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RESUMO 

O material particulado suspenso no ar representa um risco significativo para a saúde humana, 

podendo causar diversas doenças respiratórias graves. Entre esses materiais, bioaerossóis, que 

incluem vírus, bactérias e fungos, também podem ser inalados e estão associados a doenças 

como influenza, tuberculose e COVID-19. Para a retenção eficaz desses materiais particulados, 

os filtros eletrofiados têm se destacado devido à sua alta área de superfície e capacidade de 

captura de partículas aéreas. Esses filtros podem ser aprimorados com a incorporação de 

nanopartículas e surfactantes nas suas fibras, o que melhora o desempenho da filtração e confere 

propriedades biocidas ao material. Este trabalho tem como objetivo a produção de um meio 

filtrante a partir de poliacrilonitrila (PAN), incorporada com compostos que conferem 

características biocidas ao material, e a avaliação do impacto desses compostos na eficiência da 

filtração. Os compostos utilizados incluem nanopartículas de óxido de zinco (ZnO) e 

surfactantes como cloreto de cetilpiridínio (CPC), brometo de cetiltrimetilamônio (CTAB) e 

dodecil sulfato de sódio (SDS). A técnica empregada para a produção das nanofibras foi a 

eletrofiação, que permite a formação de fibras em escala nanométrica. A primeira etapa do 

estudo consistiu na otimização dos parâmetros de eletrofiação, utilizando somente ZnO. Foram 

produzidas nanofibras de PAN com diferentes concentrações de PAN (8%, 9% e 10% m/m) 

incorporadas com nanopartículas de ZnO (5%, 10% e 15%). A caracterização das nanofibras 

foi realizada por microscopia eletrônica de varredura (MEV) para determinar os diâmetros das 

fibras, e um planejamento experimental 2³ foi empregado para identificar as condições ideais 

de concentração de PAN e ZnO, bem como a tensão adequada para obter fibras de menor 

diâmetro, otimizando assim a eficiência de filtração. Na fase subsequente, as condições ideais 

encontradas foram utilizadas para produzir nanofibras incorporadas com 15% de nanopartículas 

de ZnO e surfactantes (CTAB, CPC e SDS) nas concentrações de 1,5%, 2% e 2,5%. As soluções 

foram caracterizadas em termos de viscosidade e condutividade, e o meio filtrante foi analisado 

por MEV, FTIR, TGA, DSC e ângulo de contato. A eficácia bactericida e virucida dos filtros 

também foi avaliada. Os resultados mostraram que os meios filtrantes apresentaram variação 

no diâmetro das nanofibras de 431 a 712 nm, com eficiências de filtração de até 99,80% e uma 

queda de pressão 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 o SARS-CoV-2. 

Palavra-chave: Eletrofiação, bactericida, Virucida, nanopartículas, filtros de ar, óxido 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 2³ 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. INTRODUÇÃO   

 

 A poluição do ar tornou-se uma grande preocupação ambiental em todo o mundo. O ar é 

essencial para a vida dos seres humanos e de todos os outros seres vivos. No entanto, o ar 

poluído contém material particulado (MP) de vários tamanhos, juntamente com gases, incluindo 

óxidos de nitrogênio (NOx), óxidos de carbono (COx), óxidos de enxofre (SOx), ozônio e 

outros, que podem prejudicar a saúde de humanos e animais (Kulmala, 2015; Kurt, Zhang e 

Pinkerton, 2016). Partículas menores que 10 µm (PM10) têm impactos significativos na saúde, 

enquanto partículas com tamanhos abaixo de 2,5 µm (PM2.5) podem ser transportadas até o 

final do trato respiratório, penetrando nos alvéolos e na corrente sanguínea durante a troca de 

ar nos pulmões. Devido à grande área de superfície do PM2.5 e sua alta adesividade, ele pode 

carregar várias moléculas tóxicas (Chen et al., 2019; Fiordelisi et al., 2017; Lelieveld et al., 

2015). 

 A exposição a poluentes do ar está entre as principais causas de mortalidade humana, de 

acordo com a Organização Mundial da Saúde (OMS). Estima-se que a poluição do ar cause 

cerca de 7 milhões de mortes prematuras anualmente (Schraufnagel et al., 2019). Esse grande 

número de mortes é atribuído à inalação de partículas finas, que estão associadas a várias 

doenças pulmonares e cardíacas (Su et al., 2017). Microrganismos transportados pelo ar, como 

vírus, bactérias e fungos, também são classificados como material particulado (bioaerossóis) e 

podem ser inalados por humanos, causando doenças respiratórias 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 rápido de uma síndrome respiratória aguda 

grave causada pelo coronavírus (SARS-CoV-2), que afetou milhões de pessoas em todo o mundo 

(Leung e Sun, 2020; Rahmanti et al., 2021). O SARS-CoV-2 é um vírus de RNA de fita simples, 

com glicoproteínas de spike em seu envelope que lhe conferem uma aparência morfológica em 

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

 Portanto, há uma necessidade clara de produzir meios filtrantes altamente eficientes que 

possam combater e prevenir problemas causados por nanopartículas, incluindo vírus e bactérias. 

Para esse fim, a eletrofiação tem sido amplamente utilizada na produção de fibras ultrafinas 

com alta área de superfície e diâmetros na ordem de nanômetros, empregando vários polímeros 

e permitindo a incorporação de outras substâncias nas fibras (Kadam et al., 2019). Devido às 

suas propriedades, essas nanofibras exibem alta eficiência de filtração com baixa gramatura, e 
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sua estrutura permitem a funcionalização (Kadam et al., 2019). As nanofibras eletrofiadas são 

tipicamente depositadas em um substrato, e a escolha do substrato apropriado permite o 

desenvolvimento de filtros de nanofibra com alta eficiência de filtração (Akduman et al., 2018). 

 Uma variedade de materiais eletrofiados é agora empregada na filtração de ar, incluindo 

álcool polivinílico (PVA) (Zhang et al., 2019), fluoreto de polivinilideno (PVDF) (Shao et al., 

2022) e poliacrilonitrila (PAN) (Geng et al., 2022). A poliacrilonitrila (PAN) é um polímero 

polar que possui um momento dipolar significativo, o que aumenta a captura de partículas 

poluentes transportadas pelo ar. Além de sua eficiência de captura, o PAN é quimicamente 

estável, tornando-o altamente vantajoso para a filtração de ar. 

No entanto, uma questão importante é que as membranas de PAN não possuem propriedades 

antimicrobianas e são incapazes de eliminar bactérias de maneira rápida e eficaz, tornando-as 

incapazes de proteger contra contaminações biológicas resultantes da adesão bacteriana (Si et 

al., 2017). Para conferir propriedades antimicrobianas ao PAN, é possível incorporar compostos 

como nanopartículas de óxido de zinco (ZnO) ou surfactantes como dodecil sulfato de sódio 

(SDS), brometo de cetiltrimetilamônio (CTAB) e cloreto de cetilpiridínio (CPC). 

A presença de compostos biocidas impede a formação de biofilmes, que podem obstruir os 

poros do filtro e reduzir significativamente sua eficiência. Filtros funcionalizados com agentes 

biocidas requerem trocas menos frequentes, pois mantêm sua capacidade de filtração por 

períodos mais longos. Esses filtros não apenas capturam partículas, mas também inativam 

patógenos, contribuindo para um ambiente mais saudável. A eliminação de vírus e bactérias 

patogênicos ajuda a prevenir a propagação de doenças respiratórias e outras infecções (Xia et 

al., 2023). 

Filtros com propriedades biocidas são especialmente úteis em hospitais, laboratórios e 

outras instalações onde a esterilidade do ar é crucial. A funcionalização com biocidas torna os 

filtros adequados para uso em indústrias que requerem altos níveis de higiene e controle de 

microrganismos.  

 Na literatura, para o caso da incorporação de nanopartículas em meios filtrantes eletrofiados 

é estudada tanto a morfologia das fibras quanto a capacidade bactericida e virucida. Já para o 

caso da incorporação de surfactante na estrutura das fibras, é principalmente examinado como 

a concentração de surfactante impacta na morfologia das fibras e características específicas, 

como eficiência de filtração e queda de pressão. Nestes estudos, CTAB e SDS são os 

surfactantes mais comumente utilizados. No entanto, os efeitos bactericidas em meios filtrantes 
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são pouco abordados para os surfactantes SDS e CPC, sendo o CTAB o mais utilizado para esta 

finalidade. Já para ensaio de atividade antiviral de meios filtrantes para filtração de ar, há pouca 

literatura sobre o assunto. Este estudo compara como a adição de nanopartículas de óxido 

de zinco e surfactantes (CTAB, SDS e CPC) impacta a morfologia, o desempenho de filtração, 

a ação bactericida e virucida em nanofibras eletrofiadas de PAN aplicadas na filtração de ar 

contendo nanopartículas menores que 250 nm, faixa de tamanho que abrange microrganismos 

como vírus e bactérias. 
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2. OBJETIVOS  

 

Este trabalho tem como objetivo desenvolver meios filtrantes utilizando a técnica de 

eletrofiação (electrospinning) para uso em filtros de ambientes internos, como os de ar-

condicionado, com propriedades biocidas. O foco é criar meios filtrantes com alta eficiência de 

filtração e baixa queda de pressão, capazes de reter partículas em escala nanométrica e eliminar 

microrganismos presentes no ar. 

Os objetivos específicos são: 

1. Avaliar como a adição de nanopartículas de zinco e surfactantes como cloreto de 

cetilpiridínio (CPC), brometo de cetiltrimetilamônio (CTAB) e dodecil sulfato de sódio 

(SDS) em soluções de Poliacrilonitrila (PAN) pode influenciar as características da 

solução. 

2. Aplicar essas soluções na eletrofiação para obtenção de meios filtrantes e avaliar como 

esses aditivos modificam a morfologia dos meios filtrantes. 

3. Testar a eficiência dos filtros na filtração de partículas menores que 300 nm (MP 0,3), 

avaliando aspectos como eficiência, queda de pressão, permeabilidade e fator de 

qualidade.  

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

e Escherichia coli, e virucida contra o SARS-CoV-2 (COVID-19). 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

Nesta seção, serão discutidos diversos aspectos importantes relacionados a materiais 

particulados, a técnica de eletrofiação, a filtração de ar, bem como informações essenciais sobre 

bactérias e vírus. Esses tópicos são fundamentais para a compreensão dos processos e dos 

materiais desenvolvidos que contribuem para a melhoria da qualidade do ar e para a proteção 

contra agentes patogênicos.  

 

3.1 MATERIAL PARTICULADO  

 

Sob a denominação geral de Material Particulado se encontra um conjunto de poluentes 

constituídos de poeiras, fumaças e todo tipo de material sólido e líquido que se mantém 

suspenso na atmosfera por causa de seu pequeno tamanho. As partículas presentes no ar provêm 

de processos naturais e antropogênicos, resultando em uma variedade de tipos e tamanhos de 

partículas, como poeira, fumaça, névoa e neblina. Essas partículas podem ser originadas de 

moinhos, correias transportadoras de pó, fornos, caldeiras de combustão, tráfego veicular, solo, 

sal marinho, cinzas vulcânicas, gotículas de água, partículas de gelo, vírus, bactérias e esporos 

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

No início do século XX, os aerossóis eram foco das ciências físicas, contribuindo para o 

entendimento do movimento Browniano e a medição da carga dos elétrons. Nas décadas de 

1970 e 1980, a crescente preocupação com o meio ambiente e os efeitos adversos da poluição 

do ar na saúde humana aumentaram a importância da ciência dos aerossóis. Nos anos 1980, a 

contaminação na indústria de semicondutores tornou-se uma preocupação, e a partir da década 

de 1990, as pesquisas se voltaram para as propriedades das partículas ultrafinas (<0,1µ) e os 

impactos da poluição atmosférica nas mudanças climáticas (Hinds, 1999). 

O tamanho das partículas é um dos parâmetros mais importantes para a caracterização do 

aerossol, pois determina suas propriedades e as leis que as regem, sendo raro que todas as 

partículas em um aerossol tenham o mesmo tamanho. A propriedade mais comumente medida 

dos aerossóis, e a mais relevante para a saúde humana e o meio ambiente, é a concentração, que 

pode ser mássica ou numérica. A concentração mássica (µg/m³) expressa a massa de material 

particulado por unidade de volume do aerossol, enquanto a concentração numérica (#/m³) indica 
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o número de partículas por unidade de volume do aerossol (Hinds, 1999). Esses dois parâmetros 

são utilizados para definir as regras de qualidade do ar.  

A Resolução nº 491/2018 do CONAMA (Conselho Nacional do Meio Ambiente) 

estabeleceu as concentrações médias máximas de partículas no ar para partículas menores que 

10 µm (MP10) em 40 µg/m³ anuais e 120 µg/m³ diários, e para partículas menores que 2,5 µm 

(MP 2,5) em 20 µg/m³ anuais e 60 µg/m³ diários. 

Em 2024, ocorreu uma revisão da resolução 491/2018 na qual o CONAMA estipulou prazos 

para que a qualidade do ar no Brasil se aproxime da recomendada pela OMS (Organização 

Mundial da Saúde), que é de 15 µg/m³ anuais e 45 µg/m³ diários para MP10, e 20 µg/m³ anuais 

e 60 µg/m³ diários para MP 2,5 (WHO, 2012). Na Tabela 1 encontram-se as metas e prazos 

definidos pelo CONAMA para a qualidade do ar no Brasil. 

 

Tabela 1: Metas de concentração e prazos dados pelo CONAMA para qualidade do ar em 

termos anuais e diários no Brasil 

Poluente Atmosférico  

Período de 

referência  

PI-1 (atual) PI-2 (2025) PI-3 (2033) PI-4 (2044) PF(OMS) 

µg/m³ µg/m³ µg/m³ µg/m³ µg/m³ 

Material Particulado - 

MP10 

24 h 120 100 75 50 45 

Anual  40 35 30 20 15 

Material Particulado - 

MP2,5 

24 h 60 50 37 25 15 

Anual  20 17 15 10 5 

Fonte: MMAMC (2024) 

 

O controle desses materiais é crucial, pois a exposição a poluentes do ar é uma das 

causas de mortalidade humana, conforme apontado pela Organização Mundial da Saúde 

(OMS). De acordo com estimativas, a poluição do ar é responsável por cerca de 7 milhões de 

mortes prematuras a cada ano (Schraufnagel et al., 2019). Esse alarmante número de mortes 

está relacionado à inalação de partículas finas, que são associadas a diversas doenças 

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

Além disso, microrganismos como vírus, bactérias e fungos são também considerados 

materiais particulados, especificamente bioaerossóis, que podem ser transportados pelo ar e 

inalados por humanos, levando ao desenvolvimento de diversas doenças respiratórias 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 rápida propagação da síndrome 
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respiratória aguda grave causada pelo coronavírus (SARS-CoV-2) impactou mais de 700 

milhões de pessoas ao redor do mundo e causando mais de 7 milhões de mortes segundo a 

organização mundial de saúde (OMS) (Leung e Sun, 2020; Rahmanti et al., 2021; OMS, 2024). 

Para capturar partículas de tamanho tão reduzido, têm sido desenvolvidos meios filtrantes com 

nanofibras. 

 

3.2 NANOFIBRAS 

 

A produção de nanofibras tem ganhado grande destaque devido às suas propriedades únicas 

quando comparadas a fibras de maiores diâmetros. Ao reduzir os diâmetros das fibras para a 

escala nanométrica, elas apresentam características notáveis, como uma maior área superficial, 

maior reatividade, melhor desempenho mecânico e flexibilidade aprimorada. Essas 

propriedades fazem das nanofibras uma opção superior para diversas aplicações (Pelipenko; 

Kocbek; Kristl, 2015). 

As nanofibras poliméricas, especificamente na faixa de centenas de nanômetros, possuem 

uma vasta gama de aplicações. Elas podem ser utilizadas como filtros, componentes de reforço 

em nanocompósitos, sensores óticos e eletrônicos, além de servir como matriz para a 

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

Diversos polímeros podem ser empregados na produção de nanofibras, porém, é crucial 

considerar as características do polímero durante o desenvolvimento da fibra. A escolha do 

polímero deve ser baseada na aplicação final desejada, garantindo que a fibra resultante possua 

as propriedades mais adequadas para essa aplicação específica (Pelipenko; Kocbek; Kristl, 

2015). 

A técnica de eletrofiação (electrospinning) é amplamente utilizada na produção de 

nanofibras poliméricas. Esta técnica é valorizada por sua versatilidade, facilidade de manuseio 

e custo-benefício. As nanofibras produzidas por eletrofiação têm ampla aplicação em diversas 

áreas, incluindo engenharia de tecidos (Steffens et al., 2013), sensores (Min et al., 2013), 

embalagens (Agarwal et al., 2014), processos de filtração (Pardo-Figuerez et al., 2021), e 

adsorção (Feng; Khulbe; Tabe, 2012), entre outras. 
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3.3 ELETROFIAÇÃO (ELECTROSPINNING) 

 

O primeiro estudo de eletrofiação foi patenteado por Formhals em 1934, descrevendo um 

experimento onde a produção de filamentos ocorre a partir da força eletrostática. 

Posteriormente, Taylor (1964) contribuiu significativamente para a técnica de eletrofiação com 

o desenvolvimento de um modelo matemático conhecido como cone de Taylor. Este modelo 

estabelece as condições para a formação de um cone gerado pela gota de fluido sob a influência 

de um campo elétrico. Quando uma gota de fluido é exposta a um campo elétrico, uma carga 

eletrostática se acumula na ponta dessa gota. A repulsão das cargas eletrostáticas interage com 

a tensão superficial, transformando a superfície da gota de uma forma esférica para uma forma 

cônica alongada, conhecida como cone de Taylor. Da ponta desse cone, é liberado um jato 

capilar que, devido à instabilidade produzida pelas cargas elétricas, segue um caminho 

complexo (Jaworek, 2007). 

Se o líquido utilizado tiver uma viscosidade suficientemente alta, essa viscosidade impedirá 

o rompimento do jato, fazendo com que ele se alongue. Com o alongamento da solução e o 

movimento de chicoteamento desse jato, o solvente evapora e o jato se solidifica (Shin et al., 

2001). Este processo versátil pode ser aplicado a polímeros naturais e sintéticos, ligas 

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

Para obter fibras poliméricas utilizando a técnica de electrospinning, é utilizado um aparato 

que consiste basicamente em uma fonte de alta tensão que gera o campo elétrico, uma seringa 

com solução polimérica ligada a uma bomba ejetora e um coletor metálico aterrado. Sob a ação 

de um campo eletrostático elevado na superfície da gota na ponta da seringa, a mesma se alonga 

e torna-se cônica num formato conhecido como cone de Taylor. Quando o campo elétrico atinge 

um valor crítico em que a força repulsiva elétrica supera a força de tensão superficial, o jato de 

solução carregado é ejetado sobre o coletor. Uma vez que este jato é carregado, a sua trajetória 

pode ser controlada pelo campo elétrico. À medida que o jato se desloca no ar, o solvente 

evapora e a fibra de polímero carregada se estabelece aleatoriamente sobre o coletor. A seringa, 

acoplada à bomba ejetora, fornece uma vazão controlada e constante da solução polimérica. O 

coletor metálico é posicionado a uma distância fixa da ponta da agulha e é conectado ao polo 

negativo (ou positivo) da fonte de alta tensão. Essa técnica e seu aparato (Figura 1) são 
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fundamentais para a produção de nanofibras poliméricas, permitindo a fabricação de materiais 

com propriedades únicas e diversas aplicações.  

 

Figura 1: Principais componentes do aparato de eletrofiação 

 

 

Portanto, o processo de eletrofiação envolve o rápido alongamento do jato eletrificado e a 

rápida evaporação do solvente durante a eletrodeposição. Durante esse processo, as cadeias 

poliméricas emaranhadas sofrem uma força de cisalhamento e se consolidam rapidamente ao 

atingir a placa coletora. A presença dos emaranhamentos das cadeias no fluido polimérico 

carregado é crucial para a formação de um jato estável, pois as forças eletrostáticas repulsivas 

nas superfícies do fluido superam a tensão superficial (Ramakrishna et al., 2005). 

Este fenômeno é fundamental para a produção de nanofibras com propriedades desejáveis, 

pois permite que as fibras mantenham uma estrutura estável e uniforme. A técnica de 

eletrofiação, ao proporcionar um controle preciso sobre o diâmetro e a morfologia das fibras, é 

amplamente utilizada para fabricar materiais avançados com uma variedade de aplicações 

tecnológicas e industriais. 
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3.4 PARÂMETROS QUE INFLUENCIAM NA PRODUÇÃO DE FIBRAS POR 

ELETROFIAÇÃO 

 

Durante o processo de eletrofiação, diversos parâmetros influenciam a formação das 

nanofibras. Esses fatores podem ser agrupados em três categorias principais: propriedades da 

solução, parâmetros do processo e condições ambientais. A seguir, são descritos os efeitos mais 

significativos de cada um desses parâmetros e como eles impactam as nanofibras. 

 

3.4.1 Propriedades da solução 

 

3.4.1.1 Viscosidade 

 

A viscosidade é uma característica crucial para o processo de eletrofiação, existindo uma 

faixa ideal para cada solução polimérica, dependendo da sua massa molar (Doshi; Reneker, 

1993). Geralmente, a viscosidade de uma solução polimérica está relacionada ao 

entrelaçamento das cadeias de polímeros dentro da solução. Se a viscosidade for muito baixa, 

pode ocorrer a formação de partículas de polímeros em vez de fibras. Além disso, quando a 

viscosidade é baixa, podem formar-se grânulos nas fibras (Kameoka et al., 2003). Em 

viscosidades mais altas, torna-se difícil o bombeamento da solução através da seringa, e a 

solução pode secar na ponta da agulha antes que ocorra a eletrofiação (Zong et al., 2002). Com 

o aumento da viscosidade, o diâmetro da fibra também aumenta, provavelmente devido à maior 

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

 

3.4.1.2 Concentração da solução polimérica 

 

A concentração da solução polimérica está diretamente relacionada à sua viscosidade. 

Soluções com baixa concentração podem não formar fibras, pois não possuem um emaranhado 

suficiente de cadeias poliméricas para sustentar a formação da fibra. Por outro lado, soluções 

mais concentradas geram viscosidades maiores, o que pode fazer com que a flexão do jato 

ocorra em uma distância menor à 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 região menor e causando 

uma área de deposição mais concentrada (Mit-Uppatham; Nithitanakul; Supaphol, 2004). 

