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RESUMO

O setor téxtil € um dos maiores responsaveis pela poluicio do ambiente,
nomeadamente do ambiente aquatico. O processo de tingimento convencional,
independentemente do tipo de corantes sintéticos usados, envolve elevados custos
a nivel de tempo, recursos e energia, para além de ser altamente poluente. Tendo
em conta a crescente consciéncia ecoldgica da sociedade, nos ultimos anos a
generalidade das industrias tem procurado desenvolver solugdes tecnoldgica e
economicamente mais sustentaveis e amigas do ambiente. Assim, o presente projeto
teve como principal objetivo o desenvolvimento de um processo de coloragdo
ecossustentavel, a partir de corantes naturais, do qual resultem malhas téxteis
uniformemente coloridas. Paralelamente, através da otimiza¢do das condi¢cdes de
extracdo e coloracdo dos extratos de plantas e cogumelos em estudo, pretendeu-se
dotar os substratos téxteis com propriedades antimicrobianas.

Numa primeira fase, os corantes naturais foram extraidos através de um
processo de extracdo ecossustentavel em meio aquoso, sendo as infusdes obtidas
usadas para a coloragao, por esgotamento, de estruturas de malha de diferente
composicdo (l1a e algodao). Com o intuito de aumentar a reatividade das fibras
téxteis, e assim a sua afinidade para as moléculas de corante, realizaram-se
diferentes abordagens, nomeadamente a alteracdo da superficie téxtil
(cationizagdo); utilizacdo de compostos mordentes (alimen) e de uma enzima
oxidoredutase (lacase); para além de reagentes quimicos que potenciam a alteracao
de pH do banho de coloragao (acido acético e carbonato de s6dio).

Apés o processo de coloracdo, as propriedades de interesse foram avaliadas,
designadamente a cor e a atividade antimicrobiana, e os téxteis que apresentaram

melhores resultados foram aqueles que foram tratados com extrato de nogueira.
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ABSTRACT

Textile industry is one of the main responsible for environmental pollution,
especially in the aquatic environment. The conventional dyeing process, regardless
of the type of synthetic dyes used, involves high costs in terms of time, resources
and energy, in addition to being highly polluting. In consideration of the society’s
growing ecological awareness, most industries have been developing new solutions,
technologically and economically more sustainable. Thus, the main objetive of this
project was the development of an eco-sustainable dyeing process that would allow
uniformly colored textiles. At the same time, trough the optimization of the
protocols for the extraction of natural pigments from plants and mushrooms, as well
as through the improvement of dyeing conditions, was intended to provide
antimicrobial properties to the textiles.

Initially, the natural dyes were extracted by an eco-sustainable aqueous
extraction method and the infusions obtained were used to dye by exhaustion wool
and cotton. In order to increase the reactivity of the textile fibers, as well as their
affinity for dye molecules, different approaches were used, namely textile surface
modification (cationization); with mordant compounds (alum) and oxidoreductase
enzymes (laccase); and addiction of chemical reagentes, including acetic acid and
sodium carbonate, that induced acidification and alkalinisation, respectively of the
dyeing bath.

After the dyeing process, the properties like colour and antimicrobial activity
were evaluated. The results showed that textiles dyed with walnut extract exhibited

the best results.
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1. ENQUADRAMENTO

O projeto apresentado teve como objetivo principal o desenvolvimento de
téxteis coloridos e com atividade antimicrobiana obtidos através de processos de
esgotamento com infusdes de extratos de plantas e cogumelos. De facto, os extratos
naturais possuem compostos com enorme potencial corante e funcional, permitindo
a geracdo de cor nos mais diversos substratos assim como a transferéncia de
diversas propriedades bioldgicas, nomeadamente antimicrobianas.

Contudo, a reintroducdo de corantes naturais na industria téxtil, enfrenta
varios desafios, nomeadamente as limita¢des associadas a qualidade da coloragao,
isto é, baixa homogeneidade assim como baixa solidez da cor a luz solar e a lavagem.
Apébs um estudo exaustivo do estado da arte desta técnica de valorizacdo téxtil que
€ o tingimento, concretamente com diferentes tipos de corantes, definiram-se
estratégias de utilizacdo e otimizacdo de diversas tecnologias disponiveis
atualmente na industria téxtil.

De facto, é necessario aumentar a investigacdo nesta area, de forma a
possibilitar o desenvolvimento de substratos téxteis multifuncionais capazes de
responder as exigéncias atuais do consumidor. Assim, este projeto foi executado
tendo em conta a necessidade de encontrar tecnologias alternativas aos processos
de tingimento convencionais, visando numa primeira fase a obtencao de compostos
com potencial corante e antimicrobiano com recurso a um processo de extracao
ecossustentavel, e posteriormente a implementagdo de um processo de coloragdo
por esgotamento igualmente viavel do ponto de vista ambiental.

Inicialmente, os ensaios de coloracdo a escala micro-laboratorial foram
realizados no Centro de Nanotecnologia Materiais Técnicos, Funcionais e
Inteligentes (CeNTI). De seguida, o scale up dos ensaios preliminares foi realizado
nas instalacdes do Centro Tecnolégico Téxtil e Vestuario (CITEVE), assim como
parte da avaliacao dos parametros de cor dos téxteis coloridos. Relativamente aos
ensaios antimicrobianos, estes foram realizados nos Laboratorios de Biologia

Vegetal da Universidade do Minho.
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2. ESTADO DE ARTE

2.1 Industria téxtil e do vestuario

A globalizacao e o aumento populacional criaram a necessidade de produgao
em grande escala de diversas industrias de modo a atender as necessidades
impostas pelos consumidores, nomeadamente a indudstria téxtil. A industria téxtil é
vista como uma industria diversificada e heterogénea que abrange os mais diversos
publicos de modo a satisfazer as suas necessidades. Atualmente, esta é uma das
industrias mais globalizadas do mundo, sendo uma relevante fonte de rendimento e
emprego para varios paises, tornando-se importante para a coesdo econdémica e
social. De facto, encontra-se intimamente ligada a setores como o da agricultura,
quando existe a necessidade de obtencdo de fibras naturais, ou por outro lado com
a industria quimica quando o interesse sdo as fibras artificiais ou os corantes e
auxiliares sintéticos (Carvalho e Santos, 2016).

Também em territério nacional, a Industria Téxtil e do vestuario (ITV) tem
uma elevada importancia econémica, contribuindo positivamente para a criacdo de
emprego e reducdo das margens de comercializacdo. Embora esteja distribuida por
todo o territorio portugués, esta industria concentra-se principalmente na regiao
norte, onde se localizam as empresas algodoeiras e na regidao da Beira Interior, local
de empresas de lanificios. Assim, a ITV divide-se em setor téxtil e setor do vestuario,
sendo que o primeiro abrange a produgdo de fibras, fiacdo, tecelagem, malharia e
acabamentos, enquanto o setor do vestuario incide na confecdo de vestuario e

acessorios (Maia et al., 2014).

2.1.1 Fibras téxteis

Uma fibra é caracterizada pelo seu comprimento, forca e flexibilidade. As
fibras sdo de origem natural, quando sao produzidas a partir de recursos naturais,
ou artificial se provém de polimeros sintéticos (Broadbent, 2001). Na figura 1 é

evidenciada a divisdo das fibras em dois grandes grupos.
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Figura 1: Representacdo dos diferentes tipos de fibras naturais e artificiais (Adaptado de

Ratnapandian, 2013).

As principais desvantagens das fibras naturais estdo relacionadas com
variabilidade e dificuldade de controlo de propriedades como a espessura, o
comprimento, a forma e a ondulacao da fibra, uma vez que estas sdo dependentes
da sua localizacdo e condi¢des de crescimento. Para além disso, as fibras vegetais e
animais contém impurezas que devem ser removidas antes do tingimento, o que
implica o processamento das mesmas. As fibras artificiais contém apenas pequenos
contaminantes e compostos quimicos de facil remog¢do, ndo implicando assim
tratamentos prévios ao tingimento. O comportamento do téxtil é fortemente
determinado pelas propriedades mecanicas da fibra, incluido a flexibilidade, a
elasticidade e a forca de torsao.

A capacidade de absorc¢do de agua é uma das propriedades diferenciadoras
das fibras téxteis. As fibras celuldsicas e proteicas sdo hidrofilicas, sendo capazes de
absorver uma quantidade de dgua significativa. Por outro lado, devido ao seu poder
hidrofébico, as fibras sintéticas absorvem agua em quantidades reduzidas, ndo
ocorrendo o inchago das mesmas. Desta forma, tendo em conta a afinidade da fibra
para a agua, pode identificar-se o tipo de corante mais apropriado para ser
absorvido pela mesma (Broadbent, 2001).

No presente trabalho pretende-se explorar a utilizagdo de corantes naturais
para colorir a 13 e o algodao, fibras de origem animal de natureza proteica e de

origem vegetal polissacaridica, respetivamente.
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Algodao

O algoddo é uma fibra de origem natural derivada de uma planta da familia
Gossypium, composta essencialmente por celulose. Identificada como a fibra téxtil
mais consumida no mundo, a fibra de algodao tem em média entre 12 a 33 mm de
comprimento e a sua qualidade esta diretamente relacionada com fatores inerentes ao
seu cultivo, nomeadamente a origem, que na sua maioria é os Estados Unidos da
América, a China, a Rdssia e a India. Assim, fatores como o comprimento, cor e regidao
de crescimento conferem diferentes qualidades as fibras naturais.

A morfologia das fibras de algodao divide-se em cuticula, parede primaria e
secunddria e limen. O principal constituinte da fibra de algodado é a celulose, que de
acordo com a sua organizacdo molecular pode ser amorfa ou cristalina. A celulose é um
polimero formado a partir de unidades de glicose.

0 algodao é uma fibra relativamente hidrofilica, pois a sua estrutura porosa
permite a penetra¢do das moléculas de agua entre as fibrilas e as regides amorfas onde
se formam ligagcdes por pontes de hidrogénio com os grupos hidroxilo da celulose livres
(Broadbent, 2001; Ratnapandian, 2013). Na figura 2 é possivel observar micrografias

de fibras de algodao.
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Figura 2: Esquema representativo da morfologia de microfibrilas de celulose, principal constituinte

fibras de algoddo (Adapatado de Taiz e Zeiger, 2010).
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La

A 13 é uma fibra de origem animal com 4 a 40 cm de comprimento obtida a
partir de pelo de ovelha. Para além da variabilidade de tamanho, as fibras de 1a
apresentam propriedades distintas relativamente a for¢a, ondulagdo, brilho e
capacidade de absor¢ao de corante, que dependem essencialmente da parte do
animal de onde provém e das condi¢des existentes durante o seu crescimento.
Tendo em conta que sdo biopolimeros, as fibras de 1a apresentam também
elasticidade e hidrofilicidade significativa, contudo sdo pouco estaveis aquando da
exposicdo a luz e a temperaturas elevadas.

A estrutura das fibras de 1a (figura 3) tem como principais constituintes a
cuticula, o cértex e o complexo da membrana celular que envolve os restantes
constituintes. O cortex constitui 90% da fibra e é composto por fibrilas de queratina
numa matriz de proteinas com alto teor de enxofre. Este divide-se em ortocdrtex e
paracortex, duas regides que diferem em termos de estrutura e reatividade, sendo o
ortocdrtex mais acessivel aos corantes basicos.

As diferencas na composi¢cdo quimica e permeabilidade das diversas partes
das fibras de 1a conferem diferentes graus de absor¢do. De facto, as moléculas
corantes atravessam a fibra a partir das regides em torno da cuticula, difundindo
depois para o interior da fibra pelas regides queratinosas do complexo de

membrana celular (Broadbent, 2001; Ratnapandian, 2013)
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Figura 3: Corte transversal de pelo (a esquerda) e composi¢do da queratina (a direita) (Adaptado de

son e Cox, 2008).
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2.2 Tingimento convencional

O tingimento é o processo de modifica¢do téxtil mais amplamente valorizado
pelo consumidor, uma vez que através deste processo quimico, o substrato téxtil
pode adquirir infinitas cores. O nivel de tingimento depende de fatores como a
reatividade quimica da fibra pelo corante, propriedades fisicas do corante, o tipo de
fibra a tingir, a razao de banho, a concentra¢do do corante, a temperatura e o uso de
auxiliares durante o processo (Ratnapandian, 2013).

O processo de tingimento envolve trés etapas principais: preparacao,
tingimento e acabamento. A preparacdao consiste na remoc¢dao das impurezas
presentes no substrato téxtil, através de uma limpeza em meio aquoso com
substancias alcalinas e detergentes ou com a aplicacdo de enzimas. A etapa de
tingimento compreende a aplicagdo de cor no substrato téxtil por meio aquoso,
utilizando sobretudo corantes sintéticos. Durante este passo adicionam-se os
corantes e os auxiliares (acidos, bases, eletrélitos, agentes tensioativos e quelantes,
entre outros) de forma a que o substrato téxtil obtenha uma cor uniforme e com
elevada solidez. Durante o processo de tingimento ocorre a difusdo do corante e
adsorcao a superficie externa da fibra, seguindo-se a difusdo e absorc¢do na
superficie interna da fibra. Por fim, os acabamentos envolvem tratamentos com
recurso a compostos quimicos com o intuito de conferir um aumento na qualidade
do téxtil (Chequer et al., 2013).

Genericamente, o processo de tingimento pode ser realizado de duas formas
distintas, podendo ser continuo ou descontinuo. No processo continuo, ou processo
de impregnacdo por foulardagem, o substrato téxtil passa continuamente no
reservatdrio que contém o banho de tingimento, é espremido mecanicamente por
rolos, e fixado por calor seco, vapor ou repouso prolongado de forma a garantir que
o corante é deslocado do banho para a fibra.

O método de tingimento descontinuo, ou por esgotamento, consiste em
imergir um substrato téxtil no meio onde o corante se encontra dissolvido, por um
periodo de tempo consideravel. Neste processo, o substrato téxtil é mantido no
interior de um Unico compartimento do equipamento onde permanece em contacto
com o banho, ao qual sdo adicionados os auxiliares quimicos necessarios. Os

processos descontinuos sao os mais usados para tingir materiais téxteis, sobretudo
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malhas, sendo o jet o equipamento mais utilizado (Chequer et al, 2013;

Ratnapandian, 2013).

2.2.1 Corantes sintéticos

Os corantes definem-se como substancias com capacidade de alterar a cor de
diferentes substratos e por esse motivo sdo amplamente utilizados em diversos
sectores, destacando-se o téxtil. A cor conferida aos substratos téxteis esti
intimamente relacionada com a estrutura quimica dos corantes e a sua absor¢do
seletiva da luz (Gurses et al., 2016).

Antigamente, os corantes aplicados em téxteis eram de origem natural. A
descoberta dos corantes sintéticos ocorreu em 1856 quando William H. Perkin fez
reagir anilina com dicromato de potassio com o objetivo de sintetizar uma droga
para a malaria. Desta mistura ele obteve um composto violeta, hidrossoltvel e capaz
de tingir substratos, a mauveina (figura 4) (Broadbent, 2001). Atualmente a
industria téxtil recorre essencialmente a corantes sintéticos, uma vez que sao de
facil produgdo, baixo custo e permitem ultrapassar as principais limitacdes dos
corantes naturais, nomeadamente a fraca fixacao as fibras e limitacao de cores. Apos
a descoberta da mauveina foram desenvolvidos dez mil corantes até ao final do
século IXX e segundo um estudo, até 1977 ja tinham sido produzidas oitocentas mil

toneladas de corantes a nivel mundial (Chequer e Oliveira, 2011).

chr\j\ S CH3

Figura 4: Estrutura do corante sintético mauveina (Broadbent, 2001).
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Os corantes podem ser classificados de acordo com a sua estrutura quimica.
As moléculas que compdem o corante sao insaturadas, na sua maioria compostas
por anéis aromaticos ligados entre si por grupos croméforos. A formacgdo da cor
resulta da deslocalizacao de eletrdes através de sistemas conjugados de ligacoes
duplas e simples presentes nos cromo6foros. Os cromé6foros mais importantes sao do
tipo azo, carbonilo, arilmetano, nitrilo e nitroso. Por outro lado, os auxécromos
definem-se como os grupos dadores de eletroes, responsaveis por conferir afinidade
para com a fibra. Os principais grupos funcionais sdo amina, hidroxilo, metoxilo,
sulfénico, carboxilo, alquilamina e dialquilamina (Samanta e Konar, 2011).

De um modo geral os corantes sintéticos sdo bastante eficazes, sendo os
corantes azo os mais utilizados, cerca de 60-70 %, pois sdo de facil manipulagdo,
reduzido custo de sintese, elevada diversidade estrutural e apresentam boas
propriedades de fixacdo a fibra, comparativamente com os restantes corantes

sintéticos (Chequer e Oliveira, 2011; Chequer et al,, 2013).

2.2.2 Desvantagens do tingimento convencional

A industria téxtil representa uma atividade de elevado interesse sécio-
econdmico a nivel mundial, contudo esta associada a problemas emergentes de
polui¢do ambiental.

Os principais problemas ambientais inerentes aos processos convencionais de
tingimento estdo associados a baixa afinidade entre as moléculas de corante com a
fibra téxtil e ao uso de quantidades excessivas de compostos quimicos auxiliares,
que resulta em descargas de efluentes de toxicidade variavel.

