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RESUMO

O material particulado suspenso no ar representa um risco significativo para a satde humana,
podendo causar diversas doencas respiratorias graves. Entre esses materiais, bioaerossois, que
incluem virus, bactérias e fungos, também podem ser inalados e estdo associados a doencas
como influenza, tuberculose e COVID-19. Para a retengéo eficaz desses materiais particulados,
os filtros eletrofiados tém se destacado devido a sua alta area de superficie e capacidade de
captura de particulas aéreas. Esses filtros podem ser aprimorados com a incorporacao de
nanoparticulas e surfactantes nas suas fibras, o que melhora o desempenho da filtragdo e confere
propriedades biocidas ao material. Este trabalho tem como objetivo a producdo de um meio
filtrante a partir de poliacrilonitrila (PAN), incorporada com compostos que conferem
caracteristicas biocidas ao material, e a avaliacdo do impacto desses compostos na eficiéncia da
filtracdo. Os compostos utilizados incluem nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO) e
surfactantes como cloreto de cetilpiridinio (CPC), brometo de cetiltrimetilaménio (CTAB) e
dodecil sulfato de sédio (SDS). A técnica empregada para a producdo das nanofibras foi a
eletrofiacdo, que permite a formacgdo de fibras em escala nanométrica. A primeira etapa do
estudo consistiu na otimizacao dos parametros de eletrofiacdo, utilizando somente ZnO. Foram
produzidas nanofibras de PAN com diferentes concentragdes de PAN (8%, 9% e 10% m/m)
incorporadas com nanoparticulas de ZnO (5%, 10% e 15%). A caracterizacdo das nanofibras
foi realizada por microscopia eletrdnica de varredura (MEV) para determinar os diametros das
fibras, e um planejamento experimental 23 foi empregado para identificar as condic¢des ideais
de concentragcdo de PAN e ZnO, bem como a tenséo adequada para obter fibras de menor
diametro, otimizando assim a eficiéncia de filtracdo. Na fase subsequente, as condi¢des ideais
encontradas foram utilizadas para produzir nanofibras incorporadas com 15% de nanoparticulas
de ZnO e surfactantes (CTAB, CPC e SDS) nas concentracfes de 1,5%, 2% e 2,5%. As solucdes
foram caracterizadas em termos de viscosidade e condutividade, e o meio filtrante foi analisado
por MEV, FTIR, TGA, DSC e angulo de contato. A eficacia bactericida e virucida dos filtros
também foi avaliada. Os resultados mostraram que os meios filtrantes apresentaram variagdo
no diametro das nanofibras de 431 a 712 nm, com eficiéncias de filtragdo de até 99,80% e uma
queda de pressdo de 170 Pa. Além disso, os filtros com surfactantes demonstraram efeitos
bactericidas superiores a 99% contra Staphylococcus aureus e Escherichia coli, e um efeito
virucida superior a 99% contra 0 SARS-CoV-2.

Palavra-chave: Eletrofiacdo, bactericida, Virucida, nanoparticulas, filtros de ar, 6xido de zinco,

surfactante



ABSTRACT

Suspended particulate matter in the air represents a significant health risk, potentially leading
to severe respiratory diseases. Bioaerosols, including viruses, bacteria, and fungi, are also part
of this particulate matter and can be inhaled, causing illnesses such as influenza, tuberculosis,
and COVID-19. Electrospun filters are particularly effective for capturing these particulates
due to their high surface area. Additionally, these filters can be enhanced by incorporating
nanoparticles and surfactants into their fibers, which improves their filtration efficiency and
imparts biocidal properties. This study focuses on developing a filtration medium using
polyacrylonitrile (PAN) combined with compounds that provide biocidal characteristics and
assessing how these compounds affect filtration performance. The compounds investigated
include zinc oxide (ZnO) nanoparticles and surfactants like cetylpyridinium chloride (CPC),
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB), and sodium dodecyl sulfate (SDS).
Electrospinning was employed to produce nanofibers at the nanometer scale. In the initial
phase, electrospinning parameters were optimized using only ZnO. Nanofibers made from PAN
at varying concentrations (8%, 9%, and 10% w/w) were combined with ZnO nanoparticles at
different levels (5%, 10%, and 15%). Scanning electron microscopy (SEM) was used to
measure fiber diameters, and a 2* factorial design was applied to determine the optimal
conditions for PAN and ZnO concentrations and voltage to produce nanofibers with the smallest
diameters, enhancing filtration efficiency. In the subsequent phase, the optimized conditions
were used to produce nanofibers containing 15% ZnO nanoparticles and surfactants (CTAB,
CPC, and SDS) at concentrations of 1.5%, 2%, and 2.5%. Characterization of the solutions was
conducted for viscosity and conductivity, and the resulting filters were analyzed using SEM,
FTIR, TGA, DSC, and contact angle measurements. The bactericidal and virucidal activities of
the filters were also assessed. The findings revealed that the filtering media had nanofiber
diameters ranging from 431 to 712 nm, with filtration efficiencies reaching up to 99.80% and a
pressure drop of 170 Pa. Furthermore, filters containing surfactants showed bactericidal effects
greater than 99% against Staphylococcus aureus and Escherichia coli, and virucidal effects

exceeding 99% against SARS-CoV-2.

Keywords: Electrospinning, bactericidal, virucidal, nanoparticles, air filters, zinc oxide,

surfactant
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1. INTRODUCAO

A polui¢do do ar tornou-se uma grande preocupacdo ambiental em todo o mundo. O ar ¢
essencial para a vida dos seres humanos e de todos os outros seres vivos. No entanto, o ar
poluido contém material particulado (MP) de varios tamanhos, juntamente com gases, incluindo
oxidos de nitrogénio (NOx), 6xidos de carbono (COx), 6xidos de enxofre (SOx), ozonio e
outros, que podem prejudicar a saude de humanos e animais (Kulmala, 2015; Kurt, Zhang e
Pinkerton, 2016). Particulas menores que 10 um (PM10) tém impactos significativos na saude,
enquanto particulas com tamanhos abaixo de 2,5 um (PM2.5) podem ser transportadas até o
final do trato respiratdrio, penetrando nos alvéolos e na corrente sanguinea durante a troca de
ar nos pulmdes. Devido a grande area de superficie do PM2.5 e sua alta adesividade, ele pode
carregar varias moléculas toxicas (Chen et al., 2019; Fiordelisi et al., 2017; Lelieveld et al.,

2015).

A exposi¢ao a poluentes do ar esta entre as principais causas de mortalidade humana, de
acordo com a Organiza¢cdo Mundial da Satide (OMS). Estima-se que a poluicdo do ar cause
cerca de 7 milhdes de mortes prematuras anualmente (Schraufnagel ef al., 2019). Esse grande
nimero de mortes ¢ atribuido a inalagdo de particulas finas, que estdo associadas a varias
doencgas pulmonares e cardiacas (Su ef al., 2017). Microrganismos transportados pelo ar, como
virus, bactérias e fungos, também sao classificados como material particulado (bioaerossois) e
podem ser inalados por humanos, causando doengas respiratorias e infecciosas, incluindo
influenza, tuberculose e COVID-19 (SARS-CoV-2) (Choi et al., 2018; Phan e Ching, 2020). No
final de 2019, houve o surgimento inesperado e rapido de uma sindrome respiratoria aguda
grave causada pelo coronavirus (SARS-CoV-2), que afetou milhdes de pessoas em todo o mundo
(Leung e Sun, 2020; Rahmanti et al., 2021). O SARS-CoV-2 ¢ um virus de RNA de fita simples,
com glicoproteinas de spike em seu envelope que lhe conferem uma aparéncia morfologica em

forma de coroa, com tamanhos variando de 60 a 140 nm (Guo et al., 2020).

Portanto, ha uma necessidade clara de produzir meios filtrantes altamente eficientes que
possam combater e prevenir problemas causados por nanoparticulas, incluindo virus e bactérias.
Para esse fim, a eletrofiacdao tem sido amplamente utilizada na produgdo de fibras ultrafinas
com alta area de superficie e didmetros na ordem de nandmetros, empregando varios polimeros
e permitindo a incorporagdo de outras substancias nas fibras (Kadam et al., 2019). Devido as

suas propriedades, essas nanofibras exibem alta eficiéncia de filtragdo com baixa gramatura, e
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sua estrutura permitem a funcionalizagdo (Kadam et al., 2019). As nanofibras eletrofiadas sdo
tipicamente depositadas em um substrato, e a escolha do substrato apropriado permite o

desenvolvimento de filtros de nanofibra com alta eficiéncia de filtragdo (Akduman et al., 2018).

Uma variedade de materiais eletrofiados ¢ agora empregada na filtragao de ar, incluindo
alcool polivinilico (PVA) (Zhang et al., 2019), fluoreto de polivinilideno (PVDF) (Shao et al.,
2022) e poliacrilonitrila (PAN) (Geng et al., 2022). A poliacrilonitrila (PAN) ¢ um polimero
polar que possui um momento dipolar significativo, o que aumenta a captura de particulas
poluentes transportadas pelo ar. Além de sua eficiéncia de captura, o PAN ¢ quimicamente

estavel, tornando-o altamente vantajoso para a filtragdo de ar.

No entanto, uma questao importante ¢ que as membranas de PAN ndo possuem propriedades
antimicrobianas e sdo incapazes de eliminar bactérias de maneira rapida e eficaz, tornando-as
incapazes de proteger contra contaminacgdes bioldgicas resultantes da adesdo bacteriana (Si et
al.,2017). Para conferir propriedades antimicrobianas ao PAN, ¢ possivel incorporar compostos
como nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO) ou surfactantes como dodecil sulfato de sddio

(SDS), brometo de cetiltrimetilaménio (CTAB) e cloreto de cetilpiridinio (CPC).

A presenca de compostos biocidas impede a formagao de biofilmes, que podem obstruir os
poros do filtro e reduzir significativamente sua eficiéncia. Filtros funcionalizados com agentes
biocidas requerem trocas menos frequentes, pois mantém sua capacidade de filtragdao por
periodos mais longos. Esses filtros ndo apenas capturam particulas, mas também inativam
patdgenos, contribuindo para um ambiente mais saudavel. A eliminag¢do de virus e bactérias
patogénicos ajuda a prevenir a propagacdo de doengas respiratorias e outras infecgdes (Xia et

al., 2023).

Filtros com propriedades biocidas sdo especialmente uteis em hospitais, laboratorios e
outras instalagdes onde a esterilidade do ar ¢ crucial. A funcionalizagdo com biocidas torna os
filtros adequados para uso em industrias que requerem altos niveis de higiene e controle de

microrganismos.

Na literatura, para o caso da incorporagdo de nanoparticulas em meios filtrantes eletrofiados
¢ estudada tanto a morfologia das fibras quanto a capacidade bactericida e virucida. J& para o
caso da incorporagdo de surfactante na estrutura das fibras, ¢ principalmente examinado como
a concentracdo de surfactante impacta na morfologia das fibras e caracteristicas especificas,
como eficiéncia de filtracdo e queda de pressdo. Nestes estudos, CTAB e SDS sao os

surfactantes mais comumente utilizados. No entanto, os efeitos bactericidas em meios filtrantes
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sdo0 pouco abordados para os surfactantes SDS e CPC, sendo o CTAB o mais utilizado para esta
finalidade. Ja para ensaio de atividade antiviral de meios filtrantes para filtracao de ar, ha pouca
literatura sobre o assunto.  Este estudo compara como a adi¢do de nanoparticulas de 6xido
de zinco e surfactantes (CTAB, SDS e CPC) impacta a morfologia, o desempenho de filtragao,
a agdo bactericida e virucida em nanofibras eletrofiadas de PAN aplicadas na filtragdo de ar
contendo nanoparticulas menores que 250 nm, faixa de tamanho que abrange microrganismos

como virus e bactérias.
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2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo desenvolver meios filtrantes utilizando a técnica de
eletrofiacao (electrospinning) para uso em filtros de ambientes internos, como os de ar-
condicionado, com propriedades biocidas. O foco ¢ criar meios filtrantes com alta eficiéncia de
filtracdo e baixa queda de pressdo, capazes de reter particulas em escala nanométrica e eliminar

microrganismos presentes no ar.
Os objetivos especificos sao:

1. Avaliar como a adi¢do de nanoparticulas de zinco e surfactantes como cloreto de
cetilpiridinio (CPC), brometo de cetiltrimetilamonio (CTAB) e dodecil sulfato de sddio
(SDS) em solugdes de Poliacrilonitrila (PAN) pode influenciar as caracteristicas da

solucdo.

2. Aplicar essas solugdes na eletrofiacao para obtencao de meios filtrantes e avaliar como

esses aditivos modificam a morfologia dos meios filtrantes.

3. Testar a eficiéncia dos filtros na filtragcdo de particulas menores que 300 nm (MP 0,3),
avaliando aspectos como eficiéncia, queda de pressdo, permeabilidade e fator de

qualidade.

4. Avaliar as capacidades bactericidas dos meios filtrantes contra Staphylococcus aureus

e Escherichia coli, e virucida contra o0 SARS-CoV-2 (COVID-19).
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta secdo, serdo discutidos diversos aspectos importantes relacionados a materiais
particulados, a técnica de eletrofiagdo, a filtragao de ar, bem como informagdes essenciais sobre
bactérias e virus. Esses topicos sao fundamentais para a compreensao dos processos ¢ dos
materiais desenvolvidos que contribuem para a melhoria da qualidade do ar e para a protegao

contra agentes patogénicos.

3.1 MATERIAL PARTICULADO

Sob a denominagao geral de Material Particulado se encontra um conjunto de poluentes
constituidos de poeiras, fumagas e todo tipo de material solido e liquido que se mantém
suspenso na atmosfera por causa de seu pequeno tamanho. As particulas presentes no ar provém
de processos naturais e antropogénicos, resultando em uma variedade de tipos e tamanhos de
particulas, como poeira, fumaga, névoa e neblina. Essas particulas podem ser originadas de
moinhos, correias transportadoras de po, fornos, caldeiras de combustao, trafego veicular, solo,
sal marinho, cinzas vulcanicas, goticulas de agua, particulas de gelo, virus, bactérias e esporos

de fungos (Hinds, 1999; Sutherland, 2008).

No inicio do século XX, os aerossois eram foco das ciéncias fisicas, contribuindo para o
entendimento do movimento Browniano e a medi¢cdo da carga dos elétrons. Nas décadas de
1970 e 1980, a crescente preocupagdo com o meio ambiente e os efeitos adversos da poluicao
do ar na satlde humana aumentaram a importancia da ciéncia dos aerossois. Nos anos 1980, a
contaminag¢do na industria de semicondutores tornou-se uma preocupacao, € a partir da década
de 1990, as pesquisas se voltaram para as propriedades das particulas ultrafinas (<0,1p) e os

impactos da polui¢dao atmosférica nas mudangas climaticas (Hinds, 1999).

O tamanho das particulas ¢ um dos parametros mais importantes para a caracterizagao do
aerossol, pois determina suas propriedades e as leis que as regem, sendo raro que todas as
particulas em um aerossol tenham o mesmo tamanho. A propriedade mais comumente medida
dos aerossois, e a mais relevante para a saude humana e o meio ambiente, € a concentragdo, que
pode ser massica ou numérica. A concentragdo massica (Lg/m?) expressa a massa de material

particulado por unidade de volume do aerossol, enquanto a concentracao numérica (#/m?®) indica
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o numero de particulas por unidade de volume do aerossol (Hinds, 1999). Esses dois parametros

sdo utilizados para definir as regras de qualidade do ar.

A Resolucdo n° 491/2018 do CONAMA (Conselho Nacional do Meio Ambiente)
estabeleceu as concentragdes médias maximas de particulas no ar para particulas menores que
10 pm (MP19) em 40 pg/m?® anuais e 120 pg/m? diarios, e para particulas menores que 2,5 pm

(MP 25) em 20 pg/m? anuais e 60 pg/m? diarios.