 

3.4.1.3 Condutividade elétrica  

  

 Uma solução polimérica com alta condutividade elétrica facilita o processo de eletrofiação, 

pois proporciona uma maior interação com o campo elétrico. O aumento das forças 

eletrostáticas favorece a repulsão eletrostática, aumentando a distorção da gota no capilar e 

diminuindo o diâmetro das nanofibras (Tan et al., 2005). A adição de solventes com alta 

constante dielétrica, como metanol, etanol e dimetilformamida (DMF), é utilizada para 

solubilizar o polímero e aumentar a condutividade elétrica da solução (Tan et al., 2005; Zhu et 

al., 2010). No entanto, se a condutividade for muito alta, pode ocorrer a formação de múltiplos 

jatos a partir da gota ou até mesmo a inibição do cone de Taylor, devido ao esgotamento do 

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

 

3.4.1.4 Tensão Superficial  

 

As moléculas de um fluido sofrem atração umas pelas outras, uma força conhecida como 

coesão. Essa atração faz com que as moléculas na interface de um líquido fiquem próximas, 

resultando em uma contração automática da superfície do líquido, chamada de tensão 

superficial. Quanto mais forte essa força de coesão, maior será a tensão superficial, fazendo 

com que a superfície se contraia para ocupar a menor área possível (Li; Xia, 2004). 

A tensão superficial de uma solução binária não está relacionada apenas à temperatura e 

pressão, mas também à composição da solução. A alta tensão superficial tende a transformar a 

solução em gotas esféricas, o que dificulta a eletrofiação das fibras e tende a formar fibras com 

deformações. Por outro lado, uma solução com menor tensão superficial facilita a formação de 

fibras contínuas e uniformes (Li; Xia, 2004). 
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3.4.2 Parâmetros operacionais da eletrofiação  

 

3.4.2.1 Taxa de alimentação  

 

A taxa de alimentação da bomba, juntamente com a concentração da solução, determina a 

quantidade de material disponível para fiação na ponta da agulha. Se a vazão for muito alta, o 

solvente pode não ter tempo suficiente para evaporar, resultando em fibras úmidas e com 

morfologia alterada (Huang et al., 2003). Além disso, uma taxa de alimentação elevada pode 

causar gotejamento na ponta da agulha, interrompendo a continuidade do jato e formando fibras 

frisadas, que podem conter gotículas (Zargham et al., 2012). Por outro lado, uma vazão baixa 

pode resultar em um cone de Taylor menor e instável (Ju et al., 2016) . Portanto, é crucial 

encontrar um equilíbrio entre a taxa de alimentação da solução e a taxa de retirada na ponta do 

bico durante a eletrofiação para assegurar a formação de fibras uniformes e de alta qualidade. 

 

3.4.2.2 Distância do coletor 

 

A distância da ponta da agulha ao coletor, também conhecida como distância de trabalho, 

juntamente com o formato do coletor, define o padrão das linhas do campo elétrico. Se essa 

distância for curta, a maior densidade do campo elétrico favorece a formação de fibras, mas 

pode impedir que o solvente evapore completamente, resultando em fibras úmidas. Por outro 

lado, se a distância for muito grande, o campo elétrico pode não ser forte o suficiente para 

sustentar a eletrofiação, já que a intensidade do campo elétrico é inversamente proporcional à 

distância (Ki et al., 2005). Portanto, é essencial ajustar a distância de trabalho de maneira 

adequada para garantir a formação eficiente das nanofibras. 

 

3.4.2.3 Tensão Elétrica  

 

A tensão aplicada à solução polimérica é um dos parâmetros mais cruciais no processo de 

eletrofiação. Normalmente, uma tensão positiva ou negativa de 6 kV é suficiente para distorcer 

as gotas de solução na ponta da agulha, formando o cone de Taylor (Taylor, 1964). A tensão 
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necessária pode variar dependendo da velocidade de alimentação da solução, para que o cone 

de Taylor permaneça estável. A força criada pelo campo elétrico fará com que o jato se estique 

a uma determinada velocidade. Se a tensão aplicada for alta, a maior quantidade de cargas fará 

com que o jato acelere mais rapidamente, e mais volume de solução será retirado da ponta da 

agulha. Isso pode resultar em um cone de Taylor menor e menos estável (Ju et al., 2016). Se a 

extração de solução na ponta da agulha for mais rápida do que o fornecimento de solução, o 

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

A tensão elétrica, juntamente com a distância da agulha ao coletor, são os parâmetros mais 

importantes na eletrofiação, pois eles definem o valor do campo elétrico (Kim et al., 2005). 

Como tanto a tensão aplicada quanto o campo elétrico resultante influenciam o estiramento e a 

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

 

3.4.3 Condições ambientais (umidade e temperatura)  

 

A temperatura influencia tanto na taxa de evaporação quanto na viscosidade da solução. Com 

o aumento da temperatura, a taxa de evaporação aumenta e a viscosidade diminui, podendo 

resultar em fibras mais finas (Mit-Uppatham; Nithitanakul; Supaphol, 2004). Além disso, a 

maior taxa de evaporação pode acelerar a solidificação das fibras, melhorando a uniformidade 

e a consistência da estrutura fibrosa. 

A umidade também desempenha um papel crucial na eletrofiação. Em condições de alta 

umidade, a água atua como um não solvente, formando uma fina película de água condensada 

na interface ar-jato polimérico, o que dificulta o processo de eletrofiação. Esse fenômeno pode 

resultar em fibras com morfologia irregular e superfícies rugosas. Por outro lado, em ambientes 

com umidade muito baixa, pode ocorrer uma evaporação rápida de solventes voláteis, fazendo 

com que a solução seque rapidamente na ponta da agulha, levando à obstrução e interrupção do 

processo de eletrofiação (Medeiros et al., 2008). Essa rápida evaporação pode também causar 

a formação de fibras quebradiças e não uniformes. 

Portanto, é fundamental controlar a temperatura e a umidade do ambiente de eletrofiação 

para obter fibras de alta qualidade. Ajustar esses parâmetros de maneira adequada para cada 

polímero utilizado, pode melhorar a eficiência do processo e a qualidade das nanofibras 

produzidas, garantindo uma morfologia desejável e propriedades mecânicas consistentes 

 



28 
 

3.5 POLÍMEROS  

 

Os polímeros são componentes indispensáveis no processo de eletrofiação. Eles são 

macromoléculas caracterizadas por seu tamanho, estrutura química e interações intra e 

intermoleculares. Os polímeros possuem unidades químicas ligadas por ligações covalentes que 

se repetem ao longo da cadeia, denominadas monômeros (Mano; Mendes, 1999). Podem ser 

naturais, como seda, celulose e fibras de algodão, ou sintéticos, como poliacrilonitrila (PAN), 

polipropileno (PP), poli(tereftalato de etileno) (PET), polietileno (PE) e poli(cloreto de vinila) 

(PVC). Utilizar polímeros solubilizados em solventes apropriados é essencial para obter 

nanofibras homogêneas. 

Entre os polímeros comercialmente utilizados na produção de nanofibras, a poliacrilonitrila 

(PAN) ((C3H3N)n) tem sido amplamente aplicada em diversas áreas, como engenharia de 

tecidos, materiais compósitos de detecção e filtros para purificação de água (Chaúque et al., 

2016; Ma et al., 2017; Makaremi; de silva; Pasbakhsh, 2015). Isso se deve à sua estabilidade 

térmica (317°C), resistência e estabilidade química (Nataraj; Yang; Aminabhavi, 2012). Além 

disso, o PAN é facilmente funcionalizado com diversos compostos, sendo assim um polímero 

adequado para estudar como diferentes aditivos podem influenciar a estrutura e características 

adicionais do material. O solvente comumente empregado na produção de nanofibras de PAN 

é a dimetilformamida (DMF). Na Figura 2, é possível observar as estruturas químicas do PAN 

e DMF, respectivamente Figura a) e b). Assim a aplicação de nanofibras de PAN eletrofiadas, 

que podem ser funcionalizadas e aplicadas a filtração de ar, são investigadas.  

 

Figura 2: Estrutura química a) monômero de PAN, b) DMF. 

 

 

 

a) b) 
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3.6 FILTRAÇÃO DE AR  

 

Impedir que poluentes afetem o meio ambiente tem sido uma preocupação crescente, devido 

a leis mais rígidas e a uma sociedade mais exigente em questões ambientais. A filtração de ar é 

um dos métodos mais antigos utilizados para realizar tal impedimento. Esse processo ocorre 

pela passagem do aerossol através do meio filtrante, onde as partículas se depositam sobre a 

superfície do filtro. A operação de filtração de ar é altamente eficiente na coleta de partículas, 

além de ser fácil de operar e econômica (Donovan, 1985). 

Durante a filtração, à medida que as partículas são depositadas no meio filtrante, tanto a 

queda de pressão quanto a eficiência de coleta tendem a aumentar. A queda de pressão aumenta 

devido ao incremento da resistência à passagem do fluxo, provocado pela deposição das 

partículas. A eficiência de coleta aumenta devido à formação de cadeias de partículas 

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

É crucial que a queda de pressão e a eficiência de coleta estejam em equilíbrio. Se a queda 

de pressão for muito alta, o sistema de filtração se torna energeticamente ineficiente e pode 

exigir manutenção frequente. Por outro lado, uma alta eficiência de coleta garante a captura 

eficaz das partículas, melhorando a qualidade do ar filtrado. Devido a esses fatores, é essencial 

investir em melhorias na tecnologia de filtração para otimizar o desempenho dos filtros, 

garantindo tanto a eficiência de coleta quanto a manutenção de uma queda de pressão aceitável. 

A tecnologia de filtragem de ar é de grande interesse devido ao baixo custo do equipamento, 

baixo consumo de energia, alto desempenho e ampla gama de aplicações. Atualmente, as 

membranas fibrosas são usadas em diversas aplicações de filtração, incluindo respiradores 

descartáveis para cidadãos, equipamentos de limpeza de gases industriais e purificadores de ar 

para carros, salas limpas e ambientes internos. Dependendo da aplicação, esses filtros podem 

ser feitos de uma variedade de materiais, como celulose, polímeros, cerâmica, metais ou 

compósitos (Qin e Wang, 2006). Geralmente, um filtro é composto por fibras empacotadas 

colocadas perpendicularmente à direção do fluxo de ar. Está bem documentado que, quanto 

menor o diâmetro da fibra, melhor o desempenho da filtração. A eficiência e a queda de pressão 

são os dois principais parâmetros usados para avaliar o desempenho de um meio filtrante. 

Os meios de filtragem de ar estão em uso há mil anos, mas estudos essenciais sobre 

mecanismos de filtragem foram propostos apenas no século passado. De acordo com esses 

estudos, o processo de filtração pode ser classificado em dois estados: estável e instável (Qin e 
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Wang, 2006). No estado estável, a eficiência da filtração e a queda de pressão são fixas ao longo 

do tempo, dependendo apenas das características intrínsecas dos materiais de filtração, da 

natureza do material particulado e da taxa do fluxo de ar. No estado instável, a capacidade de 

captura de partículas e a queda de pressão mudam ao longo do tempo à medida que as partículas 

se acumulam nos filtros (Qin e Wang, 2006). Como o estado instável é um processo muito 

complexo, ainda faltam teorias sistemáticas para prever com precisão o processo de filtração 

real. 

O estado estável da filtração da fibra é categorizado em cinco mecanismos de filtração: 

interceptação, deposição inercial, difusão, deposição eletrostática 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 

gás, o coletor é o corte seccional de uma única fibra do meio filtrante, e os círculos de diferentes 

tamanhos representam partículas sendo coletadas por mecanismos diferentes. A coleta acontece 

quando há contato físico e aderência entre a partícula e a fibra. 

 

Figura 3: Principais mecanismos de filtração e como eles influenciam a partícula em uma 

filtração de ar.  

 

 

Mecanismo de interceptação: O mecanismo de interceptação ocorre quando partículas de 

um determinado tamanho seguem linhas de fluxo que passam suficientemente próximas das 

fibras do filtro. Nessas condições, as partículas tocam as fibras e são capturadas pelas forças de 

van der Waals, sendo removidas da corrente de ar (Xu, 2014). Esse processo de filtração é 
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chamado de "interceptação". Geralmente, partículas que variam de 0,1 a 1 µm podem ser 

capturadas por interceptação, e a eficiência de captura por esse mecanismo aumenta com o 

aumento do tamanho da partícula (Yang, 2012). 

Mecanismo de impactação inercial: O mecanismo de impactação inercial ocorre quando 

mudanças bruscas no fluxo aerodinâmico fazem com que partículas maiores não consigam 

seguir a direção do fluxo de ar devido à sua inércia. Essas partículas se separam da linha de 

corrente e se depositam nas fibras do filtro ao longo de seu caminho original. Esse mecanismo 

é mais predominante para partículas com tamanho entre 0,3 e 1 µm e é aprimorado com altas 

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

Mecanismo de difusão: A teoria cinética dos gases é importante para esclarecer o processo 

de captura de partículas pelo mecanismo de difusão. De acordo com esta teoria, o gás é 

composto por muitas moléculas de tamanho pequeno em comparação com as distâncias entre 

elas, e essas moléculas não viajam em linhas de corrente contínuas porque estão colidindo umas 

com as outras e se movendo em caminhos aleatórios. Esse movimento aleatório é chamado de 

movimento browniano. O mecanismo de difusão de captura de partículas PM é o resultado do 

movimento browniano, que pode permitir que as partículas de menor tamanho (0,1 µm) se 

desviem de sua linha de fluxo original aleatoriamente e colidam com as fibras, levando à 

deposição das partículas no filtro (Yang, 2012). Este mecanismo é mais adequado para 

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

Mecanismo de deposição eletrostática: A interação eletrostática pode alterar a trajetória 

das partículas, atraindo-as para a superfície das fibras do filtro por meio de forças eletrostáticas. 

Este mecanismo é amplamente utilizado para capturar partículas submicrométricas e pode 

aumentar a eficiência dos meios filtrantes sem aumentar a resistência ao fluxo de ar (Sahay et 

al., 2012;Wang, 2001).  

Mecanismo gravitacional: O mecanismo gravitacional, ou sedimentação por gravidade, 

tem uma contribuição insignificante para a remoção de partículas ultrafinas. Estudos mostram 

que esse mecanismo é praticamente irrelevante para partículas menores que 0,5 µm. A 

importância de cada mecanismo de filtração varia com o tamanho das partículas, sendo que o 

tamanho de partícula mais penetrante, geralmente considerado entre 100 e 300 nm, representa 

um desafio particular para os filtros de ar de alta eficiência (Bull, 2008; Xu, 2014). 
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Qualquer processo de filtração envolve uma combinação de vários mecanismos de coleta. O 

mecanismo ou combinação de mecanismos predominantes em cada caso depende tanto das 

características do meio filtrante como do aerossol a ser tratado (Cheremisinoff, 1993). 

 

3.7 FUNCIONALIZAÇÃO DE MEIOS FILTRANTES  

 

Quando se utilizam polímeros na produção de meios filtrantes, esses materiais podem ser 

facilmente infectados por bactérias e outros microrganismos, o que diminui sua eficiência de 

filtração (Liu et al., 2017). Uma forma de contornar esse problema é funcionalizar o material 

com compostos que conferem características biocidas, como nanopartículas, surfactantes e 

óleos essenciais. Essa funcionalização pode eliminar microrganismos presentes no ambiente, 

como vírus e bactérias, aumentando assim a eficiência e a durabilidade dos filtros. 

A presença de compostos biocidas impede a formação de biofilmes, que podem obstruir os 

poros do filtro e reduzir significativamente sua eficiência. Filtros funcionalizados com agentes 

biocidas requerem trocas menos frequentes, pois mantêm sua capacidade de filtração por 

períodos mais longos. Além disso, filtros biocidas não apenas capturam partículas, mas também 

inativam patógenos, contribuindo para um ambiente mais saudável. A eliminação de vírus e 

bactérias patogênicos ajuda a prevenir a propagação de doenças respiratórias e outras infecções 

(Liu et al., 2017). 

Filtros com propriedades biocidas são especialmente úteis em hospitais, laboratórios e 

outras instalações onde a esterilidade do ar é crucial. A funcionalização com biocidas torna os 

filtros adequados para uso em indústrias que requerem altos níveis de higiene e controle de 

microrganismos. 

 

3.7.1 Nanopartículas  

 

Por apresentarem tamanho muito pequeno, as nanopartículas possuem propriedades 

diferentes quando comparadas ao mesmo material em tamanhos maiores, podendo ser aplicadas 

em diversas situações e gerando uma ampla gama de produtos (Chen et al., 1998). As 

propriedades que podem variar com o tamanho da partícula incluem solubilidade, transparência, 

cor, condutividade, ponto de fusão e comportamento catalítico (Bhatt e Tripathi, 2011). Alguns 
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autores definem nanopartículas como partículas com diâmetro menor que 100 nm (Aitken, 

Creely e Tran, 2004; Davies, 2001). Devido ao seu pequeno diâmetro, essas partículas 

apresentam uma área superficial maior e propriedades como solubilidade, transparência, cor, 

condutividade, pontos de fusão e comportamento catalítico que variam consideravelmente com 

o tamanho (Bhatt e Tripathi, 2011). 

Dito isto, os nanomateriais podem ter várias aplicações em diversas áreas, como medicina 

(Jayakumar et al., 2010), farmacêutica (Mei et al., 2013), alimentícia (Pradhan et al., 2015), 

têxtil (Patra & Gouda, 2013), dispositivos eletrônicos (Kim et al., 2016) e filtração (Aamer, 

Heo e Jo, 2021). 

Nanopartículas inorgânicas, como metais e seus óxidos, têm alta atividade devido ao 

pequeno tamanho de partícula e à grande área superficial (Horie, 2014). No entanto, quando 

aplicadas à produção de nanofibras, as nanopartículas tendem a criar aglomerados, dificultando 

sua distribuição uniforme na fibra (Ding et al., 2019). Esses aglomerados têm maior tendência 

a se desprender da fibra (Mossman et al., 2007). Portanto, a distribuição das nanopartículas é 

um dos fatores cruciais na produção desse tipo de material. 

Dentre os óxidos aplicados em nanofibras, destaca-se o óxido de zinco (ZnO), um material 

barato, considerado não tóxico e seguro, desde que produzido adequadamente. Devido às suas 

características de semicondutor, com capacidade de emissão e absorção na região do 

ultravioleta, o óxido de zinco tem sido utilizado em diversas áreas como têxtil, farmacêutica, 

eletro-tecnológica, fotocatálise, entre outras, tanto como aumentar efeitos biocidas como 

fotocataliticos (Sirelkhatim et al., 2015). Além disso, o ZnO é estudado como material 

bactericida, agindo na destruição de esporos (Shekh, Patel e Patel, 2018). 

Shalaby e colaboradores, (2018) desenvolveram nanofibras de poliacrilonitrila (PAN) 

incorporadas com nanopartículas de óxidos de cobre (CuO) e zinco (ZnO) para aplicação em 

filtração de água com propriedades bactericidas. A produção das nanofibras envolveu a 

utilização de PAN a 13% em peso, com concentrações variando entre 1%, 2% e 3% em peso de 

ZnO e CuO. As nanofibras resultantes apresentaram diâmetros entre 170 e 250 nm, sem 

evidências de deformações ou grânulos. Embora as imagens não tenham permitido avaliar a 

distribuição das nanopartículas, a análise por EDX confirmou a presença 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 inibitório no crescimento de 
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ambas as bactérias, enquanto a amostra contendo apenas PAN, sem nanopartículas, não 

apresentou atividade bactericida. 

Bortolassi e colaboradores, (2019)  fabricaram nanofibras de PAN incorporadas com três 

tipos de nanopartículas: dióxido de titânio (TiO2), óxido de zinco (ZnO) e prata (Ag), aplicados 

à filtração de ar, com efeito bactericida. A solução polimérica foi preparada com uma 

concentração de 9,1% de PAN em peso, e a mesma quantidade de nanopartículas foi adicionada 

à solução. As fibras obtidas tinham diâmetro médio de 242 a 301 nm e queda de pressão de 

81,17 a 183,17 a uma velocidade superficial de 3 cm/s. As fibras não apresentaram 

deformações, mas possuíam uma grande quantidade de aglomerados de partículas nas amostras 

com ZnO e TiO2, devido ao método de incorporação utilizado para as fibras e à tendência de 

aglomeração. Os autores utilizaram a bactéria E. coli. para os testes biológicos, sendo que a 

amostra contendo prata apresentou efeito bactericida, mas tanto a amostra que continha apenas 

PAN quanto as com ZnO e TiO2 não apresentaram efeito bactericida significativo. Tal resultado 

é, provavelmente, devido à grande quantidade de aglomerados que inibiu o efeito bactericida 

por não estarem bem distribuídos nas fibras, ou o método utilizado para realização dos testes 

não foi adequado. Outros autores conseguiram alcançar características biocidas utilizando 

concentrações menores de nanopartículas, o que melhorou a distribuição destas nas fibras, como 

será abordado a seguir. 

Pardo-Figuerez e colaboradores, (2021) desenvolveram nanofibras de poliacrilonitrila 

(PAN) incorporadas com nanopartículas de óxido de zinco (ZnO) para aplicação em 

respiradores com propriedades bactericidas. A solução foi preparada com concentrações de 

PAN de 11% e 20% em peso, e concentrações de ZnO de 1%, 3%, 10% e 20% em peso, 

utilizando agitação por aproximadamente 12 horas, seguida de 2 minutos de agitação por 

ultrassom. Os testes de filtração foram realizados com aerossóis de óleo de parafina, com 

tamanhos variando de 0,140 a 4 μm, simulando gotículas respiratórias. As nanofibras 

produzidas apresentaram diâmetro médio de 282,5 nm, sem deformações, e as nanopartículas 

foram uniformemente distribuídas na superfície das fibras. A eficiência 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 concentrações de 1% e 3% de 

ZnO resultaram em atividade antimicrobiana e inibição do crescimento bacteriano. No entanto, 

para concentrações de 10% e 20%, apesar de uma maior atividade antimicrobiana, houve uma 

redução evidente na inibição do crescimento bacteriano em comparação com filtros de menores 

concentrações, o que foi atribuído à aglomeração das nanopartículas. Portanto, recomenda-se o 
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uso de menores concentrações de nanopartículas para assegurar uma distribuição mais uniforme 

nas nanofibras 

Nageh e colaboradores, (2022) produziram nanofibras utilizando PVDF incorporado com 

nanopartículas de ZnO, em concentrações de 0%, 2% e 5% em massa. As fibras foram obtidas 

por eletrofiação para aplicação em máscaras. Os diâmetros das nanofibras com 0%, 2% e 5% 

de nanopartículas foram de 194 nm, 164 nm e 83 nm, respectivamente. Imagens de MEV 

mostraram a presença de nanopartículas na superfície das fibras, embora a distribuição não 

tenha sido uniforme devido à formação de grânulos (beads). Embora os autores não tenham 

realizado testes de filtração, este estudo é um dos poucos que investigam o efeito das 

nanopartículas de ZnO em vírus. Utilizando adenovírus humano tipo-5, e por meio de ensaio 

quantitativo de reação em cadeia da polimerase, constatou-se que, nas fibras contendo 5% de 

ZnO, apresentou inibição do vírus (Nageh et al., 2022). 