Os efluentes libertados contém principalmente corantes azo, sabendo-se que
cerca de 10% a 15% destes corantes utilizados em processos de tingimento sdo
libertados para o ambiente. S3o crescentes as preocupa¢des ambientais com a
libertacao destes efluentes para o ambiente, tendo em conta os efeitos mutagénicos,
toxicos e carcinogénicos dos corantes azo. Quando atingem o corpo humano, estes
corantes sdo metabolizados por microrganismos intestinais, provocando danos no
DNA do hospedeiro. Por outro lado, o ecossistema aquatico também é afetado, pois
estes corantes possuem elevada estabilidade podendo permanecer por um largo
periodo de tempo nesse mesmo meio, afetando a penetracdo de luz e a dissolugao
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de gases (Chequer e Oliveira, 2011). Para além dos corantes sintéticos, a industria
téxtil utiliza outros reagentes quimicos, como colas, detergentes, dleos, agentes
fixadores, latex, entre outros, que também sdo encontrados nos efluentes (Carmen
e Daniela, 2010).

De um modo geral, a remo¢ao destes compostos pode ser executada com
recurso a tratamentos fisicos e quimicos como a coagulagao, filtragdo, oxidagao,
precipitacio e membranas de filtracio e absorcdo. Contudo, a eficacia dos
tratamentos é muitas vezes comprometida pelo fato dos poluentes sofrerem varias
transformacgdes quimicas e pelos elevados custos energéticos associados a
adaptacao da tecnologia (Ratna e Padhi, 2012; Chattopadhyay e Savi, 2016).

Por outro lado, a industria téxtil consome uma elevada quantidade de agua
potavel até que o produto final seja obtido, implicando desperdicios durante todas
as etapas do processamento téxtil, por exemplo, durante o processo de tingimento,
o consumo de agua varia entre 30 a 50 litros por cada quilo de téxtil tingido.
Posteriormente as etapas de acabamento, a limpeza dos equipamentos também
exige a utilizacao e descarte de grandes quantidades agua potavel (Kant, 2012).

Deste modo, questdes ambientais e de sustentabilidade encontram-se
constantemente em debate, sendo que a legislacao tem vindo a criar leis cada vez
mais restritas relativamente a industria téxtil. Mais recentemente, a comissao
europeia baniu o uso de alguns corantes sintéticos, tais como os corantes azo, quer
pelas questdes ambientais, quer pela toxicidade para a satide publica.

Assim, devido a importancia da industria téxtil e dos seus produtos para a
sociedade, é necessario que sejam encontradas alternativas com menor impacto

ambiental, tais como processos de coloracdo sustentaveis e igualmente eficazes.

2.3 Coloragdo natural

Desde a antiguidade que o Homem demonstra interesse pela cor, sendo os
corantes naturais e a coloracao tao antigos quanto os téxteis. O registo mais antigo
do uso de corantes naturais foi encontrado na China, datando o ano de 2600 AC. Por
outro lado, também a Biblia menciona o uso de corantes, tais como o acafrdo e a

purpura tiria, uma das cores mais conhecidas ao longo dos tempos. Ja os cientistas
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mostraram que pigmentos pretos, amarelos, vermelhos e brancos obtidos a partir
de ocre eram utilizados em pinturas pelos homens primitivos (Siva, 2017).

A reintroducdo dos corantes naturais na indudstria téxtil, mais
concretamente no processo de tingimento, é uma alternativa que visa contornar as
restricdes que tém vindo a ser impostas relativamente a utilizacdo dos corantes
sintéticos. A necessidade urgente de aplicar na indudstria corantes menos tdxicos e
amigos do ambiente torna os corantes de origem natural uma alternativa viavel

devido a sua maior seguranca (Rungruangkitkrai e Mongkholrattanasit, 2012).

2.3.1 Coloragao com extratos naturais

Coloragao com extratos de plantas

De um modo geral as plantas sdo dotadas de potencial corante, encontrando-
se uma quantidade significativa de cor em raizes, folhas, frutos, flores e cascas. O
facto de o corante ser proveniente de diferentes partes da planta aumenta a
variabilidade associada a qualidade da cor. Para além disso, o corante também é
intimamente influenciado por fatores como o clima, o solo, a fertilizacdo e a
localiza¢do da planta que o origina. A aplicagdo dos corantes obtidos com recurso a
plantas é variada, podendo ser usados como ingredientes de diversos alimentos ou
até mesmo em tratamentos medicinais devido as suas propriedades bioldgicas

intrinsecas (Saxena e Raja, 2014).

Coloragdo com extratos de cogumelos

O crescente interesse que os corantes naturais tém suscitado potenciou o
desenvolvimento de novos métodos e técnicas para a obtencdo dos mesmos, com
foco nos corantes obtidos a partir de fungos, tais como os cogumelos (Hinsch, et. al,
2015). De facto, os fungos sdo descritos como microrganismos com elevada
capacidade de produzir pigmentos que posteriormente sao aplicados na coloragao
de substratos téxteis como o algodao, 13 ou seda (Sayyed e Majumder, 2015).

Antes do desenvolvimento dos corantes sintéticos, os corantes obtidos a
partir de cogumelos eram frequentemente utilizados por permitirem alcangar uma
vasta gama de cores. Se por um lado os pigmentos encontrados em cogumelos sao
mais limitados, quando comparados com os provenientes de plantas, os cogumelos
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possuem atividade biolégica de relevante importancia, o que tem gerado um

crescente interesse junto da comunidade cientifica (VeliSek e Cejpek, 2011).

2.3.2 Corantes naturais

Extratos naturais, nomeadamente de diferentes tecidos de plantas, como
raizes, folhas, bagas, madeira, flores, ou de fungos, tais como cogumelos podem ser
fontes importantes de corantes naturais (Joshi et. al, 2015).

A coloragdo com extratos naturais reveste-se de inimeras vantagens. Os
corantes obtidos a partir de extratos naturais geram a producdo de cores suaves e
atrativas para o consumidor, diferentes daquelas que sao usualmente obtidas com
corantes sintéticos (Rungruangkitkrai e Mongkholrattanasit, 2012). A mistura de
extratos ou alteragdes quer na técnica de coloragdo, quer no tipo de auxiliar,
permitem expandir a gama de cores da palete originada, podendo-se obter cores
diferentes a partir do mesmo extrato. Além de mais, os corantes de origem natural
podem possuir constituintes antialérgicos, apresentando seguranca quando em
contacto com a pele.

Do ponto de vista ambiental, a utilizagdo de corantes naturais no processo de
tingimento confere uma maior seguranca para o planeta, pois estes sao renovaveis
e biodegradaveis e para além disso, os desperdicios podem ser utilizados como
fertilizantes na agricultura. Noutros casos, os desperdicios podem ainda ser
reutilizados como corantes naturais, ndo implicando custos adicionais. Deste modo,
a aplicacdo de corantes naturais permite ainda a reducao do consumo de
combustiveis fosseis. A nivel econémico, o tingimento com corantes naturais exige
trabalho industrial adicional, pelo que novos postos de trabalho terao de ser criados
para as entidades envolvidas no cultivo, extracdo e aplicagdo dos corantes no
substrato.

Devido a vasta quantidade de corantes obtidos com recurso a produtos
naturais, surgiu a necessidade de criar uma classificagdo. A classificacdo dos
diversos corantes pode ser feita com base na cor, no método de aplicacdo ou de

acordo com a sua estrutura quimica, tal como indicado na tabela 1.
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Tabela 1: Classificacdo dos corantes naturais com base na estrutura quimica.

Classe

Cor

Descri¢ao

Indigo

Azul

Extraido a partir de [Indigofera tinctoria, é
considerado o corante natural mais relevante,
sendo a principal fonte da cor azul primaria

(Saxena e Raja, 2014; Siva, 2017).

Antraquinona

Vermelho

OH
o
! . l OH
o

A alizarina obtida a partir de Rubia tinctorium
ou a cartamina proveniente de Carthamus
tinctorius sao exemplos de corantes desta

classe (Saxena e Raja, 2014; Siva, 2017;).

Alfa-naftoquinonas

Laranja
Vermelho

Castanho

o]

o]

Os principais corantes sao o Lawson
encontrado nas folhas de henna (Lawsonia
inermis L.) (Saxena e Raja, 2014) e a julgona,

presente nas cascas de nozes (Siva, 2017).

Flavondides

Amarelo

OH

Derivados hidroxi e metoxi de flavonas e

isoflavonas (Siva, 2017), como por exemplo a
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luteolina extraida de plantas da espécie Reseda

luteola (Saxena e Raja, 2014).

OH

Tons
Diidropiranos ) .
escuros | Com uma estrutura quimica semelhante a das
flavonas, sdo exemplos de corantes os obtidos a
partir de Caesalpinia echinata e Caesalpinia
sappan, tal como a buteina oriunda da flor Butea
monosperma (Samanta e Konar, 2011; Saxena e
Raja, 2014).
o CH3 CH,
|
Hé / / / / / / / / / ” \CH3
CH, CH,
Carotenédides Laranja | A cor destes corantes deve-se a presenca de
longas ligacdes duplas conjugadas (Samanta e
Konar, 2011). S3o exemplos a bixina,
encontrada nas sementes de urucuy, e a crocina
proveniente do acafrao (Saxena e Raja, 2014).
Vermelho
CH,
Antocianinas Laranja
Roxo Desta classe faz parte o carajun, um corante

laranja obtido a partir das folhas de Bignonia

chica (Samanta e Konar, 2011).
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2.3.3 Métodos de extragao

0 processo de extracao de compostos com potencial corante corresponde a
uma etapa de extrema importancia, uma vez que a eficacia do tingimento dependera
da qualidade dos compostos extraidos.

Os extratos naturais, para além da reduzida disponibilidade de corante,
possuem outros compostos quimicos na sua composicdo. Deste modo, torna-se
imperativo o conhecimento acerca da natureza e solubilidade dos corantes naturais
para selecionar o método de extracdo. Os principais métodos de extracao sao:

Extra¢dao aquosa;

Extracdo acida ou basica;

Extracdo com solventes;

Extracdo assistida por ultrassons/micro-ondas;
Fermentacao;

Extracdo enzimatica;

Extracdo com fluido supercritico.

Dentro destas alternativas, destaca-se a extragdo aquosa, por ser a mais
industrial e ambientalmente vidavel. O método de extracdo aquosa possibilita a
extracdo dos componentes do extrato natural que possuam a mesma polaridade que
a agua, ou seja, sdo extraidos os compostos polares.

Genericamente, numa primeira fase, com o intuito de aumentar a eficiéncia
do método, o extrato natural é reduzido a por¢des de menor tamanho e desidratado,
uma vez que normalmente armazena elevadas quantidades de dgua. Seguidamente,
os extratos sao mergulhados em dgua onde permanecem durante um periodo de
tempo suficiente para que ocorra a extracao de cor e de outros componentes polares
do extrato para agua. Posteriormente, realiza-se o processo de filtracdo que permite
descartar os extratos naturais e recolher o filtrado colorido.

Esta técnica de extracdo, para além de ser a mais simples de implementar,
possui como outra grande vantagem o facto de usar o mesmo solvente usado na
maioria dos tingimentos. As principais desvantagens da extracdao aquosa estdo
relacionadas com o recurso a elevadas quantidades de agua, tempo e temperatura,

assim como ao baixo rendimento de extra¢do (Samanta e Konar, 2014).
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2.3.4 Limitag¢des da coloragdo natural

Embora os corantes naturais suscitem um crescente interesse na industria
téxtil, estes apresentam algumas limitagdes, tais como a baixa reprodutibilidade das
cores obtidas. Esta limitacdo esta relacionada com o facto do teor de corante estar
dependente de fatores como a espécie, a época em que o extrato foi recolhido e o
seu estado de maturagao.

Comparativamente ao tingimento convencional, um processo de
biocoloragdo envolve custos superiores, devido a trés fatores: exige a aplicagdo de
mao de obra qualificada; a utilizacao de maior quantidade de corante; e na grande
maioria dos casos, exige a utilizacdo de compostos auxiliares e/ou mordentes.

Atualmente, devido a uma lacuna no conhecimento cientifico acerca da
biocoloracdo, nomeadamente ao nivel das técnicas de extragdo e tingimento, o
processo de coloragdo é muitas vezes ineficiente, ndo alcangando os requisitos
necessarios para a sua introdug¢do na industria, sendo por isso necessario investir
em formacgdo técnica. Por outro lado, uma vez que o rendimento de extracdo pode
ser muito baixo torna-se necessario uma maior quantidade de material corante. Por
ultimo, tendo em conta que a generalidade dos corantes naturais nao possui
substantividade para a fibra téxtil a qual sao aplicados, é necessario recorrer a
utilizacdo de auxiliares para aumentar a fixacdo de cor. Embora se privilegie a
utilizacdo de auxiliares de baixa toxicidade, essencialmente de origem vegetal e
mineral, a sua utilizacdo torna o processo de coloracdo menos ecoldgico, uma vez
que nos casos em que o esgotamento do banho nao é total, estes auxiliares também

sdo libertados para os efluentes (Samanta e Konar, 2014).

2.3.5 Otimizacao da coloracao natural

Tendo em conta as limitacdes de cor inerentes aos corantes naturais,
nomeadamente a cor menos intensa e bastante suscetivel a acao da luz e da agua,
torna-se crucial adicionar auxiliares de coloragdo (Samanta e Konar, 2014). Estes

compostos, que podem ser adicionados juntamente com o corante natural, na etapa
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de coloragdo, ou em etapas prévia ou posterior a mesma, permitem enormes

melhorias das propriedades de solidez da cor.

Utilizagao de mordentes

Os mordentes referem-se a todos os compostos que possuem afinidade tanto
para o corante como para a fibra, atuando como elo de ligacdo entre ambos.
Designado por mordentagem, este processo é frequentemente usado quando nao
existe afinidade entre o corante e a fibra. As fibras celulésicas sdo exemplo de fibras
com baixa afinidade para os corantes naturais, devido a auséncia de grupos reativos
como por exemplo aminas ou carboxilicos.

A mordentagem pode ser realizada com trés tipos de mordentes, os sais
metalicos, os 6leos ou os taninos. Os sais metalicos sao o tipo de mordente mais
utilizado na coloragdo téxtil com corantes naturais, de tal modo que foram utilizados
neste projeto, nomeadamente o alimen. Para além do alimen, os sais metalicos
frequentemente utilizados sdo o créomio, o estanho, o cobre e o ferro. Enquanto o
crémio e o cobre se encontram na lista dos mordentes restritos por questdes de
seguranc¢a, o alimen e o ferro sao considerados seguros e encontram-se em
abundéancia na natureza. Deste modo, os diferentes mordentes podem originar cores
distintas a partir do mesmo corante, pois os complexos mordente-corante que se
formam sdo distintos. Esta variacdo culmina também em alteracdes nas
propriedades de solidez alcangadas.

A técnica de mordentagem pode ser executada com recurso a trés
abordagens distintas, de acordo com o momento em que é realizada. No caso em que
o mordente é aplicado no téxtil previamente ao processo de coloragdo, designado
por pré-mordentagem, a principal vantagem refere-se ao facto de o banho poder ser
reutilizado. Quando a mordentagem é realizada em simultaneo com a coloracgao, o
mordente é adicionado diretamente no banho de coloragdo. Dependendo do corante
natural utilizado, o método pode gerar cores intensas ou conduzir a perda de
corante e mordente devido a formacao de complexos entre eles no banho de
coloracgao, resultando numa coloracdo desigual. Neste processo o mordente ndo
pode ser reutilizado, sendo entdo mais pratico para a coloracdo em escalas

reduzidas. Relativamente a um processo de p6s-mordentagem, o téxtil é tratado com
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o mordente posteriormente a etapa de coloragdo, usando-se um banho distinto

daquele usado para a coloracdo (Saxena e Raja, 2014).

Tratamento da superficie téxtil

De forma a melhorar as propriedades das diferentes fibras, recorre-se muitas
vezes a modificacdes quimicas e fisicas da superficie do téxtil. As modificacdes
fisicas incluem por exemplo os métodos de descarga de corona, laser e plasma,
enquanto as modificacdes quimicas baseiam-se em métodos como a modificagcdo
enzimatica, microencapsulagdo, técnica de sol-gel e tratamentos com diferentes
reagentes quimicos (Shahidi et. al, 2013).

O contacto das fibras celuldsicas com a agua provoca a ioniza¢ao dos grupos
hidroxilo e consequente formacdo de cargas negativas nas fibras. Estas cargas sdo
responsaveis pela repulsdo de corantes anidnicos e tornam o processo de
esgotamento pouco eficiente (Chattopadhyay, 2001). Assim, um pré-tratamento
recorrentemente utilizado é a cationizacao que consiste em aumentar as interagdes
cationicas e reduzir a repulsao eletrostatica dos ides negativos, culminando num

efeito positivo na absorcao de corantes anidnicos e eletrolitos (Risti e Risti, 2012).