Em 2024, ocorreu uma revisdo da resolu¢ao 491/2018 na qual o CONAMA estipulou prazos
para que a qualidade do ar no Brasil se aproxime da recomendada pela OMS (Organizagao
Mundial da Saude), que ¢ de 15 pg/m? anuais e 45 pg/m? diarios para MP1o, e 20 pg/m?® anuais
e 60 pg/m? diarios para MP »5 (WHO, 2012). Na Tabela 1 encontram-se as metas € prazos
definidos pelo CONAMA para a qualidade do ar no Brasil.

Tabela 1: Metas de concentragao e prazos dados pelo CONAMA para qualidade do ar em
termos anuais e diarios no Brasil

Periodo de P11 (atual)  PI-2(2025) PI-3(2033) Pl-4(2044)  PF(OMS)

Poluente Atmosférico  referéncia pug/ms pug/ms pg/ms pug/ms pg/ms

Material Particulado - 24 h 120 100 75 50 45
MP10 Anual 40 35 30 20 15

Material Particulado - 24h 60 50 37 25 15
MP2,5 Anual 20 17 15 10 5

Fonte: MMAMC (2024)

O controle desses materiais € crucial, pois a exposi¢do a poluentes do ar ¢ uma das
causas de mortalidade humana, conforme apontado pela Organizagdo Mundial da Saude
(OMS). De acordo com estimativas, a polui¢do do ar € responsavel por cerca de 7 milhdes de
mortes prematuras a cada ano (Schraufnagel et al., 2019). Esse alarmante niumero de mortes
estd relacionado a inalagdo de particulas finas, que sdo associadas a diversas doencas

pulmonares e cardiacas (Su et al., 2017).

Além disso, microrganismos como virus, bactérias e fungos sdo também considerados
materiais particulados, especificamente bioaerossois, que podem ser transportados pelo ar e
inalados por humanos, levando ao desenvolvimento de diversas doengas respiratorias e
infecciosas, como Influenza, tuberculose e COVID-19 (SARS-CoV-2) (Choi et al., 2018; Phan

e Ching, 2020). No final de 2019, o surgimento inesperado e a rapida propagagao da sindrome
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respiratoria aguda grave causada pelo coronavirus (SARS-CoV-2) impactou mais de 700
milhdes de pessoas ao redor do mundo e causando mais de 7 milhdes de mortes segundo a
organizacao mundial de saude (OMS) (Leung e Sun, 2020; Rahmanti et al., 2021; OMS, 2024).
Para capturar particulas de tamanho tao reduzido, t€ém sido desenvolvidos meios filtrantes com

nanofibras.

3.2 NANOFIBRAS

A produgao de nanofibras tem ganhado grande destaque devido as suas propriedades tinicas
quando comparadas a fibras de maiores diametros. Ao reduzir os didmetros das fibras para a
escala nanométrica, elas apresentam caracteristicas notaveis, como uma maior area superficial,
maior reatividade, melhor desempenho mecanico e flexibilidade aprimorada. Essas
propriedades fazem das nanofibras uma opgdo superior para diversas aplicagdes (Pelipenko;

Kocbek; Kristl, 2015).

As nanofibras poliméricas, especificamente na faixa de centenas de nandmetros, possuem
uma vasta gama de aplicacdes. Elas podem ser utilizadas como filtros, componentes de refor¢o
em nanocompositos, sensores Oticos e eletronicos, além de servir como matriz para a

imobilizacdo de catalisadores (Huang et al., 2003; Pelipenko; kocbek; Kristl, 2015).

Diversos polimeros podem ser empregados na producdo de nanofibras, porém, ¢ crucial
considerar as caracteristicas do polimero durante o desenvolvimento da fibra. A escolha do
polimero deve ser baseada na aplicagado final desejada, garantindo que a fibra resultante possua
as propriedades mais adequadas para essa aplicagdo especifica (Pelipenko; Kocbek; Kristl,
2015).

A técnica de eletrofiagdo (electrospinning) ¢ amplamente utilizada na producdo de
nanofibras poliméricas. Esta técnica € valorizada por sua versatilidade, facilidade de manuseio
e custo-beneficio. As nanofibras produzidas por eletrofiagdo t€ém ampla aplicacdo em diversas
areas, incluindo engenharia de tecidos (Steffens et al., 2013), sensores (Min et al., 2013),
embalagens (Agarwal et al., 2014), processos de filtragdo (Pardo-Figuerez et al., 2021), e
adsor¢ao (Feng; Khulbe; Tabe, 2012), entre outras.



22

3.3 ELETROFIACAO (ELECTROSPINNING)

O primeiro estudo de eletrofiacdo foi patenteado por Formhals em 1934, descrevendo um
experimento onde a producdo de filamentos ocorre a partir da forca eletrostatica.
Posteriormente, Taylor (1964) contribuiu significativamente para a técnica de eletrofiacdo com
0 desenvolvimento de um modelo matematico conhecido como cone de Taylor. Este modelo
estabelece as condicdes para a formagdo de um cone gerado pela gota de fluido sob a influéncia
de um campo elétrico. Quando uma gota de fluido é exposta a um campo elétrico, uma carga
eletrostatica se acumula na ponta dessa gota. A repulsdo das cargas eletrostaticas interage com
a tensdo superficial, transformando a superficie da gota de uma forma esférica para uma forma
conica alongada, conhecida como cone de Taylor. Da ponta desse cone, € liberado um jato
capilar que, devido a instabilidade produzida pelas cargas elétricas, segue um caminho

complexo (Jaworek, 2007).

Se o liquido utilizado tiver uma viscosidade suficientemente alta, essa viscosidade impedira
o rompimento do jato, fazendo com que ele se alongue. Com o alongamento da solucéo e o
movimento de chicoteamento desse jato, o solvente evapora e o jato se solidifica (Shin et al.,
2001). Este processo versatil pode ser aplicado a polimeros naturais e sintéticos, ligas

poliméricas, metais e ceramicas (Greiner; Wendorff, 2007).

Para obter fibras poliméricas utilizando a técnica de electrospinning, é utilizado um aparato
gue consiste basicamente em uma fonte de alta tensdo que gera o campo elétrico, uma seringa
com solucéo polimérica ligada a uma bomba ejetora e um coletor metélico aterrado. Sob a acdo
de um campo eletrostatico elevado na superficie da gota na ponta da seringa, a mesma se alonga
e torna-se conica num formato conhecido como cone de Taylor. Quando o campo elétrico atinge
um valor critico em que a forca repulsiva elétrica supera a forca de tensao superficial, o jato de
solucéo carregado € ejetado sobre o coletor. Uma vez que este jato é carregado, a sua trajetoria
pode ser controlada pelo campo elétrico. A medida que o jato se desloca no ar, o solvente
evapora e a fibra de polimero carregada se estabelece aleatoriamente sobre o coletor. A seringa,
acoplada a bomba ejetora, fornece uma vazao controlada e constante da solugédo polimérica. O
coletor metalico é posicionado a uma distancia fixa da ponta da agulha e é conectado ao polo
negativo (ou positivo) da fonte de alta tensdo. Essa técnica e seu aparato (Figura 1) sdo
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fundamentais para a produgdo de nanofibras poliméricas, permitindo a fabricagdo de materiais

com propriedades Unicas e diversas aplicaces.

Figura 1: Principais componentes do aparato de eletrofiacdo

Seringa

Solucdo
polimeérica

Cone de Taylaor

Agulha ':J>

Jato liquido

Fonte de alta
tensdo

Coletor

Portanto, o processo de eletrofiacdo envolve o rapido alongamento do jato eletrificado e a
répida evaporacdo do solvente durante a eletrodeposi¢do. Durante esse processo, as cadeias
poliméricas emaranhadas sofrem uma forca de cisalhamento e se consolidam rapidamente ao
atingir a placa coletora. A presenca dos emaranhamentos das cadeias no fluido polimérico
carregado é crucial para a formacdo de um jato estavel, pois as forcas eletrostaticas repulsivas

nas superficies do fluido superam a tensdo superficial (Ramakrishna et al., 2005).

Este fendbmeno € fundamental para a producdo de nanofibras com propriedades desejaveis,
pois permite que as fibras mantenham uma estrutura estavel e uniforme. A técnica de
eletrofiacéo, ao proporcionar um controle preciso sobre o diametro e a morfologia das fibras, é
amplamente utilizada para fabricar materiais avancados com uma variedade de aplicagdes

tecnoldgicas e industriais.
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3.4 PARAMETROS QUE INFLUENCIAM NA PRODUCAO DE FIBRAS POR
ELETROFIACAO

Durante o processo de eletrofiagdo, diversos parametros influenciam a formagdo das
nanofibras. Esses fatores podem ser agrupados em trés categorias principais: propriedades da
solucao, parametros do processo e condigdes ambientais. A seguir, sdo descritos os efeitos mais

significativos de cada um desses parametros € como eles impactam as nanofibras.

3.4.1 Propriedades da soluciao

3.4.1.1 Viscosidade

A viscosidade ¢ uma caracteristica crucial para o processo de eletrofiagao, existindo uma
faixa ideal para cada solucdo polimérica, dependendo da sua massa molar (Doshi; Reneker,
1993). Geralmente, a viscosidade de uma solucdo polimérica estd relacionada ao
entrelacamento das cadeias de polimeros dentro da solugdo. Se a viscosidade for muito baixa,
pode ocorrer a formagdo de particulas de polimeros em vez de fibras. Além disso, quando a
viscosidade ¢ baixa, podem formar-se granulos nas fibras (Kameoka et al, 2003). Em
viscosidades mais altas, torna-se dificil o bombeamento da solucdo através da seringa, e a
solugdo pode secar na ponta da agulha antes que ocorra a eletrofiagdo (Zong et al., 2002). Com
o aumento da viscosidade, o diametro da fibra também aumenta, provavelmente devido a maior

resisténcia da solugdo a ser estirada pelas cargas do jato (Jarusuwannapoom et al., 2005).

3.4.1.2  Concentragao da solugdo polimérica

A concentracdo da solugdo polimérica estd diretamente relacionada a sua viscosidade.
Solugdes com baixa concentracdo podem ndo formar fibras, pois ndo possuem um emaranhado
suficiente de cadeias poliméricas para sustentar a formagao da fibra. Por outro lado, solugdes
mais concentradas geram viscosidades maiores, o que pode fazer com que a flexao do jato

ocorra em uma distdncia menor a medida que emerge da ponta da agulha. Isso resulta em um
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caminho de jato reduzido, fazendo com que o jato se espalhe por uma regido menor e causando

uma area de deposi¢ao mais concentrada (Mit-Uppatham; Nithitanakul; Supaphol, 2004).

34.1.3 Condutividade elétrica

Uma solugdo polimérica com alta condutividade elétrica facilita o processo de eletrofiagao,
pois proporciona uma maior interacdo com o campo elétrico. O aumento das forgas
eletrostaticas favorece a repulsdo eletrostatica, aumentando a distor¢do da gota no capilar e
diminuindo o didmetro das nanofibras (Tan et al., 2005). A adicdo de solventes com alta
constante dielétrica, como metanol, etanol e dimetilformamida (DMF), ¢ utilizada para
solubilizar o polimero e aumentar a condutividade elétrica da solugdo (Tan et al., 2005; Zhu et
al., 2010). No entanto, se a condutividade for muito alta, pode ocorrer a formagao de multiplos
jatos a partir da gota ou até mesmo a inibicdo do cone de Taylor, devido ao esgotamento do

campo elétrico tangencial ao longo da superficie da gota (Feng; Khulbe; Tabe, 2012) .

3.4.1.4  Tensdo Superficial

As moléculas de um fluido sofrem atragdo umas pelas outras, uma forca conhecida como
coesdo. Essa atracdo faz com que as moléculas na interface de um liquido fiquem préximas,
resultando em uma contracdo automatica da superficie do liquido, chamada de tensdo
superficial. Quanto mais forte essa forca de coesdo, maior sera a tensdo superficial, fazendo

com que a superficie se contraia para ocupar a menor area possivel (Li; Xia, 2004).

A tensdo superficial de uma solug¢do binéria ndo esta relacionada apenas a temperatura e
pressao, mas também a composi¢do da solugdo. A alta tensdo superficial tende a transformar a
solugdo em gotas esféricas, o que dificulta a eletrofiagdo das fibras e tende a formar fibras com
deformacdes. Por outro lado, uma solu¢do com menor tensao superficial facilita a formagao de

fibras continuas e uniformes (Li; Xia, 2004).
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3.4.2 Parametros operacionais da eletrofiacio

34.2.1 Taxa de alimentacao

A taxa de alimentacdo da bomba, juntamente com a concentragdo da solugdo, determina a
quantidade de material disponivel para fiacdo na ponta da agulha. Se a vazio for muito alta, o
solvente pode ndo ter tempo suficiente para evaporar, resultando em fibras umidas e com
morfologia alterada (Huang ef al., 2003). Além disso, uma taxa de alimentacao elevada pode
causar gotejamento na ponta da agulha, interrompendo a continuidade do jato e formando fibras
frisadas, que podem conter goticulas (Zargham et al., 2012). Por outro lado, uma vazao baixa
pode resultar em um cone de Taylor menor e instdvel (Ju et al., 2016) . Portanto, ¢ crucial
encontrar um equilibrio entre a taxa de alimentagdo da solugdo e a taxa de retirada na ponta do

bico durante a eletrofiacdo para assegurar a formacao de fibras uniformes e de alta qualidade.

34.2.2 Distéancia do coletor

A distancia da ponta da agulha ao coletor, também conhecida como distancia de trabalho,
juntamente com o formato do coletor, define o padrdo das linhas do campo elétrico. Se essa
distancia for curta, a maior densidade do campo elétrico favorece a formacao de fibras, mas
pode impedir que o solvente evapore completamente, resultando em fibras imidas. Por outro
lado, se a distancia for muito grande, o campo elétrico pode nao ser forte o suficiente para
sustentar a eletrofiagdo, ja que a intensidade do campo elétrico € inversamente proporcional a
distancia (Ki et al., 2005). Portanto, ¢ essencial ajustar a distdncia de trabalho de maneira

adequada para garantir a formagao eficiente das nanofibras.

34.2.3 Tensao Elétrica

A tensdo aplicada a solugdo polimérica ¢ um dos parametros mais cruciais no processo de
eletrofiacdo. Normalmente, uma tensao positiva ou negativa de 6 kV ¢ suficiente para distorcer

as gotas de solugdo na ponta da agulha, formando o cone de Taylor (Taylor, 1964). A tensao
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necessaria pode variar dependendo da velocidade de alimentag@o da solugdo, para que o cone
de Taylor permaneca estavel. A for¢a criada pelo campo elétrico fard com que o jato se estique
a uma determinada velocidade. Se a tensao aplicada for alta, a maior quantidade de cargas fara
com que o jato acelere mais rapidamente, e mais volume de solugdo sera retirado da ponta da
agulha. Isso pode resultar em um cone de Taylor menor e menos estavel (Ju et al., 2016). Se a
extragcdo de solucdo na ponta da agulha for mais rapida do que o fornecimento de solucdo, o

cone de Taylor recuara para o interior da agulha (Zong et al., 2002) .

A tensdo elétrica, juntamente com a distancia da agulha ao coletor, sdo os pardmetros mais
importantes na eletrofiagdo, pois eles definem o valor do campo elétrico (Kim et al., 2005).
Como tanto a tensdo aplicada quanto o campo elétrico resultante influenciam o estiramento e a

aceleragdo do jato, eles impactam a morfologia das fibras obtidas.

3.4.3 Condicoes ambientais (umidade e temperatura)

A temperatura influencia tanto na taxa de evaporagdo quanto na viscosidade da solugdo. Com
o aumento da temperatura, a taxa de evaporagdo aumenta e a viscosidade diminui, podendo
resultar em fibras mais finas (Mit-Uppatham; Nithitanakul; Supaphol, 2004). Além disso, a
maior taxa de evaporacdo pode acelerar a solidificacao das fibras, melhorando a uniformidade

€ a consisténcia da estrutura fibrosa.