Outra aplicação muito utilizada, especialmente para nanopartículas de ZnO, é em curativos 

que aceleram a cicatrização e evitam infecções (Nandhini et al., 2023), e em filmes para 

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

 

3.7.2 Surfactantes 

 

Surfactantes são moléculas anfifílicas, compostas por uma cabeça hidrofílica (que pode ser 

iônica ou não iônica) e uma cauda hidrofóbica. Eles são classificados de acordo com a 

polaridade do grupo de cabeça em quatro categorias: não iônicos (sem carga), aniônicos (carga 

negativa), catiônicos (carga positiva) e zwitteriônicos (com cargas positiva e negativa). Essa 

diversidade no grupo de cabeça resulta em variados comportamentos de adsorção e 

solubilidade, tornando-os úteis em diversos setores industriais. 

A aplicação tradicional dos surfactantes é como agentes tensoativos. Eles exploram sua 

capacidade de se adsorver em superfícies sólidas e interfaces fluidas, posicionando a parte 

hidrofílica na fase aquosa e a parte hidrofóbica na outra fase. Isso permite que os surfactantes 

atuem como agentes umectantes, dispersantes, emulsificantes, espumantes, antiespumantes e 

lubrificantes. São utilizados em uma vasta gama de produtos de consumo e industriais, 

incluindo detergentes e sabonetes, alimentos, produtos farmacêuticos, 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 química dos surfactantes lhes confere uma 

ampla gama de propriedades bioativas, como antimicrobianas, antioxidantes, antivirais, anti-

inflamatórias, anticancerígenas e antienvelhecimento. Essas propriedades bioativas 

provavelmente resultam da capacidade dos surfactantes de interagir com proteínas e membranas 

lipídicas (Otzen, 2017; Pedersen et al., 2020).  

Entre os surfactantes, os aniônicos são os principais constituintes dos detergentes sintéticos, 

com diversas utilizações industriais e domésticas, como na preparação de detergentes, pastas 

de dente e cremes de barbear. Um exemplo dessa categoria é o dodecil sulfato de sódio (SDS) 

(NaC12H25SO4) (Figura 4). 

 

Figura 4: Estrutura química do dodecil sulfato de sódio (SDS). 

 

 

Os surfactantes catiônicos são amplamente utilizados como soluções bactericidas em 

produtos como medicamentos para garganta e enxaguantes bucais. Esses compostos são 

eficazes contra uma ampla gama de microrganismos devido à 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 cetiltrimetilamônio (CTAB) 

([(C16H33)N(CH3)
3]Br), conhecido por sua estabilidade e eficácia em uma variedade de 

formulações, e o cloreto de cetilpiridínio (CPC) ((C21H38ClN), frequentemente encontrado em 

produtos de higiene bucal devido às suas propriedades antimicrobianas eficazes (Figura 5). Na 

Tabela 2 podemos observar os principais trabalhos referentes à incorporação de surfactantes em 

nanofibras, voltados a otimização de nanofibras.  
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Tabela 2: Resumo dos trabalhos que utilizam surfactantes para melhorar características das 

nanofibras.  
  Polímero  Surfactante  Resumo  

(Kang et al., 

2021) 

PAN CTAB 

(1,3%) 

O trabalho utilizou nanofibras de PAN incorporadas com 

CTAB para modificar a morfologia das fibras. Ele 

investiga a formação de nanonets e sua aplicação como 

filtro de ar para capturar partículas PM10. 

(Peter, 

Myung e 

Cwiertny, 

2018) 

PAN SDS (1%) 

com óxido 

de ferro 

(0,5-3% 

Utilizou nanofibras de PAN incorporadas com 

nanopartículas de óxido de ferro aplicada a filtração de 

água com metais pesados. O SDS foi incorporado para 

melhorar a distribuição das nanopartículas.  

(Almeida, 

de et al., 

2020) 

Acetato de celulose Brometo 

cetil 

piridinio 

(CPB) 0,5% 

Foram utilizadas nanofibras de acetato de celulose 

incorporadas com CPB para melhorar a morfologia e a 

eficiência na filtração de ar com PM < 0,3. 

(Dastbaz, 

Pakizeh e 

Namvar-

Mahboub, 

2016) 

PAN Nanotubo 

de carbono 

(F-

MWCNT) e  

(SDS). 

O artigo descreve um estudo sobre a influência do 

nanotubo de carbono de parede múltipla funcionalizado 

(F-MWCNT) e o dodecil sulfato de sódio (SDS) nas 

características e desempenho da membrana de 

poliacrilonitrila (PAN) aplicadas a filtração de água.  

(Wang et 

al., 2024) 

Polivinilideno 

fluorido-co-

hexafluoropropilen

o (PVDF - HFP) 

SDS (0,1%, 

0,3% 0,5% 

1%) 

Fabricação e teste de membranas de nanofibras 

eletrofiadas de PVDF-HFP, incorporadas com SDS, para 

melhorar a morfologia e mistura dos polímeros, para 

filtragem de partículas nanométricas (PM 0,3) presentes 

no ar. 

(Zhou et al., 

2022) 

PVDF SDS (0,1%) Nanofibras de dupla estrutura PVDF/SDS podem ser 

usadas para proteção pessoal eficiente em minas 

subterrâneas de alta temperatura. Trabalho utiliza SDS 

para criar uma estrutura ramificada, semelhante a arvores 

nas fibrasm, que apresenta uma maior eficiencia de 

filtração de poeira.  

(Salehizade

h, 

Taghizadeh 

e Zahra, 

2022) 

  

Acetato de celulose 

(CA) / quitosana 

(CHI) / poli (óxido 

de etileno (PEO) 

SDS (3%)  Produção e otimização de nanofibras eletrofiadas a partir 

de uma mistura de acetato de celulose, quitosana e poli 

(óxido de etileno) utilizando uma solução de ácido 

acético. Eles investigaram o impacto da relação CA/CHI, 

relação CHI/PEO, SDS e oxalato de amónia no diâmetro, 

resistência à tração, elongação e porosidade das 

nanofibras 

(Bonakdar 

et al., 2023) 

Poli (succinato de 

butileno) (PBS) 

CTAB (0,04 

m/v) 

  

Fabricação de membranas ultrafinas e porosas de poli 

(succinato de butileno) (PBS) com o uso de eletrofiação. 

Foi encontrada dificuldade no processamento do 

polímero PBS, mas a adição do surfactante brometo de 

cetiltrimetilamônio (CTAB) gerou nanofibras sem 

defeitos. O uso do CTAB aumentou a porosidade, a 

hidrofobicidade e a capacidade de absorção de água da 

membrana, além de melhorar sua elasticidade e 

biodegradabilidade. 

(Lakshmana

n et al., 

2021) 

PAN CTAB (1%) Filtro de ar de nanofibras de PAN, com alta eficiência e 

baixa queda de pressão, capaz de eliminar a poluição por 

material particulado (PM 2,5). O filtro produzido pelo 

tratamento de CTB apresenta eficiência de remoção de 

mais de 99,9% maior que a do filtro sem o surfactante.  
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Figura 5: Estrutura química do: a) CTAB e b) CPC 

 

 

A incorporação de surfactantes em nanofibras é uma prática comum, especialmente para 

melhorar a morfologia das nanofibras, tornando-as mais uniformes e, consequentemente, 

aumentando a eficiência de filtração. Os surfactantes mais utilizados são o SDS e o CTAB, 

como observado na Tabela 2. No entanto, o CPC é pouco estudado para este tipo de aplicação. 

A seguir, será discutido como a funcionalização das nanofibras pode afetar microrganismos 

como vírus e bactérias, apresentando nanofibras funcionalizadas com o objetivo de eliminar 

esses agentes patogênicos. 

Infecções virais e bacterianas são uma das principais causas de morbidade e mortalidade 

em todo o mundo (Weiss et al., 2020). Complicações diversas podem resultar dessas infecções, 

incluindo doenças respiratórias, tromboembólicas e cardiovasculares, que frequentemente estão 

associadas a infecções bacterianas secundárias (He et al., 2018). Nos últimos anos, o mundo 

enfrentou a pandemia do coronavírus, cuja transmissão pode ocorrer em contatos de curta 

distância na forma de aerossóis ou gotículas (Setti et al., 2020). A capacidade do vírus de se 

aglomerar com partículas de poluição sólida ou líquida presentes na atmosfera o torna 

extremamente infeccioso (Setti et al., 2020). Dessa forma, o vírus, quando transportado por 

aerossóis (diâmetro < 5 − 10 μm), pode ser transmitido de uma pessoa infectada para uma 

pessoa saudável por meio de gotículas respiratórias, seja pela respiração, tosse ou espirro (Cook, 

2020). A via aérea de curta distância, portanto, é a principal forma de disseminação de 

patógenos ou infecções respiratórias (Chen, W. et al., 2020). 

Diante disso, há uma grande necessidade de desenvolver ferramentas de proteção avançadas 

para controlar a velocidade de disseminação viral, reduzir a necessidade de internação 

hospitalar e proteger a vida das pessoas, especialmente aquelas em grupos de alto risco. A 

filtração por membranas de nanofibras é um método relativamente novo que oferece várias 

vantagens devido às suas propriedades ajustáveis e alto desempenho. Isso se deve ao tamanho 

a b 
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reduzido dos poros, que varia de submicrônico a vários micrômetros, proporcionando um 

mecanismo de captura mais eficaz para partículas aéreas pequenas, abaixo de 300 nm. Além 

disso, a alta razão de área de superfície/volume dessas membranas aumenta significativamente 

a capacidade de deposição de poluentes na superfície da fibra (Zhu et al., 2020). 

Além dos benefícios de alta eficiência de filtração, a funcionalização de nanofibras 

eletrofiadas através da adição de vários compostos, como nanomateriais metálicos e não 

metálicos, vesículas e nanocristais de celulose, permite projetar nanofibras avançadas com 

propriedades excepcionais, incluindo atividades antibacterianas, antivirais e de auto 

desinfecção. Essa capacidade de personalização torna as nanofibras eletrofiadas o material ideal 

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

Vários métodos foram sugeridos, como o uso de polímeros com grupos carregados, como 

policátions, polímeros com estruturas orgânicas, ou a adição de pequenas moléculas antivirais, 

como íons metálicos (Jarach, Dodiuk e Kenig, 2020). O poli(acrilonitrila) (PAN) é um polímero 

sintético termoplástico que possui boas propriedades mecânicas, além de alta estabilidade 

química (Homaeigohar et al., 2020) e térmica (Hussain et al., 2021). Ele tem sido incorporado 

em vários campos, incluindo mídias de filtração, têxteis biomédicos e roupas de proteção (Ucar 

et al., 2015). As nanofibras de PAN podem ser funcionalizadas com nanopartículas metálicas e 

de óxidos metálicos, como prata (Ag) (Bortolassi, Ana Cláudia Canalli et al., 2019; Sohrabi, 

Abbasi e Sadighzadeh, 2023), dióxido de titânio (TiO2) (Bortolassi, Ana Cláudia Canalli et al., 

2019), nanopartículas de óxido de cobre (CuO) (Hashmi, Ullah e Kim, 2019), óxido de grafeno 

(Sharma et al., 2021), agentes antibacterianos como N-halamina (Huang et al., 2019) e agentes 

antivirais como viroblock (tecnologia ou produto que possui propriedades virucidas ) (Hussain 

et al., 2021) e tetraidropirimidina (PTHP) (Guo et al., 2022). Na Tabela 3, são apresentados 

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

Apesar de muitas técnicas já terem sido aplicadas para funcionalizar materiais com 

características biocidas, a utilização de surfactantes para esse fim é uma abordagem recente. 

Quando se trata de testes com vírus, a quantidade de materiais filtrantes com ação virucida é 

ainda mais limitada. Observa-se que, para aplicação de surfactantes com efeito bactericida, a 

maioria dos trabalhos utiliza o CTAB, enquanto o SDS e o CPC são pouco abordados com essa 

finalidade. Já os testes de meios filtrantes com ação virucida são ainda mais escassos, como 

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

das nanofibras. 

  Polímero Agente 

biocida 

Microrganismo Resumo 

(Cui et 

al., 

2023) 

PAN CTAB 

(4,6%) e 

SiO2 

Escherichia coli 

e taphylococcus 

aureus  

Produziu nanofibras de PAN incorporadas com 

CTAB e Sílica, para aplicação em filtração de ar, 

para PM 0,3 e com efeito bactericida. Conseguiu 

99% de redução bactericidada ambas as bacterias  

(Yoon et 

al., 

2022) 

PAN Nanoparticul

as ZnO e Ag. 

Virus Phi X 174 Nanofibras de PAN incorporadas com 

nanoparticulas mistas de ZnO-Ag, com atividade 

antiviral. Para ser utilizado como fotocatalizador 

sólido. 

(Emam 

et al., 

2023) 

PAN   

Nanopartícul

as de óxido 

de cério 

(CeO2 NPs) 

(0,25%) 

Adenovirus 

Humano (ADV-

5ADVs)  

 Fabricação de nanofibras eletrofiadas de PAN com 

a incorporação de nanopartículas de óxido de cério, 

que constituem uma barreira efetiva contra a 

infecção por vírus. As fibras podem ser utilizadas 

em máscaras faciais antivirais 

(Chen et 

al., 

2022) 

PVDF/P

AN  

CTAB (5, 

10, 20, 40%) 

 Escherichia 

coli e Bacillus 

subtilis 

Nanofibras mistas de PAN/PVDF incorporadas 

com CTAB para aplicação como meio filtrante 

(PM 0,3) com ação bactericida (99%). As 

nanofibras mistas fazem com que a umidade só 

passe em uma direção. 

(Borsatt, 

2014) 

PVP/PM

MA 

CPC (2.5% e 

5%) 

Fungo Candida 

albicans  

Incorpora CPC na nanofibras de PVP/PMMA, para 

usar como curativo bucal e diminuir a proliferação 

de fungos. 

(Li et al., 

2023) 

PCL/PE

O/CS 

CTAB 

(40%) 

Escherichia coli 

e 

Staphylococcus 

aureus  

Nanofibras de PCL/PEO/ CS com CTAB, foi feita 

a caracterização e efeito bactericida das 

nanofibras. Para serem aplicadas como curativo 

 

 

 

 



41 
 

4. MATERIAIS E MÉTODOS  

 

Nesta etapa, serão abordados os materiais e métodos utilizados neste trabalho. A metodologia 

foi dividida em duas partes: a primeira trata dos testes iniciais e da otimização da metodologia, 

enquanto a segunda parte aborda a incorporação dos compostos e como esses afetam a estrutura 

das nanofibras eletrofiadas, a eficiência de filtração de ar e a atividade biocida. 

 

4.1 TESTES INICIAIS E OTIMIZAÇÃO DE METODOLOGIA 

 

4.1.1 Materiais   

 

Para a fabricação das nanofibras, utilizou-se o polímero poliacrilonitrila (PAN, massa 

molecular ~150 g/mol) da marca Sigma Aldrich e o solvente N,N-dimetilformamida (DMF; 

99,8%) da marca NeoQuímica. As nanopartículas comerciais de óxido de zinco (ZnO, massa 

molecular ~81,39 g/mol, diâmetro <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 não tecido). A seleção do substrato deve considerar diversos fatores, incluindo a 

necessidade de que o substrato seja composto por fibras de material rígido que sustentem a 

deposição das nanofibras, não interfira na filtração e possua boa aderência ao material 

depositado. 

Para a produção 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 produção das nanopartículas utilizadas nos testes de eficiência de filtração. 
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4.1.2 Métodos  

 

4.1.2.1 Preparo de solução polimérica  

 

No preparo da solução, optou-se por primeiro solubilizar o PAN e, posteriormente, adicionar 

as nanopartículas, pois esse método é amplamente utilizado na literatura e há relatos de que 

contribui para a distribuição uniforme das nanopartículas (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et 

al., 2019; Tissera et al., 2018). A concentração de nanopartículas normalmente utilizada na 

literatura para a produção de nanofibras varia de 1% a 10%, pois essas concentrações resultam 

em uma boa distribuição após a eletrofiação (Aamer; Heo; Jo, 2021; Shalaby et al., 2018; Wang 

et al., 2020). 

As soluções poliméricas foram preparadas utilizando três concentrações 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 

soluções foram agitadas em um agitador magnético a 350 rpm por 2 horas à temperatura 

ambiente, até a completa dissolução do PAN. Após essa etapa, nanopartículas de ZnO 

(correspondendo a 5%, 10% e 15% da massa de PAN) foram adicionadas às soluções, 

resultando em preparações tanto de soluções contendo apenas PAN quanto de soluções 

contendo PAN com nanopartículas de ZnO. 

O tempo de agitação da solução com as nanopartículas varia bastante na literatura, com 

tempos de agitação variando de 6 a 48 horas (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et al., 2019; 

Haddad; Alharbi, 2019; Shalaby et al., 2018) . Portanto, a solução foi agitada por 5, 15 e 20 

horas à temperatura ambiente (~25 °C). A Figura 6 apresenta o aspecto da solução com apenas 

PAN (transparente) e com as nanopartículas de ZnO (esbranquiçada). 
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Figura 6: Soluções de PAN 8% dissolvido em DMF e agitadas por 20h: a) somente PAN, b) 

PAN com 10% de nanopartículas de ZnO. 

 

 

4.1.2.2 Preparação de nanofibras  

 

As nanofibras foram produzidas empregando uma metodologia adaptada da literatura para a 

produção de fibras poliméricas por eletrofiação, reproduzindo alguns parâmetros como o 

diâmetro da agulha e a distância do coletor (Aamer; Heo; Jo, 2021; Bortolassi et al., 2019). As 

soluções foram transferidas para uma seringa de 10 mL com uma agulha de 0,7 mm de diâmetro. 

A agulha foi acoplada a uma bomba de infusão (Hsensor), mantendo a vazão em 0,73 mL/h. 

Essa vazão foi escolhida porque a bomba utilizada possui vazões predefinidas, sendo está a que 

melhor produziu fibras dentre as opções disponíveis. O sistema conta com uma fonte de alta 

tensão (Hsensor) responsável por gerar o campo elétrico. Neste trabalho, foram utilizadas 

tensões 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 rígido, que sustentam a deposição 

das fibras sem interferir na filtração. Neste estudo, utilizou-se fibra de vidro revestida com PVC, 

embora também tenham sido testados nylon e TNT em etapas subsequentes. A distância entre a 

agulha e o coletor foi mantida em 16 cm. 

Durante o processo de eletrofiação, o campo elétrico é gerado a partir de uma fonte de alta 

tensão, com o terminal positivo conectado à agulha e o terminal de aterramento ao coletor. 

Quando o campo elétrico é suficientemente intenso para superar a tensão superficial da solução 

polimérica, forma-se um jato de solução que se direciona ao eletrodo aterrado (coletor). Durante 

o trajeto até o coletor, o solvente evapora e as fibras são depositadas no coletor. Esse processo 

a

) 

b

) 
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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 eletrofiação.  

 

Figura 7: Esquema da técnica de eletrofiação  

 

 

 

4.1.2.3 Testes preliminares: Determinação do substrato, definição de tempo de 

agitação 

 

Os testes preliminares foram realizados para ajustar as condições de preparo da solução 

polimérica, como o tempo de agitação da solução e o substrato utilizado como suporte para o 

meio filtrante. Foram fixadas a concentração de PAN em 8% e a voltagem em 18 kV, variando 

a concentração de ZnO entre 5% e 10%, estas condições 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 agitação é crucial devido à tendência dos óxidos metálicos de se 

aglomerarem, o que pode reduzir sua eficácia. Portanto, é importante que esses óxidos fiquem 

bem distribuídos nas fibras (Aamer; Heo; Jo, 2021; Shalaby et al., 2018; Wang et al., 2020). 

Para garantir uma distribuição homogênea, foram testados diferentes tempos de agitação, 

variando de 5 a 20 horas. 

Os substratos testados foram: tecido não 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 resistência e durabilidade. A fibra de vidro revestida 

com PVC foi considerada devido à sua rigidez e estabilidade química. Cada substrato foi 
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avaliado quanto à sua capacidade de suportar a deposição de nanofibras e sua influência na 

eficiência da filtração. 

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

para garantir a melhor distribuição das nanopartículas e o melhor desempenho do meio filtrante.  

Na Tabela 4 se encontra resumidamente os parâmetros utilizados para produzir a solução e 

as nanofibras utilizando a técnica de eletrofiação.  

 

Tabela 4: Resumo dos parâmetros da solução e condições de eletrofiação utilizadas nos testes 

iniciais. 

Variáveis  Valores 

Concentração de PAN 8%, 9% e 10% 

Concentração de ZnO 5%, 10% e 15% 

Volume de solvente  10 mL 

Tempo de agitação  5 h, 15 h e 20 h 

Temperatura de agitação  Ambiente (~27°C) 

substrato  PVC, TNT e Nylon 

Vazão  0,73 mL/h 

Tensão  

14 kV, 16 kV e 18 

kV 

Distância do coletor 16 cm  

Tempo de eletrofiação  30 min 

 

4.1.2.4 Caracterização de meios filtrantes  

 

Os meios filtrantes utilizados foram caracterizados. As imagens de Microscopia Eletrônica 

de Varredura (MEV) foram utilizadas para determinar a presença de nanopartículas e a 

distribuição do diâmetro das fibras, sendo obtidas com o microscópio XL-30 FEG, utilizando 

metalização com ouro. Foram analisadas 3 imagens de regiões diferentes de cada amostra com 

ampliação de 5000x para determinar a distribuição do diâmetro da fibra e o diâmetro médio.  A 

análise de EDS, mostrou a quantidade de zinco na amostra e os mapas elementais foram 

utilizados para observar a distribuição de Zn na amostra. Para determinar a distribuição do 

diâmetro das fibras, foi utilizado o software ImageJ, coletando 50 medições de diâmetros de 

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

 

A partir dos dados coletados nas etapas anteriores, foi utilizado o planejamento experimental 

para otimização dos meios filtrantes. O planejamento fatorial completo 23 foi escolhido por ser 

de simples execução e interpretação, além de permitir a análise da influência dos fatores e da 

combinação entre eles, a partir de um número pequeno de experimentos (MONTGOMERY; 

RUNGER, 2014). Este método facilita a identificação das variáveis mais significativas e suas 

interações, proporcionando uma abordagem eficiente para a otimização dos parâmetros 

operacionais e melhoria do desempenho dos filtros. 