Utilizagdo de enzimas

A utilizacao de enzimas na industria téxtil permite o desenvolvimento de
tecnologias mais amigas do ambiente e estratégias que visam aumentar a qualidade
do produto final. As enzimas tém caracteristicas que as tornam vantajosas
comparativamente com os compostos quimicos convencionais ou com os
catalisadores microbianos, tais como a elevada eficiéncia de catalise, o nivel de
especificidade elevado e a auséncia de reagdes paralelas. Para além disso, sao
biodegradaveis, nao poluentes e permitem a operacao a baixas temperaturas. Deste
modo, a aplicagdo de enzimas durante o processamento téxtil tem conferido
melhorias tanto ao nivel do impacto ambiental como no aumento da qualidade do

produto.
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Nos processos da industria téxtil apenas 75 das 7000 enzimas conhecidas sao
utilizadas (Araugjo et. al, 2008; Shahid e Mohammad, 2013). Diferentes tipos de
enzimas sdo utilizados em diversos estagios do processamento téxtil com o intuito
de modificar quimicamente e fisicamente as propriedades da sua superficie, como
por exemplo pela introducdo de grupos funcionais de diferente reatividade. Assim,
diferentes abordagens tém sido executadas durante as etapas de preparacdo,
coloracdo e acabamento de fibras téxteis como a 13, algodao e seda com corantes
naturais utilizando diferentes tipos de enzimas. As enzimas sdo agrupadas em
classes conforme a reacdo que catalisam, contudo na industria téxtil as principais
enzimas utilizadas sdo as hidrolases e as oxidorredutases, uma vez que estdo
diretamente envolvidas na aplicacao de cor no téxtil (Aradjo et. al, 2008; Shahid e
Mohammad, 2013; Mojsov, 2014).

A lacase é uma enzima pertencente as proteinas de cobre azuis ou oxidases
de cobre azuis, tendo sido descrita pela primeira vez por Hikorokuro Yoshida em
1883 quando o mesmo a isolou do fluido da planta Rhus vernicifera. A sua cor azul
é proveniente da absor¢ao eletronica perto dos 600 nm. Para além de plantas, esta
enzima pode ser encontrada em bactérias, mas também em insetos e fungos. Esta
enzima contém cobre e catalisa a oxidacdo de uma vasta gama de substratos
organicos e inorganicos, com a consequente reducdo de quatro eletrdoes do oxigénio
a agua (equagao 1).

0, + 4H* + 4e 233, 24,0 (D

Estas enzimas possuem quatro atomos de cobre no seu local ativo
classificados em trés grupos distintos com recurso a espectroscopia de radiacdo UV-
visivel (UV-Vis) ou a espetroscopia de ressonancia paramagnética eletrénica (RPE).
Assim, o cobre do tipo | (T1) é um centro ativo mononuclear responsavel pela
oxidacdo do substrato e pela cor azul intensa; o cobre de tipo 11 (T2) e de tipo I1I (T3)
estdo préoximos e formam um centro trinuclear onde ocorre a reducdo do oxigénio a
agua, através dos eletroes transferidos pelo T1, como demonstra a figura 5

(Madhavi e Lele, 2009; Fu et. al, 2012).
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Figura 5: Local ativo da enzima lacase de Bacillus subtilis (Adaptado de Fu et. al, 2012).

A capacidade da lacase em catalisar a polimerizacdo de compostos fendlicos
permite a geracdo de cor em substancias incolores e de baixo peso molecular,
tornando-as numa alternativa ao processo de tingimento convencional (Tzanov et.
al, 2003). Assim, a implementacdo deste tipo de biotecnologia nos processos da
inddstria téxtil permite a substituicdo da elevada quantidade de compostos

quimicos utilizada, bem como uma diminui¢do da utilizacao de agua e energia.

2.4 Cor

A formacado da cor depende das propriedades eletrénicas de cada corante.
Cada corante tem na sua composicdo grupos cromdforos e auxocromos. Os
primeiros sdo responsaveis pela absorcao de radiagdo eletromagnética na zona do
visivel e do UV, provocando a transicdo de eletrées para um nivel energético
superior. Deste modo, a cor conferida pelo corante estd intimamente relacionada
com a regido do espetro de UV-Vis em que o cromoforo absorve. A cor adquirida
também é influenciada por grupos covalentemente saturados, os auxocromos, que
quando se ligam aos grupos cromo6foros modificam o seu comprimento de onda e a

intensidade de absor¢do (Samanta e Konar, 2011).
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A cor distinguida pela visdo humana, esta compreendida na parte visivel do
espetro eletromagnético, entre 400 e 700 nm. Para o observador existem valores
tipicos do espetro de cor (figura 6): vermelho entre 700 e 650 nm, laranja a 600 nm,
amarelo a 580 nm, verde entre 550 e 500 nm e por fim, azul entre 450 e 400 nm.
Contudo, processos de absorcdo, reflexdo, difracdo, fluorescéncia e refragdo

influenciam a percecao da cor.

Espetro visivel

l||||||||||||1111111111!|l||l|||l
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Aumento do comprimento de onda (A) emnm —»

Figura 6: Espetro de luz visivel, em que o comprimento de onda (nm) aumenta da esquerda para a

direita (Adaptado de Gurses et al,, 2016).

by

Tendo em conta a variabilidade inerente a analise de cor, por esta ser
definida como uma sensacao experienciada ou causada pela luz refletida ou
transmitida pelos objetos, e ao facto de o olho humano nao ter a capacidade de
quantificar a cor detetada, desenvolveu-se a analise por colorimetria. O objetivo
desta metodologia passa por incorporar as propriedades do sistema de visdo
humana numa medic¢do e especificacio numérica da luz visivel.

De modo a concretizar a medi¢do das coordenadas de cor sao utilizados
equipamentos como o espectrofotémetro ou colorimetro. Inicialmente a Comission
Internationale de I'Eclairage (CIE) criou o sistema de cor RGB, em que R, G e B
correspondem respetivamente a cor vermelha (red), verde (green) e azul (blue).
Contudo, este sistema implicava calculos complexos e morosos, pelo que em 1931 o
sistema de cor RGB foi substituido pelo sistema CIE XYZ, onde as coordenadas X, Y e
Z também correspondem as cores vermelho, verde e azul. Embora este sistema seja
mais simples, a sua ndo uniformidade induz em erro o utilizador.

Deste modo surgiu o colorimetro Hunter Lab, o primeiro instrumento a
permitir a medi¢cdo da cor em termos de cores opostas, vermelho-verde (a*) e azul-
amarelo (b*) e luminosidade da cor (L*). O espaco colorido CIELAB foi desenvolvido
numa tentativa de substituir os valores tricromaticos X, Y e Z em coordenadas que
providenciassem uma uniformidade superior.
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O sistema CIELAB permite a especificacdo da cor e das diferengas de cor
através do calculo de trés parametros, a*, b* e L*. Para uma determinada cor o valor
de L* varia entre 0 (negro perfeito) e 100 (branco perfeito) e fornece a medicdo da
luminosidade da mesma. O valor de a* é uma medida do caracter vermelho-verde
da cor, correspondendo os valores positivos ao vermelho e os valores negativos a
cor verde. Por fim, o valor de b* confere informacao relativamente ao caracter
amarelo-azul, em que os valores positivos sdo relativos a cor amarela e os negativos

a cor azul (figura 7) (Broadbent, 2001).

Branco, L* = 100

lr_*
Verde, a* —_— Amarelo, b*
— | ---“”'E,F-__
i - -_-\-‘_"‘“-___
= ar e
Azul, b* - “Vermelho, a*
Preto, L¥=0

Figura 7: Representacdo dos eixos a*, b* e L* no espago colorido CIELAB (Adapatado de Broadbent,
2001).

Deste modo, as coordenadas de cor obtidas permitem a quantificacdo das

diferencgas de cor entre o controlo e as amostras (AE) através da equacdo 2.

AE = [(AL)? + (Aa*)? + (Ab*)?] 2

Em que AL, Aa* e Ab* correspondem as diferencas entre as unidades
correspondentes de cada amostra (Ingamells, 1993).

A forga coloristica (K/S) é uma medida que objetiva avaliar a intensidade da

cor e inferir acerca da quantidade de corante presente no substrato colorido, através

do seu valor de refletincia minima (R), segundo a equacdao de Kubelka-Munk

(equacao 3) (Ingamells, 1993).
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2.5 Téxteis multifuncionais

Os acabamentos sdo definidos como um processo téxtil utilizado com o
objetivo de melhorar o seu aspeto, conferir funcionalidade e/ou aumentar a sua
durabilidade. Relativamente ao téxteis multifuncionais, os acabamentos sio
aplicados de modo a atribuir ao téxtil uma funcionalidade especifica, sem
comprometer o aspeto original do téxtil.

Nos ultimos anos, tém surgido no mercado solu¢des adaptadas as mais
variadas tarefas laborais, inseridas em diferentes setores, nomeadamente roupas
com propriedades repelentes de 6leos e nodoas, para utilizacdo por parte de
mecanicos; uniformes a prova de fogo para os bombeiros; ou ainda roupas
respiraveis e impermeaveis destinadas a trabalhadores com atividade no exterior e
a atletas ( Ammayappan et al., 2013).

Contudo, a necessidade de vestuarios com acabamentos funcionais abrange
os mais diversos consumidores, devido ao seu crescente interesse em possuir
produtos inovadores aliado a sua preocupacdo com a sadde e bem-estar. Estes
procuram roupa e outros produtos téxteis que oferecam propriedades de conforto,
nomeadamente a capacidade de permanecer frescos, higiénicos e livres de odor
durante a sua utilizacdo. Assim, torna-se imperativo o desenvolvimento de téxteis
funcionais com as mais variadas fung¢des, nomeadamente a resisténcia a chama e a
repeléncia a insetos (Gulrajani e Gupta, 2011).

Os corantes naturais, para além do seu elevado potencial de coloragao téxtil,
possuem propriedades multifuncionais intrinsecas que podem ser transferidas para
diferentes substratos, tais como as propriedades antimicrobianas, desodorizantes,
de repeléncia de insetos e de protecdao UV. Desta forma, os corantes naturais tém
sido alvo de pesquisa, investigacdo e desenvolvimento, uma vez que sdo compostos

altamente promissores para aplicacao téxtil (Shahid e Mohammad, 2013).
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2.5.1 Teéxteis antimicrobianos

Os téxteis sao reconhecidos como um meio de exceléncia para os micrébios,
uma vez que providenciam é6timas condi¢des para o crescimento e proliferacao dos
mesmos. Deste modo, o crescimento de micrébios nas pegas de vestuario provoca
efeitos indesejaveis tanto para a saide humana, incluindo infe¢cdes dérmicas e
respostas alérgicas, como para o téxtil, incluindo a sua descoloragdo e degradacdo
(Shahid e Mohammad, 2013).

A inovacgdo e desenvolvimento de téxteis com atividade antimicrobiana
permite reduzir significativamente os principais efeitos provocados pela presenca
de micrébios (Gouveia, 2010). O termo antimicrobiano refere-se as varias
tecnologias que conferem aos téxteis diferentes niveis de prote¢do contra micrébios.
Assim, a aplicagdo de um acabamento antimicrobiano ao téxtil visa proteger o
substrato do ataque microbiano, prevenir a proliferacio e crescimento de
microrganismos, inibir o mau odor gerado e criar um material que atue como
tratamento de prevencdo ou curativo. Contudo, um téxtil antimicrobiano deve
possuir simultaneamente um efeito inibitério contra uma vasta gama de
microrganismos e compatibilidade com a microbiota da pele. Para além disso,
também deve aliar a funcionalidade a seguranca quer para o fabricante, o ambiente
e o utilizador, sendo necessaria a utilizagdo de compostos de toxicidade controlavel.

Relativamente a sua classificagdo, os agentes antimicrobianos sdo
classificados como biocidas ou biostaticos, dependendo do modo de atuagao perante
os microrganismos. Os agentes biocidas causam a morte dos microrganismos,
enquanto os biostaticos apenas inibem o seu crescimento. A classificacdo atribuida
é fortemente determinada pela concentracao de composto ativo no téxtil, uma vez
que esta ird determinar o modo de atua¢do do agente antimicrobiano. Duma forma
geral, estes atuam prevenindo a reproducdo celular, causando danos na parede
celular, desnaturando proteinas e bloqueando enzimas (Ristic et al., 2011).

Atualmente, diversos agentes antimicrobianos  sintéticos sao
comercializados, tais como os organometdlicos, fendis, organo-silicones, N-
halaminas, quitosano, compostos quaternarios de amoénio, triclosano, entre outros.
Contudo, a utilizacdo dos agentes antimicrobianos referidos acarreta riscos para o

ambiente e para a sadde humana, levantando-se cada vez mais questdes
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relativamente a sua seguranca. Para além disso, os compostos utilizados como
agentes antimicrobianos sdo na sua maioria antibidticos que, devido ao seu uso
excessivo tornaram-se menos eficazes no combate a microrganismos cada vez mais
resistentes (Balouiri etal., 2016). Deste modo, existe uma necessidade crescente em
encontrar e desenvolver agentes que confiram um acabamento antimicrobiano aos
téxteis e sejam seguros.

Mais recentemente, com o intuito de contornar os desafios impostos, a
industria téxtil tem vindo a apostar em agentes bioativos de origem natural. As
propriedades terapéuticas de alguns corantes naturais obtidos a partir de plantas
sao amplamente conhecidas, como é exemplo o efeito antimicrobiano significativo.
A atividade antimicrobiana dos extratos naturais deve-se a presenca de compostos
taninos, flavonoides, curcumindides, alcaldides e quinonas (Shahid e Mohammad,
2013).

Assim, com este projeto pretende-se responder a objetivos bem definidos
que passam pela avaliacao da capacidade de coloracdo de malhas téxteis através de
extratos de plantas e cogumelos; caraterizacdo e validacdo da performance das
malhas biocoloridas, tendo em conta as propriedades de solidez; estudo da
viabilidade da industrializacdo/comercializagdo do processo de coloragao
ecossustentavel desenvolvido; analise do potencial antimicrobiano dos extratos de
plantas e cogumelos; e analise da sua utilizacdo em alternativa aos agentes

antimicrobiano sintéticos.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

O processo de biocoloracao dos substratos téxteis foi executado com recurso
a extratos de plantas e cogumelos. Os extratos de cogumelos utilizados foram
disponibilizados pela Biolnvitro e encontram-se listados na tabela 2, enquanto os

extratos de plantas referidos na tabela 3 foram fornecidos pela Ervital.

Tabela 2: Extratos de cogumelos utilizados no presente trabalho.

Extratos de cogumelos

Pleurotus djamor - Pleuroto rosado
Pleurotus cornucopiae - Cogumelo repolga
Pisolithus tinctorius - Bufa de velha
Lentinula edodes - Shiitake

Stropharia rugosoannulata - Strophariarei
Macrolepiota procera- Cogumelo frade
Morchella esculenta - Morel amarelo
Morchella angusticeps —Morel preto

Tricholoma atrosquamosum - Cavaleiro negro
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Tabela 3: Plantas utilizadas para a preparagdo dos extratos usados no presente projeto.

Extratos de plantas
Symphytum  officinale | Hypericum perforatum Mentha aqudtica
. Hipericao Horteld-aquatica
Consolda maior
Urtiga didica Taraxacum officinale Mentha piperita
. . Dente de ledo Horteld pimenta
Urtiga maior
Thymus citriodorus H_}g)e{'lc:um androAsaemum Cynara cardunculus
Hipericao do Gerés
. o Alcachofra
Tomilho-limao ,
Echinacea sp. ,
- . Equisetum arvense
Filipendula ulmaria s
Equinacea .
- Cavalinha
Ulmaria Gomphrena haagena
Centaurium erythrae Perpétua morango Agastache foeniculum
Fel da terra Rubus idaeus Agastache anisado
Plantago lanceolata Framboeseiro Gom,z? hrena globosa
Perpétua roxa
Tanchagem g‘lzlz(c:'zllﬁt(‘)us globulus Juglans regia
Erica australis p .
, Nogueira
Fraxinus spp.
Urze .
. Chamaespartium
Tilia spp. Freixo .
Tilia Cytisus multiflorus tridenaatum
. Carqueja
, Giesta branca
Sambucus nigra . .
. - Ocimum basilicum
sabueueiro Melissa officinalis
& Cidreira Alfavaca
Geranium robertianum Chamomilla spp Leonurus cardiaca
Sao Roberto Camomila .
Agripalma
Lavandula stoechas Betula spp. Prunela vulgaris
Rosmaninho Bétula
Prunela
Passiflora incarnata Cymbopogon citratus Malva spp.
Passiflora Erva principe Malvas
Pelargonium graveolens | Peumus boldus Chamomilla spp.
Malva Rosa Boldo Macela
Nepata cataria Chamaespartium tridendatu | Lavandula sp.
Neveda dos gatos Carqueja culinaria Alfazema
Salvia officinalis Thymus mastichina Lippia citriodora
Salva Tomilho Bela Luz Lucia Lima
Mentha pulegium
Poejo
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Os substratos téxteis utilizados no processo de coloracdao, encontram-se
indicados na tabela 4. As malhas foram sujeitas a tratamentos de modificagdo de
superficie, nomeadamente pré-tratamento com alumen e cationizagdo. O primeiro
foi efetuado nos laboratérios téxteis do CITEVE, utilizando-se uma concentracdo de
alimen de 10 g/L, numa proporg¢ao de banho de 1:20, ou seja, por cada 1 g de
substrato téxtil adicionou-se 20 mL de banho. Quanto a cationiza¢do dos substratos
téxteis, esta foi desenvolvida pela Tintex, sendo as condi¢bes do tratamento
desconhecidas. Para além disso, os substratos téxteis também foram branqueados

com recurso a um processo de meio branco, seguido de neutralizacao.

Tabela 4: Substratos téxteis utilizados ao longo dos ensaios.

Substratos téxteis
La
La pré tratada com alimen
Algodao
Algodao cationizado
Algodao pré tratado com alimen

Ao longo do desenvolvimento do plano de trabalho foram utilizados diversos
reagentes. Na tabela 5 sdo apresentados os reagentes utilizados, e os seus respetivos

fornecedores.

