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RESUMO

A cicatrizagdo de feridas é foco de iniUmeros estudos na
literatura, uma vez que a exposi¢do de ferimentos ou lesdes
na pele torna o organismo suscetivel a ataques bioldgicos,
como bactérias e fungos, afetando diretamente a qualidade
de vida e os sistemas de saude em diversas esferas. Nesse
contexto, a busca por estratégias inovadoras para o
tratamento de feridas cutadneas tem sido intensificada, com
foco principal na utilizagdo de biomateriais. A utilizagdo da
celulose como matriz polimérica, incorporando 6xido de
cério (Ce0,) e nanoparticulas de prata (Agnano), oferece ao
biocurativo propriedades curativas, como atividade
antioxidante e antibacteriana, respectivamente. Estudos
conduzidos por meio de técnicas como UV-vis e DRX
revelaram que a energia de bandgap das nanoparticulas de
CeO; é de aproximadamente 2,98 eV, com uma geometria
de cristalito do tipo fluorita de simetria cubica e um
diametro médio de 6,64 nm. O teor de lignina, determinado
pelo método de Klason, foi de 3,1%. Discos preparados a
partir de membranas de celulose puras e impregnadas com
NPs CeO,/Agnano demonstraram atividade antimicrobiana
contra bactérias como S. aureus e E. coli.

ABSTRACT

Wound healing is the focus of numerous studies in the
literature, since the exposure of wounds or lesions to the
skin makes the body susceptible to biological attacks, such
as bacteria and fungi, directly affecting the quality of life
and health systems in different spheres. In this context, the
search for innovative strategies for the treatment of skin
wounds has been intensified, with a main focus on the use
of biomaterials. The use of cellulose as a polymeric matrix,
incorporating cerium oxide (CeQ;) and silver nanoparticles
(Agnano), offers the biodressing healing properties, such as
antioxidant and antibacterial activity, respectively. Studies
conducted using techniques such as UV-vis and XRD
revealed that the bandgap energy of CeO; nanoparticles is
approximately 2.98 eV, with a fluorite-type crystallite

geometry of cubic symmetry and an average diameter of
6.64 nm. The lignin amount was 3.1%. Discs prepared from
pure cellulose and membranes impregnated with
CeO,/Agnano NPs demonstrated antimicrobial —activity
against bacteria such as S. aureus and E. coli.

RESUMEN

La cicatrizacién de heridas es foco de numerosos estudios
en la literatura, ya que la exposicion de heridas o lesiones
en la piel hace que el organismo sea susceptible a ataques
biolégicos, como bacterias y hongos, afectando
directamente la calidad de vida y los sistemas de salud en
diferentes admbitos. En este contexto, se ha intensificado la
busqueda de estrategias innovadoras para el tratamiento
de heridas cutdneas, con especial foco en el uso de
biomateriales. El uso de celulosa como matriz polimérica,
incorporando dxido de cerio (CeO;) y nanoparticulas de
plata (Agnano), ofrece al bioapdsito propiedades curativas,
como actividad antioxidante y  antibacteriana,
respectivamente. Estudios realizados utilizando técnicas
como UV-vis y XRD revelaron que la energia de banda
prohibida de las nanoparticulas de CeO, es de
aproximadamente 2,98 eV, con una geometria de cristalito
tipo fluorita de simetria cubica y un digmetro promedio de
6,64 nm. El contenido de lignina, determinado segun el
meétodo Klason, fue del 3,1%. Los discos preparados a partir
de membranas de celulosa pura impregnadas con NP de
Ce0,/Agnano demostraron actividad antimicrobiana contra
bacterias como Staphylococcus aureus y Escherichia coli.
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INTRODUCAO
Ferimentos ou lesGes expostas prejudicam a integridade da pele, tornando-a susceptivel a

ataques bioldgicos, tais como bactérias e fungos. Desse modo, a busca por materiais e
compostos, que em conjunto possam favorecer a proliferacdo e a remodelacdo do tecido
afetado, tem sido elevada, tornando uma area emergente na Ciéncia de Materiais e na
Medicina Regenerativa (Zarei & Hassanzadeh-Tabrizi, 2023). Os materiais celulésicos podem
ser amplamente utilizados como matriz polimérica para ancoragem de materiais bioativos,
devido ao seu baixo custo e sua boa adesdo em diferentes tipos de topografias (Ma et al.,
2023; C. Yang et al., 2024). Infec¢Oes bacterianas e elevada producdo de espécies reativas de
oxigénio (EROs) estdo dentre as complicagdes mais comuns em ferimentos, logo, a
incorporacdo de nanoparticulas (NPs) de 6xido de Cério (CeO3) e de prata (Agnano) na matriz,
pode garantir ao curativo propriedades antioxidantes e antibacteriana(Grizzo et al., 2023; Z.
Yang et al., 2021).