Foi realizado um planejamento fatorial completo com três fatores, cada um com dois níveis 

(23), com duas réplicas no ponto central, totalizando 10 experimentos, conforme mostra a 

Tabela 5. Os fatores considerados foram a concentração de PAN (%), a concentração de 

nanopartículas de ZnO (%) e a intensidade da tensão aplicada durante o processo de eletrofiação 

(kV), conforme detalhado na Tabela 6. A resposta para estes experimentos será o diâmetro 

médio das nanofibras, obtido a partir das imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura 

(MEV). 

 

Tabela 5: Planejamento experimental 23. 

Experimento  
Concentração 

PAN (%) 

Concentração 

ZnO (%) 
Tensão 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 operação dos fatores correspondentes para cada nível do planejamento. 

Nível  
Concentração 

PAN (%) 

Concentração 

ZnO (%) 
Tensão aplicada (kV) 

-1 8 5 14 

0 9 10 16 

1 10 15 18 
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4.2 CARACTERIZAÇÃO, PERFORMACE E CARACTERISTICAS BIOCIDA DE 

FILTROS DE PAN INCORPORADOS COM DIVERSOS COMPOSTOS  

 

4.2.1 Materiais 

 

Para a fabricação das nanofibras, utilizou-se o polímero poliacrilonitrila (PAN, Massa 

molecular ~150 g/mol) da marca Sigma Aldrich, com N,N-dimetilformamida (DMF, 99,8%) da 

NeoQuímica como solvente. As nanopartículas comerciais de óxido de zinco (ZnO, MM ~81,39 

g/mol, diâmetro <100 nm) da marca Sigma Aldrich e os surfactantes: brometo de 

cetiltrimetilamônio (CTAB) e cloreto de cetilpiridínio (CPC), foram adquiridos da Sigma-

Aldrich, enquanto o dodecil sulfato de sódio (SDS) foi obtido da Neon. Esses compostos foram 

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

O substrato selecionado para deposição das nanofibras foi a fibra de vidro revestida com 

PVC (espessura de 0,31 mm, malha 18x16).  Para gerar as nanopartículas empregadas nos testes 

de filtração, foi utilizado uma solução de Cloreto de sódio (NaCl, 99%; Sigma-Aldrich). As 

soluções poliméricas utilizadas na produção das nanofibras, foram inseridas em seringas de 10 

ml com agulhas de 0,7 mm de diâmetro e ponta reta, estas foram empregadas no equipamento 

de eletrofiação. 

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 análises microbiológicas, já que estas são responsáveis por 

contaminações alimentares e infecções humanas. Os meios de cultura foram preparados com 

caldo de soja triptona (TSB), ágar de soja triptona (TSA) e ágar 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 comparação também foi utilizado 

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

 

 

 



49 
 

4.2.2 Métodos 

 

4.2.1.1 Preparo da solução polimérica  

 

A solução foi agitada em um agitador magnético a 350 rpm por 3 horas a uma temperatura 

de 50 °C, visando garantir a completa solubilização dos surfactantes no PAN, até obter uma 

solução transparente e ligeiramente amarelada. Em seguida, as soluções foram resfriadas até 

atingirem a temperatura ambiente. Para a amostra contendo 15% de ZnO, o PAN foi 

inicialmente agitado por 2 horas à temperatura ambiente (~25 °C). Após a solubilização do 

PAN, nanopartículas de ZnO, correspondentes a 15% da massa do PAN, foram adicionadas à 

solução, que foi então agitada à mesma temperatura por 20 horas para assegurar a incorporação 

homogênea das nanopartículas.  

 

4.2.1.2 Condutividade elétrica e viscosidade da solução polimérica  

 

Para examinar o impacto da incorporação de surfactantes na solução e morfologia das 

nanofibras, foram realizadas as seguintes caracterizações. A condutividade elétrica da solução 

foi medida utilizando um condutivimetro de bancada (modelo W12D – Bel engineering). Para 

determinar a reologia de cada solução (ensaios duplicados), utilizamos um Reômetro 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 rotação do 

sensor ersa aumentada de forma gradativa até um determinado valor, sendo reduzida 

posteriormente. O software Brookfield Rheocalc 3.2 controlou o Reômetro e coletou os dados 

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

 

4.2.1.3 Preparo das nanofibras  

 

A metodologia aplicada nesta etapa foi semelhante à utilizada na seção 4.1. As soluções 

foram transferidas para uma seringa de 10 mL com uma agulha de 0,7 mm de diâmetro. A 

agulha foi acoplada a uma bomba de infusão (Hsensor), mantendo a vazão em 0,73 ml/h. O 

sistema também conta com uma fonte de alta tensão (Hsensor) que gera uma tensão elétrica. 

Neste trabalho, utilizou-se uma tensão elétrica de 14 kV e um coletor plano de metal (30 cm de 

diâmetro). As nanofibras foram depositadas em um substrato de fibra de vidro revestido com 
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PVC. A distância entre a agulha e o coletor foi de 16 cm. Os parâmetros utilizados na produção 

da solução e nanofibras pode ser observado na Tabela 7. 

 

Tabela 7: Resumo dos parâmetros utilizados na preparação da solução e na etapa de 

eletrofiação 

Variáveis  Valores 

Concentração de PAN 8% 

Concentração de ZnO 15% 

Concentração CTAB 1,5%, 2% e 2,5% 

Concentração CPC 1,5%, 2% e 2,5% 

Concentração SDS  1,5%, 2% e 2,5% 

Volume de solvente  10 mL 

Vazão  0,73 mL/h 

Tensão  14kV, 12 kV e 8 kV 

Distância do coletor 16 cm 

substrato  PVC 

tempo de agitação  3 h  

Temperatura de agitação  50°C 

Tempo de eletrofiação  30 min  

 

4.2.1.4 Caracterização dos materiais filtrantes 

  

As imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) foram utilizadas para determinar 

a morfologia, a presença de nanopartículas e a distribuição do diâmetro das fibras, utilizando o 

microscópio 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 regiões diferentes de cada amostra, com ampliação de 5000x, 

para determinar a distribuição e o diâmetro médio das fibras. 

Para a análise da distribuição do diâmetro das fibras, utilizou-se o software ImageJ, 

coletando-se 50 medidas de diâmetro de fibra de cada imagem, conforme a metodologia 

proposta por Bortolassi, Guerra e Aguiar (2017). A espessura dos meios filtrantes foi medida 

com um Micrômetro Medidor de Espessura Digital (Marcar Protector). As medições foram 

realizadas 5 vezes em diferentes pontos do meio filtrante, devido à pequena variação de 

espessura causada pelo uso de um coletor plano. 

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

TGA e DSC. As análises 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 N2. 

Para identificar e caracterizar os componentes químicos dos meios filtrantes, foi realizada a 

análise dos espectros de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). O FTIR foi 

adquirido na faixa de 4000 a 400 cm-1, utilizando um instrumento Nicolet Summit FTIR 

equipado com um acessório de reflectância total atenuada (ATR) com cristal de diamante. Para 

verificar se a hidrofobicidade dos meios filtrantes se altera com a adição dos compostos, foi 

realizada a análise do ângulo de contato. O ângulo de contato das amostras foi medido 

utilizando um Tensiômetro Óptico (modelo Theta, Attension), com água ultrapura (Milli-Q) 

como líquido de contato. 

  

4.2.1.5 Filtração e queda de pressão 

 

Os testes de filtração foram realizados com base na norma NBR ISO 29463-1, que é utilizada 

para classificar filtros de alta eficiência destinados à remoção de partículas no ar. A norma NBR 

ISO 29463-1, derivada da norma internacional ISO 29463, especifica os métodos de teste e os 

critérios de classificação 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 níveis de eficiência necessários para aplicações críticas, assegurando a 

remoção eficaz de partículas do ar, incluindo as menores e mais penetrantes partículas. 

Para determinar a eficiência de coleta das partículas e a queda de pressão utilizou-se a 

unidade experimental descrita na Figura 8, presente no Laboratório de Controle Ambiental, da 

Universidade Federal de São Carlos. Na unidade experimental utilizada para os testes de 

filtração de nanopartículas, o ar fornecido por um compressor (modelo MSV 12/175, Schulz) 

foi direcionado para a linha principal e passou por um sistema de purificação (modelo 3074B, 

TSI) para a remoção de óleos, gotas de líquidos, partículas finas e umidade residual. 

Simultaneamente, um gerador de nanopartículas (modelo 3079, TSI), operando com uma 

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

onde se misturou com o ar comprimido. 

Após a mistura, o aerossol foi submetido a um neutralizador de Kr-85 (modelo 3054, TSI) 

para eliminar cargas eletrostáticas residuais, antes de atingir um filtro de ar contendo o meio 

filtrante (diâmetro de 5 cm). O ar limpo, após a filtração, foi conduzido a um rotâmetro (modelo 

4100, TSI) conectado ao final da linha principal, com a taxa de fluxo controlada em 1,5 L/min. 

A temperatura e a umidade relativa foram monitoradas utilizando um instrumento portátil 

(HygroPalm, Rotronic). 

Uma válvula de três 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 espectrômetro de mobilidade de partículas por varredura (SMPS) (modelo 3936, TSI), 

que consiste em um classificador eletrostático (modelo 3080, TSI), um analisador de 

mobilidade diferencial (modelo 3081 long DMA, TSI) e um contador de partículas ultrafinas 

(UCPC, modelo 3776, TSI). O processamento e a visualização dos dados foram realizados com 

o software Aerosol Instrument Manager® (TSI). As taxas de fluxo do gás de arraste e da 

amostra foram de 15 e 1,5 L/min, respectivamente. Todas as medições foram realizadas em 

triplicata. A Figura 9 apresenta a distribuição do tamanho das nanopartículas determinada a 

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

de pressão 

 

 

Figura 9: Distribuição do tamanho das partículas das nanopartículas geradas a partir da solução 

de NaCl a 0,1 g/L. a) Diâmetro das partículas b) Log (diâmetro das partículas) 
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A eficiência de coleta foi avaliada utilizando partículas de 6,38 a 241,4 nm. As partículas 

foram geradas a partir de uma solução de NaCl a 0,1 g/L, com uma velocidade superficial do 

ar de 4,8 cm/s, vazão de 1500 mL/min e área de filtração de 5,2 cm². A eficiência (E) foi 
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calculada experimentalmente pela relação entre as concentrações de entrada (C0) e saída (C1), 

conforme a Equação 1 cuja eficiência (𝜂) foi calculada experimentalmente pela relação entre as 

concentrações de entrada (C0) e saída (C1). 

 

𝜂 =
(𝐶0−𝐶1)

𝐶0
∗ 100                          (1) 

 

Para que um filtro seja considerado eficiente, é essencial que ele apresente alta eficiência 

de coleta, baixa queda de pressão e alta permeabilidade. A permeabilidade é uma medida 

macroscópica que indica a facilidade com que um fluido, submetido a um gradiente de pressão, 

percola pelos vazios de um meio poroso. Segundo a teoria clássica de filtração, utiliza-se 

geralmente baixa velocidade superficial nos experimentos de filtração de ar devido ao 

mecanismo de coleta por difusão das pequenas partículas nessa velocidade (Yang, 2012). 

A permeabilidade pode ser determinada utilizando a Equação 2, conhecida como equação 

de Forchheimer para fluidos compressíveis, onde a queda de pressão descreve uma dependência 

não linear com a velocidade do fluido (Innocentini, Sepulveda e Ortega, 2005). O primeiro 

termo da Equação 2 representa a contribuição das forças viscosas sobre a queda de pressão, 

causada pelo atrito entre as moléculas do fluido e entre o fluido e o meio poroso. O segundo 

termo representa as forças inerciais, causadas pela turbulência do fluido escoante (Innocentini, 

Sepulveda e Ortega, 2005). 

Como a velocidade do ar utilizada neste estudo é 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 relação à queda de pressão (Innocentini, Sepulveda e Ortega, 

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

 

∆𝑃

𝐿
=

𝜇

𝑘1
𝑣𝑠 +

𝜌𝑔

𝑘2
𝑣𝑠
2             (2) 

 

∆𝑃

𝐿
=

𝜇

𝑘1
𝑣𝑠                               (3) 
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Onde ∆P é a queda de pressão (Pa), µ é a viscosidade do ar (1.74×10-5 Pa.s), L é a 

espessura do filtro (cm), vs é a velocidade superficial de filtração (cm s−1) e k1 e k2 (cm²) são 

as constantes de permeabilidade darciana e não darciana.  

A mesma linha de filtração foi utilizada para determinar a permeabilidade do meio 

filtrante, mas sem a presença de material particulado. A velocidade superficial do ar foi variada 

de 0,3 a 6,2 cm/s, com a medição da queda de pressão utilizando um manômetro digital 

(VelociCalc, modelo 3A-181WP09, TSI) conectado a montante e a jusante do filtro. A constante 

de permeabilidade (K1) foi obtida utilizando a equação de Darcy (Equação 3), por regressão do 

gráfico de ∆P/L versus a velocidade do ar. 

Outro fator de muita importância quando se avalia filtro é a porosidade deste, A 

porosidade é uma propriedade comumente relacionada a leitos fibrosos e é expressa como a 

razão 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 equação de Davies (1953, 1973), que é 

consolidada no campo de filtração de gases, uma vez que foi desenvolvida já para leitos 

fibrosos. Para a determinação da porosidade (ε) dos meios filtrantes, utilizou-se os dados de 

queda de pressão x velocidade do gás (𝑣𝑠) e a equação obtida por Davies (1953) (Equação 4). 

Esta equação é derivada de um ajuste de dados experimentais de densidade de empacotamento 

(α) e com raio médio das fibras (R), também é utilizada a espessura do filtro (L) e a viscosidade 

do ar (𝜇) e é expressa como: 

 

∆𝑃.𝑅²

𝐿𝜇
= 𝑣𝑠16α

1,5(1 + 56α3)             (4) 

 

Para a resolução da Equação 5, os termos do lado esquerdo das equações foram plotados 

em função da velocidade superficial do gás, visando à obtenção do coeficiente angular das 

curvas, uma vez que são funções exclusivamente de ε. Com os coeficientes angulares 

determinados e os valores de α obtidos, a porosidade é calculada conforme a Equação 5: 

 

𝜀 = 1 − α               (5) 
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Para avaliar o filtro mais adequado, é possível utilizar o fator de qualidade que relaciona 

o desempenho de um meio filtrante com a sua queda de pressão e eficiência de filtração, pela 

Equação 6. 

 

𝑄𝐹 =
−ln(1−𝜂)

∆𝑃
                                    (6) 

 

Onde QF é o fator de qualidade, ∆𝑃 a queda de pressão e 𝜂 a eficiência de coleta. Um 

fator de qualidade alto indica uma alta eficiência de filtração e uma baixa queda de pressão. 

Dessa forma, os meios filtrantes com nanofibras geradas podem ser avaliados de acordo com o 

fator de qualidade (Hinds, 1999). 

 

4.2.1.6 Ensaio de atividade antimicrobiana 

 

Neste tópico o efeito bactericida dos meios filtrantes será avaliado utilizando duas técnicas: 

método de difusão em disco e o método de contato.  

 

4.2.1.6.1 Método de difusão em disco  

 

De forma resumida, este método qualitativo é amplamente utilizado devido à sua 

simplicidade. No método de difusão em disco, discos confeccionados com os meios filtrantes 

são colocados sobre uma placa de ágar previamente inoculada com bactérias. A placa é incubada 

a uma temperatura adequada para permitir o crescimento bacteriano. Após o período de 

incubação, mede-se a zona de inibição ao redor dos discos, indicando a eficácia do meio 

filtrante na inibição do crescimento bacteriano. 

O Ágar Müller-Hinton foi preparado conforme as especificações do fabricante, em uma 

concentração de 38 g/L, autoclavado por 15 minutos e distribuído 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 análises 

microbiológicas. 
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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. Após esse período, o caldo foi centrifugado a 4244 rpm por 

15 minutos, e o sobrenadante descartado. O sedimento resultante foi suspenso em uma solução 

salina tampão fosfato (PBS), e a turbidez do inóculo ajustada utilizando a escala de McFarland 

(0,5 a 1,0), aferida em espectrofotômetro a 600 nm para obter uma concentração de 10⁸ 

UFC/mL. 

Com um swab esterilizado, os cultivos bacterianos foram uniformemente espalhados na 

superfície do meio de cultura nas placas de Petri. Após o espalhamento da solução bacteriana, 

amostras dos meios filtrantes, com 9 mm de diâmetro e previamente esterilizadas por luz UV, 

foram colocadas sobre o meio de cultura. As placas foram então incubadas a 37 °C durante 24 

horas. Ao término da incubação, as placas foram examinadas para verificar a formação de halos 

de inibição ao redor das amostras dos meios filtrantes. 

 

4.2.1.6.2 Método de contato  

 

Este método foi baseado na norma ASTM E 2149-01. Neste método, os meios filtrantes serão 

diretamente expostos às bactérias em um ambiente controlado. As amostras serão colocadas em 

contato com uma suspensão bacteriana por um período específico. Após esse tempo, as 

amostras serão transferidas para placas de ágar e incubadas para avaliar a viabilidade bacteriana. 

A redução no número de colônias bacterianas em comparação com um controle indicará a 

eficácia 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 suspensões bacterianas  

 

Ágar Triptona Soja (TSA) foi preparado conforme as especificações do fabricante, a uma 

concentração de 38 g/L, autoclavado por 15 minutos e distribuído 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 
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em análises microbiológicas. As bactérias foram inicialmente semeadas em caldo triptona soja 

(TSB) durante 24 horas em uma incubadora a 37 °C. Após este período, o caldo foi centrifugado 

a 4244 rpm por 15 minutos, e o sobrenadante foi descartado. O sedimento resultante foi 

suspenso em solução salina tampão fosfato (PBS). A turvação do inóculo foi ajustada utilizando 

a escala de McFarland (0,5 a 1,0) e aferida em espectrofotômetro no comprimento de onda de 

600 nm para obter uma concentração de 108 UFC/mL. A partir desta solução foi feita uma 

diluição 1:100 até se obter uma solução de 106 UFC.mL-1. A diluição foi feita de acordo com a 

Equação 7.  

 

C1. V1 = C2. V2                          (7) 

 

Sendo C1 e C2 as concentrações desejadas e V1 e V2 os volumes das soluções. Para gerar a 

suspensão de 10^6 UFC/mL, foram transferidos 0,05 mL da suspensão de 10^8 UFC/mL para 

5 mL de PBS.  

 

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

 

Os meios filtrantes foram cortados em quadrados de 1,5x1,5 cm2 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 cm2 de 

filme de poliéster para evitar o contato direto da suspensão de bactérias com a placa. Sobre o 

filme, foi colocada a amostra do meio filtrante e, sobre ela, um volume de 50 µL da suspensão 

bacteriana (Figura 10a). O controle consistiu em amostras sem os meios filtrantes, utilizando 

apenas o filme de poliéster e as bactérias. 

Após a aplicação desse procedimento para todas as amostras, elas foram transferidas para 

uma câmara úmida (Figura 10b), que consiste em uma caixa vedada com papel molhado, 

criando uma atmosfera úmida que evita a desidratação das bactérias. A câmara úmida foi 

armazenada em uma incubadora mantida a 30 °C por 20 horas. 

 



59 
 

Figura 10: Procedimento de contato e armazenamento dos meios filtrantes com as bactérias. a) 

suspensão de bactérias em contato com o meio filtrante, b) câmera úmida com os meios 

filtrantes em contato com a suspensão de bactérias. 

 

 

Após o tempo de contato, o sistema filme-meio filtrante-suspensão de bactérias foi 

transferido para um tubo Falcon esterilizado contendo 900 µL de PBS e agitado utilizando um 

agitador de tubos durante 30 segundos. Em seguida, alíquotas de 100 µL foram retiradas e 

diluídas em 900 µL de PBS contidos em tubos de Eppendorf. Esta diluição foi repetida quatro 

vezes para cada amostra, resultando em uma diluição de 10-2. 

Após a diluição, foi pego uma alíquota de 100 µL de cada uma das diluições e foi distribuída 

em placas de Petri contendo Ágar Triptona Soja (TSA). Para espalhar o volume de bactérias, 

utilizou-se uma alça de Drigalski. As placas foram então incubadas a 37 °C por 24 horas. A 

contagem de unidades formadoras de colônia (UFC) foi realizada através da contagem das 

colônias formadas após 24 horas de incubação. O esquema da metodologia utilizada pode ser 

observado na Figura 11.  

 

a b 
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Figura 11: Diagrama esquemático do procedimento experimental do método de contato. 

 

 

Neste método, utiliza-se uma diluição que resulte em um número de 30 a 300 colônias por 

placa. Com o número de colônias, é possível calcular a concentração bacteriana utilizando a 

Equação 8 e a concentração logarítmica (𝐶𝐿𝑜𝑔) de bactérias pela Equação 9. 

 

𝐶 =
𝑈𝐹𝐶

𝑑𝑖𝑙.𝑉
               (8) 

 

𝐶𝐿𝑜𝑔 = 𝐿𝑜𝑔(𝐶)              (9) 

 

Sendo C a concentração bacteriana por mL (UFC/mL), dil a diluição na qual foi feita a 

contagem de colônias, UFC o número de colônias contadas na placa de Petri, e V (mL) o volume 

da suspensão de bactérias colocado na placa. A redução bacteriana é determinada comparando 

a concentração do controle com as concentrações obtidas com os outros meios filtrantes e pode 

ser calculada de acordo com a Equação 10.  

 

𝑅(%) =
𝐶𝑐𝑜𝑛−𝐶

𝐶𝑐𝑜𝑛
 . 100            (10) 
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Em que R (%) é a redução bacteriana, Ccon (UFC/mL) é a concentração bacteriana do 

controle e C (UFC/mL) a concentração bacteriana após o tempo de contato com as amostras. 

Este método permite avaliar quantitativamente a eficácia bactericida dos meios filtrantes, 

fornecendo uma medida clara da redução bacteriana em comparação ao controle. 

 

4.2.1.7 Citotoxicidade e efeito virucida  

 

Inicialmente, foi realizada uma análise de citotoxicidade, que verifica a morfologia e o 

crescimento da linhagem celular (Vero ATCC ® CCL-81™ (passagem 36)) após o contato com 

o material a ser testado. Esse procedimento é crucial para demonstrar a não toxicidade da 

amostra. 

As células foram cultivadas em condições padrão até atingirem uma confluência 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 período específico, 

geralmente entre 24 horas, a uma temperatura de 37 ± 1 °C e uma atmosfera de 5% de CO2. 

