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RESUMO 

 

Diante da busca pelo desenvolvimento de tecnologias sustentáveis, esse trabalho de dissertação 

de mestrado coaduna dois materiais oriundos de tecnologias verdes, com o objetivo de 

contribuir com a produção responsável de embalagens antimicrobianas para alimentos: 

nanopartículas de prata biogênicas e polímero de poli(farneseno-co-metacrilato de isobornila) 

– p(Far-co-IBOMA), obtido com monômeros provenientes de fontes renováveis. Diante disso, 

este trabalho investiga ainda a possibilidade de utilização do método de Solution Blow Spraying 

para produzir revestimentos em papel para a aplicação em embalagens ativas, de modo a obter 

as propriedades necessárias para a aplicação. Como comparativo, foram utilizados 

revestimentos produzidos por laminação, um método utilizado extensivamente na indústria 

para revestimento de papel. A metodologia adotada envolveu a síntese das nanopartículas pelo 

método verde, aplicação do polímero em forma de revestimento em substrato celulósico, 

caracterização da morfologia e propriedades de barreira do papel revestido, além de 

caracterização da atividade antimicrobiana por inibição de biofilme bacteriano dos 

revestimentos. Visando avaliar eventual aplicação na indústria alimentícia, foi realizado teste 

de migração para quantificar se o teor de prata que pode migrar para o alimento está próprio 

para o consumo dentro das diretrizes da ANVISA. Os resultados revelaram que foi possível 

produzir revestimento com gramatura dentro do utilizado na indústria para revestimentos de 

papel (8 a 15 g/m2) e que a camada polimérica revestiu uniformemente o papel. Todos os 

revestimentos com nanopartículas de prata como agente antimicrobiano apresentaram grau de 

inibição ao crescimento das bactérias E. coli e S. aureus. A liberação de prata para o simulante 

de alimentos ficou dentro do permitido (< 0,05 mg/kg) nos revestimentos produzidos com as 

nanopartículas incorporadas na emulsão polimérica. 

 

Palavras-chave: embalagens antimicrobianas; revestimento polimérico; poli(Far-co-

IBOMA); AgNP biogênica. 
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ABSTRACT 

 

In the search for the development of sustainable technologies, this master’s thesis work 

supports two materials from green technologies, with the objective of contributing to the 

responsible production of antimicrobial packaging for food: Biogenic silver nanoparticles and 

polymer of poly(isobornila farnesene-co-methacrylate) - p(Far-co-IBOMA), obtained with 

monomers from renewable sources. Therefore, this work also investigates the possibility of 

using the Solution Blow Spraying method to produce paper coatings for application in active 

packaging, in order to obtain the necessary properties for the application. As a comparison, 

coatings produced by lamination were used, a method extensively used in the industry for paper 

coating. The methodology adopted involved the synthesis of nanoparticles by green method, 

application of the polymer in the form of coating on cellulosic substrate, characterization of 

morphology and barrier properties of coated paper, besides characterization of antimicrobial 

activity by inhibition of bacterial biofilm of the coatings. In order to evaluate possible 

application in the food industry, a migration test was performed to quantify whether the silver 

content that can migrate into the food is suitable for consumption within the guidelines of 

ANVISA. The results revealed that it was possible to produce coating with weight and 

thickness within the one used in the industry for paper coatings (8 to 15 g/m2) and that the 

polymeric layer coated the paper uniformly. All coatings with silver nanoparticles as 

antimicrobial agent showed a degree of inhibition to the growth of E. coli and S. aureus 

bacteria. The release of silver to the food simulant was within the permitted (< 0.05 mg/kg) in 

the coatings produced with nanoparticles incorporated in the polymer emulsion. 

Key-words: antimicrobial packaging; polymeric coating; poly(Farnesene-co-IBOMA); 

biogenic AgNP. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

Diante da necessidade da indústria alimentícia de prolongar a vida de prateleira de 

alimentos, as embalagens têm assumido um papel importante na conservação dos alimentos. 

Além de ser uma simples barreira entre o alimento e o ambiente, a embalagem tem o papel de 

informar o consumidor, e ao incorporar nanotecnologia, as embalagens deixam de ser inertes e 

passam a ter papel ativo na proteção dos produtos alimentícios (Du et al., 2023). As embalagens 

ativas possuem agentes que interferem nas condições ambientais para proteger o alimento, seja 

agentes absorvedores de oxigênio ou de umidade, modificador de atmosfera, absorvedores de 

odores e agentes antimicrobianos (Sarantópoulos e Cofcewicz, 2016).  

As embalagens ativas antimicrobianas visam inibir o crescimento de determinados 

microrganismos, de modo a proteger os alimentos, ou infecções que podem causar doenças e 

retardar a degradação do alimento (Rao et al., 2024). Além disso, em alguns casos pode ser 

possível diminuir a quantidade de conservantes nos alimentos (Braga e Peres, 2010; Kowsalya 

et al., 2019).  

Nesse sentido, as nanopartículas de prata (AgNP) são empregadas em embalagens ativas 

pela sua propriedade antimicrobiana, a fim de prolongar a vida de prateleira de produtos 

alimentícios, seja em embalagens plásticas de produtos frescos como frutas e verduras 

(Kowsalya et al., 2019; Kumar et al., 2018), queijos (Motelica et al., 2021), carnes de frango 

e de porco (Mathew et al., 2019; Wu et al., 2019) ou em embalagens de papel revestidas com 

polímero e AgNP (Adibi, Trinh e Mekonnen, 2023; Amini et al., 2016; Ma et al., 2021; 

Nechita, 2017).  

Embalagens de papel podem ser utilizadas para diversos tipos de aplicações, grãos, cereais, 

farinhas, congelados e laticínios. Porém, devido à alta porosidade e hidrofilicidade dos papéis, 

é necessário a aplicação de um revestimento para melhorar as propriedades de barreira e assim 

permitir o uso desse material no armazenamento de alimentos (Basak, Dangate e Samy, 2024). 

Revestimentos com polímeros como poliésteres, poliolefinas, acrílicos e ceras são 

normalmente utilizados para esse fim e na fabricação de embalagens de papel antimicrobianas 

as AgNP são incorporadas no papel juntamente com o revestimento polimérico. 

Muitos são os métodos de revestimentos existentes como por exemplo, laminação, dip 

coating, prensa de colagem e eletrospin (Rastogi e Samyn, 2015). A técnica de Solution Blow 

Spraying (SBSp) é uma adaptação da técnica Solution Blow Spinning (SBS) desenvolvida por 

Medeiros et al. (2009), capaz de produzir revestimentos poliméricos e chama atenção pela 
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facilidade de controle das variáveis de processo, ter baixo custo, e tem potencial para produzir 

revestimentos em larga escala (Ferreira et al., 2019). Apesar da laminação ser um dos processos 

mais utilizados na indústria, a utilização do SBSp pode trazer vantagens como menor gasto de 

material, controle na espessura do revestimento e a possibilidade de aplicar AgNP apenas na 

superfície do revestimento, a fim de melhorar a proteção contra microrganismos (Zárate et al., 

2024).  

O avanço tecnológico do mundo e o compromisso com a sustentabilidade hoje em dia traz 

a preocupação com o meio ambiente e a diminuição das reservas de recursos não renováveis, 

assim como com a redução do consumo do petróleo, um dos principais responsáveis pelo 

aquecimento global, que é utilizado para produzir a maioria dos polímeros sintéticos (Rastogi 

e Samyn, 2015). Os polímeros são extremamente versáteis e por isso é muito difícil retirá-los 

do nosso dia a dia, dessa forma, uma alternativa é a utilização de polímeros que tenham 

matérias primas de fontes naturais e renováveis. O metacrilato de isobornila e o farneseno são 

monômeros de fonte renovável utilizados na síntese do copolímero poli(farneseno-co-

IBOMA), utilizado nesse trabalho para a produção de revestimentos antimicrobianos em papel, 

para aplicação em embalagens alimentícias. 
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2 OBJETIVOS 

2.1 Objetivo Geral 

 Produzir revestimento polimérico com látex proveniente de monômeros renováveis e 

nanopartículas de prata como agente antimicrobiano sintetizadas por método biogênico, para 

aplicação em embalagens de papel. 

 

2.2 Objetivos Específicos  

 

● Sintetizar nanopartículas de prata pelo método de síntese biogênica e avaliar a atividade 

antimicrobiana; 

● Produzir revestimentos de poli(farneseno-co-IBOMA) com AgNP como agente 

antimicrobiano, em substrato de papel pelos métodos de laminação e SBSp;  

● Estudar a influência da técnica de deposição na hidrofobicidade, gramatura e espessura 

do revestimento; 

● Investigar a possibilidade de aplicação dos revestimentos produzidos em embalagens 

alimentícias, através de ensaios de migração total e migração específica da prata, de 

acordo com a RDC n° 88 da ANVISA, e de permeabilidade ao vapor de água (WVTR); 

● Correlacionar os resultados com o método de produção do revestimento e a 

determinação do teor de prata nas embalagens. 
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Nanopartículas de prata 

Desde o início do desenvolvimento da nanotecnologia, nos anos 1970, essa área se 

tornou muito atrativa para pesquisadores e para as indústrias, com o passar do tempo os estudos 

e avanços tecnológicos só aumentaram esse interesse (Mihailović et al., 2023). Enquadra-se no 

conceito de nanomaterial aqueles com tamanho entre 1 e 100 nm, podendo ser em formato de 

partículas, whiskers, nanotubos, entre outras. Os nanomateriais possuem elevada área 

superficial, devido ao seu tamanho reduzido, como consequência, a reatividade e capacidade 

de interação em interfaces é bem alta. Por esse motivo, os nanomateriais têm propriedades 

modificadas e/ou potencializadas, quando comparadas aos sólidos bulk do mesmo material 

(Lakhan et al., 2020; Maciel, 2019; Nie et al., 2023; Srikar et al., 2016).  

Todos os setores industriais podem se beneficiar das propriedades dos nanomateriais, 

na medicina, agricultura, eletrônica, tratamento de água, desde aplicações como biossensores 

e materiais para conversão de energia, até produtos já comumente encontrados no mercado 

como filtros de água e ar e cosméticos (Ajlouni et al., 2023; Lakhan et al., 2020; Santos, 2015).  