A umidade também desempenha um papel crucial na eletrofiagdo. Em condigdes de alta
umidade, a d4gua atua como um nao solvente, formando uma fina pelicula de agua condensada
na interface ar-jato polimérico, o que dificulta o processo de eletrofiacdo. Esse fendmeno pode
resultar em fibras com morfologia irregular e superficies rugosas. Por outro lado, em ambientes
com umidade muito baixa, pode ocorrer uma evaporagao rapida de solventes volateis, fazendo
com que a solu¢do seque rapidamente na ponta da agulha, levando a obstru¢ao e interrupgao do
processo de eletrofiagao (Medeiros et al., 2008). Essa rapida evaporacao pode também causar

a formacao de fibras quebradicas e ndo uniformes.

Portanto, ¢ fundamental controlar a temperatura e a umidade do ambiente de eletrofiacao
para obter fibras de alta qualidade. Ajustar esses parametros de maneira adequada para cada
polimero utilizado, pode melhorar a eficiéncia do processo e a qualidade das nanofibras

produzidas, garantindo uma morfologia desejavel e propriedades mecanicas consistentes
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3.5 POLIMEROS

Os polimeros sdo componentes indispensaveis no processo de eletrofiagdo. Eles sdo
macromoléculas caracterizadas por seu tamanho, estrutura quimica e interagdes intra e
intermoleculares. Os polimeros possuem unidades quimicas ligadas por ligagdes covalentes que
se repetem ao longo da cadeia, denominadas monomeros (Mano; Mendes, 1999). Podem ser
naturais, como seda, celulose e fibras de algodao, ou sintéticos, como poliacrilonitrila (PAN),
polipropileno (PP), poli(tereftalato de etileno) (PET), polietileno (PE) e poli(cloreto de vinila)
(PVC). Utilizar polimeros solubilizados em solventes apropriados ¢ essencial para obter

nanofibras homogéneas.

Entre os polimeros comercialmente utilizados na producao de nanofibras, a poliacrilonitrila
(PAN) ((C3H3N)n) tem sido amplamente aplicada em diversas dreas, como engenharia de
tecidos, materiais compositos de detec¢do e filtros para purificacdo de dgua (Chauque et al.,
2016; Ma et al., 2017; Makaremi; de silva; Pasbakhsh, 2015). Isso se deve a sua estabilidade
térmica (317°C), resisténcia e estabilidade quimica (Nataraj; Yang; Aminabhavi, 2012). Além
disso, o PAN ¢ facilmente funcionalizado com diversos compostos, sendo assim um polimero
adequado para estudar como diferentes aditivos podem influenciar a estrutura e caracteristicas
adicionais do material. O solvente comumente empregado na producao de nanofibras de PAN
¢ a dimetilformamida (DMF). Na Figura 2, ¢ possivel observar as estruturas quimicas do PAN
e DMF, respectivamente Figura a) e b). Assim a aplicacdo de nanofibras de PAN eletrofiadas,

que podem ser funcionalizadas e aplicadas a filtragdo de ar, sdo investigadas.

Figura 2: Estrutura quimica a) mondmero de PAN, b) DMF.
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3.6 FILTRACAO DE AR

Impedir que poluentes afetem o meio ambiente tem sido uma preocupagao crescente, devido
a leis mais rigidas e a uma sociedade mais exigente em questdes ambientais. A filtragdo de ar ¢
um dos métodos mais antigos utilizados para realizar tal impedimento. Esse processo ocorre
pela passagem do aerossol através do meio filtrante, onde as particulas se depositam sobre a
superficie do filtro. A operagdo de filtragdo de ar ¢ altamente eficiente na coleta de particulas,

além de ser facil de operar e econdmica (Donovan, 1985).

Durante a filtragdo, a medida que as particulas sdo depositadas no meio filtrante, tanto a
queda de pressao quanto a eficiéncia de coleta tendem a aumentar. A queda de pressdo aumenta
devido ao incremento da resisténcia a passagem do fluxo, provocado pela deposicdo das
particulas. A eficiéncia de coleta aumenta devido a formacdo de cadeias de particulas

(dendritos) sobre as fibras, que passam a atuar como coletores (Cai, 1989).

E crucial que a queda de pressdo e a eficiéncia de coleta estejam em equilibrio. Se a queda
de pressdo for muito alta, o sistema de filtragdo se torna energeticamente ineficiente e pode
exigir manutencao frequente. Por outro lado, uma alta eficiéncia de coleta garante a captura
eficaz das particulas, melhorando a qualidade do ar filtrado. Devido a esses fatores, ¢ essencial
investir em melhorias na tecnologia de filtragdo para otimizar o desempenho dos filtros,

garantindo tanto a eficiéncia de coleta quanto a manutengdo de uma queda de pressao aceitavel.

A tecnologia de filtragem de ar € de grande interesse devido ao baixo custo do equipamento,
baixo consumo de energia, alto desempenho e ampla gama de aplicagdes. Atualmente, as
membranas fibrosas sdo usadas em diversas aplicacdes de filtracdo, incluindo respiradores
descartaveis para cidadaos, equipamentos de limpeza de gases industriais e purificadores de ar
para carros, salas limpas e ambientes internos. Dependendo da aplicagdo, esses filtros podem
ser feitos de uma variedade de materiais, como celulose, polimeros, ceramica, metais ou
compositos (Qin e Wang, 2006). Geralmente, um filtro ¢ composto por fibras empacotadas
colocadas perpendicularmente a direcdo do fluxo de ar. Estd bem documentado que, quanto
menor o diametro da fibra, melhor o desempenho da filtragdo. A eficiéncia e a queda de pressao

sdo os dois principais parametros usados para avaliar o desempenho de um meio filtrante.

Os meios de filtragem de ar estdo em uso hd mil anos, mas estudos essenciais sobre
mecanismos de filtragem foram propostos apenas no século passado. De acordo com esses

estudos, o processo de filtracdo pode ser classificado em dois estados: estavel e instavel (Qin e
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Wang, 2006). No estado estavel, a eficiéncia da filtracdo e a queda de pressdo sao fixas ao longo
do tempo, dependendo apenas das caracteristicas intrinsecas dos materiais de filtracdo, da
natureza do material particulado e da taxa do fluxo de ar. No estado instavel, a capacidade de
captura de particulas e a queda de pressao mudam ao longo do tempo a medida que as particulas
se acumulam nos filtros (Qin e Wang, 2006). Como o estado instdvel ¢ um processo muito
complexo, ainda faltam teorias sistematicas para prever com precisdo o processo de filtragao

real.

O estado estavel da filtragdo da fibra ¢ categorizado em cinco mecanismos de filtragdo:
interceptacdo, deposi¢do inercial, difusdo, deposi¢ao eletrostatica e efeito da gravidade (Bull,
2008; Qin e Wang, 2006; Yang, 2012; Zhu, Tay e Ma, 2007). Na Figura 3, pode-se observar
como cada um desses mecanismos funciona. As linhas pretas simbolizam as linhas de fluxo do
gas, o coletor € o corte seccional de uma unica fibra do meio filtrante, e os circulos de diferentes
tamanhos representam particulas sendo coletadas por mecanismos diferentes. A coleta acontece

quando ha contato fisico e aderéncia entre a particula e a fibra.

Figura 3: Principais mecanismos de filtragdo e como eles influenciam a particula em uma

filtragdo de ar.
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Mecanismo de interceptacido: O mecanismo de interceptagcdo ocorre quando particulas de
um determinado tamanho seguem linhas de fluxo que passam suficientemente proximas das
fibras do filtro. Nessas condicdes, as particulas tocam as fibras e sdo capturadas pelas forcas de

van der Waals, sendo removidas da corrente de ar (Xu, 2014). Esse processo de filtracdo ¢
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chamado de "interceptagdo". Geralmente, particulas que variam de 0,1 a 1 pm podem ser
capturadas por interceptagdo, ¢ a eficiéncia de captura por esse mecanismo aumenta com 0

aumento do tamanho da particula (Yang, 2012).

Mecanismo de impactagao inercial: O mecanismo de impactacdo inercial ocorre quando
mudangas bruscas no fluxo aerodindmico fazem com que particulas maiores ndo consigam
seguir a diregdo do fluxo de ar devido a sua inércia. Essas particulas se separam da linha de
corrente e se depositam nas fibras do filtro ao longo de seu caminho original. Esse mecanismo
¢ mais predominante para particulas com tamanho entre 0,3 ¢ 1 pm e ¢ aprimorado com altas

velocidades de fluxo de ar em filtros de fibra densamente empacotadas (Yang, 2012).

Mecanismo de difusio: A teoria cinética dos gases ¢ importante para esclarecer o processo
de captura de particulas pelo mecanismo de difusdo. De acordo com esta teoria, o gas ¢
composto por muitas moléculas de tamanho pequeno em comparagdo com as distancias entre
elas, e essas moléculas ndo viajam em linhas de corrente continuas porque estdo colidindo umas
com as outras e se movendo em caminhos aleatérios. Esse movimento aleatério ¢ chamado de
movimento browniano. O mecanismo de difusdo de captura de particulas PM ¢ o resultado do
movimento browniano, que pode permitir que as particulas de menor tamanho (0,1 um) se
desviem de sua linha de fluxo original aleatoriamente e colidam com as fibras, levando a
deposicdo das particulas no filtro (Yang, 2012). Este mecanismo ¢ mais adequado para

particulas menores sob baixas velocidades de fluxo de ar (Xu, 2014).

Mecanismo de deposi¢do eletrostiatica: A interacdo eletrostatica pode alterar a trajetoria
das particulas, atraindo-as para a superficie das fibras do filtro por meio de forgas eletrostaticas.
Este mecanismo ¢ amplamente utilizado para capturar particulas submicrométricas e pode
aumentar a eficiéncia dos meios filtrantes sem aumentar a resisténcia ao fluxo de ar (Sahay et

al., 2012;Wang, 2001).

Mecanismo gravitacional: O mecanismo gravitacional, ou sedimenta¢do por gravidade,
tem uma contribui¢do insignificante para a remocao de particulas ultrafinas. Estudos mostram
que esse mecanismo € praticamente irrelevante para particulas menores que 0,5 pm. A
importancia de cada mecanismo de filtragdo varia com o tamanho das particulas, sendo que o
tamanho de particula mais penetrante, geralmente considerado entre 100 e 300 nm, representa

um desafio particular para os filtros de ar de alta eficiéncia (Bull, 2008; Xu, 2014).
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Qualquer processo de filtracdo envolve uma combinagao de varios mecanismos de coleta. O
mecanismo ou combina¢do de mecanismos predominantes em cada caso depende tanto das

caracteristicas do meio filtrante como do aerossol a ser tratado (Cheremisinoft, 1993).

3.7 FUNCIONALIZACAO DE MEIOS FILTRANTES

Quando se utilizam polimeros na producao de meios filtrantes, esses materiais podem ser
facilmente infectados por bactérias e outros microrganismos, o que diminui sua eficiéncia de
filtragcdo (Liu et al., 2017). Uma forma de contornar esse problema ¢ funcionalizar o material
com compostos que conferem caracteristicas biocidas, como nanoparticulas, surfactantes e
Oleos essenciais. Essa funcionalizacdo pode eliminar microrganismos presentes no ambiente,

como virus e bactérias, aumentando assim a eficiéncia e a durabilidade dos filtros.

A presenga de compostos biocidas impede a formagao de biofilmes, que podem obstruir os
poros do filtro e reduzir significativamente sua eficiéncia. Filtros funcionalizados com agentes
biocidas requerem trocas menos frequentes, pois mantém sua capacidade de filtragdo por
periodos mais longos. Além disso, filtros biocidas ndo apenas capturam particulas, mas também
inativam patogenos, contribuindo para um ambiente mais sauddvel. A eliminagdo de virus e
bactérias patogénicos ajuda a prevenir a propaga¢ao de doengas respiratorias e outras infecgdes

(Liu et al., 2017).

Filtros com propriedades biocidas sdo especialmente uteis em hospitais, laboratorios e
outras instalagdes onde a esterilidade do ar ¢é crucial. A funcionalizagdo com biocidas torna os
filtros adequados para uso em industrias que requerem altos niveis de higiene e controle de

microrganismos.

3.7.1 Nanoparticulas

Por apresentarem tamanho muito pequeno, as nanoparticulas possuem propriedades
diferentes quando comparadas ao mesmo material em tamanhos maiores, podendo ser aplicadas
em diversas situacdoes e gerando uma ampla gama de produtos (Chen et al., 1998). As
propriedades que podem variar com o tamanho da particula incluem solubilidade, transparéncia,

cor, condutividade, ponto de fusdo e comportamento catalitico (Bhatt e Tripathi, 2011). Alguns



33

autores definem nanoparticulas como particulas com didmetro menor que 100 nm (Aitken,
Creely e Tran, 2004; Davies, 2001). Devido ao seu pequeno didmetro, essas particulas
apresentam uma area superficial maior e propriedades como solubilidade, transparéncia, cor,
condutividade, pontos de fusdao e comportamento catalitico que variam consideravelmente com

o tamanho (Bhatt e Tripathi, 2011).

Dito isto, os nanomateriais podem ter varias aplicagdes em diversas areas, como medicina
(Jayakumar et al., 2010), farmacéutica (Mei et al., 2013), alimenticia (Pradhan et al., 2015),
teéxtil (Patra & Gouda, 2013), dispositivos eletronicos (Kim et al., 2016) e filtracdo (Aamer,
Heo e Jo, 2021).

Nanoparticulas inorganicas, como metais e seus Oxidos, tém alta atividade devido ao
pequeno tamanho de particula e a grande area superficial (Horie, 2014). No entanto, quando
aplicadas a producdo de nanofibras, as nanoparticulas tendem a criar aglomerados, dificultando
sua distribui¢do uniforme na fibra (Ding et al., 2019). Esses aglomerados tém maior tendéncia
a se desprender da fibra (Mossman et al., 2007). Portanto, a distribuicdo das nanoparticulas ¢

um dos fatores cruciais na producao desse tipo de material.

Dentre os 6xidos aplicados em nanofibras, destaca-se o 6xido de zinco (ZnO), um material
barato, considerado nao toxico e seguro, desde que produzido adequadamente. Devido as suas
caracteristicas de semicondutor, com capacidade de emissdo e absorcdo na regido do
ultravioleta, o 6xido de zinco tem sido utilizado em diversas areas como téxtil, farmacéutica,
eletro-tecnologica, fotocatdlise, entre outras, tanto como aumentar efeitos biocidas como
fotocataliticos (Sirelkhatim et al., 2015). Além disso, o ZnO ¢ estudado como material

bactericida, agindo na destrui¢ao de esporos (Shekh, Patel e Patel, 2018).

Shalaby e colaboradores, (2018) desenvolveram nanofibras de poliacrilonitrila (PAN)
incorporadas com nanoparticulas de 6xidos de cobre (CuO) e zinco (ZnO) para aplicagdo em
filtracdo de agua com propriedades bactericidas. A producdo das nanofibras envolveu a
utilizagdo de PAN a 13% em peso, com concentrac¢des variando entre 1%, 2% e 3% em peso de
ZnO e CuO. As nanofibras resultantes apresentaram didmetros entre 170 e 250 nm, sem
evidéncias de deformacdes ou granulos. Embora as imagens nao tenham permitido avaliar a
distribuicao das nanoparticulas, a andlise por EDX confirmou a presenga das mesmas. Nos
ensaios de atividade antimicrobiana, realizados com Escherichia coli e Staphylococcus aureus,

observou-se que tanto o ZnO quanto o CuO demonstraram efeito inibitdrio no crescimento de
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ambas as bactérias, enquanto a amostra contendo apenas PAN, sem nanoparticulas, nao

apresentou atividade bactericida.