Após o período de incubação, as células foram examinadas ao microscópio para verificar 

alterações na morfologia celular. O crescimento celular foi avaliado comparando-se o número 

de células viáveis nas amostras tratadas com o controle. Resultados positivos indicam que a 

morfologia e o crescimento das células permanecem normais após o contato com o material 

testado, demonstrando a não toxicidade da amostra. Esses resultados são fundamentais para 

garantir que o material é seguro para uso em aplicações biológicas ou médicas. 

As amostras de membranas biocidas foram avaliadas para determinar o potencial de 

inativação das partículas do vírus SARS-CoV-2, de acordo com a norma ISO 18184:2019. No 

procedimento experimental, quantificou-se a redução de partículas virais viáveis de SARS-CoV-

2 (HCoV-229E) após 24 horas de contato. Esse procedimento foi realizado tanto para as 

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

Para a execução do experimento, 0,4 g da amostra foi pesada e acondicionada em tubos 

Falcon de 50 mL. As análises foram realizadas em duas réplicas biológicas e cinco réplicas 

técnicas. Posteriormente, uma solução viral viável de concentração conhecida (~8,2 × 10⁸ 

TCID50/mL) foi inoculada, garantindo o contato com toda a superfície do material, seguida por 

homogeneização e incubação por 24 horas. Após esse período, a reação foi neutralizada, e a 
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solução foi diluída em série. O título viral foi então determinado em microplacas de 96 poços 

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

Este procedimento permitiu avaliar quantitativamente a eficácia das membranas biocidas 

na inativação do SARS-CoV-2, comparando a quantidade de partículas virais viáveis antes e 

depois do tratamento com as amostras. Os resultados obtidos fornecem uma medida clara da 

eficácia virucida das membranas, demonstrando seu potencial para aplicações em ambientes 

onde a desativação de partículas virais é crucial. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO  

 

Neste tópico, serão apresentados os resultados dos testes preliminares e a caracterização das 

nanofibras produzidas por eletrofiação, com base em imagens de Microscopia Eletrônica de 

Varredura (MEV). Serão discutidos os testes iniciais realizados para determinar os parâmetros 

de produção dos meios filtrantes e para caracterizar as nanofibras resultantes. Adicionalmente, 

a otimização dos parâmetros de eletrofiação será conduzida por meio de um planejamento 

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

 

5.1 TESTES INICIAIS E OTIMIZAÇÃO DE METODOLOGIA 

 

5.1.1 Testes preliminares  

 

Os testes preliminares foram realizados para ajustar o tempo de agitação da solução e para 

selecionar o substrato a ser utilizado durante o processo de eletrofiação. O substrato deve ser 

de material rígido para sustentar a deposição das fibras, permitindo que elas se depositem de 

forma uniforme, sem interferir na filtração e garantindo uma boa aderência com o material 

depositado. Na Figura 12, podemos observar os substratos testados após a etapa de eletrofiação, 

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

 

Figura 12: Testes iniciais de substratos para filtração: 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 

não tiveram boa aderência ao substrato de nylon, tornando inviável o manuseio nas etapas 

subsequentes. No TNT (Figura 12b), as nanofibras aderiram bem, mas formaram aglomerados, 

a

) 

c

) 

b

)
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0

0

0
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0

0

0 



64 
 

resultando em uma distribuição não uniforme no substrato. Já para as fibras de vidro revestidas 

com PVC (Figura 12c), as nanofibras aderiram bem e se distribuíram uniformemente, tornando 

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

Durante os testes preliminares, foi possível observar que alguns fatores inesperados 

influenciaram negativamente a eletrofiação. O principal fator foi a bomba utilizada, que não 

tinha um isolamento eficiente, fazendo com que parasse de funcionar durante o processo. Além 

disso, devido às muitas partes metálicas, o campo elétrico acabava sendo influenciado por ela. 

Na Figura 13, podemos observar a diferença nos meios filtrantes produzidos por diferentes 

bombas em condições iguais de operação. 

 

Figura 13: Nanofibras eletrofiadas em condições iguais de operação, mas com bombas de 

infusão diferentes: a) bomba com partes metálicas, b) bomba sem partes metálicas. 

 

 

Observa-se na Figura 13a que as nanofibras estão mais espalhadas e sem um formato 

definido. Já na Figura 13b, é possível observar um formato circular, que era esperado devido à 

utilização de agulhas com ponta reta, por onde a solução polimérica sai e se move em direção 

ao coletor plano. Esses formatos se mantiveram para todas as fibras produzidas com essa 

bomba, independentemente da metodologia utilizada na eletrofiação. 

Outro ponto importante observado durante toda a metodologia foi a influência significativa 

da umidade do ar na produção dos meios filtrantes. Em umidades acima de 50%, não foi 

possível produzir os meios filtrantes adequadamente, pois as nanofibras não se depositavam de 

forma uniforme no coletor. Portanto, todo o material foi produzido em condições de umidade 

inferiores a 50%, com o auxílio de um desumidificador de ar. 

a b 
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Um dos objetivos dos testes preliminares foi ajustar o tempo de agitação da solução, visando 

à melhor dispersão das partículas. O tempo de agitação da solução com nanopartículas 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 

agitação na distribuição das nanopartículas de ZnO, foram eletrofiadas soluções poliméricas 

com diferentes tempos de agitação (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 nanopartículas de ZnO (5% 

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

tempos de agitação da solução polimérica. a) 5 h, b) 15h e c) 20 h 

 

Avaliando-se a Figura 14, é possível observar que, com o aumento do tempo de agitação da 

solução polimérica com as nanopartículas, obteve-se nanofibras com menos aglomerados. Os 

óxidos tendem a formar aglomerados devido ao seu tamanho, o que diminui sua eficácia nas 

fibras. Portanto, é importante que as nanopartículas estejam distribuídas o mais uniforme 

possível (Yar et al., 2017). Com base nisso, foi estipulado um tempo de agitação de 20 horas 

para a solução de PAN com nanopartículas de ZnO. 
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5.1.2 Planejamento experimental  

 

Normalmente, a diminuição do diâmetro da fibra aumenta a eficiência de coleta durante a 

filtração, devido à formação de uma rede de fibras mais densa com poros menores que são 

capazes de reter uma grande quantidade de partículas (Baselga-Lahoz et al., 2022). Para 

determinar as condições em que o diâmetro seria menor, foi realizado um planejamento 

completo 23. Este planejamento fatorial considera três fatores principais em dois níveis, 

permitindo a avaliação sistemática das interações entre as variáveis de processo, como a 

concentração da solução polimérica, a tensão de aplicação, e a Concentração de nanopartículas 

de zinco. Através desta abordagem, é possível identificar as condições ótimas que levam à 

produção de fibras com diâmetros reduzidos, otimizando assim a eficiência de filtração. Os 

valores de operação dos três fatores para cada nível do planejamento 23 estão apresentados na 

Tabela 6. Na Tabela 8, encontram-se os diâmetros médios obtidos para cada configuração do 

planejamento. 

 

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

médio das nanofibras. 

Experimento  
Concentração 

PAN (%) 

Concentração 

ZnO (%) 
Tensão aplicada (kV) 

Diâmetro médio 

de fibra (µm) 

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 

8 10 15 18 0,791 

9 9 10 16 0,613 

10 9 10 16 0,600 

 

A partir da Tabela 8, foi construído o diagrama de Pareto, apresentado na Figura 15. Os 

fatores concentração de PAN, concentração de ZnO e tensão aplicada são representados pelos 

números 1, 2 e 3, respectivamente. As interações entre dois fatores são indicadas pelos termos 

"1by2", "1by3" e "2by3". A interação entre os três fatores é representada como "123". O símbolo 

ρ representa a significância de 5%, ou seja, para um intervalo de confiança de 95%. Constatou-
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se que o fator que apresentou influência significativa sobre o diâmetro médio das nanopartículas 

foi a concentração de PAN. 

 

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

p=,05

Estimativa de efeito padronizado (valor absoluto)

1*2*3

2by3

1by3

(2)ZnO (%)

(3)V (kV)

1by2

(1)PAN (%)

 

 

A análise de variância (ANOVA) para a resposta do diâmetro médio das nanofibras pode ser 

observada na Tabela 9. Nessa tabela, para cada fator e interação entre fatores, são apresentados 

a soma dos quadrados, o número de graus de liberdade, o erro quadrático médio, o teste F e o 

P-valor. Em vermelho, destaca-se o fator com influência significativa sobre a resposta, para um 

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

Estes dados permitem identificar quais fatores e interações têm um impacto estatisticamente 

relevante no diâmetro médio das nanofibras, auxiliando no ajuste dos parâmetros do processo 

para otimizar as características do material produzido 

A superfície de resposta, que mostra a variação do diâmetro das nanofibras em função da 

concentração de PAN e da concentração de nanopartículas de ZnO, é apresentada na Figura 16. 

Observa-se que a região verde corresponde aos menores diâmetros das nanofibras. 
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Tabela 9: ANOVA para diâmetro médio de nanopartículas, os efeitos significativos estão 

destacados em vermelho. 

Fatores 
Soma dos 

quadrados 

Graus de 

liberdade 

Erro quadrático 

médio 

F 

calculado 
Pvalor  

Concentração PAN (%) (1) 0,1010 1 0,1010 789,2588 0,0227 

Concentração ZnO (%) (2) 0,0017 1 0,0017 12,9150 0,1728 

Tensão aplicada (kV) (3) 0,0030 1 0,0030 23,4619 0,1296 

1 by 2 0,0036 1 0,0036 27,8916 0,1191 

1 by 3 0,0007 1 0,0007 5,7900 0,2507 

2 by 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 variação do diâmetro médio das nanofibras em função da concentração de PAN e 

da concentração de ZnO é apresentada na Figura 16. a) mostra a superfície, enquanto (b) 

apresenta os contornos. 
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Na Figura 16, observa-se que a região onde os diâmetros médios das nanofibras são menores 

ocorre com a diminuição da concentração de PAN e o aumento da concentração de ZnO, sendo 

essa a nossa região de interesse. 

À medida que a concentração da solução de polímero aumenta, a viscosidade da solução 

muda significativamente. Quando a viscosidade aumenta, significa que existe uma maior 

quantidade de cadeias poliméricas emaranhadas na solução, permitindo que o jato de 

eletrofiação estique totalmente a solução com as moléculas de solvente distribuídas entre as 

a b 
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cadeias poliméricas. Consequentemente, com o aumento da viscosidade, o diâmetro da fibra 

também aumenta devido a uma maior resistência da solução a ser esticada pelas cargas do jato 

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

A presença de nanopartículas de ZnO afeta a solução polimérica, pois as nanopartículas 

podem alterar as propriedades viscoelásticas e a tensão superficial, fatores que influenciam no 

diâmetro da fibra (Tissera et al., 2018). Normalmente, o diâmetro das fibras diminui com o 

aumento da concentração de nanopartículas (Aamer; Heo; Jo, 2021). 

Na Figura 17, observa-se como o diâmetro médio das nanofibras varia com a concentração 

de PAN e a intensidade do campo elétrico. O comportamento é semelhante ao observado na 

Figura 16. Quanto menor a concentração de PAN, menor é o diâmetro das nanofibras, e quanto 

menor a intensidade da tensão aplicada, maior é a tendência de as nanofibras serem menores. 

No entanto, não existe um consenso na literatura sobre o efeito da tensão aplicada no 

diâmetro das fibras. Alguns autores relatam que o aumento da tensão aplicada resulta na 

diminuição do diâmetro (Buchko et al., 1999; Heikkilä et al., 2007; Lee et al., 2004). Outros 

autores, porém, relatam que o diâmetro não se altera significativamente com a variação da 

voltagem aplicada (Ju et 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 eletrofiação, favorecendo 

a formação de fibras mais finas, já 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 tensão mais alta, isso também pode levar a uma aceleração mais rápida em direção ao coletor 

devido ao aumento da diferença de potencial, resultando em um tempo mais curto de voo para 

o jato se esticar antes da deposição. Isso, por sua vez, resulta em um diâmetro de nanofibra 

maior. Este pode ser um dos motivos pelos quais os diâmetros de nanofibras encontrados neste 

trabalho são menores em menores tensões. 
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Figura 17: A variação do diâmetro médio das nanofibras em função da concentração de PAN e 

da intensidade do campo elétrico. a) mostra a superfície, enquanto b) apresenta os contornos. 
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Assim, de acordo com os resultados do planejamento experimental, as configurações de 

filtros que teriam o menor diâmetro médio seriam aquelas com a menor concentração de PAN, 

maior concentração de nanopartículas de ZnO e menor tensão aplicada na eletrofiação. 

 

5.1.3 Caracterização do meio filtrante de PAN com nanopartículas de ZnO  

 

As morfologias da superfície dos meios filtrantes produzidos a partir do PAN incorporado 

com nanopartículas de ZnO foram observadas usando imagens de MEV. As imagens foram 

divididas de acordo com as concentrações de PAN: 8% (Figura 18), 9% (Figura 19) e 10% 

(Figura 20) para melhor visualização. As imagens do tipo BSE foram feitas devido ao contraste 

químico em partículas metálicas, facilitando assim a visualização das nanopartículas de ZnO 

presentes nas nanofibras. Nessas imagens também se encontra a distribuição dos diâmetros das 

nanofibras dos meios filtrantes, onde as barras representam a distribuição das medidas, 

enquanto a linha é uma aproximação da função de distribuição gaussiana. Estas amostras foram 

escolhidas por serem utilizadas no planejamento experimental abordado mais adiante. 

Nas Figuras 18 e 19, constata-se que a superfície de todas as fibras é lisa e livre de grânulos 

(beads) e deformações, exceto pela amostra na Figura 18a, onde é possível observar algumas 

deformações nas nanofibras. A formação de grânulos geralmente depende da concentração do 

polímero (Nataraj; Yang; Aminabhavi, 2012) Quanto menor a concentração, maior a 

probabilidade de ocorrer deformação 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 tensão superficial tenha uma influência maior ao longo do jato 

de eletrofiação. Como a força entre os emaranhados é menor, eles acabam se rompendo e 

formando grânulos ao longo da nanofibra (Fong; Chun; Reneker, 1998; Mit-Uppatham; 

Nithitanakul; Supaphol, 2004). Portanto, os meios filtrantes com concentrações de PAN de 8% 

são os mais suscetíveis a terem fibras deformadas. Além disso, uma solução com menor 

viscosidade, quando submetida a uma tensão elevada, pode gerar jatos secundários a partir do 

jato principal. Este fenômeno resulta em diâmetros de nanofibras mais variados, conforme 

descrito por (Demir et al., 2002). A presença de nanopartículas metálicas na solução pode 

aumentar sua condutividade elétrica, tornando-a altamente instável sob a ação de um campo 

elétrico. Essa instabilidade contribui para uma flexão irregular do jato, resultando em uma 

ampla distribuição dos diâmetros das nanofibras (Arabpour et al., 2019; Matabola; Moutloali, 

2013).  

Na Figura 20, são apresentados os meios filtrantes produzidos com uma concentração de 

PAN de 10%. A literatura indica que essa concentração de polímero é adequada para evitar a 

formação de grânulos e deformações nas nanofibras (Abdel-Mottaleb et al., 2019). Observa-se 

que todas as nanofibras na Figura 20 possuem uma superfície lisa e uniforme, sem deformações 

ou grânulos. Conforme identificado no planejamento experimental, uma maior concentração de 

PAN resulta em nanofibras com diâmetros maiores, conforme mostrado nas distribuições de 

diâmetro das nanofibras na Figura 20. 

Adicionalmente, uma tensão mais elevada pode gerar jatos secundários, levando a uma 

maior variação nos diâmetros das nanofibras (Demir et al., 2002). No entanto, se a viscosidade 

da solução for suficientemente alta, esses jatos secundários são suprimidos, o que contribui para 

um aumento no diâmetro das fibras. Isso faz com que as fibras resultantes sejam não apenas 

maiores, mas também menos heterogêneas (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 às nanopartículas de ZnO distribuídas na solução 

polimérica. Observa-se que, em todas as amostras, as nanopartículas parecem bem distribuídas 

e presentes na superfície das nanofibras, embora ocorram alguns aglomerados, especialmente 

nas amostras com maior concentração de nanopartículas de ZnO. Esses aglomerados são 

esperados devido à tendência dos óxidos a se aglomerarem por causa do seu tamanho e carga 

(Yar et al., 2017). 

 



72 
 

 

Figura 18: Imagens de MEV e distribuição do diâmetro de fibras dos meios filtrantes 

eletrofiados a partir de uma solução polimérica de PAN com concentração de 8% m/m, variando 

a concentração de ZnO e a voltagem: a) ZnO 15% a 18 kV, b) ZnO 5% a 18 kV, c) ZnO 15% a 

14 kV, d) ZnO 5% a 14 kV. 
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Figura 19: Imagens de MEV e distribuição do diâmetro de fibras dos meios filtrantes 

eletrofiados a partir de uma solução polimérica de PAN com concentração de 8% m/m, 

concentração de ZnO de 9% e voltagem de 16 kV. Utilizada como ponto central do 

planejamento 23. 
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Outro ponto que pode ser observado ao comparar a Figura 20 com a Figura 18 é que 

aparentemente há menos partículas presentes na superfície das amostras, especialmente nas 

amostras com 5%. Isso pode ocorrer porque o diâmetro dessas fibras é maior e, 

consequentemente, as nanopartículas estão mais no interior das fibras, o que pode diminuir a 

eficácia dessas partículas 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 dispersão em 

energia (EDX). Verifica-se que a quantidade de zinco aumentou conforme a concentração de 

ZnO na solução polimérica aumentou. A formação de aglomerados das nanopartículas de ZnO, 

resultou em uma variação na concentração de Zn em determinadas regiões. 
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Figura 20: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solução polimérica 

de PAN com concentração de 10% m/m. variando a concentração de ZnO e a voltagem: a) 

ZnO 15% a 18 kV, b) ZnO 5% a 18 kV, c) ZnO 15% a 14 kV, d) ZnO 5% a 14 kV. 
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Tabela 10: Valores de EDX da presença de zinco em porcentagem atômica nos filtros 

Amostra Z+ (massa (%)) 

PAN8%_ZnO15%_18kv 22,66 

PAN8%_ZnO15%_14kv 19,38 

PAN8%_ZnO5%_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%_ZnO5%_14kV 9,34 

 

Na Figura 21, é apresentado o mapa elemental dos íons Zn+ presentes nos meios filtrantes. 

Observa-se que o zinco está distribuído por toda a amostra, com algumas regiões apresentando 

pequenos aglomerados.  

Conforme relatado anteriormente, é desejável que os diâmetros das nanofibras sejam os 

menores possíveis, a fim de minimizar a quantidade de nanopartículas contidas no interior das 

nanofibras. A redução do diâmetro das fibras geralmente aumenta a eficiência de coleta durante 

a filtração, devido à formação de uma rede de fibras mais densa com poros menores, capazes 

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

Na próxima seção, serão abordadas as capacidades de coleta utilizando a metodologia testada 

neste capítulo. 
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Figura 21: Mapa Elemental do elemento Zn+ dos meios filtrantes eletrofiados de PAN 

variando a concentração de PAN, ZnO e a voltagem. a) PAN8%_ZnO15%_18kV, 

b)PAN8%_ZnO5%_18kV, c) PAN10%_ZnO15%_18kV e d) PAN10%_ZnO5%_18kV 

 

 

 

 

 

a)PAN8%_ZnO15%_18kV 

b)PAN8%_ZnO5%_18kV 

c)PAN10%_ZnO15%_18kV 

d) PAN10%_ZnO5%_18kV 
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5.2 CARACTERIZAÇÃO, PERFORMANCE E CARACTERISTICAS BIOCIDA DE 

FILTROS DE PAN INCORPORADOS COM DIVERSOS COMPOSTOS  

 

Nesta seção, são apresentados os meios filtrantes desenvolvidos com base na metodologia 

testada no capítulo anterior. Além do ZnO, foram incorporados nas fibras os surfactantes CTAB, 

CPC e SDS. Foram avaliadas as mudanças na solução, na morfologia das fibras, os efeitos na 

filtração e as ações bactericida e virucida. Essas avaliações são essenciais para entender como 

cada componente influencia a performance global do meio filtrante. O estudo inclui uma análise 

das propriedades físico-químicas das fibras, a eficiência de remoção de partículas e 

microrganismos. A incorporação de diferentes surfactantes visa aprimorar a funcionalidade do 

filtro, proporcionando uma comparação abrangente entre as combinações utilizadas. Além 

disso, serão discutidos os possíveis mecanismos de ação bactericida e virucida, oferecendo uma 

visão completa sobre a potencial aplicação prática desses filtros em ambientes variados. 

  

5.2.1 Caracterização das soluções  

 

Neste tópico, serão apresentados os efeitos dos surfactantes nas propriedades das soluções 

poliméricas. Discutiremos apenas as soluções que contêm surfactantes e a solução contendo 

apenas PAN. As soluções com nanopartículas de ZnO não foram incluídas devido a problemas 

técnicos. 

 

5.2.1.1 Reologia  

 

A formação de fibras depende da concentração da solução polimérica e da viscosidade 

cinemática. Quando um campo elétrico é aplicado a uma gota pendente de solução polimérica, 

ela pode assumir a forma estável conhecida como cone de Taylor (Yarin, Koombhongse e 

Reneker, 2001). Isso resulta das forças de equilíbrio entre a tensão superficial e as cargas 
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elétricas na gota. Dependendo da natureza da solução polimérica (por exemplo, newtoniana ou 

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

Uma solução polimérica é considerada newtoniana quando sua viscosidade permanece 

constante, independentemente da taxa de cisalhamento aplicada. Em outras palavras, para um 

fluido newtoniano, a relação entre a tensão de cisalhamento e a taxa de cisalhamento é linear, e 

a viscosidade não varia com a alteração da taxa de cisalhamento. Uma viscosidade constante 

resulta em um jato na eletrofiação mais previsível e estável. A Figura 22 apresenta a viscosidade 

em função da taxa de cisalhamento, e na Tabela 11 podemos observar a viscosidade média da 

solução.  

 

Figura 22: Viscosidade em função da taxa de cisalhamento a) PAN8% com CTAB; b) PAN8% 

com CPC e c) PAN 8% com SDS 
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Tabela 11: Viscosidade média das soluções poliméricas para obtenção dos meios filtrantes. 

