, com resultados demonstrados na Tabela 2, é possivel
observar a diminuicao da concentracdo de prata que indica que houve formacéo e precipitacdo
das nanoparticulas. De acordo com as concentracGes determinadas, apenas 3,3% da
concentracéo inicial de Ag* foi convertida em Ag®. Isso, novamente, evidencia o baixo poder
de reducéo da prata pelo PVP (WU et al., 2010). Ainda, na medida que ocorreram as lavagens
houve lixiviacao da prata. 1sso se deve a dissolucdo oxidativa que advém do contato das NPAg
com o sistema aquoso. Este processo ocorre em duas etapas: Na etapa de dissolucdo rapida, a
camada de Ag.0 mais externa formada se dissolve e 0 Ag* que aderiu a superficie da particula
é liberado e, na etapa lenta, ocorre a oxidacdo gradual das superficies das nanoparticulas
(YONATHAN et al., 2022). Por meio desse mecanismo, a prata exibe suas propriedades
bioldgicas e antimicrobianas (YONATHAN et al., 2022).

Tabela 2: Resultados da analise por FAAS (LOQ=0,1mg/L).

Concentracao il ECE
Amostras Absorbancia (mg/L)c concentragao % de Ag
(mg/L)

Suspensao 0,3024 0,3005 276,4 274,6 275,5 100%
Sobrenadante 0,6666 0,4825 309,8 223,0 266,4 96,7%
Sobrenadante ) 15, 0560 572 4,59 5,16 1,87%

Lavagem 1
Sobrenadante 110061437 149 1,90 1,69 0,61%

Lavagem 2
Sobrenadante 00901097 1,23 1,42 1,32 0,48%

Lavagem 3
Ressuspensao 0,0021 0,0031 <LOQ <LOQ <LOQ 0,34%

Fonte: Autoria Prépria.
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5.2. Filme fino

O filme fino em laminula foi formado com sucesso. Seguido para analise, foi verificado
0 aparecimento de banda de absor¢do, de mesma intensidade da suspensdo apds 8 dias, em
420nm, indicando a formacao das nanoparticulas de prata e presenca das nanoparticulas pos
secagem (Figura 9). Além disso, € possivel inferir que ndo ha interferéncia da temperatura de
secagem da suspensdo na sintese das nanopratas, visto que ndo houve divergéncia na
intensidade de absorgdo no espectro em relacdo a suspensao coloidal, ambas 0,14 Abs.

No estudo de Wu et al. (2010) foi avaliada a temperatura de sintese de 80°C e sua
influéncia na sintese de NPAg utilizando apenas PVP em meio aquoso em comparacdo a
temperatura ambiente de 25°C. Os autores observaram que houve aumento da absor¢do no
espectro UV-Vis que indica aumento da concentracdo de nanoprata na amostra. Em
contraponto, neste estudo, a temperatura foi 30°C abaixo da referida na pesquisa supracitada e

foi revelado a ndo influéncia do aquecimento a 50°C pela mesma técnica de analise utilizada.

Figura 9: Espectro UV-Vis da leitura do filme fino.
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Fonte: Autoria Prépria.

5.3. Filmes de PVP/Bt/NPAg

Os filmes propostos para formagdo foram sintetizados com sucesso e apresentaram
didmetro de 2cm e espessura medida em 0,5mm. Aqueles contendo apenas PVP ou PVP/NPAg
exibiram aspecto rigido e quebradico, caracteristico de filmes desse polimero (TEODORESCU,;

BARCEA, 2015). Quando adicionada a bentonita, o material apresentou aspecto mais maleavel
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(MATHEW et al., 2018). Além disso, todos os filmes apresentaram capacidade adsortiva,
adesiva, soltvel e higroscopica, devido a presenca de PVP no material (TEODORESCU;
BARCEA, 2015). Essas caracteristicas na formacdo de curativos sdo interessantes, pois
conferem a capacidade de retencdo dos exsudatos aquosos que sdo liberados pelas feridas e
fazem parte do processo normal de cicatrizacdo (CAMPOS; BORGES-BRANCO; GROTH,
2007), além de promover a liberacdo das nanopratas do material.