Bortolassi e colaboradores, (2019) fabricaram nanofibras de PAN incorporadas com trés
tipos de nanoparticulas: didxido de titanio (TiO2), 6xido de zinco (ZnO) e prata (Ag), aplicados
a filtracdo de ar, com efeito bactericida. A solugdo polimérica foi preparada com uma
concentrac¢do de 9,1% de PAN em peso, e a mesma quantidade de nanoparticulas foi adicionada
a solucdo. As fibras obtidas tinham didmetro médio de 242 a 301 nm e queda de pressao de
81,17 a 183,17 a uma velocidade superficial de 3 cm/s. As fibras ndo apresentaram
deformagdes, mas possuiam uma grande quantidade de aglomerados de particulas nas amostras
com ZnO e TiO2, devido ao método de incorporacgdo utilizado para as fibras e a tendéncia de
aglomeragdo. Os autores utilizaram a bactéria E. coli. para os testes biologicos, sendo que a
amostra contendo prata apresentou efeito bactericida, mas tanto a amostra que continha apenas
PAN quanto as com ZnO e TiO> ndo apresentaram efeito bactericida significativo. Tal resultado
¢, provavelmente, devido a grande quantidade de aglomerados que inibiu o efeito bactericida
por nao estarem bem distribuidos nas fibras, ou o método utilizado para realizagao dos testes
ndo foi adequado. Outros autores conseguiram alcancar caracteristicas biocidas utilizando
concentragdes menores de nanoparticulas, o que melhorou a distribui¢ao destas nas fibras, como

sera abordado a seguir.

Pardo-Figuerez e colaboradores, (2021) desenvolveram nanofibras de poliacrilonitrila
(PAN) incorporadas com nanoparticulas de oxido de zinco (ZnO) para aplicacdo em
respiradores com propriedades bactericidas. A solug¢do foi preparada com concentragdes de
PAN de 11% e 20% em peso, e concentragdes de ZnO de 1%, 3%, 10% e 20% em peso,
utilizando agita¢do por aproximadamente 12 horas, seguida de 2 minutos de agitagdo por
ultrassom. Os testes de filtragdo foram realizados com aerossois de 6leo de parafina, com
tamanhos variando de 0,140 a 4 pm, simulando goticulas respiratorias. As nanofibras
produzidas apresentaram didmetro médio de 282,5 nm, sem deformacdes, e as nanoparticulas
foram uniformemente distribuidas na superficie das fibras. A eficiéncia de coleta variou entre
97% e 99%. Para os ensaios de atividade antimicrobiana, foram utilizadas as bactérias
Escherichia coli e Staphylococcus aureus. Observou-se que as concentragdes de 1% e 3% de
ZnO resultaram em atividade antimicrobiana ¢ inibi¢ao do crescimento bacteriano. No entanto,
para concentracdes de 10% e 20%, apesar de uma maior atividade antimicrobiana, houve uma
redugdo evidente na inibi¢ao do crescimento bacteriano em comparagdo com filtros de menores

concentragdes, o que foi atribuido a aglomeragdo das nanoparticulas. Portanto, recomenda-se o
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uso de menores concentragdes de nanoparticulas para assegurar uma distribui¢do mais uniforme

nas nanofibras

Nageh e colaboradores, (2022) produziram nanofibras utilizando PVDF incorporado com
nanoparticulas de ZnO, em concentracdes de 0%, 2% e 5% em massa. As fibras foram obtidas
por eletrofiagdo para aplicagdo em mascaras. Os didmetros das nanofibras com 0%, 2% e 5%
de nanoparticulas foram de 194 nm, 164 nm e 83 nm, respectivamente. Imagens de MEV
mostraram a presen¢a de nanoparticulas na superficie das fibras, embora a distribui¢ao nao
tenha sido uniforme devido a formagdo de granulos (beads). Embora os autores ndo tenham
realizado testes de filtragdo, este estudo ¢ um dos poucos que investigam o efeito das
nanoparticulas de ZnO em virus. Utilizando adenovirus humano tipo-5, e por meio de ensaio
quantitativo de reacdo em cadeia da polimerase, constatou-se que, nas fibras contendo 5% de

ZnO, apresentou inibi¢do do virus (Nageh et al., 2022).

Outra aplicag¢do muito utilizada, especialmente para nanoparticulas de ZnO, ¢ em curativos
que aceleram a cicatrizagdo e evitam infecgdes (Nandhini et al., 2023), ¢ em filmes para

alimentos que controlam bactérias e fungos que podem estragar os alimentos (Ding et al., 2023).

3.7.2 Surfactantes

Surfactantes sdo moléculas anfifilicas, compostas por uma cabeca hidrofilica (que pode ser
10nica ou nao idnica) e uma cauda hidrofobica. Eles sdo classificados de acordo com a
polaridade do grupo de cabeca em quatro categorias: ndo i0nicos (sem carga), anionicos (carga
negativa), catidnicos (carga positiva) e zwitterionicos (com cargas positiva e negativa). Essa
diversidade no grupo de cabega resulta em variados comportamentos de adsor¢do e

solubilidade, tornando-os uteis em diversos setores industriais.

A aplicacdo tradicional dos surfactantes ¢ como agentes tensoativos. Eles exploram sua
capacidade de se adsorver em superficies solidas e interfaces fluidas, posicionando a parte
hidrofilica na fase aquosa e a parte hidrofobica na outra fase. Isso permite que os surfactantes
atuem como agentes umectantes, dispersantes, emulsificantes, espumantes, antiespumantes e
lubrificantes. Sdo utilizados em uma vasta gama de produtos de consumo e industriais,
incluindo detergentes e sabonetes, alimentos, produtos farmacéuticos, cosméticos e produtos de

cuidados pessoais, herbicidas, inseticidas e sanitizantes (Schramm, 2003).
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Além disso, foi verificado que a rica e diversa quimica dos surfactantes lhes confere uma
ampla gama de propriedades bioativas, como antimicrobianas, antioxidantes, antivirais, anti-
inflamatdrias, anticancerigenas e antienvelhecimento. Essas propriedades bioativas
provavelmente resultam da capacidade dos surfactantes de interagir com proteinas e membranas
lipidicas (Otzen, 2017; Pedersen et al., 2020).

Entre os surfactantes, os anionicos sao os principais constituintes dos detergentes sintéticos,
com diversas utilizagdes industriais ¢ domésticas, como na preparacao de detergentes, pastas
de dente e cremes de barbear. Um exemplo dessa categoria ¢ o dodecil sulfato de sddio (SDS)

(NaCi2H25S04) (Figura 4).

Figura 4: Estrutura quimica do dodecil sulfato de sodio (SDS).
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Os surfactantes catidnicos sdo amplamente utilizados como solugdes bactericidas em
produtos como medicamentos para garganta e enxaguantes bucais. Esses compostos sdo
eficazes contra uma ampla gama de microrganismos devido a sua capacidade de interagir com
as membranas celulares, causando a ruptura das mesmas e a morte celular (Chang et al., 2017b,

2017a).

Exemplos dessa categoria incluem o brometo de cetiltrimetilamonio (CTAB)
([(C16H33)N(CH3)*IBr), conhecido por sua estabilidade e eficicia em uma variedade de
formulagdes, e o cloreto de cetilpiridinio (CPC) ((C21H33CIN), frequentemente encontrado em
produtos de higiene bucal devido as suas propriedades antimicrobianas eficazes (Figura 5). Na
Tabela 2 podemos observar os principais trabalhos referentes a incorporagao de surfactantes em

nanofibras, voltados a otimiza¢ao de nanofibras.
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Tabela 2: Resumo dos trabalhos que utilizam surfactantes para melhorar caracteristicas das

nanofibras.
Polimero Surfactante | Resumo
(Kang et al., PAN CTAB O trabalho utilizou nanofibras de PAN incorporadas com
2021) (1,3%) CTAB para modificar a morfologia das fibras. Ele
investiga a formagdo de nanonets e sua aplicagdo como
filtro de ar para capturar particulas PM10.
(Peter, PAN SDS (1%) | Utilizou nanofibras de PAN incorporadas com
Myung e com o0xido | nanoparticulas de 6xido de ferro aplicada a filtracdo de
Cwiertny, de ferro dgua com metais pesados. O SDS foi incorporado para
2018) (0,5-3% melhorar a distribuicao das nanoparticulas.
(Almeida, Acetato de celulose Brometo Foram utilizadas nanofibras de acetato de celulose
deetal., cetil incorporadas com CPB para melhorar a morfologia e a
2020) piridinio eficiéncia na filtragdo de ar com PM < 0,3.
(CPB) 0,5%
(Dastbaz, PAN Nanotubo | O artigo descreve um estudo sobre a influéncia do
Pakizeh e de carbono | nanotubo de carbono de parede multipla funcionalizado
Namvar- (F- (F-MWCNT) ¢ o dodecil sulfato de sodio (SDS) nas
Mahboub, MWCNT) e | caracteristicas e desempenho da membrana de
2016) (SDS). poliacrilonitrila (PAN) aplicadas a filtragcdo de agua.
(Wang et Polivinilideno SDS (0,1%, | Fabricagdo ¢ teste de membranas de nanofibras
al.,2024) fluorido-co- 0,3% 0,5% | eletrofiadas de PVDF-HFP, incorporadas com SDS, para
hexafluoropropilen 1%) melhorar a morfologia e mistura dos polimeros, para
o (PVDF - HFP) filtragem de particulas nanométricas (PM 0,3) presentes
no ar.
(Zhou et al., PVDF SDS (0,1%) | Nanofibras de dupla estrutura PVDF/SDS podem ser
2022) usadas para protecdo pessoal eficiente em minas
subterraneas de alta temperatura. Trabalho utiliza SDS
para criar uma estrutura ramificada, semelhante a arvores
nas fibrasm, que apresenta uma maior eficiencia de
filtragdo de poeira.
(Salehizade | Acetato de celulose | SDS (3%) Producao e otimizagdo de nanofibras eletrofiadas a partir
h, (CA) / quitosana de uma mistura de acetato de celulose, quitosana e poli
Taghizadeh | (CHI)/ poli (6xido (6xido de etileno) utilizando uma solugdo de acido
e Zahra, de etileno (PEO) acético. Eles investigaram o impacto da relagdo CA/CHI,
2022) relagdo CHI/PEO, SDS e oxalato de amoénia no didmetro,
resisténcia a tragdo, elongagdo e porosidade das
nanofibras
(Bonakdar Poli (succinato de | CTAB (0,04 | Fabricagdo de membranas ultrafinas e porosas de poli
etal.,2023) butileno) (PBS) m/v) (succinato de butileno) (PBS) com o uso de eletrofiagdo.
Foi encontrada dificuldade no processamento do
polimero PBS, mas a adi¢do do surfactante brometo de
cetiltrimetilaménio (CTAB) gerou nanofibras sem
defeitos. O uso do CTAB aumentou a porosidade, a
hidrofobicidade e a capacidade de absor¢do de agua da
membrana, além de melhorar sua elasticidade e
biodegradabilidade.
(Lakshmana PAN CTAB (1%) | Filtro de ar de nanofibras de PAN, com alta eficiéncia e
netal, baixa queda de pressdo, capaz de eliminar a polui¢do por
2021) material particulado (PM 2,5). O filtro produzido pelo
tratamento de CTB apresenta eficiéncia de remogdo de
mais de 99,9% maior que a do filtro sem o surfactante.
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Figura 5: Estrutura quimica do: a) CTAB e b) CPC
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A incorporagao de surfactantes em nanofibras € uma pratica comum, especialmente para
melhorar a morfologia das nanofibras, tornando-as mais uniformes e, consequentemente,
aumentando a eficiéncia de filtragcdo. Os surfactantes mais utilizados sdo o SDS ¢ o CTAB,
como observado na Tabela 2. No entanto, o CPC ¢ pouco estudado para este tipo de aplicagdo.
A seguir, serd discutido como a funcionaliza¢do das nanofibras pode afetar microrganismos
como virus e bactérias, apresentando nanofibras funcionalizadas com o objetivo de eliminar

esses agentes patogénicos.

Infecgdes virais e bacterianas sdo uma das principais causas de morbidade e mortalidade
em todo o mundo (Weiss et al., 2020). Complicagdes diversas podem resultar dessas infeccoes,
incluindo doengas respiratdrias, tromboembolicas e cardiovasculares, que frequentemente estao
associadas a infec¢des bacterianas secundarias (He et al., 2018). Nos ultimos anos, 0 mundo
enfrentou a pandemia do coronavirus, cuja transmissdo pode ocorrer em contatos de curta
distancia na forma de aerossois ou goticulas (Setti ef al., 2020). A capacidade do virus de se
aglomerar com particulas de polui¢do sélida ou liquida presentes na atmosfera o torna
extremamente infeccioso (Setti et al., 2020). Dessa forma, o virus, quando transportado por
aerossois (didmetro < 5 — 10 pm), pode ser transmitido de uma pessoa infectada para uma
pessoa saudavel por meio de goticulas respiratorias, seja pela respiragado, tosse ou espirro (Cook,
2020). A via aérea de curta distancia, portanto, ¢ a principal forma de disseminacdo de

patdgenos ou infecgdes respiratorias (Chen, W. et al., 2020).

Diante disso, ha uma grande necessidade de desenvolver ferramentas de prote¢ao avancadas
para controlar a velocidade de disseminagdo viral, reduzir a necessidade de internagao
hospitalar e proteger a vida das pessoas, especialmente aquelas em grupos de alto risco. A
filtragdo por membranas de nanofibras ¢ um método relativamente novo que oferece varias

vantagens devido as suas propriedades ajustaveis e alto desempenho. Isso se deve ao tamanho
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reduzido dos poros, que varia de submicronico a varios micrémetros, proporcionando um
mecanismo de captura mais eficaz para particulas aéreas pequenas, abaixo de 300 nm. Além
disso, a alta razao de area de superficie/volume dessas membranas aumenta significativamente

a capacidade de deposicao de poluentes na superficie da fibra (Zhu et al., 2020).

Além dos beneficios de alta eficiéncia de filtragdo, a funcionalizacdo de nanofibras
eletrofiadas através da adicdo de varios compostos, como nanomateriais metalicos e nao
metalicos, vesiculas e nanocristais de celulose, permite projetar nanofibras avancadas com
propriedades excepcionais, incluindo atividades antibacterianas, antivirais e de auto
desinfeccdo. Essa capacidade de personalizacdo torna as nanofibras eletrofiadas o material ideal

para enfrentar os problemas atuais (Wu et al., 2022).

Vérios métodos foram sugeridos, como o uso de polimeros com grupos carregados, como
polications, polimeros com estruturas organicas, ou a adi¢do de pequenas moléculas antivirais,
como ions metalicos (Jarach, Dodiuk e Kenig, 2020). O poli(acrilonitrila) (PAN) é um polimero
sintético termoplastico que possui boas propriedades mecanicas, além de alta estabilidade
quimica (Homaeigohar et al., 2020) e térmica (Hussain et al., 2021). Ele tem sido incorporado
em varios campos, incluindo midias de filtracdo, téxteis biomédicos e roupas de protecao (Ucar
et al., 2015). As nanofibras de PAN podem ser funcionalizadas com nanoparticulas metalicas e
de 6xidos metalicos, como prata (Ag) (Bortolassi, Ana Claudia Canalli et al., 2019; Sohrabi,
Abbasi e Sadighzadeh, 2023), dioxido de titanio (TiO2) (Bortolassi, Ana Claudia Canalli et al.,
2019), nanoparticulas de 6xido de cobre (CuO) (Hashmi, Ullah e Kim, 2019), 6xido de grafeno
(Sharma et al., 2021), agentes antibacterianos como N-halamina (Huang ef al., 2019) e agentes
antivirais como viroblock (tecnologia ou produto que possui propriedades virucidas ) (Hussain
et al., 2021) e tetraidropirimidina (PTHP) (Guo ef al., 2022). Na Tabela 3, sdo apresentados

trabalhos que incorporam compostos em nanofibras para eliminar bactérias e virus.