Amostra Viscosidade(cp) 

PAN 8% 423,88 ± 6,24 

CTAB 1,5% 415,49 ± 9,04 

CTAB 2% 328,73 ± 5,51 

CTAB 2,5% 356,31 ± 4,83 

CPC 1,5% 382,35 ± 3,91 

CPC 2% 388,65 ± 10,02 

CPC 2,5% 380,59 ± 4,69 

SDS 1,5% 390,87 ± 2,54 

SDS 2% 312,89 ± 3,33 

SDS 2,5% 386,85 ± 7,61 

 

Na Figura 22, podemos observar que a viscosidade se manteve basicamente constante com 

a taxa de cisalhamento para todas as amostras, o que é um comportamento típico de fluidos 

newtonianos(Hong et al., 2018). Também é possível observar que, com a adição de surfactantes, 

existe uma tendência de que a solução se torne menos viscosa. Isso se deve ao fato de os 

surfactantes serem tensoativos que diminuem a tensão superficial das soluções (Lakshmanan et 

al., 2021). 

Essa redução na viscosidade ocorre para todos os surfactantes, sendo o CPC aquele que 

menos apresentou variação na viscosidade com o aumento da concentração de surfactante. Nas 

amostras de SDS e CTAB, é possível observar uma diminuição da viscosidade com o aumento 

da concentração, até o ponto de 2%. Para concentrações de 2,5%, a viscosidade aumenta, o que 

pode ser explicado pela formação de micelas dos surfactantes. 

Micelas são formadas quando a concentração de surfactante no solvente atinge e ultrapassa 

a concentração crítica de micelas (CMC). Abaixo da CMC, os surfactantes estão dispersos como 

moléculas individuais no solvente. Acima da CMC, as moléculas começam a se agrupar, 

formando micelas para minimizar a energia livre do sistema, o que pode aumentar a viscosidade 

da solução (Talens, Patón e Gaya, 1998). 

Como observado na seção anterior, a viscosidade é um fator importante para a eletrofiação, 

pois soluções mais viscosas tendem a criar nanofibras eletrofiadas de maior diâmetro (Li et al., 

2013). Além da viscosidade, a condutividade é um parâmetro essencial, já que soluções pouco 

viscosas e muito condutivas podem gerar jatos instáveis (Demirsoy et al., 2016). Portanto, é 

importante equilibrar esses dois fatores para obter nanofibras de qualidade adequada. 
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5.2.1.2 Condutividade Elétrica  

 

A condutividade elétrica da solução é um fator crucial no processo de eletrofiação, pois 

influencia diretamente a formação das fibras. Otimizar a condutividade da solução é essencial 

para o sucesso do processo, pois uma condutividade adequada permite uma deposição mais 

rápida e eficiente das fibras, aumentando a produtividade da eletrofiação. Na Tabela 12, são 

apresentados os valores da condutividade elétrica das soluções de PAN com e sem surfactantes 

medidas a 25°C, e na Figura 23 apresenta como a condutividade elétrica varia com a 

concentração de surfactante.  

A Tabela 12 indica que que a condutividade elétrica aumenta com a inclusão de surfactantes 

na solução, chegando a mais que dobrar, se comparada com a solução de PAN 8%. Na Figura 

23, é possível observar que o aumento da condutividade varia conforme o surfactante 

adicionado. O SDS é o surfactante que mais altera os valores de condutividade, devido à 

dissociação em íons, o que eleva a condutividade, como íons de sódio (Na⁺) e íons dodecil 

sulfato (C₁₂H₂₅SO₄⁻). A mobilidade iônica influencia diretamente a condutividade, e íons 

menores e mais móveis, como Na⁺, têm um impacto mais significativo (Naderi Miqan et al., 

2015). 

Tabela 12: Condutividade elétrica das soluções poliméricas a 25 °C 

Amostra  Condutividade (µS/cm) 

PAN 8% 106,6 ± 0,45 

CTAB 1,5% 181,73 ± 0,12 

CTAB 2% 203,79 ± 0,61 

CTAB 2,5% 226,09 ± 0,13 

CPC 1,5% 167,75 ± 3,71 

CPC 2% 177,15 ± 0,30 

CPC 2,5% 220,11 ± 1,43 

SDS 1,5% 199,61 ± 0,41 

SDS 2% 224,06 ± 0,79 

SDS 2,5% 264,03 ± 3,89 
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Figura 23: Variação da condutividade elétrica da solução polimérica com a concentração de 

surfactante. 
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Por outro lado, o CTAB dissocia-se em íons cetrimônio (C₁₆H₃₃N(CH₃)₃⁺) e íons cloreto 

(Cl⁻), enquanto o CPC dissocia-se em íons cetilpiridínio (C₁₆H₃₃N⁺) e íons cloreto (Cl⁻). Devido 

ao seu tamanho maior, os íons cetrimônio e cetilpiridínio apresentam mobilidade limitada, 

sendo os íons cetilpiridínio ligeiramente menos móveis devido à sua estrutura aromática, o que 

reduz sua contribuição para a condutividade da solução (Devi et al., 2021; Kumar & Katal, 

2018. Por esses motivos, as soluções com SDS são mais condutivas, seguidas com CTAB e, por 

fim, pelas com CPC. 

 

5.2.2 Caracterização de meios filtrantes 

 

Neste tópico, são apresentadas as caracterizações dos meios filtrantes de PAN8% 

incorporados com nanopartículas de ZnO, CTAB, CPC e SDS. As caracterizações incluem 

aspectos físicos, como morfologia e distribuição de diâmetros de fibras, e aspectos químicos, 

como análises de ângulo de contato, FTIR, TGA e DSC. 
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5.2.2.1 Morfologia  

 

A Figura 24 apresenta imagens de microscopia eletrônica de varredura (MEV) e a 

distribuição do diâmetro das nanofibras dos filtros de PAN a 8% sem adição de compostos, bem 

como da amostra de PAN a 8% com adição de nanopartículas de ZnO em uma concentração de 

15% m/m. Ambas as amostras exibiram nanofibras uniformes e distribuídas aleatoriamente, 

com distribuições de diâmetro das fibras semelhantes. Na Figura 24b, é possível observar 

pontos brilhantes, que correspondem às nanopartículas de ZnO distribuídas ao longo das 

nanofibras. Essas nanopartículas parecem estar uniformemente distribuídas, indicando uma boa 

dispersão no material polimérico, o que é desejável para aplicações que dependem de 

propriedades melhoradas conferidas pelas nanopartículas, como atividade antimicrobiana. 

Figura 24: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solução polimérica 

de PAN com concentração de 8% m/m e suas distribuições de diâmetro de nanofibras: a) PAN 

8% sem aditivos e b) Com 15% de nanopartículas de ZnO. 
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As Figuras 25, 26 e 27 apresentam imagens de MEV e as distribuições dos diâmetros das 

nanofibras dos meios filtrantes feitos a partir de PAN a 8%, incorporados com os surfactantes 

CTAB, CPC e SDS, respectivamente. As concentrações dos surfactantes nos meios filtrantes 

foram de 1,5%, 2% e 2,5%. 

 

Figura 25: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solução polimérica 

de PAN com concentração de 8% m/m e suas distribuições de diâmetro de nanofibras 

incorporadas com: a) CTAB 1,5% e 14kV, b) CTAB 2% e 14kV e c) CTAB 2,5% e 8kV. 
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Figura 26: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solução polimérica 

de PAN com concentração de 8% m/m e suas distribuições de diâmetro de nanofibras 

incorporadas com: a) CPC 1,5% e 14 kV, b) CPC 2% e 14 kV e c) CPC 2,5% e 12kV. 
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Figura 27: Imagens de MEV do meio filtrante eletrofiados a partir de uma solução polimérica 

de PAN com concentração de 8% m/m com tensão aplicada variada e suas distribuições de 

diâmetro de nanofibras incorporadas com: a) SDS 1,5% e 14kV, b) SDS 2% e 12kV e c) SDS 

2,5% e 8kV. 
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Os efeitos dos diferentes surfactantes na morfologia das nanofibras podem variar devido às 

diferenças na viscosidade, tensão superficial e condutividade elétrica da solução de fiação após 

a adição dos surfactantes. Esses fatores influenciam as taxas de evaporação do solvente e a 

estabilidade do jato durante o processo de eletrofiação, resultando em diferentes diâmetros e 

morfologias das nanofibras (Wang et al., 2014). 

A adição de surfactantes à solução precursora pode reduzir a tensão superficial da solução. 

Essa redução na tensão superficial ajuda a prevenir a coalescência das fibras durante o processo 

de eletrofiação, resultando em uma distribuição uniforme das fibras e livre de grânulos (beads) 

(Lakshmanan et al., 2021).  

Durante a etapa de eletrofiação, tentou-se manter a tensão aplicada em 14 kV, conforme 

estabelecido na primeira fase deste trabalho. No entanto, com soluções contendo maiores 

concentrações de surfactantes, as nanofibras começaram a ser depositadas rapidamente, 

resultando em um jato instável e em aglomerados ou fibras não uniformes. Para resolver esse 

problema, optou-se por diminuir a tensão aplicada até que o comportamento fosse semelhante 

ao observado nas fibras com menor concentração de surfactante, gerando um filtro uniforme e 

liso. Assim, as tensões aplicadas aos meios filtrantes de CTAB, CPC e SDS, apresentadas nas 

Figuras 25, 26 e 27, respectivamente, foram ajustadas. 

Esse ajuste foi necessário devido ao aumento da condutividade elétrica da solução 

polimérica com a maior concentração de surfactante, conforme mostrado na Tabela 12. Em 

soluções poliméricas com maior condutividade elétrica, os íons presentes facilitam a formação 

e estabilização do jato de solução sob a influência de um campo elétrico. Esses íons aumentam 

a força eletrostática atuando sobre o jato, permitindo a formação com menor aplicação de 

campo elétrico e diminuindo a ocorrência de problemas como a formação de gotas ou quebra 

do jato (Tan et al., 2005). Em todos os meios filtrantes das Figuras 25, 26 e 27, as nanofibras 

resultantes são lisas, sem grânulos ou deformações, e distribuídas de forma uniforme. 

Quando observamos a distribuição dos diâmetros, constatamos na Figura 25b (2% CTAB) 

uma grande variação nos diâmetros das fibras, resultado da manutenção do campo elétrico 

elevado em uma solução de alta condutividade. Campos elétricos muito altos aplicam forças 

eletrostáticas excessivas no jato de solução polimérica, causando instabilidade e flutuações no 

diâmetro das fibras (Feng; Khulbe; Tabe, 2012). Com a diminuição do campo elétrico na Figura 

25c (2,5% CTAB), as nanofibras formadas apresentaram tamanhos mais uniformes. 
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Situação semelhante ocorre na Figura 26 com o CPC, que tem condutividade menor em 

comparação com outros surfactantes. Foi possível manter a tensão em 14 kV nos materiais com 

1,5% de CPC (Figura 26a) e 2% de CPC (Figura 26b). Porém, na concentração de 2,5% de CPC 

(Figura 26c), a maior condutividade exigiu a redução da tensão para 12 kV, o que resultou em 

maior variação nos diâmetros das fibras. 

Na Figura 27, nas amostras com SDS, onde foram observadas as maiores condutividades, 

foi realizada uma redução gradual do campo elétrico. Isso resultou em nanofibras com 

distribuição de diâmetros semelhantes, indicando um melhor controle do processo. No entanto, 

é necessária uma otimização adicional do processo de eletrofiação, o que não foi possível 

realizar neste trabalho devido a problemas técnicos na aquisição do material polimérico. 

A otimização do campo elétrico é crucial, especialmente com a adição de surfactantes que 

aumentam a condutividade da solução. A utilização de campos elétricos menores, que são mais 

eficientes energeticamente, torna o processo de eletrofiação mais econômico e sustentável. 

Além de reduzir o consumo de energia, campos elétricos menores proporcionam um controle 

mais preciso sobre o processo, permitindo ajustes finos que otimizam a morfologia e as 

propriedades das fibras. Este ajuste não só melhora a uniformidade e a qualidade das nanofibras, 

mas também contribui para a viabilidade econômica e ambiental do processo de produção. 

Na Tabela 13, se encontra os dados de diâmetro médio das nanofibras eletrofiadas, presentes 

neste trabalho.  

 

Tabela 13: Diâmetro médio das nanofibras eletrofiadas de PAN 8% incorporados com 

diversos compostos. 

Amostra/voltagem 

aplicada 

Diâmetro médio de fibra 

(µm) 

PAN 8% /14kV 0,465±0,057 

ZnO 15% /14kV 0,486±0,056 

CTAB 1,5% /14kV 0,520±0,033 

CTAB 2% /14kV 0,705±0,190 

CTAB 2,5% /8kV 0,560±0,077 

CPC 1,5% /14kV 0,431±0,046 

CPC 2% /14kV 0,712±0,073 

CPC 2,5%/ 12kV 0,570±0,129 

SDS 1,5% /14kV 0,563±0,042 

SDS 2% /12kV 0,597±0,051 

SDS 2,5% /8kV 0,701±0,065 
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O diâmetro médio das nanofibras sem surfactante (PAN 8%) foi de 0,465 ± 0,057 µm. A 

adição de surfactantes aumentou os diâmetros médios das nanofibras, devido a mudanças na 

viscosidade e condutividade da solução, conforme relatado por Cui et al., (2023). No entanto, 

a utilização de CPC a 1,5% resultou em um diâmetro médio ligeiramente menor (0,431 ± 0,046 

µm) em comparação com a amostra sem surfactante. Nanofibras com diâmetros menores 

possuem uma área de superfície específica maior, o que pode facilitar a captura de material 

particulado (Jiang et al., 2015). Esta análise será realizada mais adiante. 

 

5.2.2.2 Hidrofobicidade  

 

Uma característica importante em materiais filtrantes é a hidrofobicidade, pois materiais 

hidrofóbicos podem possuir capacidades de autolimpeza devido a uma interação única entre a 

química da superfície e a textura, facilitando o rolamento das gotas de água (Pais et al., 2022). 

A hidrofobicidade é determinada pelo ângulo de contato. Tipicamente, a classificação da 

hidrofobicidade baseada no ângulo de contato segue os critérios descritos na Tabela 14 (Law e 

Zhao, 2016). 

 

Tabela 14: Classificação da hidrofobicidade baseada no ângulo de contato 

Classificação do ângulo de contato  Ângulo de contato  

Altamente hidrofóbico  >150° 

Moderadamente Hidrofóbico 90° a 150° 

Levemente Hidrofóbico  60° a 90° 

Hidrofílico  <60° 

 

A Figura 28 apresenta as imagens dos ângulos de contato com água, para as amostras de 

PAN 8%, PAN com 15% de ZnO, e as amostras com surfactantes em concentrações de 1,5%. 

Esta concentração foi escolhida por ser a mais baixa, permitindo avaliar se mesmo em 

concentrações reduzidas os surfactantes poderiam influenciar as características do material. A 

Tabela 15 apresenta os dados dos ângulos de contato feitos em triplicatas, exceto para a amostra 

com SDS devido a gotícula ter se espalhado por toda amostra.  
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Nanofibras hidrofóbicas demonstram desempenho aprimorado na filtração porque possuem 

superfícies que repelem água e umidade. Em filtros de ar, as partículas aderem às superfícies 

das nanofibras, mas água e umidade podem comprometer a eficácia da filtração, especialmente 

em ambientes de alta umidade. No entanto, nanofibras hidrofóbicas, devido à sua capacidade 

de repelir água, preservam a estabilidade estrutural e a integridade do filtro mesmo em 

condições úmidas, mantendo assim suas capacidades superiores de filtração (Gao et al., 2020). 

 

Figura 28: ângulo de contato com água dos meios filtrantes de PAN 8% com: a) PAN 8%, b) 

CTAB 1,5%, c) CPC 1,5%, and d) SDS 1,5%, e) PAN8%15% 
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Tabela 15: Ângulos de contato de cada um dos lados da gotícula e seus ângulos médios na 

superfície dos meios filtrantes.  

Amostra 

  

Ângulos 

Esquerdo Direito  Média 

PAN8% 88,79±1,35 89,02±1,38 88,91±1,36 

ZnO15%  92,08±2,98 92,44±3,61 92,26±3,30 

CTAB1,5% 121,6±3,03 122,59±3,49 122,10±3,26 

CPC1,5% 118,68±8,37 119,05±9,09 118,86±8,73 

SDS 1,5% 9,28 9,24 9,26 

 

A Figura 28 e a Tabela 15 revelam uma baixa variação no ângulo de contato entre a amostra 

de PAN puro e aquela com nanopartículas de ZnO. Normalmente, uma grande quantidade de 

nanopartículas pode tornar a superfície rugosa, aumentando a hidrofobicidade do meio filtrante, 

mas isso não ocorreu com a concentração utilizada neste trabalho (Yoon et al., 2022). Já para 

os surfactantes, ocorre uma variação significativa no ângulo de contato, dependendo do 

surfactante adicionado à solução polimérica. 

As nanofibras de PAN 8% exibem um ângulo de contato de aproximadamente 90°, situando-

se entre a hidrofobicidade leve e moderada, conforme a Tabela 14. Com a adição dos 

surfactantes CTAB e CPC, o ângulo de contato das amostras aumentou para cerca de 125°, 

indicando uma transição para hidrofobicidade moderada. Esta alteração é atribuída à presença 

de longas cadeias alquil em ambos os surfactantes, que aumentam a natureza hidrofóbica da 

superfície das nanofibras (Xia et al., 2020; Yang, Tarabara e Bruening, 2015). 

Por outro lado, o SDS, apesar de possuir cadeias alquil semelhantes, apresenta grupos 

sulfonato carregados negativamente, que podem influenciar a interação superfície-água 

dependendo da concentração (Zhang et al., 2017). Esses grupos reduzem a hidrofobicidade do 

material, como evidenciado pelo ângulo de contato de aproximadamente 9° mostrado na Figura 

28 e na Tabela 15, tornando essa nanofibra hidrofílica. 

 

5.2.2.3 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) 

 

A espectroscopia de FTIR foi utilizada para identificar os grupos funcionais presentes nas 

diferentes nanofibras, conforme mostrado na Figura 29. O espectro de FTIR do PAN 8% exibiu 

picos característicos de nitrila (–CN) a 2243 cm⁻¹ e –CH2– a 2939 e 1454 cm⁻¹. Bandas 



91 
 

associadas à vibração de alongamento do C=O em grupos amida pode ser observadas para 

polímeros de PAN modificados ou funcionalizados, sendo evidentes em torno de 1600-1700 

cm⁻¹, especialmente para os materiais com surfactantes incorporados (Lakshmanan et al., 2021; 

Zhao et al., 2017). 

Uma banda em torno de 2850-3000 cm⁻¹ foi associada às vibrações de alongamento dos 

grupos pertencentes às longas cadeias alquil das moléculas de surfactante (CTAB, SDS e CPC), 

sendo essa banda menos intensa para o PAN puro (Cihanoğlu and; Altinkaya, 2020). Uma banda 

característica em torno de 1000-1100 cm⁻¹ foi associada às vibrações de alongamento das 

ligações C-N nos grupos de amônio quaternário dos surfactantes catiônicos (CPC e CTAB), 

sendo essa banda menos evidente na amostra de PAN 8%. Para as amostras com surfactantes, 

bandas na faixa de 600-800 cm⁻¹, que não foram observadas no PAN 8%, foram associadas à 

presença de grupos brometo (CTAB) ou cloreto (CPC), confirmando a presença dos 

surfactantes nos materiais. 

Figura 29: Espectros de FTIR das nanofibras sem surfactante (PAN 8%) e com ZnO, CTAB, 

CPC ou SDS incorporados. 

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

60

70

80

90

100

S
m

o
o
th

e
d
 Y

1

A (cm
-1
)

 PAN 8%

 CTAB1,5%

 CPC 1,5%

 SDS 1,5%

 ZnO 15%

 

5.2.2.4 Caracterizações térmicas 

 

As análises térmicas são essenciais para avaliar a estabilidade térmica das amostras e 

investigar possíveis interferências dos compostos adicionados. Na Figura 30, são apresentadas 

as curvas de DSC e TGA das amostras de PAN puro e com ZnO, CTAB, CPC e SDS. Na Tabela 

16 se encontra os valores de entalpia calculados a partir dos dados de DSC. 
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Figura 30: Curvas de DSC e TG-DTG das nanofibras de PAN incorporadas com: a) PAN 8% 

(sem aditivo), b) CTAB 1,5%, c) CPC 1,5%, d) SDS 1,5% e e) ZnO 15%. 
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Tabela 16: Valores de entalpia calculados a partir das análises de DSC. 

  Entalpia (ΔH)(J/g) 

PAN8% -384,2687 

ZnO15%  -345,5908 

CTAB1,5% -412,7978 

CPC1,5% -402,5823 

SDS 1,5% -537,4756 

 

Nas curvas de TGA, observa-se que todas as amostras exibiram uma pequena perda de massa 

abaixo de 100 °C, associada à evaporação da água livre. Uma segunda região de perda de massa, 

entre 100 e 200 °C, foi relacionada à degradação do CTAB (Santos et al., 2018), SDS (DasAS 

et al., 2009) ou CPC. A amostra com ZnO (Figura 30e) apresenta uma perda de massa na região 

entre 200 e 300 °C, provavelmente associada à degradação do ZnO (Zhan et al., 2022). Para 

todos os materiais, a região de maior perda de massa ocorreu na faixa de 229 a 350 °C, 

característica da decomposição do PAN em produtos gasosos, como amônia e cianeto de 

hidrogênio, juntamente com a formação de carbono residual (Karbownik et al., 2019). 

Após o aquecimento a 900 °C, as perdas totais de massa foram de 98,90%, 77,69%, 76,92%, 

99,90% e 71,04% para as amostras de PAN 8%, CTAB 1,5%, CPC 1,5%, SDS 1,5% e ZnO, 

respectivamente. 

A Figura 30, que trata das análises de DSC, mostra que todas as amostras apresentaram um 

pico exotérmico na mesma faixa de decomposição do PAN (229 a 350 °C), indicando uma 

mudança de fase nessa região, como é demonstrado pelas entalpias. É possível observar a 

intensidade do pico no PAN puro (Figura 30a) e na amostra contendo ZnO (Figura 30e). Ao 

comparar com os surfactantes catiônicos (CPC e CTAB), houve um aumento na intensidade do 

pico, especialmente na amostra com CPC, indicando que houve uma maior liberação de energia. 

Este aumento na intensidade do pico pode ser atribuído ao fato de ambos os surfactantes 

serem catiônicos, o que pode induzir interações eletrostáticas adicionais entre as cadeias 

poliméricas de PAN, aumentando a coesão intermolecular e, consequentemente, a energia 

necessária para a transição de fase. Isso resulta em uma estrutura molecular mais ordenada 

(cristalina) (Xue et al., 2019). 