Na etapa de caracterizacdo por DRX, no difratograma do filme contendo apenas PVP,
estdo presentes dois picos de halo difuso em 10,83° e em 20,95° com caracteristicas de material
amorfo, também descrito por Nematollahi et al. (2021), que encontraram esses em 10,14° e
20,53° (Figura 10A). Quando adicionada as nanoparticulas no material (Figura 10B), ha a
diminuicdo significativa da intensidade dos picos presentes no PVP, devido a interagdo entre o
polimero e as NPAg (ABD EL-KADER et al., 2021). Na concentracéo inicial de sintese, ndo
foi possivel observar os picos referentes a prata nanocristalina. Isso também foi observado por
Khandanlou et al. (2014) que apenas na concentracdo de 30% da nanoparticula estudada obteve

aparecimento de pico bem demarcado.

Figura 10: : Difratograma dos filmes de A) PVP; B) PVP/NPAg.
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A bentonita pura apresenta o padrdo de difragao a reflexdo principal d(001) (26 = 5,96°)
caracteristico da montmorilonita, componente majoritario da Bt, com um espacamento
interlamelar de 14,81A (Figura 11A). Este pico desaparece nas amostras contendo polimero
(Figura 11B-E), indicando que houve intercalacdo deste dentro da estrutura em camadas,
ampliando a estrutura basal d(001) de modo que a estrutura em camadas caracteristica da argila
se torna parcial ou completamente esfoliada, independente da concentragdo da Bt
(MOUSSOUT etal., 2018). A disperséo e separacao das camadas da argila na matriz polimérica
maximiza a interacdo entre os componentes. Somado a isso, € notada a diminuicdo da
intensidade do pico do PVP em 26=10,14°, indicativo da interacao com a argila e formacao do

nanocomposito (SANTOS et al., 2020).

O espectro por FTIV do filme contendo apenas PVP exibe bandas com vibraces em
2960 cm™ referentes a vibracéo de estiramento de ligagdes C-H, em 1647cm™ correspondente
ao alongamento de ligagBes C=0 presente na amida ciclica, em 1464cm™ devido as vibragdes
caracteristicas de ligagdes -CH, em 1376cm™ representam flex&o de ligagdes -CH: das cadeias
de vinil e em 1288cm™* decorrentes de vibracdes da ligagio -C-N, conforme figura 12B (WANG
et al.,, 2005, BRYASKOVA et al.,, 2011; ALI et al., 2022). Quando sintetizadas as
nanoparticulas, as vibrages de ligacdes -CH e CH> estrutural se mantiveram em mesmos
comprimentos de onda para todas as amostras (Figura 12D-G). Contudo, as bandas vibracionais
de ligagbes C=0 e -C-N sofreram aumento de intensidade e deslocamento do comprimento de
onda das bandas na maxima absorc&o. Para primeira, o pico de absorcdo foi de 1647cm™ para
1652cm™. Para a segunda, foi de 1288cm™ para 1292cm™. As alteragBes nessas ligacdes
indicam que houve formacdo de grupos de coordenacdo entre os atomos de oxigénio ou
nitrogénio com os da prata (BRYASKOVA et al., 2011). Esse fato se relaciona a com a sintese
das nanopratas e com a capacidade de acdo do PVP como surfactante e estabilizante, evitando
aglomeracdo (UDAYABHASKAR et al., 2012).

No espectro FTIV do filme de bentonita pura, Figura 12A, foi observado banda em
3623cm™ referente a grupos Si-OH e AI-OH. A banda em 1634cm™ representa a agua
adsorvida. O sinal em 1114cm™ refere-se a ligagOes Si-O, em 1107cm™? ligacBes Si-O-Si
presente nas folhas tetraédricas da estrutura da argila e em 916cm™ vibracdes de ligacdes (Al,
Mg)-OH (PATEL et al., 2007). Quando adicionado bentonita nas amostras contendo polimero
e PVP/NPAg, é possivel observar sinal exibido por vibracao das ligagdes Si-O-Si, Si-OH e (Al,

Mg)-OH estrutural, porém para as duas ultimas h& deslocamento das bandas de absorcéo para
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maiores comprimentos de onda, sendo esses 1163cm™ e 950cm™, respectivamente. Essas
alteracGes remetem a interacdo da bentonita com a matriz polimérica apenas, sendo este
resultado corroborado pelo o trabalho de Ameur e colaboradores (2019), que ndo observaram

alteracdo do espectro da bentonita quando sintetizado NPAg.