Apesar de muitas técnicas ja terem sido aplicadas para funcionalizar materiais com
caracteristicas biocidas, a utilizacdo de surfactantes para esse fim € uma abordagem recente.
Quando se trata de testes com virus, a quantidade de materiais filtrantes com a¢do virucida €
ainda mais limitada. Observa-se que, para aplicagdo de surfactantes com efeito bactericida, a
maioria dos trabalhos utiliza o CTAB, enquanto o SDS e o CPC sdo pouco abordados com essa
finalidade. J& os testes de meios filtrantes com agao virucida sdo ainda mais escassos, como

pode ser observado na Tabela 3.
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Tabela 3: Resumo dos trabalhos que utilizam aditivos para melhorar caracteristicas biocidas

das nanofibras.

aureus

Polimero Agente Microrganismo Resumo
biocida
(Cui et PAN CTAB Escherichia coli | Produziu nanofibras de PAN incorporadas com
al., (4,6%) e e taphylococcus | CTAB e Silica, para aplicagdo em filtragdo de ar,
2023) Si0, aureus para PM 0,3 e com efeito bactericida. Conseguiu
99% de reducao bactericidada ambas as bacterias
(Yoon et | PAN Nanoparticul | Virus Phi X 174 | Nanofibras de PAN incorporadas com
al., as ZnO e Ag. nanoparticulas mistas de ZnO-Ag, com atividade
2022) antiviral. Para ser utilizado como fotocatalizador
solido.
(Emam PAN Adenovirus Fabricacdo de nanofibras eletrofiadas de PAN com
etal., Nanoparticul | Humano (ADV- | aincorporagdo de nanoparticulas de 6xido de cério,
2023) as de oxido SADVs) que constituem uma barreira efetiva contra a
de cério infeccdo por virus. As fibras podem ser utilizadas
(CeO2 NPs) em mascaras faciais antivirais
(0,25%)
(Chenet | PVDF/P | CTAB (5, Escherichia Nanofibras mistas de PAN/PVDF incorporadas
al., AN 10, 20, 40%) | coli e Bacillus com CTAB para aplicacdo como meio filtrante
2022) subtilis (PM 0,3) com acdo bactericida (99%). As
nanofibras mistas fazem com que a umidade s6
passe em uma diregao.
(Borsatt, | PVP/PM | CPC (2.5% e | Fungo Candida | Incorpora CPC na nanofibras de PVP/PMMA, para
2014) MA 5%) albicans usar como curativo bucal e diminuir a proliferagio
de fungos.
(Lietal, | PCL/PE | CTAB Escherichia coli | Nanofibras de PCL/PEO/ CS com CTAB, foi feita
2023) o/CS (40%) e a caracterizacdo e efeito Dbactericida das
Staphylococcus | nanofibras. Para serem aplicadas como curativo
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4. MATERIAIS E METODOS

Nesta etapa, serdo abordados os materiais e métodos utilizados neste trabalho. A metodologia
foi dividida em duas partes: a primeira trata dos testes iniciais ¢ da otimizagao da metodologia,
enquanto a segunda parte aborda a incorporacao dos compostos € como esses afetam a estrutura

das nanofibras eletrofiadas, a efici€ncia de filtragdo de ar ¢ a atividade biocida.

4.1 TESTES INICIAIS E OTIMIZACAO DE METODOLOGIA

4.1.1 Materiais

Para a fabricacdo das nanofibras, utilizou-se o polimero poliacrilonitrila (PAN, massa
molecular ~150 g/mol) da marca Sigma Aldrich e o solvente N,N-dimetilformamida (DMF;
99,8%) da marca NeoQuimica. As nanoparticulas comerciais de 6xido de zinco (ZnO, massa

molecular ~81,39 g/mol, didmetro <100 nm) foram fornecidas pela Sigma Aldrich.

Na escolha do substrato, foram testados a fibra de vidro revestida com PVC (policloreto de
vinila) (espessura de 0,31 mm, malha 18x16), nylon (espessura de 0,31 mm, malha 18x16) e
TNT (tecido ndo tecido). A sele¢do do substrato deve considerar diversos fatores, incluindo a
necessidade de que o substrato seja composto por fibras de material rigido que sustentem a
deposi¢do das nanofibras, ndo interfira na filtragdo e possua boa aderéncia ao material

depositado.

Para a producdo das nanofibras, foram utilizadas seringas de 10 ml com agulhas de 0,7 mm
e ponta reta. O NaCl (99%), produzido pela Sigma Aldrich (St. Louis, MO, USA), foi

empregado na produgdo das nanoparticulas utilizadas nos testes de eficiéncia de filtraco.
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4.1.2 Métodos

4.1.2.1  Preparo de solucao polimérica

No preparo da solugdo, optou-se por primeiro solubilizar o PAN e, posteriormente, adicionar
as nanoparticulas, pois esse método ¢ amplamente utilizado na literatura e ha relatos de que
contribui para a distribui¢do uniforme das nanoparticulas (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et
al., 2019; Tissera et al., 2018). A concentragdo de nanoparticulas normalmente utilizada na
literatura para a producgdo de nanofibras varia de 1% a 10%, pois essas concentragdes resultam
em uma boa distribuicdo ap0s a eletrofiacdo (Aamer; Heo; Jo, 2021; Shalaby et al., 2018; Wang
et al., 2020).

As solugdes poliméricas foram preparadas utilizando trés concentragdes diferentes de PAN:
0,9472 g de PAN (8%), 1,066 g de PAN (9%) e 1,184 g de PAN (10%) em 10 mL de DMF. As
solugdes foram agitadas em um agitador magnético a 350 rpm por 2 horas a temperatura
ambiente, até a completa dissolucdo do PAN. Apods essa etapa, nanoparticulas de ZnO
(correspondendo a 5%, 10% e 15% da massa de PAN) foram adicionadas as solugdes,
resultando em preparagdes tanto de solugdes contendo apenas PAN quanto de solugdes

contendo PAN com nanoparticulas de ZnO.

O tempo de agitagdo da solugdo com as nanoparticulas varia bastante na literatura, com
tempos de agitacdo variando de 6 a 48 horas (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et al., 2019;
Haddad; Alharbi, 2019; Shalaby et al., 2018) . Portanto, a solugdo foi agitada por 5, 15 e 20
horas a temperatura ambiente (~25 °C). A Figura 6 apresenta o aspecto da solugdo com apenas

PAN (transparente) e com as nanoparticulas de ZnO (esbranquicada).
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Figura 6: Solucdes de PAN 8% dissolvido em DMF e agitadas por 20h: a) somente PAN, b)
PAN com 10% de nanoparticulas de ZnO.

4.1.2.2  Preparacdo de nanofibras

As nanofibras foram produzidas empregando uma metodologia adaptada da literatura para a
produgdo de fibras poliméricas por eletrofiacdo, reproduzindo alguns pardmetros como o
diametro da agulha e a distancia do coletor (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et al., 2019). As
solugdes foram transferidas para uma seringa de 10 mL com uma agulha de 0,7 mm de didmetro.
A agulha foi acoplada a uma bomba de infusdo (Hsensor), mantendo a vazao em 0,73 mL/h.
Essa vazao foi escolhida porque a bomba utilizada possui vazodes predefinidas, sendo estd a que
melhor produziu fibras dentre as opg¢des disponiveis. O sistema conta com uma fonte de alta
tensdo (Hsensor) responsavel por gerar o campo elétrico. Neste trabalho, foram utilizadas
tensoes elétricas de 14 kV, 16 kV e 18 kV, com um coletor plano de metal. As nanofibras foram
depositadas em um substrato composto por fibras de material rigido, que sustentam a deposi¢ao
das fibras sem interferir na filtracao. Neste estudo, utilizou-se fibra de vidro revestida com PVC,
embora também tenham sido testados nylon e TNT em etapas subsequentes. A distancia entre a
agulha e o coletor foi mantida em 16 cm.

Durante o processo de eletrofiacdo, o campo elétrico € gerado a partir de uma fonte de alta
tensdao, com o terminal positivo conectado a agulha e o terminal de aterramento ao coletor.
Quando o campo elétrico € suficientemente intenso para superar a tensao superficial da solug¢ao
polimérica, forma-se um jato de solucdo que se direciona ao eletrodo aterrado (coletor). Durante

o trajeto até o coletor, o solvente evapora e as fibras sdo depositadas no coletor. Esse processo
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foi realizado por 30 minutos para cada uma das fibras. Na Figura 7 podemos observar um

esquema de como funciona a técnica de eletrofiagdo.

Figura 7: Esquema da técnica de eletrofiacao
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4.1.2.3  Testes preliminares: Determinagdo do substrato, defini¢cdo de tempo de
agitacao

Os testes preliminares foram realizados para ajustar as condi¢des de preparo da solugdo
polimérica, como o tempo de agitacdo da solug¢do e o substrato utilizado como suporte para o
meio filtrante. Foram fixadas a concentracdo de PAN em 8% e a voltagem em 18 kV, variando
a concentracdo de ZnO entre 5% e 10%, estas condi¢des foram escolhidas a partir de trabalhos
da literatura (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et al., 2019; Haddad; Alharbi, 2019; Shalaby et
al., 2018). O tempo de agitacdo ¢ crucial devido a tendéncia dos 6xidos metdlicos de se
aglomerarem, o que pode reduzir sua eficacia. Portanto, ¢ importante que esses 0xidos fiquem
bem distribuidos nas fibras (Aamer; Heo; Jo, 2021; Shalaby et al., 2018; Wang et al., 2020).
Para garantir uma distribuicdo homogénea, foram testados diferentes tempos de agitagdo,

variando de 5 a 20 horas.

Os substratos testados foram: tecido ndo tecido (TNT), nylon e fibra de vidro revestida com
policloreto de vinila (PVC). O TNT foi escolhido pela sua estrutura fibrosa e flexibilidade,
enquanto o nylon foi selecionado por sua resisténcia e durabilidade. A fibra de vidro revestida

com PVC foi considerada devido a sua rigidez e estabilidade quimica. Cada substrato foi
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avaliado quanto a sua capacidade de suportar a deposicdo de nanofibras e sua influéncia na

eficiéncia da filtragao.

Esses testes permitiram identificar o substrato mais adequado e o tempo de agitacao ideal

para garantir a melhor distribuicdo das nanoparticulas e o melhor desempenho do meio filtrante.

Na Tabela 4 se encontra resumidamente os parametros utilizados para produzir a solucao e

as nanofibras utilizando a técnica de eletrofiacao.

Tabela 4: Resumo dos pardmetros da solucao e condig¢des de eletrofiagdo utilizadas nos testes
iniciais.

Variaveis

Valores

Concentracdo de PAN
Concentragédo de ZnO
Volume de solvente
Tempo de agitagdo
Temperatura de agitacdo
substrato
Vazédo

Tensdo
Distancia do coletor
Tempo de eletrofiacdo

8%, 9% e 10%
5%, 10% e 15%
10 mL
5h,15he20h
Ambiente (~27°C)
PVC, TNT e Nylon

0,73 mL/h
14kV, 16 kV e 18
kv

16 cm
30 min

4.1.2.4 Caracterizagao de meios filtrantes

Os meios filtrantes utilizados foram caracterizados. As imagens de Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) foram utilizadas para determinar a presenga de nanoparticulas e a
distribuicdo do didmetro das fibras, sendo obtidas com o microscopio XL-30 FEG, utilizando
metalizagdo com ouro. Foram analisadas 3 imagens de regides diferentes de cada amostra com
ampliacdo de 5000x para determinar a distribuicdo do didmetro da fibra e o diametro médio. A
andlise de EDS, mostrou a quantidade de zinco na amostra e os mapas elementais foram
utilizados para observar a distribui¢do de Zn na amostra. Para determinar a distribuicdo do
diametro das fibras, foi utilizado o software ImageJ, coletando 50 medi¢des de didmetros de

fibra de cada imagem (Bortolassi; Guerra; Aguiar, 2017).
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4.1.2.5 Anadlise estatistica- Planejamento experimental

A partir dos dados coletados nas etapas anteriores, foi utilizado o planejamento experimental
para otimizagdo dos meios filtrantes. O planejamento fatorial completo 2° foi escolhido por ser
de simples execugdo e interpretacao, além de permitir a analise da influéncia dos fatores e da
combinagdo entre eles, a partir de um nimero pequeno de experimentos (MONTGOMERY;
RUNGER, 2014). Este método facilita a identificagdo das varidveis mais significativas e suas
interacdes, proporcionando uma abordagem eficiente para a otimizacdo dos parametros

operacionais € melhoria do desempenho dos filtros.

Foi realizado um planejamento fatorial completo com trés fatores, cada um com dois niveis
(2%), com duas réplicas no ponto central, totalizando 10 experimentos, conforme mostra a
Tabela 5. Os fatores considerados foram a concentracdo de PAN (%), a concentracdo de
nanoparticulas de ZnO (%) e a intensidade da tensdo aplicada durante o processo de eletrofiacao
(kV), conforme detalhado na Tabela 6. A resposta para estes experimentos serd o diametro
médio das nanofibras, obtido a partir das imagens de Microscopia Eletronica de Varredura

(MEV).

Tabela 5: Planejamento experimental 23,

Concentracao Concentracao

Experimento PAN (%) 7n0 (%) Tensdo aplicada (kV)
1 -1 -1 -1
2 +1 -1 -1
3 -1 +1 -1
4 +1 +1 -1
5 -1 -1 +1
6 +1 -1 +1
7 -1 +1 +1
8 +1 +1 +1
9 0 0 0
10 0 0 0
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Tabela 6: Valores de operacao dos fatores correspondentes para cada nivel do planejamento.

Concentracao Concentracao

Nivel PAN (%) Zn0 (%) Tensdo aplicada (kV)
-1 8 5 14
0 9 10 16

10 15 18
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4.2 CARACTERIZACAO, PERFORMACE E CARACTERISTICAS BIOCIDA DE
FILTROS DE PAN INCORPORADOS COM DIVERSOS COMPOSTOS

4.2.1 Materiais

Para a fabricagdo das nanofibras, utilizou-se o polimero poliacrilonitrila (PAN, Massa
molecular ~150 g/mol) da marca Sigma Aldrich, com N,N-dimetilformamida (DMF, 99,8%) da
NeoQuimica como solvente. As nanoparticulas comerciais de 6xido de zinco (ZnO, MM ~81,39
g/mol, didmetro <100 nm) da marca Sigma Aldrich e os surfactantes: brometo de
cetiltrimetilamonio (CTAB) e cloreto de cetilpiridinio (CPC), foram adquiridos da Sigma-
Aldrich, enquanto o dodecil sulfato de s6dio (SDS) foi obtido da Neon. Esses compostos foram

escolhidos, por serem utilizados em produtos que tem efeito bactericida.

O substrato selecionado para deposicao das nanofibras foi a fibra de vidro revestida com
PVC (espessura de 0,31 mm, malha 18x16). Para gerar as nanoparticulas empregadas nos testes
de filtracdo, foi utilizado uma solugdo de Cloreto de sédio (NaCl, 99%; Sigma-Aldrich). As
solugdes poliméricas utilizadas na producdo das nanofibras, foram inseridas em seringas de 10
ml com agulhas de 0,7 mm de diametro e ponta reta, estas foram empregadas no equipamento

de eletrofiagao.

O cultivo bacteriano foi realizado com a bactéria gram-positiva Staphylococcus aureus
(ATCC 25923) e a bactéria gram-negativa Escherichia coli (ATCC 25922), escolhidas devido
ao seu uso comum em analises microbiologicas, j4 que estas sdo responsaveis por
contaminagdes alimentares e infeccdes humanas. Os meios de cultura foram preparados com
caldo de soja triptona (TSB), 4gar de soja triptona (TSA) e agar Mueller-Hinton (MH), todos
obtidos da Oxoid Holdings Ltda.