Esses resultados indicam que a adição de CTAB, CPC e SDS influencia significativamente 

a estabilidade térmica do PAN, resultando em diferentes perfis de decomposição e perdas de 

massa. A análise térmica, portanto, fornece informações valiosas sobre como os compostos 

adicionados afetam a estabilidade térmica e a decomposição dos materiais. Estes resultados 
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podem ajudar em aplicação de filtração em áreas industriais que utilizem gases em alta 

temperatura.  

5.2.3 Filtração dos meios filtrantes incorporados com nanopartículas de ZnO 

 

Neste tópico, serão apresentados os resultados de filtração para as nanofibras eletrofiadas de 

PAN utilizadas na etapa de testes preliminares. As nanofibras foram produzidas a partir de 

várias concentrações de PAN (8%, 9% e 10%), incorporadas com diferentes concentrações de 

ZnO (5%, 10% e 15%) e submetidas a diferentes tensões durante a eletrofiação (14 kV, 16 kV 

e 18 kV). 

A Tabela 17 apresenta os dados gerais de eficiência de filtração global, queda de pressão, 

espessura do meio filtrante, permeabilidade, fator de qualidade e diâmetro médio das 

nanofibras. Esses fatores são essenciais para avaliar o desempenho do material filtrante. 

Na Figura 31, está apresentada a eficiência fracionada das nanofibras eletrofiadas para 

partículas variando de 6,38 a 241,4 nm. Essa análise é importante, pois permite observar como 

a filtração se comporta nas regiões de maior penetração de partículas (100-300 nm), onde ocorre 

a transição dos mecanismos de filtração dominantes. 

 

Tabela 17: Resultados de eficiência global, queda de pressão, a espessura do meio filtrante, a 

permeabilidade, o fator de qualidade e o diâmetro médio das nanofibras dos meios filtrantes 

produzidos. 

Amostra 

Eficiência 

de filtração 

global (%) 

Queda de 

pressão (4,8 

cm/s) (Pa) 

Espessura do 

meio filtrante 

(µm) 

Permeabilidade 

(cm²) 

Fator de 

qualidade  

Diâmetro 

médio de 

fibra (µm) 

PAN8%_ZnO15%_18kv 99,56 171 140 6,5E-09 0,024 0,553 

PAN8%_ZnO15%_14kv 97,46 129 100 6,1E-09 0,021 0,495 

PAN8%_ZnO5%_18kv 98,08 101 85 6,7E-09 0,026 0,624 

PAN8%_ZnO5%_14kv 98,75 121 65 4,2E-09 0,029 0,566 

PAN9%_ZnO10%_16kv  99,33 145 130 7,2E-09 0,027 0,616 

PAN10%_ZnO15%_18kV 97,11 131 160 9,5E-09 0,025 0,791 

PAN10%_ZnO15%_14kv 96,43 66 90 1,1E-08 0,035 0,791 

PAN10%_ZnO5%_18kv 96,04 179 140 6,5E-09 0,020 0,797 

PAN10%_ZnO5%_14kv 96,83 99 135 1,1E-08 0,024 0,758 
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Figura 31: Eficiências fracionada das nanofibras eletrofiadas de PAN funcionalizas com 

nanopartículas de ZnO a) PAN 8%, b) PAN 9% e c) PAN 10% 
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É possível observar que, para todos os meios filtrantes apresentados na Tabela 17, a 

eficiência de filtração foi superior a 96%. As amostras com 8% de PAN apresentaram nanofibras 

mais finas (0,495 – 0,624 µm) e uma eficiência de filtração superior (97,46% – 99,56%) com 

uma perda de carga que varia de 101 a 171 Pa, enquanto as concentrações mais altas (10%) 

resultaram em nanofibras com diâmetros maiores (0,758 – 0,797 µm), o que afetou a eficiência 

de captura de partículas (96,04% – 97,11%) com queda de pressão de 66 a 179 Pa, muito 

semelhante a encontrada para filtros com concentração PAN 8%. 

Com o aumento da concentração da solução, ocorre um aumento da viscosidade e, 

consequentemente, um aumento nos diâmetros das nanofibras eletrofiadas. As nanofibras com 

menores diâmetros geralmente têm uma eficiência de filtração maior devido à maior área de 

superfície específica e à malha mais compacta, o que facilita a captura de material particulado 

(Jiang et al., 2015) . 
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Esses resultados destacam a importância de otimizar a concentração da solução de PAN para 

obter nanofibras com diâmetros adequados que maximizem a eficiência de filtração, 

especialmente em faixas críticas de tamanhos de partículas. 

Observando a Figura 31, é possível constatar que, em comparação com as nanofibras de PAN 

8% sem nanopartículas, a eficiência de todos os materiais foi piorada com a adição de 

nanopartículas, especialmente nas amostras com concentração de 10% (Figura 31). Verifica-se 

que esses meios filtrantes se tornaram mais suscetíveis a perder eficiência para partículas 

maiores que 50 nm, sendo essas partículas as que mais penetram nos meios filtrantes. 

A adição de nanopartículas de ZnO pode conferir características adicionais ao filtro, como 

propriedades bactericidas e fotocatalíticas (Yoon et al., 2022). No entanto, parece diminuir a 

eficiência na captura de partículas entre 50 e 250 nm. Dependendo da aplicação, é necessário 

avaliar cuidadosamente a utilização deste tipo de material, considerando os benefícios das 

propriedades adicionais contra a potencial redução na eficiência de filtração para determinadas 

faixas de tamanho de partículas. 

 

5.2.4 Filtração dos meios filtrantes incorporados com nanopartículas de ZnO e 

surfactantes  

 

Para os testes de eficiência de coleta, foram utilizadas partículas com diâmetro variando de 

6,38 a 241,4 nm. Utilizou-se um sistema de filtração com uma área de seção transversal de 5,2 

cm², acoplado a um analisador de partículas por mobilidade elétrica (SMPS). Os testes de 

filtração foram realizados baseados na norma NBR ISO 29463-1, que é aplicada para classificar 

filtros de alta eficiência para a remoção de partículas do ar. 

Na Figura 32, é possível observar a eficiência de coleta do substrato. Com eficiências 

próximas de zero para a grande maioria dos diâmetros de partículas, a eficiência média do 

substrato foi de aproximadamente 1%. Dessa forma, a fibra de vidro revestida com PVC pode 

ser utilizada como suporte para as nanofibras, pois não influencia a eficiência de filtração e 

apresenta uma boa aderência com o PAN. 
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Figura 32: Eficiência de coleta do substrato (fibra de vidro do PVC). 
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A Figura 33 apresenta as curvas de eficiência para a coleta de partículas na faixa de tamanho 

entre 6,38 e 241,4 nm, de cada um dos surfactantes.  Geralmente, os testes de eficiência de 

filtração convencionais não consideram partículas com diâmetros inferiores a 300 nm (Chen et 

al., 2020; Van Doremalen et al., 2020; Xu et al., 2020). No entanto, é importante estudar o 

comportamento de filtração nesta faixa de tamanho, pois além de MP ela abrange muitos 

microrganismos patogênicos, como picornavírus (~30 nm), vírus da gripe (~120 nm) e 

coronavírus (50-200 nm), que podem permanecer estáveis na forma de aerossol por cerca de 3 

horas (Chen et al., 2020; Van Doremalen et al., 2020; Xu et al., 2020). Se o filtro for eficaz 

dentro dessa faixa de tamanho de partículas, também será eficiente na captura de 

microrganismos nessa faixa, como as que serão utilizadas neste estudo S. aureus (~440 nm) 

(Wyatt, 1970)  e E. coli (~380 nm) na menor dimensão (Bakshi et al., 2012). 
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Figura 33: Eficiência fracionada para nanopartículas de 6,38 a 241,4 nm das amostras: a) CTAB 

1,5%, 2% e 2,5%, b) CPC 1,5%, 2% e 2,5% e c) SDS 1,5%, 2% e 2,5%. 
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Nesta faixa de tamanho de partículas (<300 nm), múltiplos mecanismos de filtração 

estão ativos. Para partículas menores que 100 nm, o mecanismo dominante é a difusão. A 

filtração por difusão baseia-se no movimento browniano, que é o movimento aleatório de 
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partículas em um fluido (líquido ou gás) devido às colisões com moléculas do fluido. Esse 

movimento errático aumenta a probabilidade de partículas colidirem com as fibras do filtro e 

serem capturadas. Acima de 100 nm, a influência da difusão diminui, enquanto outros 

mecanismos, como interceptação e impacto, tornam-se mais significativos. Essa região de 

transição de mecanismos é conhecida como Tamanho de Partícula de Maior Penetração (MPPS) 

(Bull, 2008; Yang, 2012), por isso é importante que os filtros sejam eficientes nesta região. 

Na Figura 33a, observa-se que o meio filtrante com 2% de CTAB apresentou uma queda 

significativa de eficiência em comparação aos outros meios filtrantes. Esse fenômeno pode estar 

relacionado à grande variação nos diâmetros das fibras dessa amostra (Figura 25b), causada 

pelo excesso de campo elétrico. Além disso, essa amostra apresentou a menor viscosidade em 

comparação às outras com CTAB, o que induz maior instabilidade no jato durante a 

eletrofiação. Ao reduzir o campo elétrico, as nanofibras tornaram-se mais uniformes, 

apresentando comportamento semelhante ao das nanofibras de PAN com 1,5% de CTAB. 

Um comportamento similar foi observado na amostra com 2,5% de CPC, que também 

apresentou variação nos diâmetros das nanofibras (Figura 26c), embora em menor grau que a 

amostra com CTAB. A amostra com 2,5% de CPC tem a menor viscosidade entre as amostras 

de CPC, e a aplicação de um campo elétrico elevado acentuou a instabilidade no jato. 

Nanofibras com diâmetros menores são mais adequadas para filtração, pois produzem 

malhas mais compactas, o que melhora a eficiência do processo. Excluindo as amostras 

mencionadas, as demais contendo surfactantes catiônicos demonstraram eficiência semelhante 

ou superior às nanofibras de PAN a 8% sem aditivos. Nanofibras menores são mais eficazes no 

mecanismo de interceptação direta de partículas, devido ao menor espaçamento e maior 

densidade de fibras, o que é especialmente relevante para a captura de nanopartículas a partir 

de 100 nm. 

No caso da difusão Browniana, para partículas muito pequenas, o mecanismo é mais 

eficaz com nanofibras finas, pois aumentam a probabilidade de captura das partículas que se 

movem aleatoriamente devido ao movimento Browniano. As amostras com SDS, quando 

comparadas com as amostras de PAN 8%, apresentaram eficiência de filtração 

significativamente inferior. Embora as nanofibras estejam bem distribuídas, suas eficiências 

foram menores. Esse fato pode ser atribuído a alguns fatores: as nanofibras de SDS possuem 

diâmetros maiores, resultando em menor área de superfície específica e criação de uma estrutura 

de filtro com poros maiores, permitindo a passagem de partículas menores e reduzindo a 
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eficiência de captura de partículas finas. Outro fator influente na baixa eficiência dos meios 

filtrantes de SDS é o caráter hidrofílico dessas nanofibras, conforme demonstrado nas análises 

de ângulo de contato. Esse caráter hidrofílico pode favorecer a captura de gotículas de água 

presentes no fluxo de ar, explicando a baixa eficiência observada. Esta humidade pode ser 

advinda do sistema de ar comprimido utilizado para estabilizar o fluxo.  

A Figura 34 apresenta as curvas de eficiência de filtração das amostras com surfactante 

1,5% e de ZnO 15%, em comparação com as amostras contendo apenas PAN 8%. Estas 

amostras foram selecionadas por apresentarem as mesmas condições operacionais na etapa de 

eletrofiação. Em relação às amostras com ZnO, neste tópico são apresentados apenas os dados 

da curva da amostra de PAN 8% com 15% de nanopartículas de ZnO. As eficiências das outras 

concentrações de ZnO, apresentadas na primeira etapa deste trabalho, podem ser observadas no 

Apêndice 1. 

 

Figura 34: Curvas de eficiência fracionada para as amostras de PAN 8% eletrofiadas a uma 

tensão de 14 kV a uma velocidade superficial de filtração de 4,8 cm/s.  

0 50 100 150 200 250

90

100

 CTAB1,5%

 CPC 1,5%

 SDS 1,5% 

 ZnO 15%

 PAN 8%

E
fi
c
iê

n
c
ia

 (
%

)

Diâmetro de particula (nm)

 

Na Figura 34, as amostras de PAN 8%, CPC 1,5% e CTAB 1,5% demonstram alta eficiência 

de filtração para partículas com diâmetro de até 100 nm. Para partículas maiores, observa-se 

uma queda notável na eficiência, especialmente na amostra de PAN 8%. Essa diminuição ocorre 

devido à menor influência do mecanismo de difusão em partículas maiores e ao aumento do 

impacto de outros mecanismos de filtração. Tal queda na eficiência é típica nesta região de 

transição e essas partículas são conhecidas como partículas de maior penetração (Bull, 2008; 
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Yang, 2012). A adição de nanopartículas de ZnO reduziu a eficiência de filtração dos filtros de 

PAN, possivelmente devido à interferência nas forças eletrostáticas que capturam partículas 

carregadas. A redução dessas forças diminui a capacidade do filtro de capturar partículas por 

atração eletrostática. Além disso, a presença de nanopartículas na superfície das nanofibras 

pode obstruir o acesso aos poros do filtro. 

Em contraste, para a amostra de SDS 1,5%, a Figura 34 revela uma queda significativa na 

eficiência de filtração para partículas menores que 50 nm. Isso pode ser atribuído a dois fatores 

principais: primeiro, o efeito de rejeição termoforética, onde um gradiente de temperatura entre 

o meio e o filtro faz com que partículas muito pequenas sejam repelidas pelas fibras do filtro, 

reduzindo a eficiência de captura. Segundo motivo, é o maior diâmetro das fibras do SDS 1,5% 

que pode criar poros maiores, menos eficazes na captura de partículas muito pequenas 

(Lakshmanan et al., 2021). 

Os resultados (Figura 34) indicam que a incorporação dos surfactantes CTAB e CPC 

aumentou a eficiência de filtração para partículas com diâmetro de até 200 nm, em comparação 

ao filtro em branco (PAN 8%). Por outro lado, o material com SDS apresentou a menor 

eficiência de filtração em comparação com os outros materiais. A Tabela 18 resume os dados 

de eficiência, diâmetro das nanofibras e outros fatores que afetam a filtração. 

 

Tabela 18. Eficiências, quedas de pressão, espessuras, diâmetros médios das fibras, 

permeabilidades e fatores de qualidade para os filtros produzidos neste trabalho 

  

Eficiência 

global 

(%) 

Queda de 

pressão 

(Pa) 

Permeabilidade 

(cm²) 

Fator de 

Qualidade 

(Pa -1) 

Diâmetro 

médio 

nanofibras 

(um) 

Espessura 

(mm) 

Porosidade 

(ε) 

PAN8% 99,52 161 3,79E-09 0,033 0,465 ± 0,057 0,080 0,9571 

ZnO 15% 97,46 129 5,89E-09 0,028 0,486 ± 0,056 0,100 0,9661 

CTAB 1,5% 99,72 170 5,03E-09 0,035 0,520 ± 0,033 0,097 0,9588 

CTAB 2% 77,68 26,62 1,83E-08 0,056 0,705 ± 0,190 0,052 0,9738 

CTAB 2,5% 99,33 131,95 8,12E-09 0,038 0,560 ± 0,077 0,123 0,9669 

CPC 1,5% 99,8 157,7 6,74E-09 0,039 0,431 ± 0,046 0,113 0,9736 

CPC 2% 99,65 126,26 7,83E-09 0,045 0,712 ± 0,073 0,114 0,9534 

CPC 2,5% 98,73 128,55 8,46E-09 0,034 0,570 ± 0,129 0,124 0,9670 

SDS 1,5% 95,88 91,41 1,04E-08 0,035 0,563 ± 0,042 0,111 0,9718 

SDS 2% 91,97 42,1 1,38E-08 0,060 0,597 ± 0,051 0,065 0,9746 

SDS 2,5% 95,82 58,09 8,88E-09 0,055 0,701 ± 0,065 0,059 0,9580 
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Os filtros com 1,5% e 2,5% de CTAB e 1,5% e 2% de CPC mostraram eficiência igual ou 

superior ao filtro de PAN 8% para partículas de até 200 nm. Com a otimização do processo de 

eletrofiação, é provável que as outras concentrações desses surfactantes (CTAB 2% e CPC 

2,5%) também apresentem resultados semelhantes. Geralmente, quanto menor o diâmetro das 

nanofibras, mais eficiente é a filtração de partículas em escala nanométrica, devido à maior área 

de superfície específica e densidade de pontos de contato das nanofibras mais finas. No presente 

trabalho, a amostra de CPC 1,5% apresentou o menor diâmetro de nanofibra (0,431 ± 0,046 

µm) e uma eficiência global de 99,80%. Portanto, o diâmetro das nanofibras pode explicar o 

melhor desempenho deste filtro na remoção de partículas menores que 200 nm. 

As amostras de CTAB 1,5% e CTAB 2,5% apresentaram diâmetros de nanofibra maiores 

(0,520 ± 0,033 µm e 0,560 ± 0,077 µm), mas a eficiência global de filtração, 99,72% e 99,33%, 

foi muito próxima do valor obtido para o filtro de CPC 1,5% e próximas ou superiores à amostra 

de PAN 8%. Segundo a literatura, a introdução de CTAB pode aumentar o momento dipolar 

geral das fibras, melhorando a interação com as partículas de NaCl e resultando em uma 

capacidade de filtração aprimorada (Lakshmanan et al., 2021; Wang et al., 2021). A eficiência 

global aumenta com o momento dipolar, sugerindo que forças dipolo-dipolo ou dipolo induzido 

podem melhorar significativamente a ligação do material particulado à superfície do polímero 

(Zhou et al., 2020). Chen et al. (2022) relataram uma eficiência de 99,17% para a captura de 

partículas PM0.3 por nanofibras de PVDF/PAN-CTAB, valor próximo ao obtido neste estudo. 

Além disso, a incorporação de surfactantes catiônicos (CTAB e CPC), que aumentam a 

hidrofobicidade do meio filtrante, melhora o desempenho da filtração ao repelir a água e manter 

a estabilidade estrutural e integridade (Gao et al., 2020). 

Pode-se observar que, com a adição de compostos, houve um aumento na porosidade do 

material em comparação ao PAN 8% puro. Conforme discutido anteriormente, os aditivos 

influenciam a morfologia das fibras, resultando em uma modificação significativa na 

porosidade do material. O aumento da porosidade está diretamente relacionado à diminuição 

da densidade de empacotamento, o que, por sua vez, leva a uma redução na gramatura. A 

gramatura, definida como a massa por unidade de área do meio poroso, é influenciada pela 

densidade do material que constitui as fibras (no caso de leitos fibrosos) e pela espessura do 

material. 

Adicionalmente, conforme destacado por Ramakrishna et al. (2005), a porosidade, assim 

como o tamanho dos poros, é uma propriedade crítica para determinar a performance de 

membranas em suas respectivas aplicações. Enquanto a porosidade está intimamente 
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relacionada ao fluxo de fluido que atravessa o meio poroso, o tamanho dos poros é a 

característica que define quais espécies podem permear através do meio, de acordo com o 

tamanho ou peso molecular dessas espécies. Essas propriedades são fundamentais para a 

eficiência de filtração e a seletividade das membranas em diferentes processos industriais e 

ambientais 

Para que um meio filtrante proporcione uma remoção eficiente de partículas, deve ser 

permeável e ter uma baixa queda de pressão. Maior permeabilidade facilita a passagem do ar 

através do meio filtrante, e esta está atrelada a uma menor perda de carga, mas, 

consequentemente, geralmente resulta em menor eficiência global de filtração. Isso é observado 

na Tabela 18, onde os filtros com maior permeabilidade têm menor eficiência. Portanto, é 

necessário um equilíbrio entre a permeabilidade e a eficiência. 

Como mencionado anteriormente, o fator de qualidade é utilizado para avaliar o desempenho 

geral de uma membrana de filtração, relacionando a queda de pressão à eficiência de filtração. 

Um fator de qualidade elevado indica, tipicamente, que o filtro possui alta eficiência de filtração 

e baixa queda de pressão. Neste estudo, o melhor fator de qualidade foi obtido para a amostra 

de SDS 2% (0,06), com baixa queda de pressão (42,1 Pa) e eficiência global de 91,97%, o que 

pode ser adequado para algumas aplicações. Considerando os filtros com eficiência superior a 

99%, o filtro com CPC 2% seria o mais adequado, com um fator de qualidade de 0,045, queda 

de pressão de 126,26 Pa e eficiência global de 99,65%. 

Na filtração de ar, os filtros de alta eficiência mais utilizados são os filtros HEPA (High-

Efficiency Particulate Arrestance). Estes são classificados com base em sua eficiência: H10 

(85%), H11 (95%), H12 (99,5%), H13 (99,95%) e H14 (99,995%) (European standard, 2019). 

A maiorias dos filtros avaliados neste estudo se enquadram na faixa de eficiência HEPA de H10 

a H12. No entanto, para a filtração de microrganismos patogênicos do ar, a eficiência deve ser 

maximizada enquanto a queda de pressão deve ser minimizada. Portanto, o material ideal seria 

o filtro de CPC 1,5%, CPC 2% que possuem os maiores fatores de qualidade para filtros com 

eficiência superior a 99%. 
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5.2.5 Ensaio de atividade antimicrobiana 

 

Nesta etapa, analisaremos como a adição de nanopartículas de ZnO e surfactantes pode 

conferir características bactericidas aos meios filtrantes eletrofiados de PAN. Para isso, foram 

testadas as metodologias de difusão em disco e por contato. 

 

5.2.4.1 Método de difusão em disco  

 

Os primeiros ensaios de atividade antimicrobiana foram feitos utilizando o método de 

difusão em disco, por ser um método qualitativo, rápido e de simples execução. A Figura 35 

mostra os resultados obtidos utilizando meios filtrantes de PAN com nanopartículas de ZnO.  

 

Figura 35: Placas utilizadas no método de difusão em disco dos meios filtrantes de PAN 

contendo nanopartículas de ZnO.  