As nanopartículas metálicas apresentam multifuncionalidades, por isso são utilizadas 

em aplicações médicas, eletrônicas, biossensores, catálise, entre outras. Zinco, ouro, cobre, 

platina, cobalto e prata são os metais mais utilizados para síntese de nanopartículas (Ajlouni et 

al., 2023; Khatun et al., 2023). Os métodos de obtenção de nanopartículas metálicas são 

classificados em top down ou bottom up; no primeiro caso inicia-se de um sólido metálico que 

é processado em finas partículas até chegar em escala nanométrica e no segundo caso, o 

precursor da reação fornece átomos que se agregam formando nanopartículas (Barbosa, 2018; 

Barros, 2017; Maciel, 2019; Rafique et al., 2017), como esquematizado na Figura 1.  
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Figura 1: Classificação dos métodos de sínteses de nanopartículas top down e bottom up. 

 

Fonte: Santos (2020) 

 

A prata metálica é utilizada desde as civilizações antigas em produtos que entram em 

contato com comidas e águas, e o sal de prata utilizado como medicina para tratar ferimentos 

e infecções (Albuquerque, 2017; Srikar et al., 2016). Nos dias de hoje, como algumas bactérias 

começaram a criar resistência a medicamentos antibióticos, o potencial antibacteriano das 

AgNP vem sendo cada vez mais aproveitado (Arshad et al., 2023; Baran et al., 2023). 

As AgNP possuem, dentre muitas propriedades, boa condutividade elétrica, 

estabilidade química, propriedades catalíticas, óticas e antimicrobianas/bacteriostáticas. Se 

apresenta, normalmente em dispersão coloidal, pois é a forma mais termodinamicamente 

estável, e em sua solução pode conter estabilizantes ou cargas superficiais que fação papel de 

estabilizadores eletrostáticos para mantes o tamanho das nanopartículas e evitar aglomeração 

(Arshad et al., 2023; Vidyasagar et al., 2023). 

Destacando-se por sua propriedade antimicrobiana, as nanopartículas de prata (AgNP) 

têm aplicações nas mais diversas áreas; área médica, indústria alimentícia, cosmética, 

agricultura, transporte de medicamentos no organismo, engenharia de tecidos e instrumentos 

hospitalares, podem ser citadas como exemplos (Baran et al., 2023; Nie et al., 2023). 
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Os mecanismos da ação antimicrobiana das AgNP ainda não foram completamente 

elucidado na literatura, alguns possíveis mecanismos foram encontrados e indicam que 

interações das nanopartículas com células bacterianas corroboram para o impedimento da 

proliferação e morte de bactérias, tanto gram-positiva, que são aquelas que possuem parede 

celular com camada peptidoglicana mais espessa (~30 nm), quanto gram-negativa, que 

possuem essa camada mais fica (2 a 3 nm), portanto de mais fácil penetração (Melo, 2015; 

More et al., 2023; Yin et al., 2020). Os mecanismos encontrados na literatura que tentam 

elucidar a ação bactericida e/ou bacteriostática das AgNP estão descritos abaixo e alguns deles 

esquematizados na Figura 2:  

 

a) Geração de radicais livres. 

A produção de radicais livres dentro das células, ou ROS, do inglês reative 

oxygen species, ocasionam estresse oxidativo e levam a apoptose celular. O processo 

ocorre pela oxidação das AgNP, quando na presença de oxigênio, que produz íons Ag+. 

Os íons de prata formam ligações com enxofre e nitrogênio presente em proteínas e 

peptídeos dentro da célula. Os ânions de oxigênio reagem com ácido nítrico (NO) e 

formam espécies reativas como O2, O2⋅−, H2O2,⋅OH, OHHO2, NO⋅ e ONOO−. As 

alterações nos níveis de proteínas funcionais e o estresse oxidativo dos ROS causam 

danos ao DNA e à membrana celular, além de reações disfuncionais dentro da célula 

(Mikhailova, 2020; Nie, Zhao e Xu, 2023).  

 

b) Interrupção da respiração celular.  

As mitocôndrias têm a função da formação da molécula adenosina trifosfato 

(ATP) responsável por gerar energia e pela respiração celular. Devido à elevada área 

superficial das AgNP, elas conseguem penetrar a membrana mitocondrial e interferir 

nos eventos de fissão e fusão mitocondrial, que são responsáveis pela formação de ATP, 

levando com isso, à morte celular (Nie, Zhao e Xu, 2023; Yin et al., 2020). 

 

c) Dano direto sobre a membrana celular.  

Devido a afinidade com o enxofre e atração eletrostática, os íons Ag+ 

conseguem aderir à parede celular e na membrana citoplasmática, principalmente nas 

bactérias gram-negativas. O acumulo de AgNP causa ruptura na membrana celular, 

aumentando a permeabilidade da membrana por dissolução oxidativa (Marambio-Jones 

e Hoek, 2010; More et al., 2023; Yin et al., 2020).  
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d) Impedimento na replicação de DNA 

Um dos efeitos da citotoxicidade das AgNP é o impedimento da replicação do 

ácido desoxirribonucleico (DNA), que é o portador de toda a carga genética daquela 

célula. Isso acontece devido a dois principais mecanismos: a interação dos íons prata 

com o enxofre e o fósforo presentes no DNA e a produção de ROS, que também 

interagem e modificam o DNA, portanto impedindo sua replicação e reprodução celular 

(More et al., 2023; Yin et al., 2020). 

 

Figura 2: Ilustração dos mecanismos da atividade antibacteriana das AgNP. 

 

Fonte: Albuquerque (2017) 

 

A síntese de nanopartículas de prata pode ser realizada por métodos químicos e físicos. 

Os métodos químicos envolvem a redução de um sal metálico e estabilização das partículas em 

tamanho nanométrico. Os métodos físicos como deposição por vapor, plasma e vaporização a 

laser partem de um sólido, reduzindo seu tamanho a escala nanométrica. A inconveniência dos 

métodos supracitados é a utilização de reagentes químicos tóxicos e produção de subprodutos 

danosos ao meio ambiente e à saúde humana e/ou alto gasto energético (Arshad et al., 2023; 

Vidyasagar et al., 2023).  

 Como meio de contornar os malefícios dos métodos de síntese convencionais, a síntese 

biogênica, ou síntese verde, se baseia na utilização de sistemas biogênicos renováveis e não 

tóxicos como substituto dos reagentes químicos na redução de íons.  
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3.1.1 Toxicidade das AgNP 

 Como as nanopartículas de prata interagem sobre diferentes tipos de células, os seus 

efeitos toxicológicos ao meio ambiente e à saúde humana devem ser observados. As 

nanopartículas de prata, no geral, possuem alta toxicidade para as bactérias gram-positivas, 

gram-negativas e gram-negativa não fermentativa, além de alguns vírus (Bezerra, 2015).  As 

AgNP são altamente eficientes contra doenças causadas por bactérias 

(Staphylococcus aureus, Escherichia coli e Pseudomonas aeruginosa, Bacillus subtilis, 

Klebsiella mobilis) e fungos que causam infecções como micose de pele (Marambio-Jones e 

Hoek, 2010; Melo, 2015) 

Os mecanismos de ação de nanomateriais em diferentes organismos são variados e 

complexos. A possibilidade das AgNP de formação de espécies reativas de oxigênio (ROS) é 

a principal razão para reações adversas (Gerloff et al., 2017), além do mecanismo de 

impedimento de replicação do DNA (Yin et al., 2020). Essas espécies se tornam toxinas que 

podem agir em sistemas biológicos e interferir no seu funcionamento.  

 Os efeitos adversos causados por nanomateriais são dependentes da dose ingerida por 

determinado organismo de acordo com seu peso. Em baixas concentrações, as AgNP não 

tóxicas a ponto de ocasionar danos graves à saúde humana e de mamíferos, porém em doses 

exacerbadas o seu acúmulo pode causar infecções e tem potencial de efeito citotóxico em 

células humanas (Nie, Zhao e Xu, 2023). Por isso, é importante que existam legislações que 

regulamentem a utilização de nanomateriais em produtos consumíveis e de contato, como 

embalagens de alimentos, produtos cosméticos, entre outros.  

 O tamanho, morfologia e composição dos nanomateriais determinam o mecanismo e 

intensidade de interação das AgNP com os organismos, portanto, essas propriedades têm 

influência na toxicidade que elas podem gerar (Nie, Zhao e Xu, 2023; Yu et al., 2019). De 

modo geral, apesar de apresentarem baixa toxicidade, é preciso estudar os efeitos de diferentes 

tipos de AgNP em organismos para cada tipo de aplicação e determinar a quantidade dentro de 

uma faixa segura para a saúde.  

3.1.2 Síntese biogênica de nanopartículas  

Os danos ambientais causados pelos métodos de produção de nanopartículas, seja pela 

quantidade de subprodutos tóxicos no meio ambiente ou pelo gasto energético dos métodos 

físicos, levou a pesquisas de uma forma de síntese mais “verde”, ou seja, mais alinhada com 

avanço tecnológico sustentável. Células, fungos e plantas já são utilizados como reagentes na 
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síntese de nanopartículas como alternativas por serem produtos de fonte renovável (Arshad et 

al., 2023; Vidyasagar et al., 2023).  

Os componentes antioxidantes, presentes em diversos tipos de plantas, já são bastante 

conhecidos e utilizados para diversos fins, na biomedicina, na ciência de alimentos e na área 

farmacêutica (Gutiérrez-Grijalva et al., 2018). Recentemente, a comunidade científica 

encontrou mais uma utilização desses componentes, na substituição de reagentes químicos 

tóxicos na síntese de nanopartículas metálicas. Extratos de plantas com alta atividade 

antioxidante são utilizados como agentes redutores de íons de sal metálico, desse modo, o 

processo é o mesmo da síntese química tradicional, porém com menos impactos ambientais. 

Extratos de plantas possuem alta concentração de componentes como polifenóis, 

alcalóides, terpenóides, sacarídeos, flavonóides, aldeídos e muitos outros, uma vez que cada 

planta tem propriedades completamente diferentes e suas composições são complexas (Khatun 

et al., 2023). Esses compostos possuem grupos funcionais (-OH, -COOH) que são capazes de 

interagir com o nitrato de prata e reduzir os íons Ag+ em Ag0 (Arshad et al., 2023; Vidyasagar 

et al., 2023), após a redução, os átomos de prata começam a se aglomerar devido a um 

favorecimento termodinâmico, formando os clusters ou embriões que coalescem e formam as 

nanopartículas, assim como na Figura 3 (Maciel, 2019). 

 

Figura 3: Processo de formação de AgNP por redução química. 