A interacdo entre PVP e Bt ocorre por formacdo de pontes de hidrogénio entre as
carbonilas do polimero e as hidroxilas do grupo silanol (HEDDI et al., 2019). N&o houve
diferenca nos espectros aumentando a concentracdo das nanoparticulas nas amostras.

O aspecto morfoldgico do filme puro de PVP, analisado por MEV, é de superficie lisa,
uniforme e homogénea sugerindo uma boa estrutura de ordenagédo (SREEKANTH et al. 2021),
conforme figura 13A. Quando adicionado bentonita na matriz polimérica, figura 13B, €
observado o aparecimento de morfologia de superficie em camadas com grandes flocos, assim
como visto por Shameli e colaboradores (2011), que detectaram a presenca de flocos quando
adicionado MMT em filmes de quitosana. Por EDS, confirma-se a presenca majoritaria de
atomos de carbono (C) e oxigénio (O), referente ao polimero e de componentes da bentonita,
como silicio (Si), aluminio (Al), tungsténio (W) e sédio (Na), em ordem de decrescente de
concentracdo em massa. Ainda, ndo foram detectadas impurezas na amostra (SHAMELI et al.,
2011).
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Figura 11: Difratograma das amostras de A) Bentonita; B) PVP/Bt; C) PVP/Bt 2,5%/NPAg; D) PVP/Bt5%/NPAg e E) PVP/Bt10%/NPAg.

A) B) C)
2500 ¥ T ¥ T ¥ T ¥ T — 2500 . . . . . . . T . 2500 . T . ; ; . : .
Bentonita —— PVP/Bt —— PVP/Bt2,5%/NPAg
2000 E 2000 -4 2000 - E
3 3
1500 | 4 & 1500 81500 | E
3] 5]
e} e}
@ 1.8
S S
2 2
1000 | 1 & 1000 | 18 1000 | E
£ £
500 : 500 W 4 500 J
wmwwmh ibimdnin ———
0 T T N e A b o+ e o+,
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90
2 theta (graus) 2 theta (graus) 2 theta (graus)
D) E)
2500 T T T T 2500 T T T T
—— PVP/Bt5%/NPAg —— PVP/Bt10%/NPAg|
2000 4 2000 - E
3 3
8 1500 | - 81500 | :
[<}] 5]
e} e}
© 1@
o o
2 2
5 1000 | E 21000— E
£ £
500 - \MM { 500- i
o1&+ o — e
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90

2 theta (graus) 2 theta (graus)



A)

\2)

Transmiténcia (%)

43

Figura 12: Espectros no FT1V das amostras de A) bentonita; B) PVP; C) PVP/Bt; D) PVP/NPAg; E) PVP/Bt2,5%/NPAg; F) PVP/Bt5%/NPAg e G)

PVP/Bt10%/NPAg.
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Figura 22: Espectros no FTIV das amostras de A) bentonita; B) PVP; C) PVP/Bt; D) PVP/NPAgQ; E) PVP/Bt2,5%/NPAg; F) PVP/Bt5%/NPAg e G) PVP/Bt10%/NPAg.
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Figura 13: MEV e EDS dos filmes contendo: A) PVP; B) PVP/Bt; C) PVP/NPAg; D) PVP/Bt

10%/NPAg;
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Para o filme contendo apenas PVP e nanopratas foi visto mudancga na rugosidade da
superficie, que é atribuida a incorporacdo de nanoparticulas de prata, exibindo aspecto brilhante
e alguma aglomeracdo, demonstrado na figura 13C. A composicdo da amostra é dada por
carbono e oxigénio proveniente do polimero e por prata referente as NPAg, sem impurezas
(SGANZERLA, et al. 2020). Na anélise da amostra PVP/Bt 10%/NPAg € visto que a superficie
em camadas com grandes flocos, descrita na amostra PVP/Bt, tornam-se mais brilhante devido
a presenca de NPAg, na superficie interna e externa, com aglomeracdo (Figura 13D). Foi
detectada a presenca da prata e de &tomos constitucionais da bentonita e PVP (SHAMELI et
al., 2011). Esses achados estdo de acordo com outros trabalhos cientificos publicados
(MATHEW et al., 2018; MATHEW et al., 2019)