Para os testes virais, foram utilizadas a linhagem celular vero (ATCC® CCL-81™, passagem
36) e a linhagem viral SARS-CoV-2 (Hcov-229e). Para fins comparagdo também foi utilizado

um filtro comercial de ar-condicionado de carro comercializado como virucida.
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4.2.2 Métodos

4.2.1.1 Preparo da solugao polimérica

A solugdo foi agitada em um agitador magnético a 350 rpm por 3 horas a uma temperatura
de 50 °C, visando garantir a completa solubilizacdo dos surfactantes no PAN, até obter uma
solucdo transparente e ligeiramente amarelada. Em seguida, as solucdes foram resfriadas até
atingirem a temperatura ambiente. Para a amostra contendo 15% de ZnO, o PAN foi
inicialmente agitado por 2 horas a temperatura ambiente (~25 °C). Apos a solubilizagdo do
PAN, nanoparticulas de ZnO, correspondentes a 15% da massa do PAN, foram adicionadas a
solugdo, que foi entdo agitada a mesma temperatura por 20 horas para assegurar a incorporagao

homogénea das nanoparticulas.

42.1.2 Condutividade elétrica e viscosidade da solucao polimérica

Para examinar o impacto da incorpora¢do de surfactantes na solugcdo e morfologia das
nanofibras, foram realizadas as seguintes caracterizagdes. A condutividade elétrica da solugdo
foi medida utilizando um condutivimetro de bancada (modelo W12D — Bel engineering). Para
determinar a reologia de cada solugdo (ensaios duplicados), utilizamos um Redmetro de cilindro
coaxial Brookfield LV-DVIII (Brookfield Engineering Laboratories Inc., Middleboro, EUA)
equipado com adaptador de pequenas amostras e spindle SC4-25. A velocidade de rotagdo do
sensor ersa aumentada de forma gradativa até um determinado valor, sendo reduzida
posteriormente. O software Brookfield Rheocalc 3.2 controlou o Redmetro e coletou os dados

experimentais sobre a taxa de cisalhamento em determinados valores de cisalhamento.

42.1.3 Preparo das nanofibras

A metodologia aplicada nesta etapa foi semelhante a utilizada na secdo 4.1. As solugdes
foram transferidas para uma seringa de 10 mL com uma agulha de 0,7 mm de didmetro. A
agulha foi acoplada a uma bomba de infusdo (Hsensor), mantendo a vazao em 0,73 ml/h. O
sistema também conta com uma fonte de alta tensdo (Hsensor) que gera uma tensdo elétrica.
Neste trabalho, utilizou-se uma tensao elétrica de 14 kV e um coletor plano de metal (30 cm de

diametro). As nanofibras foram depositadas em um substrato de fibra de vidro revestido com
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PVC. A distancia entre a agulha e o coletor foi de 16 cm. Os pardmetros utilizados na producao

da solucdo e nanofibras pode ser observado na Tabela 7.

Tabela 7: Resumo dos parametros utilizados na preparagao da solugdo e na etapa de
eletrofiacao

Variaveis

Valores

Concentracdo de PAN
Concentracdo de ZnO
Concentracdo CTAB
Concentracdo CPC
Concentracdo SDS
Volume de solvente
Vazéo
Tensdo
Distancia do coletor
substrato
tempo de agitacédo
Temperatura de agitacdo
Tempo de eletrofiacdo

8%
15%
1,5%, 2% e 2,5%
1,5%, 2% e 2,5%
1,5%, 2% e 2,5%
10 mL
0,73 mL/h
14kV, 12 kV e 8 kV
16 cm
PVC
3h
50°C
30 min

42.14 Caracterizacao dos materiais filtrantes

As imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foram utilizadas para determinar
a morfologia, a presenga de nanoparticulas e a distribui¢do do didmetro das fibras, utilizando o
microscopio XL-30 FEG. As amostras foram fixadas nos suportes com fita de carbono e
revestidas com uma camada de ouro por 90 segundos (modelo SCD 004 sputter coater, Balzers).
Foram analisadas 3 imagens de regides diferentes de cada amostra, com ampliagdo de 5000x,

para determinar a distribui¢do e o didmetro médio das fibras.

Para a analise da distribui¢do do didmetro das fibras, utilizou-se o software Imagel,
coletando-se 50 medidas de didmetro de fibra de cada imagem, conforme a metodologia
proposta por Bortolassi, Guerra e Aguiar (2017). A espessura dos meios filtrantes foi medida
com um Micrometro Medidor de Espessura Digital (Marcar Protector). As medi¢des foram
realizadas 5 vezes em diferentes pontos do meio filtrante, devido a pequena variagao de

espessura causada pelo uso de um coletor plano.

Para entender o comportamento térmico dos meios filtrantes, foram realizadas analises de

TGA e DSC. As andlises termogravimétricas (TGA) foram conduzidas utilizando um
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instrumento PerkinElmer TGA 4000, sob um fluxo de 20 mL/min de N2, com aquecimento de
25 a 900 °C a uma taxa de 20 °C/min. A calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi
realizada com um instrumento PerkinElmer Jade DSC, com a amostra aquecida de 25 a 400 °C

a uma taxa de 10 °C/min, sob um fluxo de 30 mL/min de Ny.

Para identificar e caracterizar os componentes quimicos dos meios filtrantes, foi realizada a
analise dos espectros de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). O FTIR foi
adquirido na faixa de 4000 a 400 cm’', utilizando um instrumento Nicolet Summit FTIR
equipado com um acessorio de reflectincia total atenuada (ATR) com cristal de diamante. Para
verificar se a hidrofobicidade dos meios filtrantes se altera com a adi¢ao dos compostos, foi
realizada a andlise do angulo de contato. O angulo de contato das amostras foi medido
utilizando um Tensiémetro Optico (modelo Theta, Attension), com 4gua ultrapura (Milli-Q)

como liquido de contato.

4.2.1.5 Filtragdo e queda de pressao

Os testes de filtracdo foram realizados com base na norma NBR 1SO 29463-1, que € utilizada
para classificar filtros de alta eficiéncia destinados a remocao de particulas no ar. A norma NBR
ISO 29463-1, derivada da norma internacional 1SO 29463, especifica os métodos de teste e 0s
critérios de classificacdo para filtros EPA (Efficient Particulate Air), HEPA (High-Efficiency
Particulate Air) e ULPA (Ultra-Low Penetration Air). Esta norma é essencial para garantir que
os filtros atinjam os niveis de eficiéncia necessarios para aplicacdes criticas, assegurando a

remocao eficaz de particulas do ar, incluindo as menores e mais penetrantes particulas.

Para determinar a eficiéncia de coleta das particulas e a queda de pressdo utilizou-se a
unidade experimental descrita na Figura 8, presente no Laboratorio de Controle Ambiental, da
Universidade Federal de Sao Carlos. Na unidade experimental utilizada para os testes de
filtracdo de nanoparticulas, o ar fornecido por um compressor (modelo MSV 12/175, Schulz)
foi direcionado para a linha principal e passou por um sistema de purificacdo (modelo 3074B,
TSI) para a remocao de oOleos, gotas de liquidos, particulas finas e umidade residual.
Simultaneamente, um gerador de nanoparticulas (modelo 3079, TSI), operando com uma

solugdo de NaCl a 0,1 g/L, produziu um aerossol concentrado, que foi entdo desumidificado
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por um secador por difusdo (modelo 3062, TSI) antes de ser encaminhado para a linha principal,

onde se misturou com o ar comprimido.

ApoOs a mistura, o aerossol foi submetido a um neutralizador de Kr-85 (modelo 3054, TSI)
para eliminar cargas eletrostéticas residuais, antes de atingir um filtro de ar contendo o meio
filtrante (diametro de 5 cm). O ar limpo, ap0s a filtracdo, foi conduzido a um rotdmetro (modelo
4100, TSI) conectado ao final da linha principal, com a taxa de fluxo controlada em 1,5 L/min.
A temperatura ¢ a umidade relativa foram monitoradas utilizando um instrumento portatil

(HygroPalm, Rotronic).

Uma valvula de trés vias possibilitou a coleta de amostras tanto a jusante quanto a montante
do filtro. O fluxo de amostra passou por um neutralizador de Am-241 antes de ser analisado
com um espectrometro de mobilidade de particulas por varredura (SMPS) (modelo 3936, TSI),
que consiste em um classificador eletrostatico (modelo 3080, TSI), um analisador de
mobilidade diferencial (modelo 3081 long DMA, TSI) e um contador de particulas ultrafinas
(UCPC, modelo 3776, TSI). O processamento e a visualizacdo dos dados foram realizados com
o software Aerosol Instrument Manager® (TSI). As taxas de fluxo do gas de arraste ¢ da
amostra foram de 15 e 1,5 L/min, respectivamente. Todas as medi¢des foram realizadas em
triplicata. A Figura 9 apresenta a distribuicdo do tamanho das nanoparticulas determinada a

montante da entrada do filtro.
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Figura 8: Funcionamento da Unidade experimental, utilizada em testes de eficiéncia e queda

de pressao
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Figura 9: Distribui¢ao do tamanho das particulas das nanoparticulas geradas a partir da solu¢ao
de NaCl a 0,1 g/L. a) Didmetro das particulas b) Log (didmetro das particulas)

a
300000
A
200000 = g
& |ry
el u 1
s iy
S I ]
1000004 o )
H [
H %
]
i \"‘-\
OJ o L T T T T T T ]

300000

.ﬁx
- ]
N 200000 4 = [™
[a) . %
g . %
g r .
2 L
L]

100000 4

T T
100

T T T T
50 100 150 200
Diametro de Particula (nm)

T
250

300 10
Log (diametro de particula (nm))

A eficiéncia de coleta foi avaliada utilizando particulas de 6,38 a 241,4 nm. As particulas
foram geradas a partir de uma solucao de NaCl a 0,1 g/L, com uma velocidade superficial do

ar de 4,8 cm/s, vazao de 1500 mL/min e area de filtracdo de 5,2 cm? A eficiéncia (E) foi
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calculada experimentalmente pela relagdo entre as concentracdes de entrada (CO0) e saida (C1),
conforme a Equacdo 1 cuja eficiéncia (1) foi calculada experimentalmente pela relagdo entre as

concentragdes de entrada (C0) e saida (C1).

n =100 (1)

0

Para que um filtro seja considerado eficiente, € essencial que ele apresente alta eficiéncia
de coleta, baixa queda de pressdao e alta permeabilidade. A permeabilidade ¢ uma medida
macroscopica que indica a facilidade com que um fluido, submetido a um gradiente de pressao,
percola pelos vazios de um meio poroso. Segundo a teoria classica de filtragdo, utiliza-se
geralmente baixa velocidade superficial nos experimentos de filtragdo de ar devido ao

mecanismo de coleta por difusdo das pequenas particulas nessa velocidade (Yang, 2012).

A permeabilidade pode ser determinada utilizando a Equacdo 2, conhecida como equagao
de Forchheimer para fluidos compressiveis, onde a queda de pressao descreve uma dependéncia
ndo linear com a velocidade do fluido (Innocentini, Sepulveda e Ortega, 2005). O primeiro
termo da Equagdo 2 representa a contribuicdo das forcas viscosas sobre a queda de pressao,
causada pelo atrito entre as moléculas do fluido e entre o fluido e o meio poroso. O segundo
termo representa as forgas inerciais, causadas pela turbuléncia do fluido escoante (Innocentini,

Sepulveda e Ortega, 2005).

Como a velocidade do ar utilizada neste estudo ¢ baixa, o fluido pode ser considerado
como tendo um comportamento laminar. Portanto, o segundo termo pode ser desprezado, e a
constante de permeabilidade pode ser calculada pela lei de Darcy, que analisa o escoamento do
fluido através do meio filtrante em relagdo a queda de pressao (Innocentini, Sepulveda e Ortega,

2005). A lei de Darcy pode ser expressa pela Equacao 3.

AP p

T=k—1vs+ﬁv52 )
AP u

— =V 3)
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Onde AP é a queda de pressdo (Pa), p é a viscosidade do ar (1.74x10”° Pass), L é a
espessura do filtro (cm), vs é a velocidade superficial de filtragdo (cm s ') e ki e k2 (cm?) sdo

as constantes de permeabilidade darciana e ndo darciana.

A mesma linha de filtracdo foi utilizada para determinar a permeabilidade do meio
filtrante, mas sem a presenca de material particulado. A velocidade superficial do ar foi variada
de 0,3 a 6,2 cm/s, com a medicdo da queda de pressdo utilizando um mandémetro digital
(VelociCalc, modelo 3A-181WP09, TSI) conectado a montante e a jusante do filtro. A constante
de permeabilidade (K1) foi obtida utilizando a equacao de Darcy (Equacdo 3), por regressao do

grafico de AP/L versus a velocidade do ar.

Outro fator de muita importancia quando se avalia filtro ¢ a porosidade deste, A
porosidade ¢ uma propriedade comumente relacionada a leitos fibrosos € ¢ expressa como a
razao entre o volume de vazios no interior deste leito e o volume total (Lee e Kim, 2018). Para
se calcular a porosidade do meio filtrante se utiliza a equacdo de Davies (1953, 1973), que ¢
consolidada no campo de filtragdo de gases, uma vez que foi desenvolvida j& para leitos
fibrosos. Para a determinacdo da porosidade (¢) dos meios filtrantes, utilizou-se os dados de
queda de pressdo x velocidade do gés (vs) € a equagdo obtida por Davies (1953) (Equacao 4).
Esta equacdo ¢ derivada de um ajuste de dados experimentais de densidade de empacotamento
(o) e com raio médio das fibras (R), também ¢ utilizada a espessura do filtro (L) e a viscosidade

do ar (u) e € expressa como:

S = 516015 (1 + 560°) 4)

Para a resolugdo da Equacao 5, os termos do lado esquerdo das equacdes foram plotados
em func¢do da velocidade superficial do gas, visando a obtencdo do coeficiente angular das
curvas, uma vez que sao fungdes exclusivamente de €. Com os coeficientes angulares

determinados e os valores de o obtidos, a porosidade ¢ calculada conforme a Equagao 5:

e=1—-a %)
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Para avaliar o filtro mais adequado, ¢ possivel utilizar o fator de qualidade que relaciona

o desempenho de um meio filtrante com a sua queda de pressao e eficiéncia de filtragdo, pela

Equagao 6.
-1 1—
Qr =" (6)

Onde Qr ¢ o fator de qualidade, AP a queda de pressdo e 7 a eficiéncia de coleta. Um
fator de qualidade alto indica uma alta eficiéncia de filtragdo e uma baixa queda de pressao.
Dessa forma, os meios filtrantes com nanofibras geradas podem ser avaliados de acordo com o

fator de qualidade (Hinds, 1999).

42.1.6 Ensaio de atividade antimicrobiana

Neste topico o efeito bactericida dos meios filtrantes sera avaliado utilizando duas técnicas:

método de difusdo em disco e o método de contato.

4.2.1.6.1 Método de difusdo em disco

De forma resumida, este método qualitativo ¢ amplamente utilizado devido a sua
simplicidade. No método de difusdo em disco, discos confeccionados com os meios filtrantes
sdo colocados sobre uma placa de dgar previamente inoculada com bactérias. A placa € incubada
a uma temperatura adequada para permitir o crescimento bacteriano. Apos o periodo de
incubagdo, mede-se a zona de inibi¢do ao redor dos discos, indicando a eficacia do meio

filtrante na inibi¢cdo do crescimento bacteriano.

O Agar Miiller-Hinton foi preparado conforme as especificagdes do fabricante, em uma
concentracdo de 38 g/L, autoclavado por 15 minutos e distribuido em placas de Petri,
preenchendo aproximadamente 1/3 da altura da placa. Para o cultivo, foram utilizadas as
bactérias gram-positiva Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e gram-negativa Escherichia
coli (ATCC 25922), selecionadas por serem amplamente empregadas em analises

microbioldgicas.
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As bactérias foram inicialmente cultivadas em caldo triptona soja (TSB) (38 g/L) por 24
horas em uma incubadora a 37 °C. Ap0s esse periodo, o caldo foi centrifugado a 4244 rpm por
15 minutos, e o sobrenadante descartado. O sedimento resultante foi suspenso em uma solugao
salina tampao fosfato (PBS), e a turbidez do indculo ajustada utilizando a escala de McFarland
(0,5 a 1,0), aferida em espectrofotdmetro a 600 nm para obter uma concentragdo de 10®

UFC/mL.

