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RESUMO: Neste trabalho foram preparados
filmes biopoliméricos, combinando quitosana e
carboximetilcelulose, para a obtencéo de filmes
com espessura de 20 ym. Foram Sintetizadas
nanoparticulas de Ag de diametro médio de
8,0 + 0,4 nm e formato esférico, as quais
foram posteriormente imobilizadas nos filmes
biopoliméricos. Os filmes biopoliméricos foram
caracterizados por espectroscopia de UV-VIS e
microscopia eletrénica de transmissao (MET). O
espectrode UV-VIS exibiu absorcdoem 508 nme a
analise por MET mostrou que as ananoparticulas
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de Ag encontram-se homogeneamente dispersas
sob toda a superficie do filme biopolimérico. No
estudo de atividade antimicrobiana, os filmes
formaram halos de inibicdo de 5 mm para as
bactérias Staphylococcus aureus e Escherichia
coli, evidenciando com esse resultado grande
eficiéncia na atividade antimicrobiana.
PALAVRAS-CHAVE: Filmes biopoliméricos,
Nanoparticulas de Ag, Liquido I6nico, Atividade
antimicrobiana.

ABSTRACT: In this work biopolymeric films
were prepared, combining chitosan and
carboxymethylcellulose, to obtain films with
thickness of 20 um. Synthetized Ag nanoparticles
of 8.0 + 0.4 nm and spherical shape were
synthesized, which were later immobilized
in the biopolymeric films. Biopolymeric films
were characterized by UV-VIS spectroscopy
and transmission electron microscopy (MET).
The UV-VIS spectrum exhibited absorption
at 508 nm and MET analysis showed that Ag
ananoparticles are homogeneously dispersed
under the entire surface of the biopolymeric film.
In the antimicrobial activity study, the films formed
5 mm inhibition halos for staphylococcus aureus
and Escherichia coli bacteria, evidencing with this
result great efficiency in antimicrobial activity.

KEYWORDS: Biopolymeric films, Ag
nanopatrticles, lonic Liquid, Antimicrobial activity.

11 INTRODUGAO

Multidisciplinar a nanociéncia tem
potencial de aplicacdo em diferentes areas

como: alimentos, biologia, fisica, quimica e
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engenharia (Hochella-Janior, 2002). A combinagdo de nanoparticulas (NPs) metalicas e
filmes biopoliméricos com atividade antibacteriana tém sido muito estudados, os quais
exibem grande atividade toxica frente a bactérias e outros microorganismos, como fungos e
também o sistema humano ( Stoimenov et al. 2002; Balogh et al. 2001; Kasuga et al. 1997).
NPs metélicas sdo capazes de incapacitar microorganismos através da interagdo com
algumas enzimas, proteinas e/ou DNA, inibindo a prolifera¢do celular ou divisdo celular.
Para estas aplicacdes, NPs tém sido suportadas em biopolimeros em varias formas (por ex.
cateteres, material dentario, dispositivos médicos, implantes e curativos para queimaduras)
com o objetivo de proteger contra a contaminagé@o microbiana. Existem varios biopolimeros
como: quitosana, carboximetilcelulose e celulose (Ciriolo et al. 1994). Filmes biopoliméricos
de celulose semipermeaveis foram utilizados como suporte para NPs de Pt e Ag (Edgar et
al 2001). Entretanto, um filme polimérico pode exibir outras vantagens adicionais como um
material com maior capacidade de imobilizacdo e seletividade, redu¢cdo no tamanho de
particula, prevencao da aglomeracéo das NPs e estabelecimento de uma regido de contato
poroso entre as fases liquida e gasosa com a estrutura polimérica (Viswanathan et al. 2006)
Neste trabalho, nés demonstramos a combinag¢édo de NPs de Ag sintetizadas em liquido
ibnico BMI.BF, suportadas em filme biopolimérico de quitosana e carboximetilcelulose
com investigacdo em atividade antimicrobiana frente as bactérias S. aureus e E. coli. A
combinacao gerou a formagédo de um material com estrutura porosa com facil incorporagéo
das NPs de Ag e boa atividade antimicrobiana. Este material pode ser utilizado na
fabricacao de filmes antimicrobianos para embalagem de alimentos, proporcionando assim

maior tempo de conservagao.

21 MATERIAL E METODOS

Sintese de NPs de Ag em liquido i6nico BMI.BF,: uma solug&o contendo liquido
ibnico BMI.BF, (1 mL), Ag,0 25 mg (0,11 mmol,) foi agitada & temperatura ambiente durante
15 min obtendo-se uma disperséo escurade de AgO,. O sistema foi aquecido a 85 °C e
hidrogénio (4 bar) foi admitido no sistema. Apds duas horas, obteve-se uma dispersao
escura de NPs de Ag.

Sintese da solucao biopolimérica e dos filmes biopoliméricos contendo NPs
de Ag suportadas: foi preparada uma solugéo contendo 35 mL de acetona e 2,5 g de
acetato de celulose, foram preparados filmes biopoliméricos sem NPs (denominados de
branco, AC) e filmes contendo 10 mg de NPs de Ag (denominados AC/Ag). A solugéo foi
vertida em placa de Petri formando os filmes biopoliméricos.