 

Fonte: Maciel (2019) 

 

Os parâmetros que influenciam na síntese biogênica de AgNP são (1) composição e 

concentração do precursor utilizado; (2) composição e concentração do extrato utilizado como 

agente redutor; (3) temperatura da reação; (4) tempo de reação; (5) pH da solução (Arshad et 

al., 2023). 
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O diâmetro das nanopartículas interfere diretamente nas suas propriedades (Arshad et 

al., 2023; Wang et al., 2014), portanto é necessário ter um controle da aglomeração, para que 

não sejam formadas partículas com diâmetro maior do que a escala nanométrica. Na síntese 

química, o diâmetro médio das AgNP é controlado pela adição de estabilizantes na solução, 

como poli(acetato de vinila) e polivinilpirrolidona  , que são polímeros de cadeias longas e 

promovem uma estéreo-estabilização envolvendo as nanopartículas (Mirzaei et al., 2017). No 

método biogênico, os responsáveis por essa estabilização são os compostos fitoquímicos, como 

polissacarídeos de cadeias longas (Arshad et al., 2023; Khatun et al., 2023).  

Como explanado anteriormente, cada planta tem sua complexa composição e diferentes 

concentrações de fitoquímicos (Kouvaris et al., 2012; Lakhan et al., 2020), portanto cada planta 

consegue produzir nanopartículas de prata dentro de uma faixa de tamanhos, e isso depende do 

solo onde foi plantada, da composição da planta, da parte da planta a ser utilizada no extrato 

(raiz, caule, folhas, flor ou frutos) (Srikar et al., 2016; Vidyasagar et al., 2023) e também das 

condições de produção do extrato, variações sazonais, sua concentração e meio de dispersão. 

Dessa forma, a síntese de AgNP por mediada por extratos vegetais, esquematizada na 

Figura 4, eliminam a utilização de reagentes químicos tanto para a redução e formação das 

nanopartículas, quanto na estabilização do tamanho. O que diminui os impactos ambientais e à 

saúde humana que podem ser causados pela utilização de químicos tóxicos. 

 

Figura 4: Esquema representativo do método de síntese biogênica de AgNP. 

 

Fonte: Autora. 

3.2 Orégano 

 Origanum vulgare L., mais conhecido como orégano, é uma planta herbácea perene, 

pertencente à família Lamiaceae muito conhecida pelo seu aroma e sabor e, é amplamente 
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utilizada na gastronomia em todo o mundo. Seu uso é normalmente de suas folhas, podendo 

ser frescas ou secas (Gutiérrez-Grijalva et al., 2018). Possui propriedades antioxidantes, anti-

inflamatórias, antifúngicas e antiviral portanto, é usada em várias culturas como medicina 

natural (Singletary, 2010).  

 Suas propriedades se apresentam devido aos compostos fitoquímicos desta planta. Os 

componentes essenciais presentes no orégano são timol, carvacrol e metabólitos primários 

(Blank et al., 2016; Shaik et al., 2018; Singletary, 2010). Outros compostos que também são 

encontrados nos seus extratos são flavonóides, terpenóides, taninos, glicosídeos fenólicos, e 

ácidos, classificados por Tawffiq e Almulathanon (2023) na Figura 5 como monoterpenos 

acíclicos, monocíclicos e bicíclicos, além de sesquiterpenóides.  

 

Figura 5: Compostos fitoquímicos do Origanum vulgare L. 

 

Fonte: Adaptado de Tawffiq e Almulathano (2023) 

 

 Na literatura, encontram-se vários trabalhos que demonstraram a síntese de 

nanopartículas de prata mediada pelo orégano, a partir de diferentes tipos de extratos (aquoso, 

óleo essencial e alcoólico) (Almeida, 2021; Hambardzumyan et al., 2020; Sankar et al., 2013; 

Selvaraj et al., 2019; Shaik et al., 2018).  
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 Sankar et al. (2013) reportou a síntese de AgNP por rota verde utilizando-se o extrato 

aquoso de orégano como agente redutor do nitrato de prata (AgNO3). Foram obtidas 

nanopartículas com tamanho médio de 136 nm e a atividade antimicrobiana foi avaliada pela 

zona de inibição de diversas bactérias, mostrando-se bom desempenho em zona de mais de 10 

mm contra E. coli, E. coli (EP), A. hydrophila, Salmonella sps., S. dysenteriae, S. paratyphi e 

Sh. Sonnei. 

 Shaik et al. (2018), utilizou extrato de orégano para realizar síntese verde de AgNP, 

seus resultados mostraram que o extrato de orégano atuou não comente como agente redutor, 

mas também como estabilizante, comprovado pela sua presença nos espectros de FTIR. O 

diâmetro médio das nanopartículas obtidas foi de ≈12 nm e as amostras estudadas apresentaram 

atividade antimicrobiana contra bactérias gram-negativas, gram-positivas e contra fungos, 

medidas através da zona de inibição de crescimento celular. 

 Em trabalhos anteriores (Almeida, 2021), utilizou com sucesso o extrato aquoso de 

orégano comercial desidratado para síntese de AgNP. As nanopartículas obtidas apresentaram 

diâmetro com média em torno de 50 nm e estabilidade dimensional em estudo conduzido por 

14 dias. A atividade antimicrobiana das AgNP produzidas apresentou concentração inibitória 

mínima de para E. coli e S. aureus de 27,80 μg Ag mL−1.  

 As AgNP produzidas por Hambardzumyan et al. (2020) com extrato etanólico de O. 

vulgare apresentaram dispersão coloidal marrom escuro após a reação de síntese. Os tamanhos 

médios das nanopartículas das amostras produzidas nesse trabalho variaram entre 30 e 60 nm 

e a melhor concentração mínima apresentada foi de 13.75 µgmL−1 para S. aureus e 18.35 

µgmL−1 para E. coli. 

 Selvaraj et al. (2019) utilizaram a raiz do orégano para o preparo do extrato agente 

redutor para a síntese de AgNP. O tamanho analisado por microscopia eletrônica de varredura 

foi em torno de 18 nm e as propriedades antimicrobianas avaliadas pela zona de inibição 

resultaram em 6 mm para Pseudomonas aeruginosa, 5 mm para Escherichia coli, 4 mm para 

Bacillus subtilis, e 3 mm para Staphylococcus aureus. 

 

3.3 Poli(farneseno-co-IBOMA) 

O copolímero poli(farneseno-co-IBOMA) é sintetizado pela técnica de polimerização em 

emulsão, em processo heterogêneo, onde o produto final é um látex considerado ecológico, 

pois, em geral, é utilizada água como fase contínua, sem a presença de solvente orgânico 
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(Oliveira, 2010). Na polimerização em emulsão, os monômeros são polimerizados pelos 

radicais livres, oriundos da decomposição de um iniciador, geralmente inorgânico presente na 

polimerização. A formação das nanopartículas poliméricas ocorre também na presença de um 

emulsificante, que promove a formação de micelas, onde inicia-se a nucleação de partículas 

poliméricas. O látex final obtido por meio da técnica de polimerização em emulsão é uma 

dispersão coloidal de partículas poliméricas, mais conhecido como látex e dependendo da 

composição monomérica é utilizado na fabricação de tintas e vernizes, o que facilita a aplicação 

em revestimentos, sem passar por um processo anterior (Neves, 2014).  

3.3.1 Metacrilato de isobornila (IBOMA) 

O monômero metacrilato de isobornila (IBOMA) vem sendo utilizado como uma 

alternativa de fonte renovável à produção de monômeros provenientes do petróleo, uma vez 

que o IBOMA possui 71% de base biológica vegetal, sua estrutura química está representada 

na Figura 6. Sua produção acontece por meio da esterificação do canfeno, resina presente na 

árvore do pinheiro (Pinus) com o ácido metacrílico. Seu homopolímero possui alta temperatura 

de transição vítrea (Tg), entre 125°C e 200°C, e pode ser um substituto do Metil Metacrilato 

(MMA), pois os dois possuem natureza acrílica e podem ser utilizados em aplicações como 

adesivos sensíveis à pressão e revestimentos em diversos substratos (Fang et al., 2020; Llorente 

et al., 2022).  

A forma mais comum de utilização como polímero é como dispersão polimérica em 

água, polimerizado principalmente pelo método de polimerização por emulsão. A utilização 

desse monômero para a formação de copolímeros permite a produção de revestimentos com 

alta flexibilidade, alta hidrofobicidade, o que o torna ideal para aplicações para barreira à água 

(Fang et al., 2020; Llorente et al., 2022; Zhang et al., 2016).  

 

Figura 6: Estrutura química do monômero IBOMA 

 

Fonte: Favarão et al., (2019)  
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3.3.2 β-Farneseno 

O monômero de farneseno (Far) é um sesquiterpeno, proveniente de fonte renovável, 

podendo ser encontrado na natureza na forma dos isômeros α e β, sendo o segundo mais 

abundante (Figura 7). É obtido a partir da da fermentação da cana de açúcar e de resíduos de 

celulose, também pode ser derivado da desidratação do farnesol, que é um componente presente 

em óleo de rosas. Portanto, é uma alternativa ecológica aos polímeros com monômeros 

derivados do petróleo, como por exemplo o 1,3-butadieno (Sahu e Oh, 2022; Yoo e Henning, 

2017).  

O farneseno pode ser polimerizado via polimerização por emulsão e é um potencial 

substituto para elastômeros termoplásticos produzidos em larga escala pela indústria, como o 

polibutadieno e poli-isopreno. O homopolímero polifarneseno apresenta Tg de 

aproximadamente -70ºC (Luk e Marić, 2019; Wahlen et al., 2020). Estudos de utilizando o 

farneseno como substituto dos monômeros tradicionais e provenientes de fontes não renováveis 

como o próprio butadieno (Lamparelli et al., 2020) e o isopreno (Wahlen et al., 2020), para 

manter suas propriedades elásticas e diminuir os impactos ambientais, mas também com 

acrilatos (Luk e Marić, 2019) para resultar em copolímeros como propriedades diferenciadas 

como por exemplo, maior Tg. 

 

Figura 7: Estrutura química do trans-β-farneseno. 

 

Fonte: Yoo e Henning (2017) 

 

3.4 Embalagens alimentícias 

A economia atual mundial e os avanços sociais exigem cada vez mais melhorias 

tecnológicas em todas as áreas do setor produtivo. Há alguns anos, era comum comprar 

comidas à granel ou sem embalagens, hoje isso tem se tornado uma atividade mais escassa, 
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uma vez que a demanda do mercado por alimentos prontos, ou que tenham mais tempo de 

validade, vêm aumentando (Carbone et al., 2016). Hoje, é cotidiano encontrar alimentos 

acondicionados em embalagens. Pois, são mais fáceis de armazenar, de expor em prateleiras 

para venda, mais higiênico e com melhor logística de estoque. Porém, acreditava-se que a 

interação embalagem/alimento deveria ser sempre mínima (Sarantópoulos e Moraes, 2009). 