Com um swab esterilizado, os cultivos bacterianos foram uniformemente espalhados na
superficie do meio de cultura nas placas de Petri. Apos o espalhamento da solucdo bacteriana,
amostras dos meios filtrantes, com 9 mm de diametro e previamente esterilizadas por luz UV,
foram colocadas sobre o meio de cultura. As placas foram entdo incubadas a 37 °C durante 24
horas. Ao término da incubagao, as placas foram examinadas para verificar a formacao de halos

de inibi¢do ao redor das amostras dos meios filtrantes.

4.2.1.6.2 Meétodo de contato

Este método foi baseado na norma ASTM E 2149-01. Neste método, os meios filtrantes serdo
diretamente expostos as bactérias em um ambiente controlado. As amostras serdao colocadas em
contato com uma suspensdo bacteriana por um periodo especifico. Apds esse tempo, as
amostras serdo transferidas para placas de dgar e incubadas para avaliar a viabilidade bacteriana.
A redu¢do no nimero de colOnias bacterianas em comparagdo com um controle indicara a

eficacia bactericida do meio filtrante. A seguir segue os detalhes sobre o método.

4.2.1.6.2.1 Preparo do meio de cultura e das suspensoes bacterianas

Agar Triptona Soja (TSA) foi preparado conforme as especificagdes do fabricante, a uma
concentracdo de 38 g/L, autoclavado por 15 minutos e distribuido em placas de Petri até
preencher aproximadamente 1/3 da altura da placa. As placas foram armazenadas em geladeira

até o uso.

O cultivo bacteriano foi realizado utilizando as bactérias gram-positiva S. aureus (ATCC

25923) e gram-negativa E. coli (ATCC 25922), selecionadas por serem amplamente utilizadas



58

em analises microbioldgicas. As bactérias foram inicialmente semeadas em caldo triptona soja
(TSB) durante 24 horas em uma incubadora a 37 °C. Ap0s este periodo, o caldo foi centrifugado
a 4244 rpm por 15 minutos, € o sobrenadante foi descartado. O sedimento resultante foi
suspenso em solugdo salina tampao fosfato (PBS). A turvagao do indculo foi ajustada utilizando
a escala de McFarland (0,5 a 1,0) e aferida em espectrofotometro no comprimento de onda de
600 nm para obter uma concentracio de 108 UFC/mL. A partir desta solu¢do foi feita uma
diluicdo 1:100 até se obter uma solucdo de 10° UFC.mL". A diluicdo foi feita de acordo com a

Equacao 7.

C1.V1 = C2.V2 (7)

Sendo C1 e C2 as concentracdes desejadas e V1 e V2 os volumes das solugdes. Para gerar a
suspensdo de 10”6 UFC/mL, foram transferidos 0,05 mL da suspensao de 108 UFC/mL para
5 mL de PBS.

4.2.1.6.2.2 Preparo dos meios filtrantes e contato com as suspensoes bacterianas.

Os meios filtrantes foram cortados em quadrados de 1,5x1,5 cm? em triplicata, com ambos
os lados das amostras sendo esterilizados em capela com fluxo laminar e luz UV por 15 minutos
cada lado. Posteriormente, uma placa de Petri foi preparada com um quadrado de 3x3 cm? de
filme de poliéster para evitar o contato direto da suspensao de bactérias com a placa. Sobre o
filme, foi colocada a amostra do meio filtrante e, sobre ela, um volume de 50 pL da suspensdo
bacteriana (Figura 10a). O controle consistiu em amostras sem os meios filtrantes, utilizando

apenas o filme de poliéster e as bactérias.

Apos a aplicagdo desse procedimento para todas as amostras, elas foram transferidas para
uma camara umida (Figura 10b), que consiste em uma caixa vedada com papel molhado,
criando uma atmosfera imida que evita a desidratagdo das bactérias. A camara imida foi

armazenada em uma incubadora mantida a 30 °C por 20 horas.
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Figura 10: Procedimento de contato e armazenamento dos meios filtrantes com as bactérias. a)
suspensdo de bactérias em contato com o meio filtrante, b) cAmera umida com os meios

filtrantes em contato com a suspensao de bactérias.

Apds o tempo de contato, o sistema filme-meio filtrante-suspensdo de bactérias foi
transferido para um tubo Falcon esterilizado contendo 900 uL de PBS e agitado utilizando um
agitador de tubos durante 30 segundos. Em seguida, aliquotas de 100 pL foram retiradas e
diluidas em 900 pL de PBS contidos em tubos de Eppendorf. Esta dilui¢do foi repetida quatro

vezes para cada amostra, resultando em uma diluigio de 1072,

Ap0s a diluicdo, foi pego uma aliquota de 100 puL de cada uma das diluigdes e foi distribuida
em placas de Petri contendo Agar Triptona Soja (TSA). Para espalhar o volume de bactérias,
utilizou-se uma al¢a de Drigalski. As placas foram entdo incubadas a 37 °C por 24 horas. A
contagem de unidades formadoras de colonia (UFC) foi realizada através da contagem das
coldnias formadas apos 24 horas de incubagdo. O esquema da metodologia utilizada pode ser

observado na Figura 11.
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Figura 11: Diagrama esquematico do procedimento experimental do método de contato.

Neste método, utiliza-se uma dilui¢ao que resulte em um nimero de 30 a 300 coldnias por
placa. Com o nimero de coldnias, ¢ possivel calcular a concentra¢do bacteriana utilizando a

Equagdo 8 e a concentragdo logaritmica (Cp,4) de bactérias pela Equagdo 9.

UFC
= v (8)
CLog = Log (C) )]

Sendo C a concentragdo bacteriana por mL (UFC/mL), dil/ a diluicao na qual foi feita a
contagem de colonias, UFC o nimero de colonias contadas na placa de Petri, e /' (mL) o volume
da suspensao de bactérias colocado na placa. A reducdo bacteriana ¢ determinada comparando
a concentracao do controle com as concentracdes obtidas com os outros meios filtrantes e pode

ser calculada de acordo com a Equacéo 10.

R(%) = £22=¢ 100 (10)

con
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Em que R (%) ¢ a reducdo bacteriana, Ceon (UFC/mL) é a concentracdo bacteriana do
controle e C (UFC/mL) a concentragdo bacteriana apds o tempo de contato com as amostras.
Este método permite avaliar quantitativamente a eficacia bactericida dos meios filtrantes,

fornecendo uma medida clara da redu¢ao bacteriana em comparagao ao controle.

42.1.7 Citotoxicidade e efeito virucida

Inicialmente, foi realizada uma analise de citotoxicidade, que verifica a morfologia e o
crescimento da linhagem celular (Vero ATCC ® CCL-81™ (passagem 36)) ap0s o contato com
o material a ser testado. Esse procedimento é crucial para demonstrar a ndo toxicidade da

amostra.

As células foram cultivadas em condi¢des padrdo até atingirem uma confluéncia adequada.
As amostras do material a ser testado foram esterilizadas e colocadas em contato com as células.
As placas contendo as células e as amostras foram incubadas por um periodo especifico,

geralmente entre 24 horas, a uma temperatura de 37 + 1 °C e uma atmosfera de 5% de CO..

Apo0s o periodo de incubagdo, as células foram examinadas ao microscOpio para verificar
alteracdes na morfologia celular. O crescimento celular foi avaliado comparando-se o nimero
de células viaveis nas amostras tratadas com o controle. Resultados positivos indicam que a
morfologia e o crescimento das células permanecem normais apos o contato com o material
testado, demonstrando a nao toxicidade da amostra. Esses resultados sdo fundamentais para

garantir que o material € seguro para uso em aplicagdes bioldgicas ou médicas.

As amostras de membranas biocidas foram avaliadas para determinar o potencial de
inativacao das particulas do virus SARS-CoV-2, de acordo com a norma ISO 18184:2019. No
procedimento experimental, quantificou-se a redu¢do de particulas virais vidveis de SARS-Co V-
2 (HCoV-229E) apos 24 horas de contato. Esse procedimento foi realizado tanto para as

amostras com aditivos incorporados, quanto para a amostra sem tratamento.

Para a execucdo do experimento, 0,4 g da amostra foi pesada e acondicionada em tubos
Falcon de 50 mL. As andlises foram realizadas em duas réplicas bioldgicas e cinco réplicas
técnicas. Posteriormente, uma solucao viral viavel de concentracdo conhecida (~8,2 x 108
TCID50/mL) foi inoculada, garantindo o contato com toda a superficie do material, seguida por

homogeneizagdo e incubacdo por 24 horas. Apos esse periodo, a reagdo foi neutralizada, e a
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solugdo foi diluida em série. O titulo viral foi entdo determinado em microplacas de 96 pogos

utilizando a metodologia de Dose Infectante de Cultura de Tecidos 50 (TCID50).

Este procedimento permitiu avaliar quantitativamente a eficacia das membranas biocidas
na inativacao do SARS-CoV-2, comparando a quantidade de particulas virais viaveis antes e
depois do tratamento com as amostras. Os resultados obtidos fornecem uma medida clara da
eficacia virucida das membranas, demonstrando seu potencial para aplicagdes em ambientes

onde a desativacao de particulas virais € crucial.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste topico, serao apresentados os resultados dos testes preliminares e a caracterizagao das
nanofibras produzidas por eletrofiagdo, com base em imagens de Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV). Serdo discutidos os testes iniciais realizados para determinar os parametros
de producdo dos meios filtrantes e para caracterizar as nanofibras resultantes. Adicionalmente,
a otimizacdo dos parametros de eletrofiacdo serd conduzida por meio de um planejamento

experimental, cujos resultados servirdo de base para as etapas subsequentes deste trabalho.

5.1 TESTES INICIAIS E OTIMIZACAO DE METODOLOGIA

5.1.1 Testes preliminares

Os testes preliminares foram realizados para ajustar o tempo de agitagdo da solugdo e para
selecionar o substrato a ser utilizado durante o processo de eletrofiacdo. O substrato deve ser
de material rigido para sustentar a deposi¢ao das fibras, permitindo que elas se depositem de
forma uniforme, sem interferir na filtracdo e garantindo uma boa aderéncia com o material
depositado. Na Figura 12, podemos observar os substratos testados ap6s a etapa de eletrofiacao,

onde foi utilizada uma solucdo de PAN a 8% e uma voltagem de 18kV.

Figura 12: Testes iniciais de substratos para filtracdo: a) Nylon, b) TNT, c) Fibra de vidro

revestida com PVC.

Na Figura 12a, observa-se que as nanofibras de PAN se depositaram uniformemente, mas
ndo tiveram boa aderéncia ao substrato de nylon, tornando inviavel o manuseio nas etapas

subsequentes. No TNT (Figura 12b), as nanofibras aderiram bem, mas formaram aglomerados,
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resultando em uma distribui¢do nao uniforme no substrato. J& para as fibras de vidro revestidas
com PVC (Figura 12c¢), as nanofibras aderiram bem e se distribuiram uniformemente, tornando

este material a escolha para substrato de todos os meios filtrantes produzidos.

Durante os testes preliminares, foi possivel observar que alguns fatores inesperados
influenciaram negativamente a eletrofiagdo. O principal fator foi a bomba utilizada, que nao
tinha um isolamento eficiente, fazendo com que parasse de funcionar durante o processo. Além
disso, devido as muitas partes metalicas, o campo elétrico acabava sendo influenciado por ela.
Na Figura 13, podemos observar a diferenga nos meios filtrantes produzidos por diferentes

bombas em condi¢des iguais de operagao.

Figura 13: Nanofibras eletrofiadas em condi¢des iguais de operagdo, mas com bombas de

infusdo diferentes: a) bomba com partes metélicas, b) bomba sem partes metalicas.

Observa-se na Figura 13a que as nanofibras estdo mais espalhadas e sem um formato
definido. Ja na Figura 13b, ¢ possivel observar um formato circular, que era esperado devido a
utiliza¢do de agulhas com ponta reta, por onde a solucdo polimérica sai e se move em direcao
ao coletor plano. Esses formatos se mantiveram para todas as fibras produzidas com essa

bomba, independentemente da metodologia utilizada na eletrofiacao.

Outro ponto importante observado durante toda a metodologia foi a influéncia significativa
da umidade do ar na producdo dos meios filtrantes. Em umidades acima de 50%, ndo foi
possivel produzir os meios filtrantes adequadamente, pois as nanofibras ndo se depositavam de
forma uniforme no coletor. Portanto, todo o material foi produzido em condi¢des de umidade

inferiores a 50%, com o auxilio de um desumidificador de ar.
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Um dos objetivos dos testes preliminares foi ajustar o tempo de agitacao da solucdo, visando
a melhor dispersdo das particulas. O tempo de agitacdo da solugdo com nanoparticulas varia
bastante de acordo com a literatura, variando de 6 a 48 horas (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi
et al., 2019; Haddad; Alharbi, 2019; Shalaby et al., 2018). Para investigar o efeito do tempo de
agitacdo na distribuicdo das nanoparticulas de ZnO, foram eletrofiadas solu¢des poliméricas
com diferentes tempos de agitacdo (5, 15 e 20 horas). As imagens de MEV dessas nanofibras

podem ser observadas na Figura 14.

Figura 14: Imagens MEV (BSE) de fibras de PAN 8% com nanoparticulas de ZnO (5%

massaZnO/massaPAN) eletrofiadas por 30 minutos, com vazao de 0,73 mL/h e com diferentes

tempos de agitacdo da solugdo polimérica. a) 5 h, b) 15hec) 20 h

Avaliando-se a Figura 14, é possivel observar que, com o aumento do tempo de agitagdo da
solucdo polimérica com as nanoparticulas, obteve-se nanofibras com menos aglomerados. Os
oxidos tendem a formar aglomerados devido ao seu tamanho, o que diminui sua eficicia nas
fibras. Portanto, ¢ importante que as nanoparticulas estejam distribuidas o mais uniforme
possivel (Yar ef al., 2017). Com base nisso, foi estipulado um tempo de agitacao de 20 horas

para a solu¢ao de PAN com nanoparticulas de ZnO.
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5.1.2 Planejamento experimental

Normalmente, a diminui¢do do diametro da fibra aumenta a eficiéncia de coleta durante a
filtragdo, devido a formag¢ao de uma rede de fibras mais densa com poros menores que sao
capazes de reter uma grande quantidade de particulas (Baselga-Lahoz et al., 2022). Para
determinar as condi¢des em que o diametro seria menor, foi realizado um planejamento
completo 23. Este planejamento fatorial considera trés fatores principais em dois niveis,
permitindo a avaliagdo sistematica das interagcdes entre as variaveis de processo, como a
concentracdo da solucao polimérica, a tensao de aplicacao, ¢ a Concentracao de nanoparticulas
de zinco. Através desta abordagem, ¢ possivel identificar as condi¢gdes Otimas que levam a
producdo de fibras com didmetros reduzidos, otimizando assim a eficiéncia de filtracdo. Os
valores de operacdo dos trés fatores para cada nivel do planejamento 2° estdo apresentados na
Tabela 6. Na Tabela 8, encontram-se os diametros médios obtidos para cada configuracdo do

planejamento.

Tabela 8: Resultado dos ensaios do planejamento experimental, tendo como resposta o didmetro

médio das nanofibras.

Experimento COI? Acic\? t(rozg;ﬁo Co;;gngjgéo Tensao aplicada (kV) D(llinflif;;t;: (mu fj)l ©
1 8 5 14 0,566
2 10 5 14 0,758
3 8 15 14 0,495
4 10 15 14 0,791
5 8 5 18 0,624
6 10 5 18 0,797
7 8 15 18 0,553
g 10 15 18 0,791
9 10 16 0,613
10 10 16 0,600

A partir da Tabela 8, foi construido o diagrama de Pareto, apresentado na Figura 15. Os
fatores concentracdo de PAN, concentragdao de ZnO e tensdo aplicada sdo representados pelos
numeros 1, 2 e 3, respectivamente. As interagdes entre dois fatores sdo indicadas pelos termos
"Iby2", "1by3" e "2by3". A interacdo entre os trés fatores € representada como "123". O simbolo

p representa a significancia de 5%, ou seja, para um intervalo de confianca de 95%. Constatou-
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se que o fator que apresentou influéncia significativa sobre o didmetro médio das nanoparticulas

foi a concentragao de PAN.