Tabela 5: Reagentes utilizados nos ensaios realizados e respetivos fornecedores.

Reagentes Fornecedores
Alimen Sameca
Acido acético Prolabo VWR International
Carbonato de sédio Panreac Quimica
Etanol 100% Carlo ERBA Reagents S.A.
Hipoclorito de sédio Limpolar

3.2 Processo de coloragdo

Tendo em conta que se tratavam de ensaios preliminares, o processo de
biocoloragao foi realizado, numa primeira fase, a uma escala micro-laboratorial nos

laboratoérios do CeNTI.
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0 desenvolvimento de uma técnica de coloragao ecolégica teve inicio com um
processo de extragdo dos corantes naturais, também ecoldgico. Assim, durante 15
min os extratos naturais foram sujeitos ao processo de extracdo com agua a
temperatura inicial de 100°C. Finalizado o processo de extracdo, procedeu-se a
filtracdo e recolha do filtrado que posteriormente foi utilizado na coloragdo dos
substratos téxteis.

Em seguida, os substratos téxteis foram coloridos por esgotamento num
banho termostatizado Grant - OLS200, onde o substrato téxtil e o banho de
coloracdo foram inseridos com uma razao de 1:100. A coloracao teve a duragao de 2
h a temperatura de 40°C com agitacao de 100 rpm, condi¢des sugeridas tendo em
conta a ecossustentabilidade pretendida para este processo de coloragao.
Posteriormente ao processo de coloracao, foram efetuadas 2 lavagens com 4gua;
uma lavagem a frio, 10 min a temperatura de 25°C e outra lavagem a quente, 40°C
durante 30 min. Ap6s secagem a temperatura ambiente e exposicao a luz solar
procedeu-se a analise visual do substrato téxtil colorido.

Numa fase mais avangada, na tentativa de tornar as condigdes mais
semelhantes da escala industrial e assim obter resultados comparaveis, os ensaios
foram realizados a escala laboratorial nos laboratérios téxteis do CITEVE. O
processo de esgotamento foi realizado na Mathis LaboMat com uma razdo de
téxtil:banho de 1:20 e decorreu nas condi¢goes previamente descritas, 2 h de
coloracao a temperatura de 40°C, porém com agitacao constante de 25 rpm. Embora
a coloracgdo tenha a duracdo de 2 h, neste equipamento o processo é mais moroso,
uma vez que existe um gradiente de aquecimento e arrefecimento de 3,5°C por min.
Posteriormente, os substratos téxteis foram sujeitos a lavagem a frio, 10 min a 30°C,
e a lavagem a quente, 30 min a temperatura de 40°C. Apos a secagem a temperatura
ambiente procedeu-se a uma analise visual dos provetes coloridos.

Os substratos téxteis utilizados foram a 1a (WO), 13 pré tratada com alimen
(WO PT-ALU), algodao (CO), algodao cationizado (CO-CAT) e algodao pré tratado
com alimen (CO PT-ALU).
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Coloragao com extratos de plantas

Com o intuito de avaliar o potencial corante de cada um dos 47 extratos de
plantas e selecionar os mais promissores para a coloracao téxtil, os mesmos foram
submetidos ao processo de extracao aquosa. As infusdes foram preparadas a partir
de matéria-prima distintas (flores, pétalas, folhas) através de um processo de
extracdo aquosa que decorreu durante 15 min e utilizou-se uma concentragao de 50
g de tecido vegetal /L. Posteriormente, o filtrado foi recolhido e utilizado no processo

de biocoloragdo das malhas nas condi¢des supracitadas.

Coloragdo com extratos de cogumelos

Previamente ao processo de extragdo aquosa, os cogumelos foram
desidratados e o tecido foi reduzido a um pé fino com o auxilio de uma trituradora,
de modo a aumentar a rentabilidade do processo. A obtencdo dos extratos aquosos
de cogumelo ocorreu com a concentracao de 50 g de tecido de cogumelo/L, a
excecdo de Pisolithus tinctorius, que devido a sua cor intensa foi utilizada uma

concentracdo de 5 g/L. O processo decorreu durante 15 min. e no final o filtrado.

Coloragao com extratos de bagago de uva

Os extratos de bagaco de uva (figura 8) foram sujeitos a 2 extracdes aquosas
com diferentes temperaturas, uma com agua a temperatura ambiente e outra com
agua a temperatura inicial de 100°C. Relativamente a extracdo com agua a
temperatura ambiente utilizou-se uma concentracao de 264 g de extrato de
engaco/L, enquanto que na extracdo com agua a temperatura inicial de 100°C a
concentragio utilizada foi de 265 g de extrato de bagaco de uva/L. E de salientar que
na ultima extracao, a temperatura nao foi mantida constante, pelo que durante os

15 min de extracgdo esta diminuiu.
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Figura 8: Extrato de bagac¢o de uva antes do processo de extracdo aquosa.

3.3 Influéncia da temperatura e do tempo no processo de extragio aquosa

Primeiramente, o extrato de hortela-pimenta foi submetido a extracao aquosa
em diferentes condi¢cdoes. A extracdo aquosa foi realizada com diferentes
temperaturas: 100°C (temperatura controlo), 60°C e 25°C (temperatura ambiente),
sendo que as temperaturas de 60°C e 25°C foram mantidas constantes durante o
ensaio. Para cada temperatura estipulada variou-se o tempo de extracao e assim,
para além do tempo controlo, 15 min, foram realizados ensaios para os tempos de
30 min, 1 h, 2 he4 h. Os filtrados resultantes das diferentes extracdes aquosas foram
recolhidos para andlise visual e coloracao téxtil por esgotamento nas condi¢des ja
referidas.

Com o intuito de avaliar em que gama de valores do espetro UV-Vis a
absorgdo por parte dos corantes naturais é maior, foram recolhidas aliquotas nos
tempos referidos. Estas foram diluidas e analisadas no espetrofotometro Perkin

Elmer precisely Lambda 35 UV/Vis.

3.4 Influéncia da adi¢ao de alimen, acido acético e carbonato de sddio

O processo de biocoloracdao dos substratos téxteis decorreu na presenca de
diferentes reagentes quimicos utilizados comumente na industria téxtil: alimen,
acido acético e carbonato de sddio. Para além disso, garantiu-se a homogeneidade

quanto aos diferentes tecidos dos extratos utilizados, executando-se as coloragoes
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para cada extrato em simultaneo e possibilitando a utilizacdo da mesma solugao-
made em todos os ensaios.

Dada a elevada quantidade de variaveis, foi elaborada uma matriz (tabela 6)
que compila os ensaios tendo em conta os diferentes reagentes quimicos e
substratos téxteis utilizados, atribuindo-lhes uma numeracao. Por exemplo, o ensaio
1 corresponde a coloracao de provetes de algoddo sem adicdo de reagentes,
enquanto o ensaio 6 corresponde a coloracdo do mesmo substrato téxtil, mas na
presenca de alimen. E de salientar que os provetes de algodio e de 13 pré tratados
com alimen nao foram coloridos em banho na presenca de alimen, uma vez que

anteriormente foram tratados com o mesmo reagente.

Tabela 6: Matriz dos ensaios realizados com os diferentes substratos téxteis e reagentes: alimen,

carbonato de sédio e acido acético. A numeracio apresentada é referente a cada ensaio realizado.

Controlo Alimen CH3COOH Na;COs
co 1 6 9 14
CO-CAT 2 7 10 15
COPT-ALU 3 - 11 16
Wo 4 8 12 17
WO PT-ALU 5 - 13 18

3.4.1 Influéncia da adigdo de alimen

O processo de mordentagem decorreu simultaneamente com o processo de
coloracdo natural, adicionado-se alimen com uma concentracao de 10 g/L. Os
processos de coloracio e lavagem com d4gua decorreram nas condi¢cdes
supracitadas. Posteriormente, os provetes biocoloridos foram expostos a luz solar e

analisados visualmente.

3.4.2 Influéncia da adicao de acido - acido acético

O estudo acerca da influéncia da adicao de acido acético foi efetuado com o
intuito de averiguar se alteracdes bruscas de pH, neste caso a acidificacao,
provocariam alteragdes notérias ao nivel da cor e/ou propriedades de solidez da

cor.
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Deste modo, as diversas infusées obtidas com recurso a extratos naturais,
adicionou-se uma concentracdo ajustada de acido que permitiu a obtencao de um
pH final entre valores de 3 e 4. A biocoloracdo e as respetivas lavagens foram
executadas nas condi¢cdes descritas anteriormente e no final os provetes coloridos

foram secos e expostos a luz solar para posterior andlise.

3.4.3 Influéncia da adi¢do de base - carbonato de s6dio

A utilizacdo de bases no processo de coloracdo é frequente, recorrendo-se
sobretudo ao carbonato de s6dio e ao hidréxido de s6dio. Assim, procedeu-se a
adicao de carbonato de sddio as infusdes recolhidas de modo a avaliar o seu efeito
no processo de coloracdo.

Uma concentracao definida de base foi adicionada aos banhos de coloragao,
culminando num valor de pH final entre os 11 e 12. A colorag¢do, assim como o
processo de lavagem, decorreram nas condi¢des descritas e no final os provetes

coloridos foram expostos a luz e analisados.

3.5 Medigao do pH

Tendo em conta que o pH é um parametro de importancia na coloracao
natural, os valores de pH inicial e final foram anotados de forma a possibilitar a
reprodutibilidade dos ensaios e a otimiza¢do do processo.

Deste modo, foram retiradas aliquotas anterior e posteriormente ao processo

de coloracao para medicdo do pH no elétrodo de pH Thermo Scientific Orion 3 Star.

3.6 Influéncia da mistura de infusoes

De modo a avaliar a viabilidade da coloragdo com misturas de infusdes,
realizou-se um ensaio com a mistura de 2 infusdes obtidas a partir de 2 extratos
diferentes, selecionados com base na cor conferida aos substratos téxteis em
coloragdes anteriores, bem como na qualidade da mesma. O processo de coloragdo
de provetes de algoddo cationizado foi efetuado de acordo com as condigdes
estipuladas, utilizando-se misturas de infusdes alcalinizadas nas seguintes

proporc¢des: 90% boldo/10% alcachofra e vice-versa, 75% boldo/25% alcachofra e
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vice-versa, e 50% boldo/50% alcachofra. Por fim, procedeu-se a lavagem e secagem
dos provetes coloridos para uma posterior exposicdo a luz solar e analise visual da

cor.

3.7 Influéncia da adi¢ao de enzimas oxidorredutases - lacase

A enzima oxidorredutase lacase é utilizada pela industria téxtil, especialmente
em processos de coloracdo. Deste modo, procedeu-se a coloragdo natural na
presenca de lacase de forma a avaliar o seu efeito, nomeadamente ao nivel da cor
conferida ao substrato téxtil, neste caso o algoddo. E de realcar que a enzima foi
utilizada na sua forma soélida.

Apoés a preparacdo das infusdes, imergiram-se os provetes de algodao nos
copos de coloracdo e no momento do inicio da coloracao, a lacase foi adicionada
numa razao lacase: banho de coloragdao de 1:20. Quando o processo de coloragao

cessou, decorreram as lavagens a frio e a quente dos provetes coloridos e sua

exposicao a luz.

3.8 Influéncia do envelhecimento da infusdo

A degradacao da cor ocorre muitas vezes devido a uma oxidacdo dos
compostos corantes. Com efeito, efetuou-se a exposicdo a luz solar de infusoes
selecionadas para avaliar se ocorrem eventuais melhorias na qualidade da cor.

Deste modo, os filtrados obtidos do processo de extracdo aquosa foram
expostos a luz solar durante o periodo de 72 h. Posteriormente, as infusdes
envelhecidas foram utilizadas na coloracdo de provetes de 13, numa razdo de 1:20
nas condicdes ja descritas, seguindo-se as lavagens a frio e a quente. Quando as

malhas coloridas ja se encontravam secas, foram expostas a luz solar.

3.9 Propriedades de solidez da cor

3.9.1 Solidez da cor aluz

Os provetes coloridos foram inseridos numa cartolina onde um recorte com
uma area de 1 cm?2 permitiu que os mesmos contactassem com a luz solar, como se

pode visualizar na figura 9. Este processo ocorreu apés a coloracgdo e a lavagem dos
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provetes coloridos, que depois da secagem foram expostos a luz solar por um
periodo de 48 h. No final procedeu-se a uma analise visual de modo a averiguar os

efeitos da luz solar na cor do substrato téxtil.

Figura 9: Esquema do método utilizado para expor os provetes coloridos a luz solar recorrendo a

uma cartolina com recortes de 1 cm?.

3.9.2 Solidez da cor a lavagem com detergentes

Foram selecionados detergentes de marcas registadas como o skip, o
detergente padrao (ECE - Phosphate Reference Detergent) e o soflan com o intuito
de avaliar qual o mais adequado para as lavagens de malhas biocoloridas.

Os provetes coloridos foram sujeitos a lavagens com duracdo de 30 min a
temperatura de 40°C e com uma razao substrato téxtil:banho de 1:100. Quanto aos

detergentes, foram preparadas solucdes de 4 g/L.

3.10 Medic¢ao das coordenadas de cor e da forga coloristica (K/S)

Com o intuito de avaliar quantitativamente a cor dos provetes coloridos e
atribuir-lhes um valor especifico, foram realizados ensaios num colorimetro Data
color - Color tools 3.0.5 que consistiram em colocar a regiao do téxtil a ser analisada
em contacto com um feixe de luz. Este instrumento permitiu a medicao das
coordenadas de cor segundo o método de CIELAB, obtendo-se valores de
coordenadas L*, a* e b*, assim como os valores de R para posterior determinac¢do

dos valores de K/S segundo a equagao 2.
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3.11 Atividade Antimicrobiana

3.11.1 Esterilizacao dos provetes coloridos

Num ensaio preliminar foi avaliada a carga microbiana dos tecidos antes de
sofrerem o processo de esterilizacdo. Para efeito, os provetes coloridos foram
incubados em meio Luria Bertani (LB) e meio Yeast Peptone Dextrose (YPD),
respetivamente as temperaturas de 37°C e 30°C numa camara MM Medcenter
durante o periodo de 24 h. A esterilizacdo dos provetes é fulcral para a eliminagao
dos microrganismos presentes e tendo em conta que os métodos de esterilizacdo
sdo inumeros, o presente estudo pretendia avaliar quatro dos possiveis métodos e
assim determinar qual o mais adequado e eficiente.

Os provetes coloridos foram mergulhados numa solugdo preparada com
etanol a 70% onde permaneceram durante 1 min e apés a esterilizacdo, os
substratos téxteis foram mergulhados em agua estéril para remocdo de eventuais
residuos de solvente. A esterilizacdo com recurso a radiacao UV foi executada numa
camara de fluxo vertical HSM AES Laboratoire, onde cada face dos provetes
coloridos foi exposta a luz UV durante 10 min. Relativamente ao método de
esterilizacdo com recurso ao hipoclorito de s6dio a 0,5%, este consiste na imersao
dos provetes coloridos durante 20 s na solugdo de hipoclorito de s6dio a 0,5% e em
seguida na agua esterilizada para remocao dos excessos de solvente. Por fim, a
esterilizacdo dos provetes por autoclavagem decorreu numa autoclave Uniclave 99
a temperatura de 121°C durante 2 h.

Depois da esterilizacao por diferentes métodos, os substratos téxteis foram
colocados numa placa com meio LB e incubados durante o periodo de 24 h para se

estudar o crescimento microbiano.

3.11.2 Avaliacdo da atividade antimicrobiana - método qualitativo

De modo a avaliar o poder antimicrobiano dos provetes biocoloridos, numa
primeira fase, procedeu-se a uma anadlise qualitativa do crescimento de

microrganismos pelo teste de difusdo em agar. Este método consiste na inoculagdo

59



dos microrganismos selecionados e do substrato téxtil em placas de agar e posterior
incubacdo em condi¢des de crescimento 6timas. De um modo geral, os métodos de
avaliacdo qualitativos sdo faceis, rapidos e eficientes quando um vasto nimero de
amostras tem que ser testado (Gouveia, 2010).

Assim, preparou-se meio LB para estudar o crescimento de bactérias e meio
YPD para estudar o crescimento de fungos. Ap6s a solidificacao dos meios em placas,
procedeu-se a sua inoculagao. As placas com Propionibacterium acnes, Escherichea
coli e Staphylococcus epidermidis foram incubadas a 37°C e as placas inoculadas
com Candida albicans foram incubadas a 30°C durante a noite. Apds o crescimento
das culturas em meio soélido, preparam-se suspensdes liquidas de cada
microrganismo em agua estéril a uma densidade 6tica (D.0.) de 0.4, de modo a
conferir igual quantidade de células aos diferentes ensaios.

Depois da aplicacdao dos provetes de 1 cm?2 no meio sélido, as suspensoes de
microrganismos foram espalhadas homogeneamente sobre o meio e as placas foram
incubadas nas condi¢des anteriormente referidas durante o periodo de 24 h. No
final da incubacdo procedeu-se a andlise visual das placas e verificagdo da

existéncia/auséncia do halo de inibi¢ao.