As embalagens alimentícias têm como função primária exercer proteção e barreira entre 

o alimento e o meio ambiente, proteger de luz, calor, microrganismos e outros fatores que 

possam interferir na integridade daquele produto (Yu et al., 2019). Segundo Braga e Peres 

(2010), uma embalagem possui quatro funções básicas: proteger, conter, conveniência e 

comunicar. Um desafio para as indústrias é aumentar o tempo de prateleira e prazo de validade 

de certos alimentos, com os avanços tecnológicos e científicos foi possível encontrar outras 

funções para as embalagens, para além de sua função principal (Carbone et al., 2016). As novas 

funções para embalagens que estão sendo exploradas, chamadas embalagens inteligentes e 

ativas, elevam o nível das funções comunicar e proteger, respectivamente (Moura, De, Mattoso 

e Zucolotto, 2012; Sarantópoulos e Moraes, 2009).  

As embalagens inteligentes são caracterizadas principalmente por conter indicadores 

que detectam as condições do alimento e informam em tempo real as suas propriedades. Alguns 

exemplos de condições que podem validar a qualidade do produto são: temperatura, 

microrganismos, frescor, interação de oxigênio e até biossensores (Sarantópoulos e Moraes, 

2009).  

Por outro lado, as embalagens ativas exercem a função de interagir com o alimento ou 

com o ambiente, visando aumentar sua proteção. Ao contrário das embalagens convencionais, 

que fazem a função de proteger o alimento somente pela barreira física, as embalagens ativas 

têm a capacidade de alterar as condições do produto ou do seu meio, para aumentar a vida de 

prateleira e manter sua qualidade ao mesmo tempo (Soares et al., 2009; Wyrwa e Barska, 

2017). Chamadas de “embalagens do futuro”, as embalagens ativas foram introduzidas 

primeiramente no Japão e nos EUA, mas já são comercializadas por todo o globo.  

As ações dos ativos presentes nas embalagens podem ser desde absorvedores (de gases, 

umidade ou vapores), emissores de gases, susceptores de calor ou ação antimicrobiana e 

antioxidante (Fig. 8) (Sarantópoulos e Cofcewicz, 2016). Essas interações podem prolongar a 

vida de prateleira dos alimentos, pois interferem em reações que ocorrem com o produto, como 

processos físicos, fisiológicos, químicos ou microbiológicos (Wyrwa e Barska, 2017). 
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Figura 8: Tipos de embalagens ativas na indústria alimentícia. 

 

Fonte: Sarantópoulos e Cofcewicz (2016) 

  

3.5 Embalagens ativas antimicrobianas 

Dentro das embalagens ativas, as embalagens com adição de agentes antimicrobianos 

têm a função de proteger o alimento e aumentar a vida de prateleira impedindo a proliferação 

de determinados microrganismos, o que retarda o processo de degradação do alimento e reduz 

o risco de doenças contaminantes através da alimentação (Almeida et al., 2015; Kowsalya et 

al., 2019).  

Os agentes antimicrobianos mais comumente utilizados são nanopartículas metálicas, 

principalmente as AgNP, devido sua alta atividade contra bactérias e baixa toxicidade ao ser 

humano (Maciel et al., 2020). As embalagens antimicrobianas podem permitir a diminuição de 

conservantes adicionados ao alimento, portanto, leva benefícios a saúde do consumidor, já que 

os conservantes que existem nos produtos alimentícios são ingeridos pelo organismo (Braga e 

Peres, 2010). 

A toxicidade das AgNP como agentes antimicrobianos ainda é estudada e por isso deve-

se existir uma grande atenção à migração dessas nanopartículas para o alimento. A ANVISA, 

agência reguladora no Brasil, na RDC n° 88 de 2016, determina a de migração do elemento 

prata presente em embalagens celulósicas deve ser inferior a 0,05 mg/kg. O ensaio para 
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determinação é normatizado e realizado na presença de um solvente simulante do alimento a 

ser direcionado a embalagem (ANVISA, 2016). 

3.6 Embalagens celulósicas e revestimentos poliméricos 

Materiais celulósicos são amplamente utilizados como invólucros para alimentos, desde 

o papelão, kraft, até o principal que é o papel, com diversos tipos dentro dessa classificação. 

As fibras celulósicas que constituem o papel passam por um processo de separação de sua fonte 

natural, madeira, através de métodos mecânicos ou químicos. Essas fibras são afiladas, 

entrelaçadas e prensadas, para obtenção de uma superfície adequada para os fins do 

determinado papel. O tamanho das fibras, disposição dessas fibras e a gramatura do papel (peso 

por área) influenciam na resistência mecânica e, consequentemente, na sua aplicação possível 

(Jorge, 2013).  

 Embalagens de papel possuem baixo peso, baixo custo, fácil impressão, grande 

versatilidade, biodegradabilidade e reciclabilidade (Rastogi e Samyn, 2015), desse modo, estão 

presentes em diversos produtos no dia a dia das pessoas e podem substituir as embalagens 

plásticas em diversas áreas (Kunam et al., 2022). Como representado na Figura 9, grãos, 

laticínios, pizzas e outros produtos congelados são facilmente encontrados acondicionados em 

embalagens de papel cartão, kraft ou compósitos laminados. 

 Para aplicação em embalagens de alimentos, é necessário que o material utilizado 

possua propriedades específicas para proteger o produto com eficácia; são elas: barreira a água, 

vapor de água, gases ou óleos, dependendo do setor alimentício daquela embalagem e onde ela 

será transportada e armazenada. A aplicação de revestimento polimérico em embalagens de 

papel é feita com o intuito de melhorar essas propriedades citadas, tornando possível a 

aplicação em diferentes tipos de alimentos (Rastogi e Samyn, 2015). 

 Devido à natureza hidrofílica do papel, se faz necessário a aplicação de revestimentos 

com polímeros acrílicos ou silicones em dispersão aquosa, que conferem ao papel resistência 

à absorção de água e umidade, reduzem a porosidade do material e permitem posterior 

repolpagem do papel para reciclagem (Dantas, 2000; Lavoine et al., 2014).  
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Figura 9: Alternativas onde se pode utilizar produtos de papel para substituir os plásticos. 

 

Fonte: Kunam et al. (2022) 

3.7 Métodos de aplicação de revestimento em papel 

Segundo Rastogi e Samyn (2015), a morfologia da superfície do revestimento e 

consequentemente as propriedades por eles atingidas estão diretamente ligadas ao método de 

aplicação do revestimento.  

3.7.1 Laminação 

Na laminação por barra convencional, aplica-se o polímero em dispersão aquosa e uma 

barra metálica faz o arraste do excesso de látex pelo comprimento da folha de papel, como 

representado na Figura 10. Esse método consegue controlar bem a espessura do revestimento 

úmido (Rastogi e Samyn, 2015). A aplicação do revestimento é realizada somente em uma 

superfície do papel por vez, sendo ideal para aquelas embalagens que só recebam esse polímero 

de um lado. Entretanto há outros tipos de laminação por barra ou faca de ar, onde é possível 

plicar nos dois lados do papel e com maior controle da quantidade de polímero aplicada. 

Como esse método é o mais convencional utilizado nas indústrias, muitos estudos 

comparam os revestimentos preparados com ele com outras técnicas. (Tarrés et al., 2022) 

comparou a aplicação de nanofibras de celulose como revestimento em papel pelos métodos 
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de laminação por barra e eletrospray. Lavoine et al. (2014) revestiu papéis com celulose 

microfibrilada comparando a laminação com método de prensagem de ambos os lados do papel. 

Utilizado por Bandera et al. (2016) para aplicação de revestimento de compósito de 

PLA com montmorilonita em papel com a finalidade de aumentar a propriedade de barreira ao 

vapor de água do papel. Os papéis revestidos obtiveram um aumento de 85% nessa propriedade, 

quando comparado com os papéis puros. 

 

Figura 10: Esquema do processo de laminação. 

 

Fonte: Autora. 

3.7.2 Solution Blow Spraying (SBSp) 

A técnica de Solution Blow Spraying para produção de revestimentos poliméricos é 

derivada da técnica Solution Blow Spinning desenvolvida por Medeiros et al. (2009). Consiste 

na aspersão de uma solução ou dispersão polimérica sendo injetada através de um bico com 

tubos concêntricos onde um ar pressurizado passa pelo tubo externo e a solução pelo tudo 

interno (Figura 11) formando partículas nanométricas no coletor onde será depositado, que no 

caso dos revestimentos, é o substrato utilizado.  
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Figura 11: Geometria do bico de aspersão do método SBSp. 

 

Fonte: Adaptado de Medeiros et al. (2009) 

 

A esquematização do aparato utilizado no SBSp se encontra na Figura 12. Os 

parâmetros a serem controlados na utilização dessa técnica são: pressão do ar soprado, distância 

de trabalho entre o bico e o coletor, dimensões do bico, tempo de aspersão, taxa de injeção do 

polímero, rotação do coletor, solubilidade e viscosidade da solução. Albuquerque (2017) e 

Ferreira et al. (2019) produziram com sucesso revestimentos antimicrobianos para diferentes 

finalidades com o método de SBSp. 

 

Figura 12: Esquema gráfico do aparato do método SBSp para revestimento de papéis. 

 

Fonte: Autora. 

 

 Tendo em vista os aspectos observados, a utilização de um polímero totalmente de base 

renovável para a produção de revestimento em papel com AgNP biogênicas como agente 

antimicrobiano coaduna diferentes soluções sustentáveis para embalagens ativas. Além do 

método de síntese das matérias primas, o método de SBSp também não traz prejuízo ao meio 

ambiente, além de ser inédito na aplicação de revestimento antimicrobiano em substrato de 

papel.    
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4 MATERIAIS E MÉTODOS 

A Figura 13 é um fluxograma representativo do processo de produção dos revestimentos 

estudados nesse trabalho e das amostras produzidas para ensaios de caracterização.  

 

Figura 13: Fluxograma do procedimento experimental do trabalho. 