Esse trabalho tem como objetivo a preparacdo dos nanocristais de CeO; utilizando um método
hidrotérmico, assim como a caracterizacdo dessa amostra por difracdo de raios X (DRX),
calculando, pela equacdo de Scherrer, o tamanho médio do cristalito a partir do pico de maior
intensidade, além da observacdo da absorcdo na regidao do UV-vis da amostra no estado
sélido. Ademais, tem-se a preparagdo dos sistemas nanoestruturados de CeO,/Ag por
fotodeposicao e a obtengdo da celulose para posterior uso como matriz de ancoragem das
nanoparticulas. Avaliou-se também o teor de lignina, através do método lignina de Klason,
assim como a atividade antimicrobiana dos filmes de celulose com NPs de CeO,/Ag, utilizando
o método de difusao em disco.

METODOLOGIA
PREPARACAO DAS AMOSTRAS
Os nanocristais de CeO; foram preparados através de uma adaptacao do método hidrotérmico

reportado por Lei et al. (Lei et al., 2015). J4 a preparagao das Agnano in situ na superficie dos
nanocristais de CeO,, utilizou-se um método da fotodeposicdo descrito previamente na
literatura (Andrade et al., 2017). Neste método, a suspensdo aquosa de CeO; e nitrato de prata
foi irradiada com luz UV utilizando uma lampada de luz negra (365 nm). As amostras foram
caracterizadas por DRX e Espectroscopia na regidao do UV-vis.

A celulose utilizada neste trabalho foi obtida do bagaco de cana-de-acgucar in natura. 20g do
bagaco, triturado e seco, foram colocados sob refluxo com 300 mL de HCl 1%(v/v) durante 1
hora, a 70 °C. Apds, o material passou por um tratamento sob refluxo com 300 mL de solugao
de NaOH 1 mol/L por 1 hora a 90 °C. Em seguida, a mistura foi submetida a um processo de
branqueamento com peroéxido de hidrogénio 15% (pH ajustado em 11) a 50°C durante 1 h. Por
fim, o material foi filtrado e seco em estufa por 3 h a aproximadamente 100 °C. A quantidade
de lignina foi mensurada pelo método lignina de Klason (EMBRAPA, 2011).

Os filmes baseados em celulose e CeO,/Agnano foram preparados pelo método de casting
através da solubilizacdo da celulose em uma solugdo ternaria de NaOH, tioureia e agua
destilada (5/6/89% m/m, respectivamente) e adicdo de uma quantidade conhecida de

Esta obra esta licenciada com uma Licenga Creative Commons Atribuigdo-Ndo Comercial-Compartilha Igual 4.0 Internacional. Brazilian
Journal of Production Engineering, S3o Mateus, Editora UFES/CEUNES/DETEC. ISSN: 2447-5580



-37-

Citacdo (APA): Machado, G. T., Meireles, C. da S., & Andrade, G. R. S. (2023). Nanocompésitos hibridos baseados em Ce02, AgNANO e
celulose: preparagdo, caracterizagdo e estudo antimicrobiano. Brazilian Journal of Production Engineering, 9(6), Edi¢do Especial "Semana de
Quimica do Norte do Espirito Santo (SEQUINES)", 35-39.

Ce02/Agnano. Em seguida, realizou-se o espalhamento do gel em placa de petri, onde
permaneceu até a secagem.