3.11.3 Avaliagdo da atividade antimicrobiana - método quantitativo

A atividade antimicrobiana foi quantificada pelo método de contagem de
colonias em placa. O crescimento das diferentes populagdes microbianas ocorreu
durante a noite a temperatura de 37°Ca 100 rpm, e no dia seguinte as culturas foram
diluidas para uma D.O. de 0.1. Em seguida, 3 provetes coloridos estéreis com 1 cm?2
foram adicionados a cultura microbiana. Foram entao retiradas aliquotas de 0,1 mL
no tempo zero, 15 min, 30 min e 45 min, sendo que cada aliquota foi diluida em série
e espalhada em placas de agar que posteriormente foram incubadas a 37°C durante

24 h antes de se proceder a contagem do niimero de col6énias.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Coloragdo com extratos de plantas

4.1.1 Screeninginicial

O processo ecoldgico de extracdo aquosa de diferentes extratos de plantas
permitiu a obtencdo de infusdes posteriormente utilizadas no processo de
biocoloracdo das malhas. Como referido no capitulo anterior, realizou-se uma
extracdo aquosa dos 47 extratos de plantas que potenciou a difusdao das moléculas
corantes e de outros compostos polares para a agua.

Na figura 10 é possivel visualizar alguns extratos durante o processo de

extracdo aquosa, assim como as respetivas infusdes obtidas.

Figura 10: Infusdes obtidas a partir do processo de extracdo aquosa de perpétua-morango (A),

macela (B) e dente de ledo (C).

O processo de extracdo aquosa mostrou-se eficaz e possibilitou a
transferéncia de cor dos extratos de plantas para a agua, produzindo infusdes de
diversas cores, como evidencia a figura 11. Contudo na generalidade dos casos, as
infusdes obtidas resultaram numa cor amarela conferida por pigmentos como os

carotendides ou curcuminas (Siva, 2007).
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Figura 11: Banhos de coloracdo obtidos ap6s a extragdo aquosa de rosmaninho (A), alcachofra (B),

perpétua roxa (C), tomilho bela luz (D), passiflora (E) e cidreira (F).

As infusoOes obtidas a partir da extragcdo aquosa dos 47 extratos de plantas
foram utilizadas no processo de biocoloracdo por esgotamento de forma que a
quantidade de corante absorvida pelo substrato téxtil fosse maxima. Depois do
processo de coloracdo, as lavagens dos provetes coloridos promoveram a remocao
dos excessos de corante.

A figura 12 mostra exemplos de infusdes obtidas a partir de extratos de
plantas e as malhas apés as respetivas coloracdes e lavagens com agua. Os
resultados sugerem que a cor pouco sélida exibida pelas malhas é resultante de uma
reduzida afinidade entre os corantes e as fibras téxteis e da perda significativa de

corante pelo processo de lavagem com agua.

Figura 12: Coloragdo dos provetes de 1a (painel superior) e algoddo (painel central) obtida com as
infusdes de hipericdo do Gerés (A), urtiga maior (B), boldo (C), rosmaninho (D), alcachofra (E),

tomilho bela luz (F) e alfazema (G), cujas tonalidades sdo mostradas no painel inferior.
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Os resultados mostram ainda que as malhas de 1a exibem uma cor mais
intensa do que as malhas de algodao. Foi sugerido que a diferenca de cor resulta da
maior reatividade das fibras de 13 e da sua natureza acida (Das, 2016). Contudo,
genericamente, a coloracdo natural ndo conferiu cores atrativas e sdlidas,
independentemente da infusdo obtida. Com efeito, os provetes coloridos com as
infusdes de passiflora, rosmaninho, alcachofra e tomilho bela luz, adquiriram cores
pouco sdlidas e desinteressantes, infiéis a cor original das respetivas infusdes. Estes
resultados sugeriram que a coloracdao sem qualquer tipo de auxiliar/reagente

quimico é pouco eficaz

4.1.2 Coloracgao de provetes com tratamento da superficie téxtil

Tendo em conta que a coloragdo dos provetes com as infusdes de extratos de
plantas ndo se mostrou eficaz, o passo seguinte consistiu na aplicagdo de reagentes
quimicos com o intuito de modificar a superficie téxtil e assim conferir melhorias ao
processo de coloracao.

A cationizagdo corresponde a uma alteragdo quimica da fibra através da
introducao de grupos carregados positivamente, o que gera uma maior atracdo de
corantes anidnicos para a fibra que esta carregada positivamente, o que pode
culminar na formacdo de uma ligacdo forte e, consequentemente numa maior
intensificacdo da cor. Por outro lado, o pré-tratamento da fibra téxtil com alimen
pode permitir que a interacdo entre a fibra e o corante natural seja mais forte.

Com efeito, os resultados mostraram que o provete de algodao cationizado
exibiu cores distintas das cores anteriormente manifestadas, aquando da coloragao
do algoddo sem qualquer tratamento. Na figura 13 sdo evidentes as diferencas de
cor entre um provete de algoddo sem tratamento da superficie téxtil e um provete
de algodao cationizado, ambos coloridos com a infusdo de nogueira. De facto, o
algoddo cationizado exibe uma cor coesa, indicando a ocorréncia de um
esgotamento mais eficiente e, consequentemente uma maior fixagdo do corante

natural.
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Figura 13: Efeito do processo de cationizacdo na coloragdo dos provetes de algodao. Provete de

algoddo (A) e algoddo cationizado (B) coloridos com infusdo de nogueira.

Os resultados mostraram ainda que os provetes pré tratados com alimen
também adquiriram uma cor mais forte e intensa ap6s o processo de coloragdo,
exibindo cores mais interessantes para uma palete de cores variada. A figura 14
mostra a cor gerada nos provetes de 1a e algodao pré tratados com alimen apés a
coloracdo com a infusdao de nogueira. O pré-tratamento utilizado possibilitou
adicionalmente a obtencdo de novas cores, tanto em provetes de algoddo como em
provetes de 13. Os provetes de 1d apresentaram, contudo, uma cor mais forte
comparativamente com os de algodao, tanto nos provetes pré tratados com alimen,
como nos provetes controlo.

Genericamente, os resultados mostraram que embora ambos os pré-
tratamentos sejam capazes de conferir melhorias ao nivel da cor, o pré-tratamento
com alumen possibilitou a obtengdo de substratos téxteis com cores mais intensas e
apelativas e, consequentemente de valor superior. Para além disso, tratando-se o
alimen de um mineral, a sua utilizagdo envolve um menor impacto ambiental
comparativamente ao processo de cationizacdo. Adicionalmente, o alimen é

relativamente barato, de facil obtencado e seguro (Samanta e Konar, 2011)
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y
Figura 14: Efeito do pré-tratamento com alimen nos provetes de 13 e algoddo. Algodado (A), algodao

pré tratado com aliimen (B), 14 (C), 14 pré tratada com alimen (D) coloridos com infusdo de nogueira.

Os resultados mostraram ainda que apds 48 h de exposicdo a luz solar,
verificou-se que a implementacdo de diferentes tratamentos da superficie téxtil
conferiu melhorias ao nivel da solidez da cor. De facto, a figura 15 mostra que as

alteracdes de cor nas zonas expostas sao minimas.

Figura 15: Efeito da exposicao a luz solar nos provetes de algodao (A) e la (B) pré tratados com

alimen e coloridos com a infusdo de nogueira.

4.1.3 Coloracao com adicao de alimen

Como referido na seccdo de materiais e métodos, devido a fraca afinidade
entre os corantes naturais e as fibras téxteis, adicionou-se alimen ao banho de
coloracgao, ocorrendo a etapa de mordentagem em simultaneo com a coloracdo dos
provetes.

Quando os provetes coloridos na presenca de alimen foram analisados
visualmente, detetaram-se melhorias ao nivel da cor, que para além de ser mais
intensa, era mais fiel ao banho de coloracdo, como se verifica na figura 16. Além
disso, os provetes de algodao cationizado adquiriram uma cor mais forte
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comparativamente com os provetes de algoddo, contudo, mostraram-se menos
resistentes a exposi¢do a luz solar. Assim, os resultados sugerem que o tratamento
com alimen tornou-os mais sensiveis a luminosidade, contrariando estudos
anteriores (Samanta e Konar, 2011). Com efeito, o estudo referido mostrou que o
alimen confere melhorias ao nivel das propriedades de solidez da cor a lavagem e a

luz aos substratos téxteis coloridos com folhas de cha.

Figura 16: Efeito da coloragdo na presenca de alimen e da exposi¢do a luz solar nos provetes de
algodao (A) e algodao cationizado (B) coloridos com a infusdo de rosmaninho e nos provetes de

algodao (C) e algodao cationizado (D) coloridos com a infusdo de tomilho bela luz.

Em sintese, os resultados mostraram que o pré-tratamento da superficie
téxtil com alimen e a utilizacdo de alimen durante o processo de coloragao
resultaram na obtencao de substratos téxteis com cores semelhantes, contudo a
alteracao da superficie téxtil induziu melhorias ao nivel da solidez da cor a luz solar.
Estudos posteriores poderao ser realizados para averiguar de que forma a utilizacdo
de alimen é mais eficiente neste tipo de coloragao téxtil.

Tendo em conta os resultados descritos anteriormente, para os estudos
subsequentes foram selecionados apenas 10 dos 47 extratos de plantas iniciais,
nomeadamente sdo Roberto, nogueira, sabugueiro, tomilho bela luz, alcachofra,

alfazema, lticia lima, boldo, hortela pimenta e rosmaninho a uma escala laboratorial.
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4.1.4 Colora¢dao em condicdes acidas

A adigao de acido acético as infusdes conferiu-lhes alteragdes bruscas de pH,
nomeadamente para valores entre 3 e 4. Este atua por reducdo da carga negativa ou
aumento da carga positiva na fibra o que facilita o acesso do corante anidnico ao
interior da fibra. Este método é maioritariamente utilizado quando a coloragao é
desempenhada em substratos proteicos, como é o caso da la.

Os resultados mostraram que as infusdes acidicas obtidas a partir dos
extratos de sabugueiro, nogueira, horteld-pimenta, boldo, alfazema e alcachofra
conferem cores ligeiramente mais suaves aos provetes de algodao pré tratados com
alimen do que as infusdes ndo tratadas com acido acético (figura 17). Em
contrapartida, a acidificacdo dos restantes banhos de coloracao permitiu que os
provetes de 1a e algodao pré tratados com alimen adquirissem cores mais intensas
e fortes, apresentando desvios a cor original (figura 17C e 17D). Os resultados
sugerem que os corantes naturais evidenciam diferentes suscetibilidades ao pH,
nomeadamente porque a acidificacao pode converté-los na sua forma mais soldvel
devido a ionizagao do grupo hidroxilo.

Por comparagdo das diferentes malhas coloridas, verifica-se que os provetes
de la exibem uma cor mais forte e brilhante, pelo que a inclusido de acido no processo
de coloracdo torna-se mais eficaz quando efetuada em substratos téxteis pré

tratados com alimen ou de origem proteica.

E’—‘uw S

Figura 17: Efeito da coloragdo com infusdo de tomilho bela luz na presenca de acido acético nos
provetes de algodao (B), algodao pré tratado com alimen (C), 14 (E) e 1a pré tratada com alimen (F).

Os provetes de algodao (A) e 1a (D) sdo os controlos coloridos com a infusdo de tomilho bela luz.
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4.1.5 Coloracdo em condic¢des alcalinas

A adigdo de carbonato de sddio as infusdes culminou com uma alcalinizagdo
das mesmas, provocando-lhes alteracdes para valores entre 10 e 11. Os resultados
mostraram que as infusdes de sabugueiro e sdo Roberto quando alcalinizadas
conferiram uma cor mais intensa ao substrato téxtil, enquanto as infusdes de
nogueira, ldcia-lima e alfazema conferiram ao substrato téxtil cores menos sélidas.
Em contrapartida, foi possivel obter novas cores apo6s a alcalinizacdo de outras
infusdes, especificamente as infusdes de horteld-pimenta e alcachofra (figura 18).
Com efeito, a alcalinizacdo da infusdo de hortela-pimenta permitiu alcanc¢ar cores de
destaque, nomeadamente o laranja nos provetes de 1a pré tratada com alimen
(figura 18D).

Em coeréncia com os resultados obtidos anteriormente, as abordagens mais
promissoras consistiram na coloracdo dos provetes de 1a apds pré-tratamento com
alumen, que permitiu a obteng¢do de novas cores. Com efeito, o pré-tratamento com
alimen torna o processo de coloragdo mais eficiente, na medida em que oferece

cores com maior valor e interesse, tendo em conta o objetivo do projeto.

Figura 18: Efeito da coloracao em condi¢des alcalinas nos provetes de 1a pré tratada com alimen
colorida com sabugueiro (B) e hortela-pimenta (D). Provetes controlo de 13 pré tratada com alimen

colorida com a infusdo de sabugueiro (A) e hortela-pimenta (C).
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4.1.6 Alteragoes de pH

Os valores de pH dos banhos aos quais se adicionou alumen, acido e base
foram monitorizados de forma a possibilitar a reprodutibilidade dos ensaios de
coloracio, assim como avaliar um parametro de coloragio importante. E de salientar
que os ensaios foram realizados tendo em conta a matriz da tabela 6.

De um modo geral, nos ensaios 1, 2 e 3 os valores de pH inicial e final nao
apresentam diferengas significativas, contudo nos ensaios 4 e 5, referentes a
coloracao de provetes de 13, sdo visiveis as variacdes de pH.

Nos ensaios subsequentes (6 ao 8) o alimen foi adicionado ao banho de
coloragdo de modo a promover um processo de mordentagem em simultdneo. No
caso das infusdes de nogueira (figura 19) e tomilho bela luz, verificou-se uma
discrepancia entre os valores de pH inicial e final, indicando que as infusdes
originadas a partir destes dois extratos sdo mais reativas perante a adi¢do de
alimen. Com efeito, esta maior reatividade é verificada ao nivel da cor adotada pelos
substratos téxteis, que manifestam cores intensas e coesas. Para além disso, os

provetes de 1a também se mostraram mais suscetiveis ao efeito do alimen.
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Figura 19: Valores de pH inicial e final obtidos apds a coloragdo dos substratos téxteis com a infusao
nogueira nos diferentes ensaios.
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Por outro lado, a figura 20 mostra os valores de pH obtidos para a infusdo de

D~

rosmaninho que sugerem uma inversao de tendéncia, uma vez que o pH inicial

-

superior ao pH final e os provetes de algodao demonstram-se mais suscetiveis
presenca de alimen. Assim, torna-se empirico que as alteragdes surgiram devido a
presenca/auséncia de certos compostos no extrato de rosmaninho, pelo que a

confirmacgao poderia ser efetuada com recurso a técnica de HPLC ( High Performance

10 11 12 13 14 15 16 17 18

Liquid Chromatography).

12

1

o

(o]

Valores de pH
o N > (o)}
N ]
w ]
N |
v |
o)) |

[N

Ensaio
M pH inicial pH final

Figura 20: Valores de pH inicial e final obtidos apds a colora¢do dos substratos téxteis com a infusao

de rosmaninho nos diferentes ensaios.

A adicdo de acido acético aos banhos de coloragao dos ensaios 9 ao 13
provocou uma acidificacdo dos mesmos. Tendo em conta as figuras 19 e 20 e as
figuras do anexo I verifica-se que o pH inicial acido manteve-se praticamente
inalterado ap6s o processo de coloragdo com as diferentes infusoes.

Por ultimo, nos ensaios 14 a 18 adicionou-se carbonato de sédio, reagente
que conferiu ao banho de coloragdo valores de pH inicial superiores a 10, contudo
apos a coloragao os valores tornaram-se inferiores, como se observa nas figuras 19
e 20 e nas figuras do anexo I. Os resultados indicam que durante o processo de
coloracao ocorreram interagdes com o substrato téxtil que conferiram valores

menos alcalinos ao banho de coloragao.
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De um modo geral, os resultados mostram que as alteracdes de pH ocorreram
sobretudo nos banhos de coloragdo dos provetes de 13, uma vez que a fibra é de
origem proteica e constituida por grupos acidos e basicos (Ingamells, 1993) que a
tornam mais suscetivel a reagdes com o banho de coloragao. As alteracdes de pH sdo
compativeis com as alteracdes de cor identificadas nos provetes. Em contrapartida,
os pré-tratamentos dos substratos téxteis ndo provocaram altera¢des ao nivel do
pH, pois apds o tratamento foram efetuadas lavagens aos substratos téxteis para
remover os excessos de auxiliares. Caso ndo se efetuassem lavagens, verificar-se-ia
uma alteracdo do pH do banho de coloracdo, uma vez que a superficie téxtil

existiriam substancias com carater acido.

4.1.7 Coloracdo com adicdo de lacase

Uma vez que as enzimas sao utilizadas comumente na coloragao téxtil como
auxiliares de coloracgdo, foram realizados ensaios com recurso a lacase. Apos a
adicao da lacase as diferentes infusdes, verificou-se que estas escureceram e de uma
forma geral adquiriram cores acastanhadas e intensas. Na figura 21 sdo
apresentadas a infusdes dos diferentes extratos de plantas, onde as alteracdes de
cor sao eminentes, a excecao da infusao de boldo que permaneceu com uma cor
amarela.

Estudos anteriores (Guimaraes et. al, 2011) mostraram que a enzima apenas
manifesta atividade na presenca de compostos fenolicos e oxigénio, pelo que
reunidas as condi¢bes 6timas, ela provoca um escurecimento do banho de coloragao,
tal como ocorreu no presente ensaio. Deste modo, as alteragcdes sugerem que os
extratos utilizados sdo ricos em compostos fenélicos, nomeadamente o catecol. Em
contrapartida, a infusdo de boldo ndo se tornou castanha, revelando entdo um
menor teor em compostos fendlicos comparativamente com as restantes infusoes.
Estudos posteriores com recurso ao HPLC poderao confirmar se as modificagdes de
cor induzidas sdo provocadas por diferentes niveis de compostos fendlicos nos

extratos.
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Figura 21: Efeito da lacase nas infusdes obtidas a partir de diferentes extratos de plantas.