 

4.1 Materiais 

 Para a síntese das AgNP foi utilizado nitrato de prata ACS 99,0% da Sigma-Aldrich 

como precursor. Água deionizada foi utilizada como solvente. Folhas de orégano (Origanum 

vulgare L.) foram obtidas no Mercado Central de João Pessoa, previamente desidratadas e 

caracterizadas. O polímero usado na produção dos revestimentos, poli(farneseno-co-IBOMA), 

foi sintetizado nas proporções mássicas de 50% do monômero farneseno (Far) e 50% do 

monômero IBOMA pela doutoranda Lina Alcântara Rodrigues, sob orientação do professor 

Maurício Pinheiro de Oliveira, da Universidade Federal de São Paulo, campus de São José dos 
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Campos. O papel utilizado como substrato dos revestimentos foram folhas de papel branco 

com gramatura de 180 g/m2. 

 

4.2 Produção e Caracterização das nanopartículas de prata 

4.2.1 Preparação do extrato de orégano 

As folhas de orégano desidratadas foram imersas em água destilada numa proporção 10 

g do orégano para 250 mL de H2O (1 g : 25 mL) e aquecidas numa placa de aquecimento 

Fisatom entre 65 e 80ºC por 1 hora para obtenção do extrato. Após a preparação (Figura 14a), 

o extrato foi filtrado à vácuo utilizando papel filtro com poros de tamanho médio de 8 µm para 

evitar que houvesse impurezas no extrato e armazenado sob refrigeração em recipiente de vidro 

âmbar para conservação e abrigo da luz.  

4.2.2 Síntese das AgNP 

 As amostras de AgNP foram produzidas pelo método de síntese biogênica a partir de 

nitrato de prata (AgNO3), a partir da metodologia utilizada por Murugan et al. (2014). Foi 

produzida uma solução de nitrato e água deionizada com concentração de 1 mM, sob agitação 

magnética, e após 5 minutos, foi incorporado 10 mL do extrato, agente redutor. Esse processo 

foi realizado com temperatura controlada de (45 ± 2) ºC, utilizando uma placa de aquecimento 

Fisatom, por 70 minutos para total redução do AgNO3 em nanopartículas de prata, a dispersão 

apresentou coloração vinho escuro após a reação (Figura 14b).  

Figura 14: Extrato de orégano recém-preparado (pré-filtração) (a) e dispersão coloidal de AgNP (b). 

a)   b)  
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4.2.3 Caracterizações das AgNP 

4.2.3.1 UV-vis 

A caracterização por UV-vis foi realizada na solução logo após a síntese, a fim de 

analisar a absorbância conforme a ressonância da banda de ressonância plasmônica de 

superfície (SPR) característica da presença de AgNP. O equipamento utilizado foi um 

espectofotômetro UV-vis da marca SHIMADZU, modelo UV-1800, com análise em 

comprimentos de onda de 200 a 800 nm. 

 

4.2.3.2 Diâmetro das partículas 

 O diâmetro hidrodinâmico das partículas de AgNP sintetizadas com orégano foi 

analisado por meio da técnica de espalhamento dinâmico de luz (DLS) em equipamento 

ZETASIZER NANO, MALVERN. As suspensões foram diluídas em água destilada numa 

relação de 1:10 e uma alíquota de aproximadamente 1 mL dessa solução foi adicionada na 

cubeta de DLS. As análises foram realizadas em triplicatas, a 25 ºC e com ângulo de medição 

de 90º, utilizando o índice de refração da prata: 1,39. 

 

4.2.3.3 Concentração Inibitória Mínima (CIM) 

As nanopartículas de prata em suspensão coloidal tiveram sua atividade antimicrobiana 

analisada pelo método de microdiluição em caldo, de acordo com a CLSI M07-A10 (2015), 

para determinação de sua concentração inibitória mínima (CIM) para as bactérias Escherichia 

coli e Staphylococcus aureus. A análise foi realizada no Laboratório de Biologia Bucal (Labial) 

na UFPB. 

Para preparação do inóculo, as cepas bacterianas foram cultivadas em BHI (brain heart 

infusion) a 37 ºC, por 24 horas. Posteriormente foi realizada a leitura da densidade óptica a 625 

nm correspondente à densidade para obtenção de uma massa celular de 8 log de unidades 

formadoras de colônia por mL (UFC/mL) para ambos os tipos de cepas. 

As AgNP recém-sintetizadas, numa concentração teórica de 95 g/mL de prata, foram, 

então, diluídas de maneira a se obter diferentes concentrações a serem testadas. Para tanto, foi 

feita a utilização de microplaca de 96 poços contendo BHI, o inóculo das cepas teste, e foi 

adicionada a solução de AgNP em diferentes concentrações. Foi considerada a CIM como a 

menor concentração de prata capaz de inibir o crescimento visível das cepas testadas em BHI. 
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4.3 Preparação e caracterização da solução polimérica 

4.3.1 Preparação da solução polimérica 

O polímero poli(farneseno-co-IBOMA) foi obtido com teor de sólidos inicial de 30% 

e, então foi diluído em água deionizada para uma concentração de 17% de teor de sólidos. Para 

o polímero em emulsão com prata, a diluição foi feita com a solução de AgNP, chegando à 

mesma proporção de sólidos, a diferença de coloração na Figura 15 mostra a presença da 

dispersão de AgNP na solução polimérica. Essa condição de diluição foi utilizada para a 

aplicação do revestimento por laminação e por SBSp.  

Figura 15: Látex de poli(Farneseno-co-IBOMA) sem e com AgNP. 

 

4.3.2 Caracterizações do polímero 

As caracterizações do poli(farneseno-co-IBOMA) foram realizadas no laboratório de 

Síntese e processo de polímeros na UNIFESP, campus São José dos Campos. Foram elas: 

diâmetro hidrodinâmico de partículas e calorimetria exploratória fiferencial (DSC). 

4.3.2.1 Diâmetro hidrodinâmico de partículas  

O diâmetro hidrodinâmico das partículas do poli(farneseno-co-IBOMA) foi medido por 

espalhamento dinâmico de luz (DLS) em instrumento Delsa Nano C da Beckman. As amostras 

foram diluídas em água deionizada (na proporção de 1:100) e aproximadamente 2 mL foram 

utilizados, o ensaio de DLS foi realizado a 25 °C. 

4.3.2.2 Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC) 

A temperatura de transição vítrea (Tg) do polímero, antes da purificação, foi 

determinada usando calorimetria exploratória diferencial (DSC) em equipamento TA 

Instruments Q2000 sob atmosfera de nitrogênio com vazão de 50 mL min-1. Aproximadamente 
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10-12 mg de polímero foi colocado em uma panela hermética de alumínio e submetidos a um 

ciclo de aquecimento de -90°C a 70°C com três varreduras a uma taxa de 10 °C min-1.  

O cálculo da Tg foi realizado a partir curva da segunda corrida de aquecimento. As 

calibrações de temperatura e fluxo de calor foram realizadas usando padrões de índio e ácido 

benzóico, respectivamente. O cálculo teórico da Tg do polímero também foi realizado de 

acordo com a Equação 1. 

1

𝑇𝑔
=

𝑤1

𝑇𝑔,1
+

𝑤2

𝑇𝑔,2
       (1) 

Onde: Tg é a temperatura de transição vítrea; e w é a fração mássica de cada polímero. 

4.4 Aplicação do Revestimento 

4.4.1 SBSp 

A técnica Solution Blow Spraying (SBSp), uma variação da técnica Solution Blow 

Spinning (SBS) desenvolvida por Medeiros et al. (2009), foi utilizada na produção dos 

revestimentos em papel. O processo de aspersão foi realizado com distância de 30 cm, rotação 

de 180 rpm, taxa de aspersão de 12 mL/min, durante 4 minutos. Após o processo de aspersão, 

as folhas de papel foram levadas para secagem em estufa de secagem SPLabor por 10 minutos 

a 60 ºC e depois, armazenadas em ambiente com temperatura de 25ºC e umidade controlada de 

(52 ± 5) %. O bico utilizado para aspersão teve as dimensões apresentadas na Tabela 1 e área 

anelar de 2,03 mm2. 

Para o recobrimento uniforme de uma área de 10 cm de diâmetro, necessária para o 

teste de absorção de água Cobb, foram feitas 3 aspersões em cada papel, utilizando um 

deslocamento com uma distância de 4 cm entre elas na largura do papel (Figura 16), simulando 

um sistema de saída multibicos. 

Foram produzidas amostras de revestimento com o polímero puro, de polímero com de 

nanopartículas de prata incorporadas na massa polimérica e com as nanopartículas de prata 

aspergidas somente na superfície do revestimento, uma vez e duas vezes. Para efeito de 

comparação e estudo da influência do spray na hidrofobicidade do papel, foi produzida também 

uma amostra por SBSp com a aspersão somente do extrato de orégano, sem polímero e sem 

AgNP. Todas as nomenclaturas das amostras estão descritas na Tabela 2. 
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Tabela 1: Dimensões do bico de aspersão utilizado no SBSp. 

 Diâmetro interno (mm) Diâmetro externo (mm) 

Tubo interno 0,9 1,5 

Tubo externo 2,2 2,7 

 

Figura 16: Esquema de deslocamento do bico de aspersão para recobrimento do papel. 

 
Fonte: Autora. 

 

4.4.2 Laminação 

A aplicação do revestimento por laminação por barra foi realizada na Universidade 

Federal de São Paulo, campus de São José dos Campos. As folhas de papel tamanho A4 

receberam revestimento em mesa laminadora da marca SHEEN (Figura 17). Foram feitas 

amostras de revestimento de poli(farneseno-co-IBOMA) sem nanopartículas e com AgNP 

incorporadas ao polímero. A Tabela 2 mostra as nomenclaturas adotadas para os 

revestimentos com base no método de deposição e presença de AgNP. Após o processo de 

laminação, as folhas de papel foram levadas para secagem em estufa por 10 minutos a 60°C 

e depois, armazenadas em ambiente com temperatura de 24ºC e umidade controlada de (52 

± 5) %. 
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Figura 17: Mesa laminadora utilizada para aplicação do revestimento. 

 

 

Tabela 2: Nomenclatura dos revestimentos produzidos por laminação e por SBSp. 