Quanto a analise mecanica, os resultados do ensaio de tracdo estdo na tabela 3. Para o
filme de PVP, foi observado o maior valor para médulo de elasticidade, sendo esse de 150,82
Mpa com resisténcia maxima de 85,97 MPa e alongamento maximo de 0,57%. O médulo de
elasticidade representa a rigidez do material. Desse modo, quanto maior o modulo de
elasticidade, menor sera a deformacdo elastica provocada por uma certa tensdo, ou seja, o
material sera mais rigido. Assim, é confirmado a caracteristica de formacédo de filme rigido e
quebradico, ja descrito anteriormente (TEODORESCU; BARCEA, 2015). Com adicdo das
nanoparticulas, ha aumento nos valores de alongamento maximo, contudo uma diminuicao da
resisténcia maxima e do modulo de elasticidade, indicando a formacéo de filme menos rigido e
com a menor resisténcia a ruptura dentre as amostras. Porém, para as amostras contendo
bentonita, as capacidades de deformacéo s&o de maiores valores.

Para aplicacdes bioldgicas, em exemplo de curativos, a deformacdo sem quebra é
necessaria, visto que nem sempre as superficies corporais sdo regulares e que necessitam deste
tipo de adaptacdo. Resultados semelhantes utilizando bentonita em filmes de PVP e
carboximetilcelulose foram relatados no estudo de Michele e colaboradores (2022), no qual a
adicdo de bentonita exerceu a mesma acdo. Sendo assim, a bentonita exerce papel fundamental
na composicao do filme, devido a conferéncias de melhores propriedades mecanicas, que o
torna aplicavel na area da saude. A reducdo na resisténcia a tracdo pode ser explicada pela
formacdo de pontos de tensdo no polimero, que é compensado pelo aumento na deformacéo e
na elasticidade, ao formar material mais menos rigido e com boa caracteristica de adaptacdo a
superficies (OLIANI et al., 2017).
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Tabela 3: Resultados da anélise mecénica por ensaio de tragao.

Fonte: Autoria Prépria.

Amostras Madulo de Resisténcia Maxima Deformacao
Elasticidade (MPa) (MPa) Maxima (%)
PVP 150,82 85,97 0,57
PVP/Bt 77,18 71,78 0,93
PVP/NPAg 82,85 58,19 0,70

PVP/Bt10%/NPAg 64,22 62,29 0,97
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6. CONCLUSAO

Com os resultados obtidos ¢ indicado que houve formacdo das nanoparticulas de prata
em suspensdo utilizando o PVP como agente redutor e estabilizante, demonstrado pelas técnicas
de UV-Vis, DLS E FAAS. Este método urge como uma rota de sintese segura, sem uso de
agentes organicos poluentes e toxicos. Quanto aos filmes, foram produzidas com sucesso todas
as amostras propostas. Através da técnica de DRX constatou-se a estrutura com caracteristicas
amorfa do polimero, cristalina das NPAg e que a argila estava em sua organizacdo esfoliada.
A interacdo do nanocompdsito foi observada por alteracdes em picos do polimero e da argila.
Através da anélise por espectrofotometria UV-Vis do filme fino obtido foi indicado a ndo

interferéncia da temperatura de secagem na sintese das nanoparticulas.

Por FTIV foi notado que houve mudangas nas bandas referentes a grupos que contém
atomos de oxigénio e nitrogénio quando sintetizado as nanopratas, indicando participacao
dessas ligacdes na sintese das NPAg. Ainda, a interacdo polimero-argila também foi indicada
por FTIV pela formagdo de pontes de hidrogénio entre as carbonilas do polimero e as hidroxilas
do grupo silanol. A morfologia superficial dos filmes foi elucidada por MEV, que teve aspecto
alterado de liso e uniforme, proveniente do PVP, para superficie em camadas com varios flocos
e com aspecto brilhante, quando adicionado Bt e NPAg, respectivamente. A composicao,
elucidada por EDS, demonstrou presenca dos elementos sem picos de contaminagdo. Foi
observado por analise do ensaio de tracdo que bentonita conferiu superiores propriedades
mecanicas ao material. Assim, foi sintetizado material com promissora aplicacdo na area da

salde.
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