Para além da visualiza¢do do efeito da lacase na cor das infusdes, procedeu-
se também a avaliacdo do seu efeito na coloracdo de provetes de 1a. De uma forma
geral, apo6s o processo de coloragdo e secagem, as malhas de 1a coloridas com as
infusbes na presenca da enzima apresentaram um escurecimento
comparativamente as malhas controlo. Na figura 22 verifica-se que os provetes
coloridos na presenca da lacase exibem uma cor diferente do controlo,
apresentando tendéncias amareladas/acastanhadas tal como os banhos utilizados,
pelo que o escurecimento provocado pela oxidacdo dos compostos fendlicos
presentes nas infusdes refletiu-se na coloragao téxtil.

Apesar dos provetes de la coloridos na presenc¢a de lacase apresentarem
cores diferentes daquelas manifestadas pelos provetes de 1a controlo, a aplicagao da
lacase no processo de coloracio ndo demonstra ser viavel, pois elimina
variabilidade de cor tanto nas infusdes como nos provetes. Por outro lado, a adigao
da enzima também poderia provocar melhorias ao nivel da solidez da cor a luz,

contudo nio se verificou.
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Figura 22: Efeito do tratamento com lacase nos provetes de 13 colorida com infusdo de boldo (B) e

nogueira (D). Provetes controlo 14 colorida com infusdo de boldo (A) e nogueira (D).

4.1.8 Influéncia das misturas de infusoes

O presente estudo foi efetuado com recurso aos extratos de boldo e
alcachofra, pois as suas infusées coloriram os provetes com cores invulgares e de
valor acrescentado para a palete de cores, para além de que os provetes coloridos
com a infusdo de alcachofra admitem uma solidez da cor a luz considerada boa.

Deste modo, as misturas das infusdes referidas permitiram a obteng¢do dos
banhos de coloragdo apresentados na figura 23, onde se verifica que existe uma
gradacdo de cores, sendo a infusdo de alcachofra a mais clara e ocorre um
escurecimento a medida que a quantidade de infusdo de boldo adicionada aumenta.
A mistura destas infusdGes proporcionou a obtencao de cores intermédias e

diferentes daquelas ja utilizadas.

A B C D E F G

Figura 23: Efeito da mistura das infusdes de alcachofra (A) e boldo (G). Misturas de infusdes nas
propor¢des de 90% alcachofra/10% boldo (B), de 70% alcachofra/30% boldo (C), de 50%
alcachofra/50% boldo (D), de 30% alcachofra/70% boldo € e de 10% alcachofra/90% boldo, (F).
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Posteriormente, as infusdes obtidas coloriram os provetes de algodao
cationizados com as cores apresentadas na figura 24. Pela analise visual verifica-se
que a coloracdo com as infusdes resultantes de misturas conferiu aos substratos

téxteis cores intermédias, com tons alaranjados/salmao.

Figura 24: Efeito das misturas em diferentes propor¢des das infusdes de boldo e alcachofra na

coloragdo de provetes de algodao cationizado.

O ensaio realizado permitiu a obtencdao de uma gama de novas cores
intermédias a de boldo e alcachofra, acrescentando novas cores a palete de cores em
desenvolvimento. Os resultados sugerem que os corantes naturais podem produzir
uma variavel quantidade de cores a partir das misturas, tal como mostrado
anteriormente (Samanta e Konar, 2011). Relativamente a solidez da cor a luz, os
resultados mais promissores correspondem aos provetes coloridos com a infusdo
de alcachofra, enquanto os resultados menos promissores foram obtidos na
coloracao com a infusdo de boldo. Deste modo, o estudo do efeito das misturas de
infusdes tornou-se importante, pois as novas cores produzidas poderdo substituir

cores semelhantes dotadas de um fraco desempenho quando expostas a luz solar.

4.1.9 Envelhecimento das infusoes

O objetivo deste ensaio consistiu em averiguar qual o efeito do
envelhecimento prévio da infusdo na cor adquirida pelo substrato téxtil e na solidez
da mesma. Deste modo, constatou-se que de um modo geral, as coloragdes téxteis
com infusdes envelhecidas conferiram-lhes uma tonalidade acastanhada,
caracteristica da oxidagdo, tal como se visualiza na figura 25 para os provetes

coloridos com as infusdes de nogueira e boldo. De facto, os ensaios foram realizados
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com o intuito de conferir melhorias as cores obtidas, ou até mesmo produzir novas
tonalidades mais interessantes, o que pela andlise visual ndo se verifica.

Por outro lado, os resultados mostraram que perante a exposicdo dos
provetes coloridos a luz solar, estes exibem uma maior estabilidade da cor, que pode
estar relacionada com a oxidagdo prévia de alguns compostos devido ao
envelhecimento conferido pela exposicao da infusdo a luz solar. Assim, uma vez
oxidados, ndo sdo suscetiveis a sofrer nova oxidacdo aquando da exposicdo do
provete colorido a luz solar, permitindo um aumento na qualidade da cor,

nomeadamente uma melhoria da sua solidez da cor a luz.

Figura 25: Efeito do envelhecimento da infusdo na cor dos provetes de 1a colorida com infusdo de
boldo envelhecida (B) e 14 colorida com infusdo de nogueira envelhecida (D). Provetes controlo de

13 colorida com boldo (A) e nogueira (C).

4.2 Coloragdo com extratos de cogumelos

4.2.1 Screeninginicial e coloracao de provetes com tratamento da superficie

téxtil

O screening inicial efetuado com recurso a extratos de cogumelos permitiu
avaliar quais as espécies de cogumelos com maior potencial corante. Assim, antes
da coloracdo dos substratos téxteis, executou-se o processo de extracao aquosa tal
como nos extratos de plantas, contudo o processo de extracdo aquosa dos extratos
de cogumelos foi mais exigente, uma vez foi necessario reduzir os extratos a um pé
fino. Para além disso, em alguns casos, nao ocorreu a difusao do corante para a agua,
tornando-se indispensavel a utilizacdo de um misturador (yellowline OST 20
digital).

O processo de obtencdao dos diversos extratos de cogumelos permitiu a
producdo de banhos de coloracdo com diferentes tonalidades. Tendo em conta a
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figura 26, verifica-se que o banho de coloracao de P. tinctorius apresenta a cor mais
forte, enquanto a generalidade dos banhos de extratos de cogumelos exibe cores

ténues, semelhantes aquela obtida na figura 26A.

Figura 26: Banhos de coloragdo obtidos ap6s a extracdo aquosa dos extratos de P. cornucopiae (A),

P, tinctorius (B) e P. djamor (C).

Os banhos de coloracao obtidos a partir dos extratos de cogumelos foram
posteriormente utilizados na coloracao dos substratos téxteis de 13, algodao e
algodao cationizado. Apos as coloragdes e lavagens com agua verificou-se que os
substratos téxteis coloridos com os banhos de extratos de cogumelos ndo
adquiriram cor e apenas o banho de P. tinctorius permitiu que os provetes de
algodao cationizado obtivessem uma cor distinta (figura 27). Contudo, pela analise
visual é possivel constatar que os provetes de algodado cationizado coloridos com 2.
tinctorius ndo manifestam resisténcia a luz, notando-se uma alteracdo de cor
significativa na zona exposta a mesma. Para além disso, os mesmos apresentam um
manchamento, indicando que o processo de coloragao téxtil e/ou o pré-tratamento

de cationiza¢do nao foram uniformes.

Figura 27: Coloragdo de provetes de algoddo (A) e algoddo cationizado (B) com o banho de coloragao

de P. tinctorius.
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Os restantes banhos de extratos de cogumelos ndo potenciaram a geracdo de
cor nos substratos téxteis, como é o caso de Pleurotus djamor. Embora a sua
extracdo aquosa tenha permitido a obten¢do de um banho com tom rosado, como
evidencia a figura 26C, o substrato téxtil ndo adquiriu cor, uma vez que o corante
apenas ficou adsorvido a superficie da fibra téxtil. Assim, tendo em conta os ensaios
de coloragao com extratos de cogumelos, conclui-se que ndo existe substantividade
entre a fibra téxtil e o corante, mesmo na presenca de tratamentos da superficie
téxtil.

De um modo geral, os banhos obtidos com recurso a extratos de cogumelos

ndo permitiram que ocorresse um processo de coloracdo eficiente, contudo é de

realcar o banho de P. tinctorius, o inico capaz de produzir cor no substrato téxtil.

4.2.2 Coloragdo com adi¢do de alimen

Tendo em conta que os banhos de coloracdo obtidos a partir dos
diferentes extratos de cogumelos ndo foram capazes de conferir cor aos substratos
téxteis, procedeu-se a adicao de alimen, de modo a avaliar o qual o seu efeito na cor
do banho de coloracao.

De um modo geral, a adigdo de alimen ndo provocou altera¢des de cor
significativas aos banhos de coloragdo, como se visualiza na figura 28 onde sdo
mostrados os banhos de P. djamor e Tricholoma atrosquamosum ap6s a adicdo de
mordente. A cor exibida pelos banhos, para além de clara, manteve-se praticamente

inalterada apds a adi¢do do auxiliar, sugerindo que ndo ocorreram interagoes fortes.

Figura 28: Efeito da adi¢do de alimen nos banhos de coloracdo dos extratos de P. djamor (A) e

Tricholoma atrosquamosum
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Apés a avaliagdo dos efeitos do mordente nos banhos de coloracao, efetuou-
se a coloracao dos substratos téxteis e tal como especulado, a coloragdo na presenga
de alimen nao foi eficaz e o banho obtido a partir de extratos de cogumelos ndo
conferiu cor aos substratos téxteis. Em contrapartida, os provetes coloridos com o
banho de P. tinctorius na presenga de alimen adquiriram uma cor intensa e sélida
(figura 29), que pode estar associada a formagdo de um complexo metalico entre o
corante e a fibra. Contudo, os mesmos mostraram-se pouco resistentes a luz,
denunciando que o tratamento com alimen os tornou mais sensiveis a
luminosidade, talvez por altera¢des ou degradacio do croméforo. E salientar que as
alteracdes de cor ocorreram com maior incidéncia nos provetes de algodado
cationizado (figura 29B), indicando que a sua coloragdo na presenca de alimen

permite a obtencao dos resultados mais promissores.

Figura 29: Efeito da adi¢do de alimen na coloracgido de algodao (A) e algodao cationizado (B) com o

banho de P. tinctorius.

4.2.3 Coloragdo em condi¢Oes acidas

A adicao de acido acético aos banhos de coloracdo de extratos de cogumelos
conferiu-lhes valores de pH entre os 3 e 4, permitindo verificar qual o impacto da
acidificacao na coloragao téxtil.

De um modo geral, as alteragcdes de pH ndo induziram um aumento da
afinidade do corante pela fibra téxtil e apenas os substratos téxteis coloridos com o
banho de P. tinctorius adquiriam cor durante o processo de coloracdo. A analise da
figura 38 demonstra que a coloragao de algodao sem tratamento nao foi eficiente,
devido a fraca cor adquirida pelos mesmos. Em contraste, os substratos téxteis que
anteriormente sofreram modificacdes da superficie téxtil manifestaram cores fortes

e intensas, tal como mostra a figura 30C, onde os provetes de algodao pré tratado
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com alimen exibem uma cor sélida. Por comparacdo dos diferentes provetes
coloridos, verifica-se que os provetes de algodao cationizado (figura 30B) se
destacam pelo facto de manifestarem uma cor coesa e forte, mais fiel ao banho de
coloracao.

Neste caso, a coloracdo em condi¢des acidas conferiu resultados mais
promissores aos substratos téxteis cationizados, na medida em que promoveu a

geracdo de cores mais relevantes para a atual palete de cores.

Figura 30: Efeito da acidificacdo do banho de coloragio de P. tinctorius nos provetes de algodao (A),

algodéo cationizado (B) e algodao pré tratado com alimen (C).

4.2.4 Coloracao em condi¢des basicas

As infusdes obtidas a partir dos extratos de cogumelos adicionou-se
carbonato de sédio com o intuito de torna-las alcalinas e assim verificar qual o efeito
da mudanga de pH no processo de coloragao.

A alcalinizacdo dos banhos de coloragdo nao conferiu alteragdes de cor aos
substratos téxteis, tal como visto anteriormente, e apesar das diversas tentativas,
ndo é possivel aumentar a afinidade entre as fibras téxteis e a generalidade dos
banhos de extratos de cogumelos. Na figura 31 encontram-se os provetes de algodao
cationizado coloridos com os banhos controlo e alcalino de P. tinctorius e por
comparagao dos mesmos verifica-se que o banho alcalino ndo fomentou a geragdo
de cor, mantendo-se o substrato téxtil com uma cor idéntica a cor inicial.

Deste modo, a alcalinizacdo dos banhos de extratos de cogumelos nao se
mostrou viavel, uma vez que apés a coloragdo, os provetes exibiram cores com

pouca relevancia tendo em conta o pretendido.
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Figura 31: Efeito da alcalinizacdo do banho de colorag¢do de P. tinctoriusnos provetes de algodao
cationizado.

Apés os inumeros ensaios realizados pode-se concluir que a coloragdo com
extratos de cogumelos nao é eficaz, pois de um modo geral, os banhos ndo atribuem
cor aos substratos téxteis, independentemente do tratamento aplicado. Em ensaios
futuros, apenas os extratos de P. tinctorius deverdo ser utilizados, uma vez que
permitem a geracao de cores fortes e intensas. Contudo, outros ensaios deverao ser
realizados na tentativa de otimizar a solidez da cor dos provetes coloridos com o

mesmo.

4.2.5 Alteragoes de pH

Aos banhos de coloragdo de P. tinctorius aos quais se adicionou alimen, &cido
e base, foram retiradas aliquotas anterior e posteriormente ao processo de
coloracao téxtil, com o propésito de medir o pH e verificar as alteracdes do mesmo.
Assim, seria possivel associar as alteracdes de cor do banho e dos substratos téxteis
aos diferentes valores de pH.

As sucessivas medi¢cdes do pH permitiram obter a figura 32 onde se
encontram os valores de pH relativos aos 18 ensaios realizados. Atentando a figura
32, verifica-se que nos ensaios controlo de algoddo ndo existiram alteragdes de pH
consideraveis, pelo que independentemente do tratamento, este ndo confere
alteracdes de pH ao banho de coloragao. Contudo, no caso da coloracao dos provetes
de 13 o mesmo ndo se verificou, uma vez que o pH inicial apresentava valores
proximos de 7, enquanto o valor final de pH estava na ordem dos 4, sendo a alteracdo
mais brusca detetada no banho de coloracao dos provetes de 13 pré tratada com
alumen.
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Nos ensaios subsequentes (ensaios 6, 7 e 8), a adicdo de alimen ao banho de
coloragdo provocou uma acidificagdo do mesmo, reduzindo valores de pH entre os
6 e 7 para valores de 3 e 4. Porém, ap6s o processo de coloracdo os valores
mantiveram-se inalterados para os banhos de coloragdo de ambas as malhas,
indicando que durante o processo de coloracdo as interagdes ndo foram
significativas. Por observacdo da cor adotada pelas malhas, confirma-se que ndo
ocorreram interagdes fortes.

De um modo geral, valores de pH &cidos e alcalinos, estimulados pela adi¢dao
de acido acético e carbonato de sddio, respetivamente, permaneceram inalterados
ap6s o processo de coloragdo. As alteracdes no pH foram notoérias nos banhos
utilizados para colorir os provetes de 1a e 13 pré tratada com alimen nos ensaios 17
e 18. Assim, conclui-se que a coloracdo dos substratos de algoddo ndo provoca
alteracdes nos valores de pH do banho, enquanto os provetes de 13, devido ao seu
carater acido, quando contactam com banhos alcalinos tém a capacidade de
conferir-lhes valores mais baixos devido as intera¢gdes com o banho. Desta forma,

alteracdes de cor mais significativas sao visualizadas apds a coloragdo dos provetes

de 13.
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Figura 32: Valores de pH inicial e final do banho de coloragido de P. tinctorius ap6s a coloragdo dos

substratos téxteis nos diferentes ensaios.
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4.3 Coloragdo com extrato de bagago de uva

0 processo de coloragdo com o extrato de bagaco de uva foi efetuado com o
intuito de colorir eficientemente os substratos téxteis e assim reutilizar um residuo.
Porém, a analise visual dos provetes coloridos demonstra que estes foram corados
de um modo pouco eficaz, sendo que o banho do extrato de engago de uva conferiu-
lhes cores suaves e pouco notérias.

Assim, numa tentativa de produzir uma cor mais intensa ou novas cores,
adicionou-se lacase ao banho de coloracao, uma vez que o subproduto em questao
deve ser rico em compostos fendlicos, o substrato que permite a ativacao da enzima.
De facto, os provetes coloridos na presenca de lacase adquiriram uma cor
ligeiramente mais intensa (figura 33), contudo ndo apresentavam uma coloragao
uniforme e notavam-se manchas visiveis a olho ni1 que podem estar relacionadas
com fatores cruciais no processo de coloragao por esgotamento, tais como a difusao,
substantividade ou saturacdo. Por outro lado, a coloracdo menos eficiente também
pode estar associada a uma nao homogeneidade do substrato téxtil que tornam
determinadas zonas menos acessiveis ao corante.