Método Presença de AgNP Nomenclatura 

Laminação 
Não L-Far/IBOMA 

látex polimérico L-Far/IBOMA/AgNP 

SBSp 

Não S-Far/IBOMA 

látex polimérico S-Far/IBOMA/AgNP 

1 camada na superfície S-Far/IBOMA/AgNP1x 

2 camadas na superfície S-Far/IBOMA/AgNP2x 

Não  S-Extrato_Orégano 

 

4.5 Caracterizações do Revestimento 

4.5.1 Gramatura 

Para determinação da gramatura do revestimento polimérico aplicado no papel, o 

substrato, armazenado em temperatura ambiente com 52 ± 5 % de umidade, foi previamente 

pesado em balança analítica da marca SHIMADZU, e identificado (Mi). Após a aplicação do 

revestimento por laminação e por SBSp, o papel revestido foi levado para estufa a 60°C por 10 

minutos para secagem do polímero e deixado em temperatura ambiente por 24h e umidade de 

(52 ± 5) % controlada por desumidificador, para restabelecer a condição de umidade do 

armazenamento, para ser pesado novamente (Mf). O cálculo de gramatura é dado em g/m2 e é 

feito de acordo com a Equação 2, levando em consideração Mi, Mf e a área do papel aspergido 

(Ap). 
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𝐺 =
𝑀𝑓−𝑀𝑖

𝐴𝑝
                                             (2) 

4.5.2 Espessura e Rugosidade 

Os papéis revestidos por laminação e por aspersão no SBS, tiveram sua espessura e 

rugosidade medidas em perfilômetro óptico (CCI MP, Taylor Hobson, Inglaterra). Na produção 

dos revestimentos, foi deixada uma área protegida no papel, sem revestir, para que fosse 

possível a medição. 

Utilizou-se cutoff de 0,08 mm com lente 20x e velocidade de escaneamento de 5x no 

modo xy. A espessura do revestimento foi determinada pela altura média (Sq) da diferença 

entre o substrato e a superfície do revestimento. A rugosidade foi determinada pelo desvio 

médio aritmético do perfil de aspereza (Ra), a média das alturas dos picos e vales do 

revestimento. Todas as medições de espessura e rugosidade foram feitas realizando a média de 

cinco pontos de cada amostra. 

4.5.3 Ângulo de contato 

 Para a análise de ângulo de contato, foram cortadas 5 amostras quadradas com arestas 

de 1 cm para cada condição do revestimento e do papel, conforme recebido. Uma alíquota de 

5 microlitros de água destilada foi gotejada sobre a amostra e o ângulo formado entre a gota e 

o revestimento foi analisado com o auxílio do software Image J. Foi realizada também a 

medição do ângulo de contato do filme polimérico em placa de vidro para comparação, a 

medição foi realizada em goniômetro Phoenix SEO. 

 

4.5.4 Migração específica 

a) Preparação das amostras 

Segmentos dos revestimentos sobre substrato de papel foram cortados, em dimensões 

de (6x5) cm, e foram inseridos em frascos de vidro marca Labor, totalmente submerso mantido 

em contato em contato direto com simulante aquoso ácido, solução de ácido acético em água 

destilada a 3 % (v/v). As amostras foram mantidas à 40°C durante 10 dias em estufa de 

circulação de ar Quimis marca Q314M223, conforme a RDC n 51 /2010.  

O volume da solução do simulante foi calculado e adequado em função da área dos 

segmentos de revestimentos em cada recipiente, de forma a manter toda a área revestida 
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submersa e garantir a relação entre área superficial do revestimento e volume de simulante 

igual a 600 cm2/L. 

Após os 10 dias, as amostras foram colocadas para evaporação na mesma estufa, à 60ºC 

por 18h. O resíduo do frasco foi diluído em ácido nítrico a 5% e armazenado em geladeira. 

 

b) Espectrometria de emissão óptica com plasma indutivamente acoplado (ICP-AES) 

A determinação do teor de prata foi realizada por espectrometria de emissão óptica com 

plasma indutivamente acoplado (ICP-AES), utilizando aparelho modelo ICP AES Optima 7000 

DV (Perkin Elmer, EUA®) com configuração axial. O sistema de introdução de amostra usou 

nebulizador de fluxo cruzado e câmara de nebulização Scott (Optima 7000 DV ICP-AES 

Specifications). Os parâmetros instrumentais e as linhas analíticas empregados na 

determinação utilizando ICP-AES foram os seguintes: potência RF (kW) - 1,3; vazão do gás 

de nebulização (L.min-1) - 0,8; vazão do gás auxiliar (L.min-1) - 0,2; vazão do gás do plasma 

(L.min-1) - 15; taxa de aspiração da amostra (mL.min-1) - 1,0; comprimento de onda de detecção 

(nm): Ag: 328,068.  

c) Cálculo da migração específica 

O cálculo da migração específica é realizado conforme a Equação 3 abaixo, de acordo 

com a resolução da ANVISA. 

𝑀𝑒 =
𝑚×𝑆

𝐴×𝑀
      (3) 

Onde:  

Me = migração específica do elemento por kg de alimento (mg/kg); m = massa do 

elemento no extrato de migração (mg); A = área total da amostra em contato com o simulante 

(dm2); (
𝑆

𝑀
) = relação da área de contato do material celulósico (S) pela massa de alimento (M), 

expresso em dm²/kg. 

4.5.5 Teor de prata 

a) Preparação das amostras 

Os papéis revestidos foram cortados em dimensões de (3x2,5) cm, totalizando 10 

segmentos de papel que foram inseridos em cadinhos de porcelana, 3 cadinhos por amostra. 

Depois, foram queimadas em bico de Bunsen sem permitir a ignição da fração polimérica. O 
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material resultante foi então calcinado em mufla a 400°C por 6 horas. As cinzas resultantes de 

cada amostra foram diluídas em de ácido nítrico a 65 % (m/v), armazenadas em recipiente 

fechado e os cadinhos limpos com a solução de 5% (v/v) de ácido nítrico até atingir um volume 

total de 10 mL.  

b) Espectrometria de emissão óptica com plasma indutivamente acoplado (ICP-AES) 

A determinação do teor de prata foi realizada por espectrometria de emissão óptica com 

plasma indutivamente acoplado (ICP-AES), utilizando aparelho modelo ICP AES Optima 7000 

DV (Perkin Elmer, EUA®) com configuração axial. O sistema de introdução de amostra usou 

nebulizador de fluxo cruzado e câmara de nebulização Scott (Optima 7000 DV ICP-AES 

Specifications). Os parâmetros instrumentais e as linhas analíticas empregados na 

determinação utilizando ICP-AES foram os seguintes: potência RF (kW) - 1,3; vazão do gás 

de nebulização (L/min) - 0,8; vazão do gás auxiliar (L/min) - 0,2; vazão do gás do plasma 

(L/min) - 15; taxa de aspiração da amostra (mL/min) - 1,0; comprimento de onda de detecção 

(nm): Ag: 328,068.  

4.5.6 Taxa de transmissão ao vapor de água 

O experimento realizado conforme a ASTM E96/E96M-23 com cinco amostras em 

forma de disco fixadas no topo das células de permeabilidade e tendo 3 contendo pentóxido de 

fósforo (P2O5). As células foram acondicionadas em dessecador contendo solução salina 

saturada (cloreto de sódio) e umidade relativa de (50 ± 5) % mantidas em estufa a temperatura 

constante de 45 °C. O ganho de massa do sistema (célula e amostra) foi determinado em 

intervalos de 24 h até que apresentasse um patamar estável de ganho de massa. A taxa de 

transmissão de vapor de água (WVTR) (gH2O/m2h) foi calculada conforme Equação 4. 

𝑊𝑉𝑇𝑅 =
𝐺

𝐴×𝑡
       (4) 

Onde: 

 G = o peso ganho pelo sistema (g); A = a área exposta à transmissão de vapor (m²); t = 

o número de horas que a amostra passou na câmara (h).  

4.5.7 Microscopia eletrônica de varredura por emissão de campo (MEV-FEG) 

Com o intuito de analisar a topografia do revestimento e a distribuição das 

nanopartículas, foi realizada microscopia eletrônica de varredura por emissão de campo (MEV-
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FEG). A análise foi conduzida na Universidade Federal de Pernambuco em laboratório do 

Programa de Pós-Graduação em Ciência de Materiais. O equipamento utilizado foi o MIRA3 

TESCAN, operando a uma tensão de 5 kV. Foram utilizadas duas faixas de magnitudes: a 

primeira de 500 vezes, para observar a topografia do revestimento no substrato papel; a segunda 

entre 50k e 100k vezes para analisar a distribuição das nanopartículas. 

4.5.8 Ensaio de biofilme bacteriano 

Todos os revestimentos foram colocados em discos metálicos e imersos em placas para 

cultura de células de 24 poços (Fig. 18) imersos em 1,6 mL de ágar BHI (Brain Heart Infusion 

caldo HiMedia™) e 0,4 mL de inóculo bacteriano padronizado para 0,5 na Escala de 

Mcfarland. Depois, essas placas foram incubadas em estufa microbiológica a 37°C por 24 

horas.  

Figura 18: Placas de culturas utilizadas no ensaio de biofilme. 

 

 

As espécies bacterianas testadas foram Staphylococcus aureus ATCC 15656 e 

Escherichia coli ATCC 25922. Concluído o período de incubação, os corpos de prova foram 

então imersos suavemente em solução salina estéril a 0,9% por 30 segundos até a remoção do 

excesso de células planctônicas sobre sua superfície. Para remoção do biofilme e sua posterior 

análise, os corpos de prova foram transferidos para novas placas de cultura de células estéreis 

contendo 2 mL de solução salina estéril a 0,9% e levados ao sonicador por 2 minutos.  

A solução contendo o conteúdo celular do biofilme desorganizado ou desagregado foi 

quantificada através das leituras das absorbâncias, as quais foram analisadas em aparelho 

Espectrofotômetro UV-VIS digital microprocessado, modelo UV-M51, marca Bel Photonics.  