Figura 15: Diagrama de Pareto para o didmetro médio das nanofibras

(1)PAN (%)

1by2

@)V (kv)

(2)Zn0 (%)

1by3

2by3

1%2*3

p=,05

Estimativa de efeito padronizado (valor absoluto)

A analise de variancia (ANOVA) para a resposta do didmetro médio das nanofibras pode ser
observada na Tabela 9. Nessa tabela, para cada fator e interagdo entre fatores, sao apresentados
a soma dos quadrados, o nimero de graus de liberdade, o erro quadratico médio, o teste F e o
P-valor. Em vermelho, destaca-se o fator com influéncia significativa sobre a resposta, para um

P-valor menor que 0,05, indicando uma significancia de 95%.

Estes dados permitem identificar quais fatores e interacdes t€ém um impacto estatisticamente
relevante no didmetro médio das nanofibras, auxiliando no ajuste dos parametros do processo

para otimizar as caracteristicas do material produzido

A superficie de resposta, que mostra a variagdo do didametro das nanofibras em fun¢do da
concentragdo de PAN e da concentracdo de nanoparticulas de ZnO, ¢ apresentada na Figura 16.

Observa-se que a regido verde corresponde aos menores didmetros das nanofibras.
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Tabela 9: ANOVA para didmetro médio de nanoparticulas, os efeitos significativos estdo
destacados em vermelho.

Fatores Soma dos Qraus de Erro quadrético F Pvalor
quadrados  liberdade médio calculado
Concentragio PAN (%) (1) 0,1010 1 0,1010 789,2588  0,0227
Concentraco ZnO (%) (2) 0,0017 1 0,0017 12,9150  0,1728
Tensdo aplicada (kV) (3) 0,0030 1 0,0030 23,4619  0,1296
1by2 0,0036 1 0,0036 27,8916  0,1191
1by3 0,0007 1 0,0007 5,7900 0,2507
2by 3 0,0002 1 0,0002 1,4854 0,4374
1%2%3 0,0002 1 0,0002 1,4854 0,4374
Erro puro 0,0001 1 0,0001
Total 0,1170 9

Figura 16: A variacdo do didmetro médio das nanofibras em funcdo da concentragdo de PAN e

da concentragdo de ZnO ¢ apresentada na Figura 16. a) mostra a superficie, enquanto (b)

apresenta os contornos.
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Na Figura 16, observa-se que a regidao onde os didmetros médios das nanofibras sao menores

ocorre com a diminui¢ao da concentracao de PAN ¢ o aumento da concentracdo de ZnO, sendo

essa a nossa regiao de interesse.

A medida que a concentra¢dao da solucdo de polimero aumenta, a viscosidade da solucao
muda significativamente. Quando a viscosidade aumenta, significa que existe uma maior
quantidade de cadeias poliméricas emaranhadas na solucdo, permitindo que o jato de

eletrofiacdo estique totalmente a solu¢do com as moléculas de solvente distribuidas entre as
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cadeias poliméricas. Consequentemente, com o aumento da viscosidade, o diametro da fibra
também aumenta devido a uma maior resisténcia da solugdo a ser esticada pelas cargas do jato

de eletrofiagao (Deitzel et al., 2001; Jarusuwannapoom et al., 2005; Megelski et al., 2002).

A presenca de nanoparticulas de ZnO afeta a solu¢do polimérica, pois as nanoparticulas
podem alterar as propriedades viscoelasticas e a tensdo superficial, fatores que influenciam no
diametro da fibra (Tissera et al., 2018). Normalmente, o didmetro das fibras diminui com o

aumento da concentragdo de nanoparticulas (Aamer; Heo; Jo, 2021).

Na Figura 17, observa-se como o diametro médio das nanofibras varia com a concentragdo
de PAN e a intensidade do campo elétrico. O comportamento ¢ semelhante ao observado na
Figura 16. Quanto menor a concentragdo de PAN, menor ¢ o didmetro das nanofibras, e quanto

menor a intensidade da tensdo aplicada, maior ¢ a tendéncia de as nanofibras serem menores.

No entanto, ndo existe um consenso na literatura sobre o efeito da tensdo aplicada no
diametro das fibras. Alguns autores relatam que o aumento da tensdo aplicada resulta na
diminui¢ao do didmetro (Buchko et al., 1999; Heikkild et al., 2007; Lee et al., 2004). Outros
autores, porém, relatam que o diametro ndo se altera significativamente com a variagdo da
voltagem aplicada (Ju ef al., 2017; Liu et al., 2011). Por fim (Zhao et al., 2003), afirma que um
campo elétrico mais fraco pode aumentar o tempo de voo do jato de eletrofiagdo, favorecendo
a formacao de fibras mais finas, ja que o jato teria um tempo de voo mais longo, permitindo
que as fibras se estiquem por mais tempo. Embora o alongamento do jato possa aumentar com
a tensdo mais alta, isso também pode levar a uma aceleragcdo mais rapida em direcdo ao coletor
devido ao aumento da diferenca de potencial, resultando em um tempo mais curto de voo para
0 jato se esticar antes da deposi¢do. Isso, por sua vez, resulta em um diametro de nanofibra
maior. Este pode ser um dos motivos pelos quais os didmetros de nanofibras encontrados neste

trabalho sdo menores em menores tensoes.
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Figura /7: A variagdo do diametro médio das nanofibras em fun¢do da concentracdo de PAN e

da intensidade do campo elétrico. a) mostra a superficie, enquanto b) apresenta os contornos.
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Assim, de acordo com os resultados do planejamento experimental, as configuragdes de
filtros que teriam o menor didmetro médio seriam aquelas com a menor concentracdo de PAN,

maior concentragdo de nanoparticulas de ZnO e menor tensdo aplicada na eletrofiagao.

5.1.3 Caracterizacio do meio filtrante de PAN com nanoparticulas de ZnO

As morfologias da superficie dos meios filtrantes produzidos a partir do PAN incorporado
com nanoparticulas de ZnO foram observadas usando imagens de MEV. As imagens foram
divididas de acordo com as concentragdoes de PAN: 8% (Figura 18), 9% (Figura 19) e 10%
(Figura 20) para melhor visualiza¢do. As imagens do tipo BSE foram feitas devido ao contraste
quimico em particulas metalicas, facilitando assim a visualizacdo das nanoparticulas de ZnO
presentes nas nanofibras. Nessas imagens também se encontra a distribui¢do dos diametros das
nanofibras dos meios filtrantes, onde as barras representam a distribuigdo das medidas,
enquanto a linha ¢ uma aproximacao da funcao de distribui¢do gaussiana. Estas amostras foram
escolhidas por serem utilizadas no planejamento experimental abordado mais adiante.

Nas Figuras 18 e 19, constata-se que a superficie de todas as fibras € lisa e livre de granulos
(beads) e deformacdes, exceto pela amostra na Figura 18a, onde é possivel observar algumas
deformac6es nas nanofibras. A formacéo de granulos geralmente depende da concentragdo do
polimero (Nataraj; Yang; Aminabhavi, 2012) Quanto menor a concentracdo, maior a
probabilidade de ocorrer deformacao da fibra, pois esta tem uma viscosidade mais baixa. Assim,

existe uma maior quantidade de moléculas de solvente e menos emaranhados de cadeia
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polimérica, o que faz com que a tensdo superficial tenha uma influéncia maior ao longo do jato
de eletrofiagdo. Como a forca entre os emaranhados é menor, eles acabam se rompendo e
formando granulos ao longo da nanofibra (Fong; Chun; Reneker, 1998; Mit-Uppatham;
Nithitanakul; Supaphol, 2004). Portanto, os meios filtrantes com concentracdes de PAN de 8%
sd0 0s mais suscetiveis a terem fibras deformadas. Além disso, uma solu¢cdo com menor
viscosidade, quando submetida a uma tensdo elevada, pode gerar jatos secundarios a partir do
jato principal. Este fenbmeno resulta em didmetros de nanofibras mais variados, conforme
descrito por (Demir et al., 2002). A presenca de nanoparticulas metalicas na solucdo pode
aumentar sua condutividade elétrica, tornando-a altamente instavel sob a acdo de um campo
elétrico. Essa instabilidade contribui para uma flexao irregular do jato, resultando em uma
ampla distribuicdo dos didametros das nanofibras (Arabpour et al., 2019; Matabola; Moutloali,
2013).

Na Figura 20, s&o apresentados 0s meios filtrantes produzidos com uma concentragéo de
PAN de 10%. A literatura indica que essa concentracdo de polimero é adequada para evitar a
formacéo de granulos e deformagdes nas nanofibras (Abdel-Mottaleb et al., 2019). Observa-se
que todas as nanofibras na Figura 20 possuem uma superficie lisa e uniforme, sem deformacGes
ou granulos. Conforme identificado no planejamento experimental, uma maior concentracdo de
PAN resulta em nanofibras com didametros maiores, conforme mostrado nas distribuictes de

didametro das nanofibras na Figura 20.

Adicionalmente, uma tensdo mais elevada pode gerar jatos secundarios, levando a uma
maior varia¢do nos diametros das nanofibras (Demir et al., 2002). No entanto, se a viscosidade
da solucéo for suficientemente alta, esses jatos secundarios sdo suprimidos, o que contribui para
um aumento no didmetro das fibras. Isso faz com que as fibras resultantes sejam ndo apenas

maiores, mas também menos heterogéneas (Zhao et al., 2003).

Além disso, verificam-se alguns pontos mais claros nas nanofibras de todas as amostras
(Figura 18, 19 e 20), que correspondem as nanoparticulas de ZnO distribuidas na solugéo
polimérica. Observa-se que, em todas as amostras, as nanoparticulas parecem bem distribuidas
e presentes na superficie das nanofibras, embora ocorram alguns aglomerados, especialmente
nas amostras com maior concentracdo de nanoparticulas de ZnO. Esses aglomerados sdo
esperados devido a tendéncia dos o0xidos a se aglomerarem por causa do seu tamanho e carga
(Yar et al., 2017).
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Figura 18: Imagens de MEV e distribuicdo do didmetro de fibras dos meios filtrantes
eletrofiados a partir de uma solugdo polimérica de PAN com concentragdo de 8% m/m, variando
a concentracao de ZnO e a voltagem: a) ZnO 15% a 18 kV, b) ZnO 5% a 18 kV, ¢) ZnO 15% a
14 kV, d) ZnO 5% a 14 kV.
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Figura 19: Imagens de MEV e distribuicdo do didmetro de fibras dos meios filtrantes
eletrofiados a partir de uma solugdo polimérica de PAN com concentracdo de 8% m/m,
concentragdo de ZnO de 9% e voltagem de 16 kV. Utilizada como ponto central do

planejamento 2°.
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Outro ponto que pode ser observado ao comparar a Figura 20 com a Figura 18 é que
aparentemente ha menos particulas presentes na superficie das amostras, especialmente nas
amostras com 5%. Isso pode ocorrer porque o didametro dessas fibras é maior e,
consequentemente, as nanoparticulas estdo mais no interior das fibras, o que pode diminuir a

eficacia dessas particulas nas fibras.

Para observar a quantidade de zinco presente nas amostras analisadas, consultamos a Tabela
10, que apresenta os valores obtidos através da espectroscopia de raios X por dispersdo em
energia (EDX). Verifica-se que a quantidade de zinco aumentou conforme a concentragdo de
Zn0 na solugao polimérica aumentou. A formagdo de aglomerados das nanoparticulas de ZnO,

resultou em uma variagdo na concentragao de Zn em determinadas regioes.
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Figura 20: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solu¢ao polimérica
de PAN com concentragdo de 10% m/m. variando a concentragdo de ZnO e a voltagem: a)

Zn0O 15% a 18 kV, b) ZnO 5% a 18 kV, ¢) ZnO 15% a 14 kV, d) ZnO 5% a 14 kV.
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Tabela 10: Valores de EDX da presenga de zinco em porcentagem atomica nos filtros

Amostra Z+ (massa (%))
PAN8% ZnO15% 18kv 22,66
PAN8% ZnO15% 14kv 19,38
PAN8% Zn05% 18kv 2,48
PAN8% ZnO5% 14kv 7,63
PAN9% ZnO10%_16kv 15,46
PAN10% ZnO15% 18kV 11,71
PAN10% ZnO15% 14kV 14,56
PAN10% ZnO5% 18kV 2,88
PAN10% Zn0O5% 14kV 9,34

Na Figura 21, é apresentado o mapa elemental dos ions Zn" presentes nos meios filtrantes.
Observa-se que o zinco esta distribuido por toda a amostra, com algumas regides apresentando

pequenos aglomerados.

Conforme relatado anteriormente, ¢ desejavel que os didmetros das nanofibras sejam os
menores possiveis, a fim de minimizar a quantidade de nanoparticulas contidas no interior das
nanofibras. A reducao do didmetro das fibras geralmente aumenta a eficiéncia de coleta durante
a filtracdo, devido a formagdo de uma rede de fibras mais densa com poros menores, capazes

de reter uma grande quantidade de particulas (Baselga-Lahoz et al., 2022).

Na proxima se¢do, serdo abordadas as capacidades de coleta utilizando a metodologia testada

neste capitulo.



Figura 21: Mapa Elemental do elemento Zn" dos meios filtrantes eletrofiados de PAN
variando a concentracdo de PAN, ZnO e a voltagem. a) PAN8% ZnO15% 18kV,
b)PAN8% Zn0O5% 18kV, c) PAN10% ZnO15% 18kV e d) PAN10% ZnO5% 18kV
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5.2 CARACTERIZACAO, PERFORMANCE E CARACTERISTICAS BIOCIDA DE
FILTROS DE PAN INCORPORADOS COM DIVERSOS COMPOSTOS

Nesta secdo, sdo apresentados os meios filtrantes desenvolvidos com base na metodologia
testada no capitulo anterior. Além do ZnO, foram incorporados nas fibras os surfactantes CTAB,
CPC e SDS. Foram avaliadas as mudancgas na solugdo, na morfologia das fibras, os efeitos na
filtragdo e as agdes bactericida e virucida. Essas avaliagdes sdo essenciais para entender como
cada componente influencia a performance global do meio filtrante. O estudo inclui uma andlise
das propriedades fisico-quimicas das fibras, a eficiéncia de remocdo de particulas e
microrganismos. A incorporacdo de diferentes surfactantes visa aprimorar a funcionalidade do
filtro, proporcionando uma comparagdo abrangente entre as combinacdes utilizadas. Além
disso, serdo discutidos os possiveis mecanismos de a¢ao bactericida e virucida, oferecendo uma

visdo completa sobre a potencial aplicagdo pratica desses filtros em ambientes variados.

5.2.1 Caracterizaciao das solucoes

Neste topico, serdo apresentados os efeitos dos surfactantes nas propriedades das solugdes
poliméricas. Discutiremos apenas as solu¢des que contém surfactantes e a solu¢dao contendo
apenas PAN. As solugdes com nanoparticulas de ZnO ndo foram incluidas devido a problemas

técnicos.

52.1.1 Reologia

A formacgao de fibras depende da concentracdo da solucdo polimérica e da viscosidade
cinematica. Quando um campo elétrico ¢ aplicado a uma gota pendente de solugdo polimérica,
ela pode assumir a forma estdvel conhecida como cone de Taylor (Yarin, Koombhongse e

Reneker, 2001). Isso resulta das forgas de equilibrio entre a tensdo superficial e as cargas
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elétricas na gota. Dependendo da natureza da solug¢ao polimérica (por exemplo, newtoniana ou

viscoelastica), ela pode assumir formas diferentes (Yarin, Koombhongse e Reneker, 2001).

Uma solug¢do polimérica ¢ considerada newtoniana quando sua viscosidade p