Embora a coloragdo na presenc¢a da enzima confira ao substrato téxtil uma
cor mais notdria, os resultados ndo acrescentam valor a atual palete de cores, pelo
que a coloragdo com o extrato de engaco de uva nao é viavel tendo em conta o

objetivo do presente trabalho.

Figura 33: Efeito da adi¢do de lacase ao banho de extrato de engaco de uva na coloracao dos provetes

dela (A), algodao (B) e algodao cationizado (C).
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4.4 Influéncia da temperatura e do tempo de extragdo no processo de

coloragao

A eficacia do processo de biocoloragdo depende fortemente da qualidade de
extracdo dos compostos corantes, tornando-se assim crucial a avaliacdo dos
parametros de temperatura e tempo do processo de extracdo aquosa. Assim,
pretendia-se verificar se as condi¢des utilizadas durante o projeto foram
apropriadas tendo em conta os principais objetivos, bem como otimizar o processo
de extracao.

Deste modo, os extratos de horteld-pimenta foram submetidos a extragdes
aquosas em diversas condi¢des, tendo-se retirado aliquotas de infusdes respetivas
a cada uma das condi¢cdes de tempo e temperatura utilizadas no processo de
extracdo. As aliquotas recolhidas foram utilizadas para uma analise visual da cor,
assim como para a coloragdo téxtil. A figura 34 mostra os provetes coloridos com as
diversas infusdes de horteld-pimenta, sugerindo que as cores adquiridas pelos
provetes, tal como as cores das infusdes, sdo idénticas, independentemente do

tempo e temperatura do processo de extragao.

Figura 34: Influéncia dos diferentes tempos e temperaturas da extragdo aquosa de hortela-pimenta

no processo de coloragdo dos provetes de algoddo cationizado.

Deste modo, é possivel concluir que os fatores tempo e temperatura nao
detém uma influéncia notavel na cor final do substrato téxtil, uma vez que

visualmente a cor ndo apresentou variacdes significativas. Assim, no caso da
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horteld-pimenta, o processo de extracdo pode ser efetuado a temperaturas mais
baixas e com um tempo de extracdo mais curto, visto que a extracdo aquosa se
mostrou igualmente eficiente nestas condicdes. Uma extracao nestas condi¢cdes
seria o ideal, pois o impacto no extrato seria menor e permitiria a manuteng¢ao dos
seus compostos ativos, posteriormente relevantes para a atividade antimicrobiana
do substrato téxtil. Contudo, é necessario ter em conta que os resultados obtidos
podem ndo ser reprodutiveis aquando da extracao aquosa de outros extratos, uma
vez que a eficacia do processo depende da polaridade dos compostos corantes
presentes. Para além disso, um aumento da temperatura conduz a uma maior
difusdo dos corantes para o meio aquoso e assim, noutros casos, pode-se verificar
uma maior transferéncia de cor para a agua associada ao aumento da temperatura.

Para além da extracdo e coloracao com as infusdes de horteld-pimenta, foi
realizada uma andlise por espectrofotometria UV-Vis das aliquotas referentes as
diferentes condi¢des. Porém, é de referir que os resultados obtidos ndo se
enquadravam no especulado e, portanto, ndo apresentaram qualquer relevancia

para o estudo em questio.

4.5 Forga coloristica

4.5.1 Solidez da cor aluz

Apébs o processo de coloracao dos provetes coloridos com os banhos dos
diferentes extratos de plantas e cogumelos, tornou-se crucial a exposicdo dos
mesmos a luz, de forma a avaliar a solidez da cor a luz conferida por cada infusao.

De um modo geral, a exposicio dos provetes a luz solar conferiu-lhes
alteracdes de cor significativas, nomeadamente perda de cor e alteracdo da
tonalidade. Assim, qualitativamente verifica-se que os resultados menos
promissores foram obtidos para os provetes coloridos com o extrato de P. tinctorius,
enquanto os mais promissores foram conferidos pela infusdo de nogueira, como
indica a figura 35. No caso da coloragdao com o banho de P. tinctorius, a cor adquirida
pelo substrato téxtil foi bastante intensa, porém a exposicao a luz solar gerou um
clareamento e alteracao da tonalidade da mesma, indicando uma ma solidez da cor

a luz solar. Em contrapartida, a exposicdo a luz solar dos provetes coloridos com o
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banho de nogueira nao lhes conferiu alteragdes tao notorias a olho nu (figura 35A),

podendo-se afirmar que estes apresentam uma boa solidez da cor a luz.

Figura 35: Efeito da exposicdo a luz solar nos provetes coloridos com banho de extratos de P.

tinctorius (A) e nogueira (B)

Os resultados apresentados na figura 35 correspondem a dados qualitativos,
obtidos a partir da andlise visual, de modo que a confirma¢do dos mesmos sera
obtida pelos resultados quantitativos. Desta forma, os provetes coloridos com os
banhos de nogueira e P. tinctorius, correspondentes ao melhor e pior desempenho,
respetivamente, foram testados no colorimetro, onde se obtiveram valores de forca
coloristica (K/S).

A figura 36 mostra os valores de K/S dos provetes coloridos com o banho de
P. tinctorius, na qual se verifica que de um modo geral ocorreu um aumento deste
valor apds a exposicao a luz solar. Um aumento de K/S ndo estd diretamente
relacionado com uma intensificacdo da cor e neste caso especifico, ocorre

precisamente o contrario, pois o clareamento é bem visivel na figura 35A.
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extrato de P. tinctorius nos ensaios efetuados na presenca de alimen, acido acético, carbonato de

sddio e ensaios controlo.

Com o intuito de clarificar os resultados obtidos, procedeu-se ao calculo do
AE, pois este indica o nimero absoluto da diferenga de cor devido a inclusdo da
variacdo das coordenadas de a*, b* e L*, enquanto o K/S apenas tem em conta o valor
de R e, portanto, ndo € tao rigoroso. De facto, através do AE (figura 37) compreende-
se que existe uma diferenca de cor significativa entre a zona do provete colorida e a
exposta a luz solar, obtendo-se a maior variagdo de cor no provete de algodao
cationizado colorido na presenca de alimen, ensaio 7. Assim, estes resultados
confirmam os resultados obtidos qualitativamente, sugestivos de que em alguns
casos, o alimen confere um aumento da sensibilidade da cor a luz.

Para além disso, os valores de Aa sdo negativos, indicando que a cor da zona
do provete exposta a luz demonstra tendéncias para a cor verde, o que se confirma
pela andlise visual, uma vez que ndo ocorreu um escurecimento da mesma. Os
valores de Ab também apresentam variacgdes, ou seja, para além da variacao de cor
entre azul e amarelo, ocorreu também uma alteracdo de tom, rapidamente
confirmada pela andlise visual e pelos valores de AL*. Estes sugerem a existéncia de
uma diferenca de L* significativa entre as zonas controlo e as expostas a luz,
justificando assim a alteracdo de luminosidade visualizada, nomeadamente o

clareamento da zona do provete exposta a luz solar.
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Figura 37: Valores de variacdao absoluta da cor (AE) dos provetes coloridos com os banhos dos

extratos de P. tinctorius e nogueira apds exposicio a luz.

Por outro lado, apés a exposicdo a luz dos provetes coloridos com a infusao
de nogueira (figura 38), verifica-se que os valores de K/S da zona exposta a luz sdo
bastante semelhantes aos valores da zona controlo, indicando uma boa solidez da
cor a luz. De facto, a solidez da cor a luz mostrou-se de tal forma elevada que no caso
dos provetes coloridos nos ensaios 4, 9, 10, 14, 16 e 17, a exposi¢do a luz nao
possibilitou a distincao entre a zona exposta e a zona controlo, pelo que nao se
efetuou o teste quantitativo. Relativamente a exposicdo a luz dos restantes provetes
coloridos, permitiu a identificacao da zona exposta e assim a possibilidade de testes
no colorimetro e a obtencao de valores de AE (figura 37). De um modo geral, estes
valores indicam variacdes de cor entre 0.28 e 2.72, o que ndo se traduz numa
alteracdo de cor visivel a olho na. Porém, a exposicao dos provetes coloridos nos
ensaios 13 e 18 conferiu-lhes uma variacdo de cor superior, obtendo-se valores de

4.85 e 3.07, respetivamente.
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Figura 38: Valores de forga coloristica (K/S) dos provetes coloridos com o banho de coloragio do
extrato de nogueira nos ensaios efetuados na presenca de alimen, acido acético, carbonato de sédio
e ensaios controlo.

Assim conclui-se que os provetes coloridos com a infusdo de nogueira
apresentam uma elevada solidez da cor a luz solar e em ensaios futuros com
misturas de infusodes, este extrato podera ser testado, pois poderda conduzir a

obtencdo de resultados mais promissores, incluindo melhorias na qualidade da cor.

4.5.2 Solidez da cor as lavagens com agua

A solidez da cor as lavagens com dgua foi avaliada ap6s a realizacdo de duas
lavagens, uma lavagem a frio e outra a quente conforme ja mencionado. Para avaliar
este parametro, foram recolhidas aliquotas referentes a cada lavagem de modo a
averiguar acerca da quantidade de corante que nao foi absorvido e assim perdido
durante o processo.

De facto, a andlise visual permitiu concluir que, particularmente, no caso dos
banhos de coloracdo de P. tinctorius, sabugueiro, sdo Roberto, alcachofra,
rosmaninho e tomilho bela luz, a quantidade de corante presente na agua apds cada
uma das lavagens é consideravel. A figura 39 evidencia que ap0s as lavagens, a perda
de corante dos provetes coloridos com P. tinctorius é significativa, tanto na lavagem
a frio como a quente, indicando que a molécula corante ndo estava completamente

ligada a fibra téxtil e encontrava-se apenas adsorvida a superficie. Assim, estas
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perdas de corante ocorreram, pois, o processo de coloracao foi efetuado por

esgotamento, o que implicou a existéncia de corante em excesso.

Figura 39: Efeito das lavagens a diferentes temperaturas na quantidade de corante adquirido pelos

provetes coloridos com o banho de P. tinctorius. Lavagem a frio (A) e lavagem a quente (B).

Por outro lado, coloragdes realizadas com infusdes de boldo, alfazema,
nogueira, lucia-lima e hortela-pimenta promoveram lavagens mais eficazes na
medida em que a quantidade de corante visualizada na agua é menor. Na figura 40
verificam-se as perdas minimas de corante por parte dos provetes coloridos com
recurso a infusdo de alfazema, provando que a coloracgdo foi eficiente e existia

afinidade entre o corante e a fibra téxtil.

Figura 40: Efeito das lavagens a diferentes temperaturas na quantidade de corante adquirido pelos

provetes coloridos com o banho de alfazema. Lavagem a frio (A) e lavagem a quente (B).
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4.5.3 Solidez da cor a lavagem com detergentes

Ensaios realizados com recurso a diferentes detergentes foram efetuados para
averiguar qual o detergente mais adequado para as malhas biocoloridas. Assim
foram realizados ensaios com o intuito de simular a utilizacdo de pecgas coloridas
com este tipo de extratos por parte do consumidor, determinando qual o detergente
menos agressivo.

Apoés a lavagem dos provetes coloridos com os detergentes selecionados, a
andlise visual dos mesmos revelou resultados bastante diferentes. Assim, os
resultados menos promissores foram conferidos pelo detergente skip, que mostrou
ser agressivo, danificando a cor e ndo permitindo a preservacdo da mesma. Por
outro lado, o detergente padrdo e o soflan conferiram resultados mais positivos,
uma vez que a perda de cor ndo foi tdo evidente, contudo, em alguns casos, apds a
lavagem surgiu uma nova cor.

Na figura 41 encontram-se os provetes coloridos com os banhos de P.
tinctorius e nogueira apos lavagem com o detergente padrao e soflan. Uma analise
da mesma indica que a manutenc¢do da cor é superior nas lavagens com soflan
(figuras 41Ce 41D), enquanto o detergente padrao provoca perda de cor, talvez pelo
facto de possuir na sua constituicdo fosfatos que podem estar a danificar a cor

durante o processo de lavagem.

Figura 41: Efeito das lavagens com detergente padrio (B, E) e com soflan (C, F) na cor dos provetes
coloridos com o banho de P. tinctorius e nogueira. Provetes controlo de algoddo cationizado

coloridos com o banho de P. tinctorius (A) e nogueira (D).
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Para além da analise visual, foram realizados testes colorimétricos para se
avaliar com mais rigor os resultados adquiridos visualmente. Assim, com recurso ao
colorimetro, obtiveram-se os valores das coordenadas de cor e o valor de R para
posterior calculo do K/S a partir da equacdo 2. Os valores de K/S obtidos
correspondem aos provetes coloridos com os banhos de P. tinctorius e nogueira
anterior e posteriormente as lavagens com detergente padrao e soflan e encontram-
se nas figuras 42 e 43, respetivamente.

De acordo com os resultados mostrados nas figuras 42 e 43, verifica-se que
de uma forma geral os valores de K/S aumentaram ap6s a lavagem dos provetes com
o detergente padrao e soflan, pelo que os resultados obtidos ndo corresponderam
aquilo que era espectavel, uma vez que a forca coloristica deveria ser inferior apds
as lavagens. De forma a clarificar os resultados obtidos, com recurso aos valores das
coordenadas de cor a*, b* e L*, foram calculadas as respetivas variacdes (Aa*, Ab* e
AL*) para cada ensaio e assim, um aumento dos valores de K/S dos provetes sujeitos
a lavagem pode ser justificado com um AL* positivo, indicativo da existéncia de
intensificacdo da cor. De facto, foram verificadas altera¢des na cor dos provetes apos
as lavagens, e pelos resultados obtidos conclui-se que a nova cor produzida
apresenta um valor de K/S mais elevado do que a cor original. Embora ambos os
detergentes confiram um aumento do K/S, o valor é significativamente superior
aquando das lavagens com o detergente padrao, o que significa que este induziu uma
maior alteracao de cor.

Os dados obtidos quer qualitativamente, quer quantitativamente, indicam
que o soflan é o detergente que oferece uma maior preservacdo da cor e,
consequentemente, uma qualidade superior da mesma, mais proxima daquela
exigida pelo consumidor. Este detergente é indicado para las e roupas delicadas,
pelo que neste caso seria o mais apropriado e tendo em conta que se trata de uma
coloragao natural, a lavagem ndo devera ocorrer em condi¢cdes agressivas, tais como

a elevadas temperaturas e com detergentes pouco adequados.
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Figura 42: Valores de forga coloristica (K/S) dos provetes coloridos com o banho de P. tinctoriusapds

lavagem com detergente padrio e soflan.
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Figura 43: Valores de forga coloristica (K/S) dos provetes coloridos com o banho de nogueira apos
lavagem com detergente padrao e soflan.

4.5.4 Efeito dos diferentes métodos de esterilizacao dos provetes coloridos

Inicialmente foram realizados ensaios para avaliacao da carga microbiana das
malhas biocoloridas, assim como do seu potencial antimicrobiano antes da

esterilizacdo. Apos a aplicacdo nas placas de YPD e LB dos provetes coloridos,
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seguida de incubacao nas condi¢Ges referidas no capitulo anterior, procedeu-se a
visualizacdo das diferentes placas. Assim, a analise visual das placas revela que a
incubacdo dos provetes coloridos com sabugueiro e P. tinctorius em meio LB
potenciou o crescimento de microrganismos nas zonas circundantes aos mesmos,
tal como evidencia a figura 44. Uma vez que a figura corresponde aos provetes
incubados em meio LB, os microrganismos presentes sdo essencialmente bactérias.

Por comparacdo da figura 44A e 44B pode-se constatar que a carga
microbiana é inferior na placa B, relativa aos provetes coloridos com o banho de 2.
tinctorius, pelo que é possivel inferir que este extrato podera conferir uma maior

atividade antimicrobiana aos provetes.

Figura 44: Estudo da carga microbiana de provetes coloridos com sabugueiro (A) e P. tinctorius (B)

apos aplicacdo dos provetes em meio LB sélido e esterilizado.

Por outro lado, na figura 45 é possivel visualizar as placas de meio YPD com
os provetes coloridos com sabugueiro e P. tinctorius apés incubacdo. Uma analise
visual das placas demonstra que existe crescimento de microrganismos em ambas
as placas, contudo este é significativamente menor na placa correspondente aos

provetes coloridos com o extrato de cogumelo (figura 45B).
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Figura 45: Estudo da carga microbiana de provetes coloridos com sabugueiro (A) e P. tinctorius (B)

apos aplicacdo dos provetes em meio YPD sélido e esterilizado.

Este estudo inicial permitiu concluir que, tal como referenciado por Gao e
Cranston (2008), os substratos téxteis sdao considerados um meio propicio para o
crescimento e proliferacdo de microrganismos, tais como bactérias e fungos. Deste
modo, tendo em conta que um dos objetivos é avaliar a atividade antimicrobiana dos
substratos téxteis biocoloridos, tornou-se essencial submete-los a esterilizagao.

Como referido no capitulo de materiais e métodos, o processo de
esterilizacao foi executado com recurso a quatro métodos distintos: exposicao a
radiacao UV, por autoclavagem, com hipoclorito de sddio e com etanol. Os provetes
esterilizados foram inoculados em placas com meio LB e incubados nas condi¢oes
previamente referidas, tendo-se obtido os resultados mostrados na figura 46. O
método de esterilizacdo com etanol a 70% (figura 46C) nao foi eficiente, sendo
notoria a presenca de microrganismos. Relativamente a esterilizacdo dos provetes
coloridos com hipoclorito de sédio a 0,5% (figura 46B), esta mostrou-se eficaz na
eliminacdo dos microrganismos, contudo, tendo em conta que um dos objetivos é
conferir cor aos substratos téxteis, a técnica ndo é viavel, pois ndo permite a
manuten¢dao da mesma.