Investigacdo da atividade antimicrobiana frente as bactérias S. aureus e E.
coli: Estas experiéncias foram realizadas num meio de Luria-Bertani (LB) Agar solido
em uma placa de Petri. Os filmes biopoliméricos liofilizados foram cortados em forma de
disco de 1,5 cm de diametro, esterilizados por Autoclave durante 15 minutos a 120 °C, e
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colocados em uma placa de Agar contendo bactérias E. coli- cultivadas e em outra placa
Agar de bactérias S. aureus- cultivadas. As placas de Petri foram colocadas em incubadora
durante 24 h a 37 °C para formacgéao dos halos de inibicao bacteriana.

31 ANALISES REALIZADAS

Espectroscopia na regidao do Ultravioleta-Visivel (UV-Vis): O espectro eletrénico
da disperséo coloidal de NPs de Ag foi realizado utilizando-se um Espectrofotdmetro UV-
visivel modelo UV-2550 da Shimadzu, com leituras na regido de 190 a 800 cm™, com celas
de quartzo de 1 cm de caminho 6ptico.

Microscopia Eletronica de Transmissao (MET): A andlise de MET das NPs de Ag
foi realizada utilizando-se um microscépio JEOL JEM1200EXII operando em 120 kv. Os
histogramas da distribui¢céo foram obtidos usando o programa Origin 8, através da medida
do didametro de aproximadamente 300 nanoparticulas de Ag.

41 RESULTADOS E DISCUSSOES

A sintese das NPs de Ag coloidal esta relacionada a redugdo do Ag? para Ag° pela
acao do hidrogénio molecular como agente redutor, resultando na formagédo de NPs que
possuem rede cubica de face centrada (fcc). Os ions Ag?* sdo introduzidos ao meio reacional
a partir do 6xido de prata (Ag,0). As técnicas de caracterizagéo utilizadas, ultravioleta-
Visivel (UV-Vis), microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia eletrénica de
transmissao (MET) nos fornecem informacgdes a respeito do tamanho, forma e composicéo
das NPs de Ag e dos filmes biopoliméricos. Na Figura 1 esta representado o espectro da
solugédo de NPs de Ag, obtidas no experimento, por espectroscopia de UV-visivel.

408 nm
2,5+
2.0
1,54

1.0+

Absorvéncia [ u.a.

0,54

OID T T T T i
300 400 500 600 700 800

Comprimento de onda / nm

Figura 1 - Espectro de UV-visivel da disperséo coloidal de NPs de Ag.
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Observa-se que a absorgao do plasmon superficial d4 origem a uma banda larga,
com o maximo de absorg@o em torno de 408 nm. As NPs de Ag obtidas também foram
analisadas por microscopia eletronica de transmissao (MET). A micrografia e o histograma
de distribuicao de didmetro médio das particulas obtidas s&o expostos na Figura 2. As NPs

de Ag exibiram diametro médio de 11 + 1,5 nm.
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Figura 2 - Micrografia obtida por MET NPs de Ag (esquerda) e histograma de distribuicéo de
diametro (direita) das NPs de Ag.

A habilidade dos filmes biopoliméricos contendo NPs de Ag suportadas em inibir
0 crescimento destas bactérias esta exposto na Figura 3. Nos experimentos utilizamos
um disco de 1,5 cm de filme biopolimérico sem a presenca NPs de Ag (denominado de
CS/CMC), localizado na esquerda da placa de Petri, e um disco de filme biopolimérico
contendo NPs de Ag (denominado CS/CMC/Ag), localizado a direita na placa de Petri. A
acao antibacteriana das NPs metalicas ocorre através da coordenagéo destas a camada
superficial das bactérias ocasionando o rompimento da camada de peptidoglicano e
consequente inativagcdo. A camada de peptidoglicano da bactéria gram-negativa (E.coli) é
mais fina do que nas bactérias gram-positivas (S.aureus), mas a atividade antimicrobiana
obtida através do halo de inibicdo, neste caso, foi 0 mesmo frente as bactérias E. coli e
S. aureus (a formagéo de 5 mm de halo de inibicao bacteriana foram obtidos para E. coli e
para S. aureus, Figura 3), (Xu et al. 2005).
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(b)

Figura 3 - Atividade dos filmes CS/CMC (filme sem NPs Ag) e CS/CMC/Ag (filme com NPs): (A)
E.colie (B) S. aureus.

51 CONCLUSAO

Através dos resultados obtidos, concluimos que a preparacdo de filmes
biopoliméricos, combinando quitosana e carboximetilcelulose, podem ser aplicados de
forma eficiente como suporte de NPs de Ag. A caracterizacao por MET confirmou material
homogéneo e duravel. O estudo da atividade antimicrobiana exibiu a formacéo de halos de
inibicao de 5 mm para as bactérias E. coli e S. aureus. Atualmente, uma aplicagéo eficiente
dos filmes biopoliméricos antimicrobianos é em embalagens para maior conservacao de
frutas e alimentos.
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