ESTUDO DA ATIVIDADE ANTIMICROBIANA

Para este estudo, adotou-se o teste de difusdo em disco de Bauer et al. (Bauer et al., 1966).
Os filmes, esterilizados sob radiagdao UV, foram cortados em discos de 6 mm de diametro. Em
seguida, culturas de microorganismos do tipo Staphylococcus aureus e Escherichia coli foram
espalhadas em estrias em placas de petri e os discos dos filmes foram adicionados a cada placa
contendo as bactérias. Apds incubacdo por 24 horas a 37 °C, mediu-se os didmetros da zona
de inibi¢dao. Para fins comparativos, os ensaios foram realizados com filmes de celulose,
ciprofloxacina e oxacilina.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os nanocristais de CeO; foram caracterizadas pela espectroscopia de absor¢dao no UV-vis e
DRX. A partir do valor maximo de absor¢dao da amostra (ver Figura 1A), calculou-se o valor de
bandgap, estimado em, aproximadamente, 2,98 eV. Este resultado sugere que houve a
diminuicdo do tamanho da particula e aumento da sua energia de bandgap ao comparar com
sua forma macrocristalina (Fudala et al., 2022; Nath et al., 2022). As analises de DRX (ver Figura
1B) mostraram a presenca de uma fase de CeO, com simetria cubica (JCPDS 43-1002). Nota-
se picos de difracdo largos e de baixa intensidade que, junto com os resultados de
espectroscopia no UV-vis, sugerem um material nanoestruturado. O tamanho médio do
cristalito, estimado pela equacdo de Scherrer, foi de 6,64 nm. As nanoparticulas de prata
foram preparadas in situ nas nanoestruturas de CeO,, onde os ions Ag*, adsorvidos na
superficie, sofreram reducdo, alterando a cor original da suspensdo do CeO; (ver Figura 1C),
indicando a formacdo das Agnano, como reportado previamente na literatura(Murugadoss et
al.,, 2021). O teor de lignina do biopolimero foi determinado a partir da massa da lignina
insolivel em meio acido, obtendo o valor de 3,1%.

O material foi submetido a um tratamento dacido e posteriormente bdsico, visando
desmembrar o complexo ligninacelulose-poliose e facilitar o acesso a suas regides cristalinas,
respectivamente. A analise da atividade antibacteriana foi realizada com col6nias de bactérias
do tipo Escherichia coli (Gram-negativas) e Staphylococcus aureus (Gram-positivas). Essas
cepas bacterianas foram escolhidas por serem patégenos comumente encontradas em casos
de infec¢Oes secundarias em ferimentos de pele (Naskar & Kim, 2020). Os resultados deste
estudo estdo disponiveis na Figura 1D e no Quadro 1. Como pode ser observado, os discos
feitos apenas com o material celulésico extraido do bagaco da cana-de-acgucar, apresentaram
inibicdo em ambas bactérias. O papel filtro impregnado com o composto hibrido CeO./Agnano
apresentou fraca acdo antibacteriana, e apenas contra E. coli. J4 o S. aureus apresentou
sensibilidade contra os discos feitos com celulose extraido tanto do bagaco e da polpa, além
do disco que continha CeO,/Agnano ancorados na celulose extraida do bagaco da cana-de-
acucar.
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Figura 1. A) Espectro de absor¢do no UV-vis da amostra CeO,; B) Padrdo de difracdo da amostra CeO,; C)
Fotografias as amostras CeO,/Agnano D) Fotografia das placas de petri utilizadas no teste de atividade
antibacteriana. (A) Escrerichia coli; (B) Staphyococcus aureus; (1) papel filtro com CeQ,; (2) celulose (polpa); (3)
celulose (polpa) com CeO,/Agnano; (4) celulose (bagaco) com CeO,/Agnano; (5) celulose (bagago); (6) papel filtro
com CeO,/Agnano.
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Fonte: Autores (2023).

Quadro 1. Quadro de resultados da avaliagdo antibacteriana.

&MP

Sem zona de |n|b|;ao

ﬂlq

Zona delnlbl;ao H “

Disco Composicao Escrerichia coli Staphyococcus aureus
Papel filtro + CeO, Resistente Resistente
2 Celulose (polpa) Resistente Pouco sensivel (7 mm)
3 Celulose (polpa) + CeO,/Agnano Resistente Resistente
4 Celulose (bagago) + CeO,/Agnano Resistente Pouco sensivel (11 mm)
5 Celulose (Bagaco) Pouco sensivel (7 mm) | Pouco sensivel (13 mm)
6 Papel filtro + CeO2/Agnano Pouco sensivel (7 mm) Resistente
Central | Ciprofloxacina Sensivel (31 mm) |  —ememeemeeeee
Central | Oxacilina | e Sensivel (22 mm)

Fonte: Autores (2023).
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CONSIDERACOES FINAIS

No geral, os dados obtidos pela caracterizacdo por DRX e UV-vis sugerem que as particulas de

Ce0; foram satisfatoriamente preparadas por um método hidrotermal simples. Os resultados

também sugerem que a geometria do CeO; é do tipo fluorita de simetria cubica, com

tamanhos estimados de 6,6 nm e o bandgap de 2,98 eV. O teor de lignina presente na amostra

de biopolimero foi de 3,1%. As solugdes de NaOH e tioureia se mostraram 6timos solventes

estabilizantes. Finalmente, os ensaios de atividade antimicrobiana indicaram que os discos de

celulose impregnados com CeOz/Agnano, nas condicdes de concentragdo estudadas,

mostraram pouca sensibilidade contra as cepas de E. coli e S. aureus.
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