 

Nesta técnica, o efeito bactericida é confirmado pela formação de um halo de inibição em 

torno da amostra. No entanto, isso não ocorreu neste caso. A eficácia desta técnica depende da 

capacidade da substância de se difundir uniformemente no meio sólido (ágar). Substâncias com 

baixa difusibilidade, ou que não estejam livres para difundir, podem apresentar zonas de 

inibição menores ou inexistentes, independentemente de sua real eficácia antimicrobiana 

(Kumar, et al., 2017). Devido a essa limitação, todos os outros testes foram realizados utilizando 

o método de contato. Este método, embora mais complexo, não sofre das mesmas restrições de 

difusibilidade e pode fornecer uma avaliação mais precisa da atividade antimicrobiana das 

substâncias testadas 

 

a) S. aureus b) E. Coli 
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5.2.4.2 Método de contato  

 

O método de contato foi adaptado da norma ASTM E 2149-01, onde uma concentração 

de bactérias (106 UFC/mL) fica em contato com o filtro (quadrado de 5 x 5 cm²) por um 

determinado tempo. Após esta etapa, avalia-se se a população de bactérias diminui em 

comparação a um controle, utilizando a contagem de colônias de bactérias em placas. Este 

método permite medir quantitativamente a capacidade bactericida de um material. Nas Figuras 

36 e 37 são apresentadas as colônias formadas nas placas para S. aureus e E. coli, 

respectivamente. 

 

Figura 36: Imagens de colônias de S. aureus formadas nos ensaios antibacterianos utilizando 

os diferentes meios filtrantes. 
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Figura 37: Imagens de colônias de E. coli formadas nos ensaios antibacterianos utilizando os 

diferentes meios filtrantes. 

  

 

 

 

 

As Figuras 36 e 37 mostram que o número de colônias não variou muito em relação ao 

controle para as amostras de PAN 8%, demonstrando que os meios filtrantes de PAN 8% não 

têm ação bactericida, nem para E. coli, nem para S. aureus. Nesta etapa também foi feita a 

comparação com um material comercial virucida, o teste com bactérias foi feito para observar 

se este material também seria bactericida. Este apresentou certa inibição de bactérias, mesmo 

sendo comercializadas como um material virucida. 
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Já para as amostras com surfactantes, é possível observar uma queda na quantidade de 

colônias, especialmente nas amostras com concentrações de 2% e 2,5%. Esse fenômeno é 

observado em todos os meios filtrantes com surfactantes. Na Figura 38, é possível observar as 

concentrações e reduções da concentração em escala logarítmica. Na Tabela 19, encontram-se 

as reduções da concentração de bactérias em escala logarítmica e em percentagem. 

Figura 38: Concentração de bactérias: a) Concentração logarítmica em UFC/mL, calculada a 

partir do número de colônias de S. aureus e E. coli. b) A redução logarítmica na concentração 

para cada material em comparação ao controle.  
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Tabela 19: Dados de inativação de bactérias S. aureus e E.coli (106 UFC/mL), dos meios 

filtrantes produzidos com PAN8% incorporados com nanopartículas de ZnO. 

  S. aureus E. coli 

Amostra 

Redução 

logarítmica 

LOG(UFC/mL) 

% Redução  

Redução 

logarítmica 

LOG(UFC/mL) 

% Redução  

Controle 0,00 ± 0,08 0,00 ± 10,00 0 ± 0,01 0 ± 1,51 

PAN8% 0,19 ± 0,05 35,21 ± 7,03 0,29 ± 0,07 48,12 ± 8,92 

ZnO15% 1,05 ± 0,13 90,85 ± 2,44 0,81 ± 0,17 83,77 ± 6,11 

CTAB 1,5% 1,43 ± 0,47 95,07 ± 3,40 0,97 ± 0,17 88,70 ± 3,79 

CTAB 2% 1,71 ± 0,24 97,89 ± 1,06 1,23 ± 0,21 93,62 ± 2,66 

CTAB 2,5% 2,18 ± 0,50 98,84 ± 1,06 2,19 ± 0,50 98,81 ± 0,95 

CPC 1,5% 1,51 ± 0,45 95,77 ± 3,81 1,31 ± 0,35 93,91 ± 3,98 

CPC2% 1,77 ± 0,17 98,24 ± 0,61 1,86 ± 0,17 98,56 ± 0,48 

CPC 2,5% 2,40 ± 0,58 99,26 ± 0,55 2,73 ± 0,45 99,65 ± 0,45 

SDS 1,5% 1,35 ± 0,50 91,90 ± 9,58 0,71 ± 0,19 79,42 ± 8,26 

SDS 2% 1,77 ± 0,35 97,89 ± 1,83 1,54 ± 0,07 97,10 ± 0,50 

SDS 2,5% 2,64 ± 0,58 99,58 ± 0,55 2,23 ± 0,50 98,81 ± 1,29 

Comercial 0,80 ± 0,09 84,08 ± 3,12 0,65 ± 0,23 75,65 ± 10,69 

 

Os mecanismos de ação bactericida das nanopartículas de ZnO ainda não são totalmente 

esclarecidos, havendo algumas possíveis: liberação de íons, principalmente Zn⁺ (Li, Zhu e Lin, 

2011); contato da nanopartícula com a parede celular das bactérias, gerando a destruição da 

mesma (Zhang et al., 2007); formação de espécies reativas de oxigênio (ROS) na superfície do 

óxido de zinco, que são tóxicas para as bactérias (Sawai e Yoshikawa, 2004). 

Neste trabalho, a redução da concentração foi de aproximadamente 1 log (90%). O baixo 

desempenho pode estar relacionado a uma concentração insuficiente de nanopartículas de ZnO 

e à possibilidade de estas estarem no interior das nanofibras, o que neutraliza sua funcionalidade 

na superfície. Mesmo assim, seu desempenho foi melhor que o do PAN 8% e do material 

comercial virucida, mas inferior a todas as concentrações de surfactantes utilizadas neste 

trabalho. 

As amostras com surfactantes exibiram desempenho antimicrobiano superior, 

principalmente as amostras com 2,5% de concentração, obtendo uma redução superior a 2 log 

(99%) tanto para E. coli quanto para S. aureus. Este resultado foi obtido para todos os 

surfactantes estudados neste trabalho, sendo os materiais mais eficientes para a bactéria S. 

aureus. Essa diferença pode ser atribuída ao fato de que E. coli é uma bactéria gram-negativa 
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que possui uma membrana externa adicional composta por lipopolissacarídeo, atuando como 

uma barreira extra contra a entrada de substâncias estranhas, incluindo muitos agentes 

antimicrobianos (Lin et al., 2016). 

A interação com surfactantes pode causar a inibição de bactérias. A ação antibacteriana do 

CTAB presente nas fibras de PAN pode ser atribuída ao contato entre o nitrogênio carregado 

positivamente do CTAB e a membrana de fosfolipídios bacteriana, perturbando a distribuição 

de carga e alterando a permeabilidade. A subsequente ruptura da bicamada de fosfolipídios 

resulta no vazamento de substâncias intracelulares, levando à morte da bactéria (Chen et al., 

2022). O SDS e o CPC agem de forma semelhante ao CTAB, interferindo na bicamada lipídica 

da membrana e causando o vazamento de nutrientes essenciais da célula bacteriana. 

Além disso, o CPC pode inibir enzimas essenciais para o metabolismo bacteriano. Ao se 

ligar a proteínas e enzimas dentro da célula bacteriana, o CPC interfere em processos 

metabólicos cruciais, dificultando o crescimento e a sobrevivência bacteriana. O fato de haver 

diferentes mecanismos pelos quais o CPC pode interromper a ação das bactérias pode explicar 

sua maior capacidade inibitória em comparação com os outros dois compostos. 

A Tabela 20 resume vários estudos que incorporaram os surfactantes utilizados nesta 

pesquisa em nanofibras eletrofiadas. Notavelmente, o CTAB é o surfactante mais amplamente 

estudado, tanto para filtração de ar quanto para avaliação das propriedades bactericidas desses 

filtros. Em comparação com outros estudos, que tipicamente avaliam a eficiência de filtração 

com partículas maiores (300 nm), este estudo se concentra em partículas menores, alcançando 

uma eficiência superior a 99%. O uso de partículas menores exige poros de filtro menores, o 

que pode resultar em uma maior queda de pressão, conforme observado. 

Para o SDS, estudos existentes incorporaram o surfactante em nanofibras e avaliaram seu 

desempenho como filtros, mas pouco se discute sobre suas capacidades de dar características 

bactericidas a matérias. No caso do CPC, não foram encontrados estudos que o apliquem a 

nanofibras para filtração de ar de alta eficiência com propriedades bactericidas. No entanto, o 

CPC mostrou resultados superiores em comparação com o amplamente estudado CTAB, 

destacando seu potencial como aditivo para a produção de compósitos. 
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Tabela 20: Estudos na literatura que incorporam surfactantes em nanofibras para aplicação em 

filtros de ar 

 Concentração 

surfactante 
Eficiência (%) Efeito bactericida  

Esse trabalho  

SDS 1,5%  95,88 (6,38-242 nm) 

96,70% (s.a); 60,27% 

(e.c) 

CTAB 1,5% 99,04 (6,38-242 nm) 

95,6% (s.a); 89,73% 

(e.c) 

CPC 1,5% 99,14 (6,38-242 nm) 

97,25% (s.a); 94,52% 

(e.c) 

(Cui et al., 2023) CTAB 6% 98,5 (300 nm) >99% (e.c and s.a) 

(Li et al., 2023) CTAB 50% - 83,7 (s.a); 99,9% (e.c) 

(Chen et al., 2022) CTAB 20% 
99,17 (300nm) 99,99% (e.c) 

(Lakshmanan et al., 

2021) CTAB 2% 99,9 (2,5 um) - 

(Wang et al., 2024) SDS 0,5% 99,5 % (300 nm) - 

(Zhou et al., 2022) SDS 0,1% 98,2% (300 nm) - 

 

5.2.6 Ensaio de atividade antiviral 

 

Os dados apresentados são resultados de testes in vitro, realizados de acordo com os 

parâmetros da ISO 18184:2019, com adaptações. Para avaliar o efeito citotóxico das amostras, 

foram realizadas análises microscópicas após um período de incubação de 72 horas a 37°C e 

5% de CO2 na cultura celular exposta ao produto teste. Dessa forma, foi possível visualizar o 

efeito citopático. O efeito citopático (CPE, do inglês "cytopathic effect") refere-se a alterações 

morfológicas visíveis nas células hospedeiras causadas por uma infecção viral. Essas alterações 

podem ser observadas ao microscópio e são utilizadas para diagnosticar e estudar infecções 

virais em laboratório. 

Os meios filtrantes testados não apresentaram citotoxicidade nas linhagens celulares 

analisadas, e a morfologia e o crescimento celular não foram afetados. Isso indica que esses 

materiais são seguros para manuseio e interação. 

A quantificação da atividade virucida do produto é realizada de acordo com a 

metodologia TCID50 (Median Tissue Culture Infectious Dose). Este procedimento avaliou as 

linhagens de células hospedeiras do vírus – Células Vero ATCC ® CCL-81™ em microplacas 

de cultura de 96 poços com posterior infecção da solução viral e do possível composto virucida 

analisado. A atividade virucida é dada como negativa quando ocorre a visualização dos efeitos 

citopáticos causado pela infecção viral e positivo quando não há este efeito. Para a determinação 
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da capacidade de inibição viral, utiliza-se a diferença logarítmica entre o grupo controle e do 

grupo com os tratamentos.  

Aos dados da quantificação do título viral obtidos após o processo de incubação foi 

aplicada a metodologia de diluição limite (end-point-dilution), na qual avalia-se a inoculação 

de sucessivas diluições decrescentes em suspensão viral aplicadas nas células, sendo assim, 

possível identificar o efeito citopático em 50% das culturas inoculadas.  

O cálculo da inativação viral foi baseado nas análises estatísticas dos dados quantitativos 

e qualitativos gerados a partir da visualização microscópica das microplacas, levando em 

consideração os volumes da solução viral utilizada, aplicação dos fatores de correção e 

convergindo os resultados obtidos de titulação viral por TCID50 /ml.  Estão presentes na Tabela 

21.  

 

Tabela 21: Resultados das amostras dos meios filtrantes biocidas, contra o vírus SARS-CoV-2, 

analisados de acordo com a ISO18184:2019, com adaptações. 

Produto  Cópias virais viáveis por ml 
Percentual de 

inativação viral 

Controle Positivo (vírus + células) 4.52E+07 - 

Comercial 8.13E+05 98.20% 

BRANCO PAN8% 5.70E+04 92.99% 

SDS 1,5% 1.80E+03 99.78% 

PAN/CPC1%/ZnO15% 1.34E+03 99.84% 

ZnO 15% 2.26E+03 99.72% 

CTAB 1,5% 1.11E+03 99.86% 

Controle Antiviral (formol 0,7%) 2.57E+03 99.99% 

 

A partir da Tabela 21, é possível observar que houve um incremento na capacidade virucida 

de todos os aditivos utilizados, em comparação com a amostra de PAN 8% (92,99%). O material 

virucida comercializado atingiu uma inativação de 98,20%, sendo inferior a todos os meios 

filtrantes com substâncias incorporadas. Segundo a ANVISA, para que um material seja 

considerado virucida, ele deve ter um percentual de inativação de 99,90% ou uma redução de 

concentração de 3 log. 

Podemos observar que as amostras com surfactantes foram as que mais se aproximaram dos 

valores desejados, sendo CTAB 1,5% (99,86%) seguido de SDS (99,78%). As amostras com 

ZnO também mostraram uma melhora na capacidade virucida, alcançando uma inativação de 

99,72%. A adição de CPC (1%) à nanofibra com ZnO melhorou ainda mais sua capacidade 
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virucida para 99,84%, indicando uma possível ação sinérgica. A amostra com CPC 1,5% não 

obteve resultados devido a um erro experimental e à falta de material para replicar o teste. 

Apesar de haver poucos trabalhos na literatura que utilizam nanofibras eletrofiadas com ação 

virucida, geralmente esses estudos incorporam nanopartículas para conferir tais características. 

Por exemplo, Salam et al., (2021) utilizou nanofibras de PAN incorporadas com nanopartículas 

de ZnO e Viroblock (um composto com ação virucida), conseguindo uma redução de 37% no 

título viral do vírus da influenza. Emam et al., (2023) utilizou nanofibras de PAN incorporadas 

com óxido de cério (CeO2) com ação virucida contra o adenovírus humano, onde o meio 

filtrante em contato com as células impediu que estas fossem infectadas pelo vírus. Yoon et al., 

(2022) incorporou monocristais de ZnO dopados com Ag (AZNs) em nanofibras de PAN, 

testando a capacidade virucida contra o vírus bacteriófago modelo (ϕx174), conseguindo uma 

redução logarítmica de mais de 3 LOG (99,9%) sob condições de iluminação, pois a capacidade 

virucida deste material aumenta com as reações fotocatalíticas. 

A partir disso, podemos observar que nosso material chega muito próximo dos 3log de 

redução para o vírus SARS-CoV-2. Como as amostras de CPC obtiveram desempenho superior 

contra bactérias, espera-se que também tenham um bom desempenho contra vírus. As amostras 

de CPC 1,5%, juntamente com os meios filtrantes com maiores concentrações de surfactantes 

(2% e 2,5%), foram enviadas para análise, mas até o momento da entrega da tese, os resultados 

ainda não foram obtidos. No entanto, se seguirem um comportamento semelhante ao observado 

para as bactérias, espera-se um incremento na capacidade virucida com o aumento da 

concentração. 
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6. CONCLUSÃO  

 

A técnica de eletrofiação foi utilizada com sucesso para produzir filtros compostos de PAN 

incorporando nanopartículas de ZnO e diferentes surfactantes (CTAB, SDS e CPC). A presença 

dos surfactantes modificou as características da solução polimérica, tornando-a menos viscosa 

e mais condutiva em comparação com a solução de PAN puro. Isso resultou em variações na 

morfologia das nanofibras, com diferentes diâmetros dependendo das condições utilizadas. 

Além disso, a adição de surfactantes catiônicos (CTAB e CPC) aumentou a hidrofobicidade do 

material, o que é benéfico para a filtração, enquanto o surfactante aniônico (SDS) tornou o 

material hidrofílico. A adição de nanopartículas de ZnO na concentração de 15% não alterou 

significativamente a hidrofobicidade do material. A maioria dos filtros de PAN, com e sem 

aditivos, apresentou eficiências de filtração superiores a 95% para partículas menores que 300 

nm. As amostras de PAN 8%, CPC 1,5%, CPC 2%, CTAB 1,5% e CTAB 2,5% alcançaram 

eficiências gerais de filtração superiores a 99%, com uma queda de pressão variando de 126,26 

a 161 Pa, a uma velocidade superficial de 4,8 cm/s. Os surfactantes conferiram propriedades 

antibacterianas aos filtros, especialmente aqueles com concentração de 2,5%, que apresentaram 

redução superior a 2 log (99%) contra S. aureus e E. coli. Além disso, os surfactantes em 

concentração de 1,5% demonstraram inibição contra o vírus SARS-CoV-2 superior a 99%, com 

potencial para inibições ainda maiores em concentrações mais altas de surfactante. Portanto, a 

adição de surfactantes a nanofibras para filtração de ar de alta eficiência, juntamente com ação 

antimicrobiana, é uma excelente opção para a produção de meios filtrantes para uso em 

ambientes fechados que requerem proteção contra microrganismos, como hospitais. Em 

particular, o filtro de CPC destaca-se por sua eficiência de filtração e capacidade de inibição 

microbiana. 
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SUGESTÕES DE TRABALHOS FUTUROS  

 

• Aplicar surfactantes a polímeros biodegradáveis como acetato de celulose e quitosana, 

e otimizar seus parâmetros para utilização como meio filtrante com ação biocida e 

biodegradável. 

• Investigar o efeito dos beads formados a partir de nanofibras incorporadas com CPC, 

avaliando como podem contribuir na ação bactericida e na eficiência como meio 

filtrante. 
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APÊNDICES  

 

A. INFLUÊNCIA DA TEMPERATURA NOS MEIOS FILTRANTES INCORPORADOS 

COM SURFACTANTES  

 

Durante os testes com surfactantes, foi descoberto que, para solubilizá-los, era necessário 

aquecer a solução a 50°C e agitá-la. Na etapa de eletrofiação, a solução ainda quente foi 

utilizada. A solução aquecida apresenta uma série de fatores que influenciam o processo de 

eletrofiação: a viscosidade diminui com o aumento da temperatura, o solvente evapora do jato 

mais rapidamente, e o jato oscila devido a essas condições. Isso resulta na criação de fibras com 

deformações (beads), como pode ser observado na Figura A1. 

 

Figura A1:  Imagens MEV meios filtrantes produzidos com PAN 8% e incorporados com 

cloreto de cetilpiridínio (CPC) e eletrofiados com uma tensão de 14kV. a) CPC 0,5%, b) CPC 

1% e c) CPC 1,5%. 

 

 

 

a)PAN8%_CPC0,5% 

b) PAN8%_CPC1% 

c) PAN8%_CPC1,5% 
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Esse fenômeno foi observado nas nanofibras incorporadas com CPC. Por outro lado, para as 

nanofibras eletrofiadas com CTAB e SDS, mesmo com a solução aquecida, não foi observada 

a formação de beads, conforme ilustrado na Figura A2. 

 

Figura A2: Imagens MEV meios filtrantes produzidos com PAN 8% e incorporados com a) 

CTAB 1% e b ) SDS 1% 

 

 

 

 

A partir disto se investigou o efeito da temperatura e a adição de nanopartículas de 

ZnO (10% e 15%, juntamente com a adição de CPC 1%. Na Figura A3 é possível observar é 

possível observar que acontece um fenômeno semelhante ao ocorrido na Figura A1, com o 

aumento da temperatura acontece a formação de grande quantidade de beads, já as soluções 

que foram fiadas após esfriar para a temperatura ambiente (~25 °C), há uma diminuição da 

quantidade de beads presentes nas fibras. Já que a diminuição da temperatura faz com que a 

solução fique mais viscosa e o jato mais estável.  

 

 

 

b)PAN8%_SDS1%_14kV  

a)PAN8%_CTAB1%_14k

V  
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Figura A3: Imagens MEV meios filtrantes produzidos com PAN 8% e incorporados com 

cloreto de cetilpiridínio (CPC). 

 

 

 

 

 

 

A partir do demonstrado até aqui, é notável que a temperatura da solução com CPC resulta 

em uma grande quantidade de beads. Para investigar como esses beads influenciam a química 

da nanofibra, foi realizada uma análise de mapeamento elementar a partir das imagens de MEV 

(Figura A4). No mapa elementar, observa-se que, com o aumento da concentração de CPC, a 

i)PAN8%_CPC1%__ZnO10% quente 

i)PAN8%_CPC1%__ZnO15% fria  

i)PAN8%_CPC1%__ZnO10%  Fria 

i)PAN8%_CPC1%__ZnO15% quente  
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intensidade dos íons cloro na amostra também aumenta. Além disso, quando há a formação de 

grandes beads, os íons cloro ficam concentrados fora dos beads e dentro das nanofibras 

uniformes. 

Figura A4: Imagens MEV e mapa elemental para os elementos Cl dos meios filtrantes 

produzidos com PAN 8% e incorporados com cloreto de cetilpiridínio (CPC).  a) CPC 0,5%, e 

b) CPC 1% e CPC 1,5%. 

 

 

 

Observando a Figura A5, é possível verificar que o mesmo fenômeno ocorre com as 

nanofibras que possuem beads. Os íons cloreto aparentemente ficam fora dos beads (Figura 

B5a), enquanto os íons de Zn, presentes nas nanopartículas, mesmo com a presença de beads, 

se apresentam distribuídos uniformemente. Na Figura B5b, a região da imagem apresenta fibras 

com poucos beads e mais uniformes; nesta região, os íons cloreto parece estar distribuídos de 

forma mais uniforme. No entanto, as nanopartículas de Zn mostram um aglomerado. 

PAN8%_CPC0,5%_14k

v 

PAN8%_CPC1%_14kv 

PAN8%_CPC1,5%_14k

v 
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Assim, é possível constatar que nanofibras uniformes têm íons cloreto provenientes do CPC 

distribuídos uniformemente. Já nas amostras com beads, os íons cloreto ficam fora dos beads e 

disponíveis na superfície. Comparando as Figuras A5a e A5b, aparentemente as nanofibras com 

beads apresentam uma quantidade de íons cloreto mais intensa, mesmo com concentrações 

iguais, sugerindo que esses íons, por estarem fora dos beads, ficam disponíveis na superfície da 

fibra. Esses íons poderiam ser utilizados para incrementar a atividade biocida do material. 

No entanto, devido à falta de tempo, não foi possível investigar o efeito que esses beads 

poderiam causar em microrganismos e no desempenho do filtro. 

 

Figura A5: Imagens MEV e mapa elemental para os elementos Cl e Zn dos meios filtrantes 

produzidos com PAN 8% e incorporados com cloreto de cetilpiridínio 1% (CPC) e 

concentração de nanopartículas de ZnO em diferentes concentrações.  a) ZnO 10% e b) ZnO 

15% 

 

 

 

 
 

 

a)PAN8%_CPC1%__ZnO10% b)PAN8%_CPC1%__ZnO15

% 