A partir da leitura espectrofotométrica foi determinada a viabilidade microbiana para 

cada micro-organismo, que foi calculada através da porcentagem de inibição do crescimento 
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microbiano (ICB), em diferentes substâncias testadas, para cada micro-organismo de acordo 

com a Equação 5:  

%𝐼𝐶𝐵 = [1 −
𝐴𝑐

𝐴0
] × 100           (5) 

 

em que: ICB é a inibição do crescimento bacteriano em porcentagem, Ac representa a média 

das absorbâncias por concentração de substância testada e já subtraída do valor da absorbância 

obtida para cada concentração de substância sem a adição do inóculo e A0 a média das 

absorbâncias do controle de crescimento microbiano (sem a substância testada) (Gudiña et al., 

2010). Este resultado, portanto, representa a porcentagem de células microbianas que a 

substância testada foi capaz de inibir.  
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

5.1 Caracterização das AgNP 

A figura 19a mostra o espectro de UV-vis da dispersão coloidal logo após a síntese e 

confirma a presença de nanopartículas de prata. É característico das AgNP um pico de 

absorbância que se apresenta na faixa de comprimentos de onda de 420 a 460 nm, 

representando a ressonância plasmônica de superfície (SPR). Esse fenômeno de ressonância de 

plasmon ocorre na formação das AgNP, com a movimentação dos elétrons de valência dos 

átomos Ag. Por esse motivo, como a figura 19a apresenta um pico em 450 nm, pode-se 

considerar bem sucedida a síntese das nanopartículas (Kaimuangpak et al., 2023; Mani et al., 

2022)  

Levando em consideração os mecanismos de ação antimicrobiana elucidados na seção 

3.2, conclui-se que o tamanho das AgNP interfere diretamente nas propriedades 

antimicrobianas, de modo que partículas com tamanhos menores que 100 nm tem maior 

superfície de contato e facilidade de penetrar a parede celular, do que partículas maiores (Nie, 

Zhao e Xu, 2023; Wang et al., 2014). A distribuição granulométrica das AgNP sintetizadas 

com extrato de orégano, analisada por DLS, está apresentada na Figura 19b, contendo um pico 

único com tamanho médio em 43,82 nm. Na literatura, encontra-se AgNP produzidas com 

orégano de tamanhos entre 20 e 150 nm (Meretoudi et al., 2021; Sankar et al., 2013; 

Scandorieiro et al., 2022; Shaik et al., 2018), todas apresentam atividade frente às bactérias, 

portanto, o tamanho das AgNP desse trabalho está dentro do esperado para a aplicação 

desejada. 

A análise da atividade antimicrobiana das nanopartículas de prata sintetizadas com 

extrato de orégano, feita pelo método de concentração inibitória mínima (CIM) contra as 

bactérias E. coli e S. aureus. O resultado encontrado indica que com 69,5 μg Ag/ mL, é possível 

inibir o crescimento das duas bactérias analisadas, o que é resultado da atividade 

antimicrobiana/bacteriostática das AgNP elucidada na seção 3.2. Esse valor está dentro do que 

é encontrado na literatura para nanopartículas biogênicas e até menor que alguns, apresentados 

na Tabela 3, o que é importante, pois permite a utilização de quantidades menores de 

nanopartícula como agente antimicrobiano. 
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Figura 19: a) espectro de UV-Vis da solução de AgNP, b) distribuição granulométrica das AgNP e c) concentração 

inibitória mínima. 

 

 

Tabela 3: Resultados de CIM encontrados na literatura para AgNP produzidas com extratos de plantas. 

Extrato Microrganismos CIM REF 

Óleo essencial de orégano E. coli e S. aureus 15,75 μg / mL Scandorieiro et al., 2022 

Extrato etanólico de 

orégano 

E. coli 11 μg / mL Hambardzimyan et al., 

2020 S. aureus 13,75 μg / mL 

Syzygium aromaticum L. E. coli e S. aureus 60 - 100 μL / mL Maciel et al., 2019 

Quercus coccifera L. E. coli e S. aureus 125 μg / mL Kocazorbaz et al., 2021 

Eupatorium adenophorum 
E. coli 82,5 μg / mL 

Dua et al., 2023 
S. aureus 64,5 μg / mL 

 

5.2 Caracterizações do poli(farneseno-co-IBOMA) 

Os resultados das caracterizações realizadas para o poli(Far-co-IBOMA), diâmetro 

médio de partículas e temperatura de transição vítrea (Tg) estão apresentados na Tabela 3. O 

tamanho das partículas do polímero sintetizado por polimerização por emulsão apresenta 

tamanho médio de 194,9 nm, o que é condizente com outros produzidos realizados por mesmo 

método encontrados na literatura com IBOMA e com Farneseno em sua composição (Fang et 

al., 2020; Sahu et al., 2023), a baixa polidispersividade mostra que as partículas estão 

monodispersas. A temperatura de transição vítrea (Tg) de copolímeros é influenciada pela Tg 
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dos monômeros constituintes, e pode ser calculada levando em consideração as devidas 

proporções. Porém, muitas vezes a Tg teórica calculada não é igual a Tg real obtida na análise 

de DSC, isso pode ser devido à alta massa molar e alto grau de reticulação (Canevarolo Jr, 

2002; Fox e Flory, 1950). É mostrado no resultado analisado na curva calorimétrica do 

polímero poli(farneseno-co-IBOMA) uma Tg real de 50°C, o que é bem diferente da Tg teórica 

que deu -8°C, isso é resultado da facilidade de reticulação que o farneseno apresenta, devido a 

quantidade de ligações duplas em sua estrutura, que propicia ligações entre moléculas (Sahu et 

al., 2023). O resultado indica que o polímero tem comportamento frágil à temperatura 

ambiente, no entanto não há restrição para sua utilização em revestimentos (Belletti et al., 

2021). 

 

Tabela 4: Diâmetro hidrodinâmico e temperatura de transição vítrea (Tg) do copolímero de poli(Far-co-IBOMA). 

 Diâmetro (nm) Polidispersividade  Tg teórica (°C) Tg real (°C) 

Poli(Far-co-IBOMA) 194,9 0,101  -8 50 

 

5.3 Caracterizações dos revestimentos 

5.3.1 Gramatura e espessura 

Os valores de gramatura, ou seja, do peso do revestimento por área para as amostras 

revestidas pelos métodos de laminação e SBSp estão apresentados na Tabela 4.  

Idealmente, entende-se que quanto maior a gramatura do revestimento aplicado, maior 

será a espessura dele, proporcionalmente (Huang et al., 2021). Porém, essa proporção não se 

aplicou aos resultados encontrados (Tabela 4 e Figura 20), isso se deve pela natureza porosa 

do papel, onde uma solução em contato com papel tende a penetrar entre as fibras de celulose. 

Comparando as gramaturas dos revestimentos, houve uma variação pequena entre elas e sem 

tendência específica de aumento ou diminuição.  

A laminação é um dos métodos de revestimento em papel mais utilizado hoje (Rastogi 

e Samyn, 2015; Song et al., 2020). Com esse parâmetro e tendo em vista que a gramatura 

resultante dos revestimentos não teve diferença tão significativa entre a laminação e o SBSp, 

pode-se inferir que o SBSp é uma técnica nova que segue os parâmetros de gramatura de papéis 

comerciais, portanto pode ser considerada para implementação em processos em larga escala.  
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Com a análise das espessuras dos revestimentos produzidos (Figura 20), dois fatores 

são importantes de ressaltar: os revestimentos da laminação no geral apresentam menor 

espessura que o SBSp; e também que, comparando os revestimentos, as amostras sem AgNP 

(polímero puro) possuem maior espessura, quando comparada com as outras amostras 

produzidas pelo mesmo método. Dentro dos revestimentos laminados L-Far/IBOMA possui 

espessura maior que a L-Far/IBOMA/AgNP. Já dentro dos revestimentos por SBSp, S-

Far/IBOMA apresentou espessura consideravelmente maior que todos os outros revestimentos. 

Quando as AgNP foram incorporadas na massa polimérica (L-Far/IBOMA/AgNP e S-

Far/IBOMA/AgNP), a espessura do revestimento diminui, já quando as AgNP estão na 

superfície, (S-Far/IBOMA/AgNP1x e S-Far/IBOMA/AgNP2x) a espessura é intermediária. 

Esse fenômeno pode ser relacionado a maior interação das AgNP com o material celulósico, 

que é hidrofílico que possuem afinidade com as AgNP biogênicas sintetizadas com extrato de 

orégano (Bayram Sarıipek, 2024; Kunam et al., 2022).  Essa interação permite a penetração da 

massa polimérica aditivada com Ag. Ao contrário quando o polímero está puro, não há grande 

penetração e por isso ele se acomoda de forma mais superficial no papel. 

Uma outra possível explicação é relacionada à viscosidade da solução. Quando se 

incorpora nanopartículas em dispersões poliméricas, é comum que a interação das partículas 

do polímero com as AgNP pode alterar propriedades como elevar a viscosidade da solução 

(Benhadjala et al., 2015). Esse fenômeno não foi observado nos revestimentos produzidos, uma 

vez que as amostras de AgNP incorporadas no polímero obteve menor espessura, ou seja, maior 

facilidade de penetração entre as fibras do papel, o que além da interação das nanopartículas 

com as fibras celulósicas, pode indicar redução da viscosidade. A literatura indica que a 

principal razão para um nanocompósito que não ter sua viscosidade alterada ou possivelmente 

até reduzida seja que as nanopartículas não interagiram com o polímero (Mackay et al. 2003); 

mesmo que interajam com o polímero, se as AgNP estiverem bastante dispersas, o 

comportamento pode não ser de aumento da viscosidade (Benhadjala et al., 2015). 

Tabela 5: Valores de gramatura dos revestimentos produzidos pelos métodos de laminação e SBSp. 

Amostra Gramatura (g/m2) Espessura (m) 

L-Far/IBOMA 12,93 ± 1,58 6,59 ± 1,40 

L-Far/IBOMA/AgNP 11,36 ± 1,12 3,16 ± 0,21 

S-Far/IBOMA 14,38 ± 1,09 11,05 ± 0,72 

S-Far/IBOMA/AgNP 15,88 ± 1,29 6,64 ±0,38 

S-Far/IBOMA/AgNP1x 12,38 ± 2,79 7,91 ± 2,73 

S-Far/IBOMA/AgNP2x 15,29 ± 1,56 8,95 ± 1,03 
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Figura 20: Espessura dos revestimentos analisados por perfilômetro ótico.

  

 

5.3.2 Rugosidade e Topografia 

A rugosidade dos revestimentos foi analisada em perfilômetro ótico e está apresentada 

na Figura 21. Já a Figura 22 apresenta imagens de MEV para análise da topografia do 

revestimento no substrato papel.  

Nos resultados encontrados na análise de rugosidade dos revestimentos (Figura 21), os 

revestimentos produzidos por laminação apresentaram rugosidade média menor que 1 µm e as 

amostras produzidas por SBSp apresentaram rugosidade média entre 8 e 12 µm. Essa alta 

rugosidade pode favorecer a aplicação desse revestimento por SBSp em embalagens 

multicamadas, uma vez que a rugosidade facilita a aderência entre as camadas (Croll, 2020). 

Além disso, deve ajudar na redução da transparência, resultando em aspecto fosco, devido ao 

espalhamento da luz em diferentes direções (Yong et al., 2021). 