Por outro lado, a esterilizacdo dos provetes coloridos com recurso a radiacdo
UV (figura 46D) e a autoclavagem (figura 46A) aparentavam conferir,
simultaneamente, esterilizacdo e preservacdo da cor. Todavia, uma analise mais

pormenorizada revelou que a autoclavagem induziu alteracdes de cor no substrato
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téxtil, que podem advir das condi¢des agressivas a qual sdo sujeitos durante o

processo de esterilizagao.

Figura 46: Efeito da esterilizagdo por autoclavagem (A), hipoclorito de s6dio a 0,5% (B), etanol a 70%

(C) e radiacdo UV (D) nos provetes biocoloridos.

Deste modo, os ensaios subsequentes foram efetuados apés a esterilizagao
dos substratos téxteis com recurso a exposicdo a radiacdo UV, que permitiu a

eliminacdo dos microrganismos presentes e manutencao da cor.

4.6 Quantificagdo da atividade antimicrobiana dos substratos téxteis

coloridos com diferentes extratos em placa

Os provetes coloridos com os extratos de P. tinctorius, sabugueiro, alfazema,
nogueira e sdo Roberto foram sujeitos a testes qualitativos para averiguacao do seu
poder como agente antimicrobiano perante os microrganismos selecionados.

Assim, a incubacdo dos provetes coloridos e dos microrganismos inoculado
em placa de agar permitiu verificar quais os extratos que conferiam atividade
antimicrobiana aos substratos téxteis pelo surgimento de um halo de inibi¢do na
area circundante aos mesmos. Os resultados obtidos pela analise visual das placas

encontram-se expressos na tabela 7.
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Tabela 7: Atividade antimicrobiana dos extratos de P. tinctorius, nogueira, alfazema, sdo Roberto e
sabugueiro contra as bactérias £. coli, S. epidermidis e P. acnes e contra o fungo C. albicans. Os
resultados foram obtidos com base na zona de inibigdo medida pelo surgimento de halos de inibicdo

24 h ap6s inoculagao das placas.

Espécie | Escherichea | Staphylococcus | Propionibacterium | Candida

Extrato coli epidermidis acnes albicans
P. tinctorius + - - -
Nogueira + - + -
Alfazema - - - -
Sdo Roberto - - - -
Sabugueiro - - - -

Por andlise da tabela 7 verifica-se que os extratos selecionados nao
conferiram atividade antifingica aos provetes, uma vez que os mesmos hdo se
mostraram eficazes contra o fungo C. albicans. Esse facto pode ser comprovado na
figura 47 onde se encontram os provetes coloridos com as infusdes de alfazema, sdo
Roberto e sabugueiro. Na figura constata-se que de facto os provetes coloridos ndo
potenciaram o surgimento de um halo de inibi¢do, ocorrendo um crescimento

homogéneo do fungo na placa.

Figura 47: Estudo da atividade antimicrobiana dos provetes colorido com alfazema (A), sdo Roberto
(B) e sabugueiro (C), mediante a sua aplicagdo em meio YPD s6lido inoculado com C. albicans por
espalhamento. O surgimento de halos de inibigao a volta de cada provete 24 h ap6s a inoculacgdo foi

usado como indicador de atividade antimicrobiana.
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Por outro lado, quando avaliada a atividade antibacteriana dos provetes
coloridos com os diferentes extratos, os resultados demonstraram-se mais
promissores. De facto, a coloragao dos provetes com o banho de nogueira, conferiu-
lhes atividade antibacteriana contra E. coli e P. acnes, sendo esta notoéria pelo
surgimento do halo de inibi¢cdo. Assim, o halo observado apds incubagdo do provete
de 13 colorido com nogueira na presenca de alimen com 7. acnes (figura 48) torna
evidente a existéncia de compostos ativos com atividade antimicrobiana. Ainda na
mesma placa encontram-se os provetes de algodao coloridos com nogueira em
diferentes condicdes, na presenca de alimen e acido acético, contudo estes nao
manifestaram atividade antimicrobiana. Esta auséncia de atividade antimicrobiana
pode advir de um processo de esgotamento pouco eficaz, que confere ao substrato
téxtil uma quantidade de corante insuficiente para que este demonstre atividade
antimicrobiana. Além de mais, os provetes de algoddao possuem uma baixa
reatividade, pelo que a libertagdo de compostos ativos também pode ser reduzida e

assim incapaz de atuar sobre as bactérias.

Figura 48: Estudo da atividade antimicrobiana dos provetes coloridos com infusdo de nogueira
mediante a aplicacdo dos mesmos em meio LB sélido inoculado com P. acnes por espalhamento. O
surgimento de halos de inibicdo a volta de cada provete 24 h apds a inoculagdo foi usado como
indicador de atividade antimicrobiana. Algoddo cationizado (A) e 1a (B) coloridos na presenca de

alimen; Algodao (C) colorido na presenca de acido acético.
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De facto, estudos anteriores (Qa'dan et al,, 2005) revelaram que o banho de
nogueira atribuiu aos provetes atividade antimicrobiana contra P. acnes, S.
epidermidis e C. albicans, contudo o presente estudo contraria esses resultados,
uma vez que nao se verificou atividade antimicrobiana contra S. epidermidis e C.
albicans, mas apenas contra as bactérias de P. acnes e E. coli, . Estas diferencas
podem estar relacionadas com a extragdo, uma vez que por questdes de
ecossustentabilidade, a extracdo foi efetuada com recurso ao método de extracdo
aquosa, extraindo-se apenas os compostos polares e para além disso, a concentragao
de compostos biolégicos presente no substrato téxtil pode nao ser suficiente para
que se manifeste atividade antimicrobiana contra §. epidermidis e C. albicans. Por
outro lado, um estudo mais recente realizado Tyszkiewicz (2013) demonstrou que
os extratos de nogueira também possuem atividade antimicrobiana contra £. colj,
tal como indicam os resultados do presente projeto.

Por outro lado, a incubagdo em placa dos provetes coloridos com P. tinctorius
com as diferentes bactérias mostrou que estes apenas manifestam atividade

antimicrobiana contra E. coli, como se verifica na figura 49.

Figura 49: Estudo da atividade antimicrobiana dos provetes coloridos com extratos de sabugueiro
(A), P. tinctorius (B) e sdo Roberto (C) mediante a aplicacdo em meio LB sélido inoculado com P.
acnes por espalhamento. O surgimento de halos de inibicdo a volta de cada provete 24 h apés a

inoculagdo foi usado como indicador da atividade antimicrobiana.

E de real¢ar que numa primeira fase os provetes coloridos com P. tinctorius
mostraram-se eficazes contra S. epidermidis, contudo numa fase mais avancada

esses resultados ndo foram reprodutiveis, talvez devido a fatores como a presenca
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de diferentes concentra¢cdes de compostos bioldgicos no substrato téxtil ou um
contacto menos eficiente entre o provete colorido e o meio sdlido com bactéria.
Assim, futuramente, devem ser executados novos ensaios de forma a averiguar qual
o efeito deste extrato contra a bactéria.

Os resultados mostraram que os restantes extratos testados ndo conferiram
atividade antimicrobiana aos provetes. Ao contrario alguns estudos indicam
potencial antimicrobiano em extratos de alfazema (Salve e Bhuktar, 2013),
sabugueiro (Hearst et al., 2010) e sdo Roberto (Barowska et al., 2017). O processo
de extracdo utilizado pode ndo ser o mais eficiente para extrair compostos
biologicos com atividade antimicrobiana e poderd ser alvo de otimizacdo em
estudos futuros. A atividade antimicrobiana também pode estar a ser influenciada
pelo processo de coloracao, uma vez que o substrato téxtil pode ter adquirido uma
concentracdo insuficiente de corante e consequentemente de compostos ativos, ndo
possuindo entdo uma quantidade que lhes permita atuar como agente

antimicrobiano.

4.7 Avaliacdo quantitativa da atividade antimicrobiana dos provetes

coloridos pelo método de contagem de coldnias em placa

A quantificacdo da atividade antimicrobiana dos téxteis coloridos foi
efetuada com recurso ao método de contagem de coldnias em placa. Apos a execugdo
dos procedimentos citados no capitulo de materiais e métodos e posterior
incubacdo das placas, procedeu-se a analise visual das mesmas e a contagem do
numero de coldnias.

Os resultados mostraram que os provetes coloridos com a infusao de
nogueira provocaram uma redugao significativa do nimero de unidades formadoras
de colénias de P. acnes ao fim de 45 min. (figura 50), confirmando os resultados

qualitativos descritos anteriormente.
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Figura 50: Estudos de inducdo de perda de viabilidade celular de P. acnes ap6s o contacto com os
provetes coloridos com extratos de nogueira.

A figura 50 mostra graficamente os resultados obtidos. Por observac¢do dos
resultados apresentados na figura 50 e nas figuras 1 e 2 do anexo II, conclui-se que
o extrato de nogueira confere aos provetes de 1a propriedades antimicrobianas

contra P. acnes.
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Figura 51: Estudo da atividade antimicrobiana de provetes 1a coloridos com o extrato de nogueira
contra P. acnes pela avaliagdo do numero de unidades formadoras de col6nias ao longo do tempo de

exposi¢ao.
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Por outro lado, a coloragdo de provetes de 1a com infusao de nogueira no
ensaio 12, nao conferiu aos substratos téxteis atividade antimicrobiana significativa

contra £. coli (figura 52), tal como se verificou nos testes qualitativos.
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Figura 52: Estudo da atividade antimicrobiana de provetes de 13 coloridos com o extrato de nogueira
na presenca de acido acético (ensaio 12) contra E. colj, pela avaliacdo de unidades formadoras de

coldnias ao longo do tempo de exposigao.

Ja os provetes de 1a pré tratada com alimen coloridos com o banho de 2.
tinctorius na presenca de acido acético (ensaio 13), nao mostraram atividade

antimicrobiana acentuada (figura 53).
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Figura 53: Estudo da atividade antimicrobiana de provetes de 13 pré tratados com alimen coloridos
com o extrato de P. tinctorius na presenga de acido acético (ensaio 13) contra £. coli, pela avaliacio

de unidades formadoras de coldnias ao longo do tempo de exposicao.

Resultados semelhantes foram obtidos quando se testaram os provetes
coloridos com os banhos de P. tinctorius (figura 3 do anexo II).

De um modo geral, conclui-se que o extrato de nogueira confere atividade
antimicrobiana aos substratos téxteis, nomeadamente contra P. acnes. Para além
disso, os provetes de la manifestaram uma atividade antimicrobiana superior,
comparativamente com os provetes de algodao, possivelmente porque incorporam
maior quantidade de principio ativo do extrato. Por outro lado, a libertagdo de
compostos bioativos a partir de 1a pode ocorrer a uma taxa maior do que a partir do

algodao.
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5.  CONCLUSOES E PERSPETIVAS FUTURAS

Os resultados obtidos no presente trabalho, embora preliminares, sao muito
promissores, tendo em conta que foi possivel desenvolver téxteis coloridos e
funcionais a partir de processos de extracdo e coloracdo ecossustentaveis. Em
particular, o recurso a extratos de plantas como nogueira e cogumelos como 2.
tinctorius permitiu a producdo de malhas biocoloridas e com atividade
antimicrobiana.

Ao nivel da coloragdo é necessario ter em conta que foram necessarios
inimeros ensaios de otimizacdo para a obtencdo de uma palete de cores variadas.
Genericamente, os pré-tratamentos de modificagdo da superficie téxtil tiveram um
contributo positivo, permitindo a obten¢do de cores mais sélidas e intensas.
Também a utilizagdo de carbonato de s6dio e alimen durante o processo de
coloragdo permitiram que, de um modo geral, fossem obtidas novas cores e intensas.
Em contrapartida a utilizacdo de acido acético potenciou um clareamento das
malhas. Desta forma, ao nivel da cor, os extratos de plantas que proporcionaram os
melhores resultados foram os de alcachofra, nogueira, boldo e tomilho bela luz,
enquanto que no caso dos cogumelos, apenas P. tinctorius apresentou potencial
corante. Quanto a atividade antimicrobiana, o extrato de nogueira foi o que
apresentou melhores resultados, demonstrando possuir propriedades
antimicrobianas intrinsecas contra as bactérias P. acnese E. coli.

Relativamente as propriedades de solidez a luz, o extrato de nogueira foi
também o mais eficiente, enquanto o extrato de P. tinctorius ndo se revelou eficaz,
sendo que a zona exposta apresentava um clareamento bastante notdério. Ja os
melhores resultados de solidez da cor as lavagens foram conseguidos quando se
utilizou o detergente soflan.

No seu conjunto, os resultados obtidos abrem perspetivas excelentes para

trabalho futuro de elevada relevancia cientifica e aplicada, incluindo:

o O teste de novos extratos de cogumelos e de plantas, relativamente ao
seu potencial corante e antimicrobiano;

o A otimiza¢do de variaveis dos processos de extracdo e coloracao,
nomeadamente tipo de solvente, pH, tempo e temperatura que permita

obter melhorias ao nivel das propriedades em estudo.
103



O teste do potencial antimicrobiano dos diferentes extratos utilizados
no presente trabalho, para inferir acerca do potencial de cada um.

A otimizacdo de novas misturas de infusées, nomeadamente com
recurso a ferramenta DOE (Design of Experiments), para averiguar se
surge melhorias ao nivel da cor ou novas cores. Ter em conta o extrato
de eucalipto, uma vez que possui uma boa solidez da cor a luz.
Estudar o processo de lavagem, realizando mais ciclos de lavagem com
detergentes, de modo a averiguar acerca das propriedades de solidez
e verificar se a atividade antimicrobiana se mantém ao longo dos ciclos.
Avaliar a distribuicdo do corante no substrato téxtil, com recurso a
técnicas analiticas, nomeadamente HPLC, uma vez que uma coloragao

heterogénea pode afetar os resultados obtidos.
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7. ANEXOI

As figuras apresentadas no anexo I correspondem aos valores de pH obtidos

apds os 18 ensaios de coloragao segundo a tabela 6.
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Figura A 1: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloracido dos substratos téxteis com o extrato

de boldo nos diferentes ensaios.
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Figura A 2: V alores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragdo dos substratos téxteis com a infusdo

nogueira nos diferentes ensaios.
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Figura A 3: Valores de pH inicial e final obtidos apds a coloracido dos substratos téxteis com a

infusdo de sabugueiro nos diferentes ensaios.
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Figura A 4: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragdo dos substratos téxteis com a infusdo

de boldo nos diferentes ensaios.
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Figura A 5: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragido dos substratos téxteis com a infusdo

de hortela pimenta nos diferentes ensaios.
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Figura A 6: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragdo dos substratos téxteis com a infusdo

de licia lima nos diferentes ensaios.
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Figura A 7: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragido dos substratos téxteis com a infusdo

de alcachofra nos diferentes ensaios.

10 11 12 13 14 15 16 17 18

12

1

Valores de pH
N H [e)] (o] o

o

Ensaio
M pH inicial ™ pH final

Figura A 8: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a colora¢do dos substratos téxteis com a infusdo

de tomilho bela luz nos diferentes ensaios.
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Figura A 9: Valores de pH inicial e final obtidos ap6s a coloragdo dos substratos téxteis com o extrato

de boldo nos diferentes ensaios.
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Figura A 10: Valores de pH inicial e final obtidos apds a coloragdo dos substratos téxteis com a infusao

de hortelad pimenta nos diferentes ensaios.
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Figura A 11: Valores de pH inicial e final obtidos apds a coloragdo dos substratos téxteis com a infusdo

de Itcia lima nos diferentes ensaios.
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Figura A 12: Valores de pH inicial e final obtidos apés a coloragdo dos substratos téxteis com a infusao

de alcachofra nos diferentes ensaios.
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Figura A 13: Valores de pH inicial e final obtidos apds a coloracio dos substratos téxteis com a infusdo

de tomilho bela luz nos diferentes ensaios.
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Figura A 14: Valores de pH do banho de coloracgio obtido a partir do extrato de sdo Roberto medidos

antes e apo6s a coloracdo do substrato téxtil.
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Figura A 15: Valores de pH do banho de coloragdo obtido a partir do extrato de alfazema medidos

antes e apds a coloragio do substrato téxtil.
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8. ANExoll

As figuras apresentadas no anexo II correspondem aos resultados
qualitativos do estudo da atividade antimicrobiana dos provetes de l1a coloridos com

a infusdo de nogueira contra a bactéria P. acnes
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Figura A 16: Estudo da atividade antimicrobiana, pela avaliagdo de unidades formadoras de colénias

de P. acnes, de provetes 14 pré tratada com alimen coloridos com o extrato de nogueira (ensaio 5).
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Figura A 17: Estudo da atividade antimicrobiana, pela avaliagdo de unidades formadoras de coldnias

de P. acnes, de provetes 13 coloridos com o extrato de nogueira na presenca de alimen (ensaio 8).
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Figura A 18: Estudo da atividade antimicrobiana, pela avaliacao de unidades formadoras de colénias
de E. coli, de provetes 13 pré tratada com alimen coloridos com o extrato de P. tinctoriusna presenca

de 4cido acético (ensaio 13).
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