Em todas as imagens da figura 22 pode-se observar uma cobertura total do substrato, 

não aparecendo visualmente as fibras do papel (Naitzel et al., 2023). Os resultados da medição 

de rugosidade são ratificados pelas imagens de MEV. As amostras produzidas por laminação 

(Fig 22a e 22b) se mostra com superfície mais lisa e uniformemente distribuída (Lavoine et al., 

2014). Por outro lado, os revestimentos produzidos por SBSp (Fig. 22 c-f) apresenta marcas da 

aspersão e do espalhamento localizado do polímero formando uma superfície irregular e com 
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maior rugosidade, também observado por Ferreira et al. (2019) na utilização da mesma técnica. 

Essas marcas, semelhantes as “crateras lunares” são causadas pelo jato de ar que faz a aspersão 

do polímero e, possivelmente, também pela velocidade de rotação do coletor onde fica o 

substrato durante o SBSp. A rotação auxilia o espalhamento do polímero sobre a superfície, 

para que fique uniforme, porém como o papel é poroso, existiu uma dificuldade maior de que 

a superfície ficasse completamente plana a nível microscópico. Ao contrário da laminação que 

a barra laminadora nivela o revestimento polimérico sobre a superfície do papel (Kunam et al., 

2022).  

Apesar de todas os revestimentos produzidos passarem pelo mesmo processo de 

secagem, as amostras S-Far/IBOMA e S-Far/IBOMA/AgNP2x apresentaram rachaduras 

possivelmente decorrente desse processo, devido a sua fragilidade à temperatura ambiente, 

discutida na seção 5.2. Essas amostras foram as que apresentaram maior espessura (Figura 20), 

portanto, apresentam menor grau de penetração nas fibras celulósicas do papel, uma vez que 

não estavam totalmente aderidos no substrato devido ficaram mais propensos a falha e pela 

fragilidade, houve as rachaduras. Dessa forma, pode-se comprovar a importância das AgNPs 

na adesão no papel, alterando a hidrofilicidade do revestimento. 

 Figura 21: Rugosidade dos revestimentos analisados por perfilômetro ótico. 
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Figura 22: Imagens de MEV com escala de 100 µm dos revestimentos em substrato de papel (a) L-Far/IBOMA, 

(b) L-Far/IBOMA/AgNP, (c) S-Far/IBOMA, (d) S-Far/IBOMA/AgNP, (e) S-Far/IBOMA/AgNP1x e (f) S-

Far/IBOMA/AgNP2x. 

 

 

5.3.3 Ângulo de contato 

O ângulo de contato do filme polimérico em substrato de vidro, dos revestimentos 

produzidos e do papel não revestido estão apresentados na Figura 23. O papel utilizado sem 

revestimento apresentou ângulo de contato maior que aquele com revestimento, por ser 

utilizado um papel comercial para impressão, é comum que na sua produção seja adicionado 

um recobrimento para ajudar no ancoramento da tinta de impressão (Lackinger et al., 2011). 

Os revestimentos produzidos por laminação obtiveram ângulo de contato em torno de 57 a 60°, 

assim como o revestimento polimérico aplicado sobre substrato de vidro, comprovando o 

recobrimento total do papel.  

Já se era esperado que os revestimentos produzidos por SBSp obtivessem maior 

molhabilidade (ângulo de contato menor) que os produzidos por laminação, devido a 
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rugosidade apresentada no subitem 5.3.2. A pressão do spray e/ou rotação do coletor onde o 

papel é colocado favorecem o aumento da rugosidade e, consequentemente, diminuição do 

ângulo de contato, como pode-se observar mesmo quando é aspergido apenas o extrato, sem 

adição de polímero.  

A rugosidade é uma propriedade muito correlacionada com o ângulo de contato. É 

comum a realização de tratamentos superficiais químicos ou físicos em materiais poliméricos 

para aumento da molhabilidade para melhorar a adesão de tintas ou adesivos. Esses tratamentos 

consistem no aumento da rugosidade da superfície do material para promover molhabilidade 

por ancoramento mecânico (Dole et al., 2024; Martins et al. 2010). Segundo a teoria de Wenzel, 

ao ter rugosidade, a superfície de contato entre o líquido e o sólido aumenta, nesse cenário, 

toda superfície entre os picos e vales da superfície é preenchida com o líquido, ao ter maior 

superfície de contato, maior energia livre de superfície e menor será o ângulo resultante entre 

a interação sólido-líquido (Li et al., 2021; Wang et al., 2020).  

 

Figura 23: Ângulo de contato das amostras de papel sem revestimento, do filme polimérico em substrato 

de vidro e das amostras de papel revestidas pelos métodos de laminação e SBSp. 

 

5.3.4 Morfologia da superfície do revestimento por microscopia eletrônica de varredura por 

emissão de campo (MEV-FEG) 

A Figura 24 apresenta imagens de MEV-FEG dos revestimentos produzidos, com um 

aumento capaz de observar o comportamento de acomodação e/ou agrupamento das 

nanopartículas depositadas no revestimento.  
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A laminação do polímero puro (Fig 24a) resultou em um revestimento com as partículas 

(pontos brancos) bem distribuídas por toda a área analisada e assumidas como sendo partículas 

poliméricas, visto que imagens de microscopia da superfície de papel comercial apresentam-se 

como um emaranhado de microfibras (Naitzel et al., 2023). Ao contrário a laminação da 

dispersão polimérica com AgNP, a superfície do revestimento apresentou-se uniforme e com 

uma quantidade discreta e bem espaçadas dessas nanopartículas poliméricas (Figura 24b). É 

importante pontuar que o revestimento do Far-IBOMA puro obtido por SBSp apresentou-se 

uniforme e com uma quantidade discreta e bem espaçadas de nanopartículas poliméricas. As 

partículas poliméricas só foram reveladas na técnica de SBSp apenas após 02 aspersões das 

AgNP. A partir dessas imagens, torna-se necessário um estudo mais aprofundado da interação 

das partículas do polímero com as nanopartículas de prata e as variáveis do método de SBSp 

para entender tal fenômeno.  

Um fator interessante analisado nas amostras produzidas por SBSp foi a formação de 

nanofibras de polímero no revestimento. O SBS em sua forma desenvolvida por Medeiros et 

al. (2009) tem como objetivo a produção de nanofibras. Os parâmetros de distância, pressão e 

taxa de injeção do polímero foram modificados para melhor produção de revestimentos, o que 

foi bem-sucedido. Porém, em escala nanométrica fibras curtas foram também produzidas. A 

presença dessas nanofibras pode elevar a resistência mecânica dos revestimentos (Rashid et al., 

2024; Wang et al., 2023), formando compósitos com alta resistência à tração, o que é 

importante na aplicação como embalagem alimentícia para garantir o transporte e manuseio de 

produtos, garantindo a integridade do revestimento. 
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Figura 24: Imagens de MEV/FEG com escala de 1 µm dos revestimentos em substrato de papel (a) L-Far/IBOMA, 

(b) L-Far/IBOMA/AgNP, (c) S-Far/IBOMA, (d) S-Far/IBOMA/AgNP, (e) S-Far/IBOMA/AgNP1x e (f) S-

Far/IBOMA/AgNP2x. 

 

5.3.5 Teor de prata e migração específica  

Os resultados de teor de prata e migração específica estão apresentados na Tabela 5. O 

teor de prata está condizente com o esperado, com as amostras sem a adição de prata 

apresentando teor abaixo ou próximos ao limite de detecção do método analítico, que é de 5 

ppb. As amostras com Ag na superfície obtiveram teor coerente com a quantidade de prata 

aplicada. Já os revestimentos com AgNP na massa polimérica apresentaram uma diferença 

significativa no teor de prata entre os dois métodos de aplicação, provavelmente, devido à 

maior espessura do revestimento S-Far/IBOMA (Tabela 4), uma vez que o método de síntese 

de AgNP e a diluição prata/polímero foi a mesma. 
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O teor máximo de migração de prata permitido em embalagens para alimentos, segundo 

a ANVISA e a European Food Safety Authority (EFSA), é de 0,05 mg/kg (ppm), ou seja, 50 

ppb (Mackevica, Olsson e Hansen, 2016). Dos revestimentos produzidos, apenas S-

Far/IBOMA/AgNP2x não se enquadra como potencial para aplicação em embalagens 

alimentícias devido seu alto teor de migração. A amostra S-Far/IBOMA/AgNP1x está no limite 

máximo aceitável, o que requer uma grande atenção a regulação dos parâmetros na aplicação 

do revestimento. A maior migração apresentada por esses revestimentos é em função da 

aplicação na superfície, que dificulta a formação de ligações entre a prata e o polímero, 

facilitando a lixiviação da prata superficial para o alimento (Hannon et al., 2015). 

Apesar do maior teor de prata na amostra S-Far/IBOMA/AgNP, provavelmente, devido 

a maior espessura do revestimento, a metodologia do ensaio de migração padroniza a área da 

superfície da embalagem em contato com o alimente, a migração de prata desse revestimento 

foi menor do que todos os outros revestimentos com Ag, o que faz desse um ótimo candidato 

a aplicação em embalagens ativas (Mackevica, Olsson e Hansen, 2016). Assim como nos 

resultados de teor de prata, os resultados da migração específica estão condizentes com o 

esperado, ou seja, as amostras sem a adição de prata apresentaram teor abaixo ou próximos ao 

limite de detecção do método analítico que é de 5 ppb. 

 

Tabela 6: Valores de teor de prata nos revestimentos e da migração por 10 dias em simulante ácido acético 3%. 

Amostra 
Teor de Ag 

(mg/kg) 

Migração de Ag 

(mg/kg) 

Papel  <0,005 0,007 

L-Far/IBOMA <0,005 0,019 

L-Far/IBOMA/AgNP 0,171 0,037 

S-Far/IBOMA 0,007 <0,005 

S-Far/IBOMA/AgNP 0,212 0,019 

S-Far/IBOMA/AgNP1x 0,139 0,049 

S-Far/IBOMA/AgNP2x 0,197 0,110 

 

 

5.3.6 Taxa de transmissão ao vapor d’água (WVTR) 

A partir dos valores de WVTR do papel comercial sem e com revestimento (Tabela 6), 

pode-se observar que os revestimentos ao contrário do esperado, aumentaram a permeabilidade 

ao vapor d’água com relação ao papel puro, exceto para a amostra L-Far/IBOMA sem AgNP, 
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diferindo de muitos artigos da literatura (Abdenour et al., 2023; Amini et al., 2016; Vijayan, 

Aparna S e Sahoo, 2023). O ideal esperado e reportado por esses trabalhos seria uma 

diminuição significativa da taxa de transmissão, que significaria uma melhor propriedade de 

barreira ao vapor d’água. O aumento da taxa de permeabilidade dificulta a aplicação em 

embalagens de alimentos que sejam estocados em ambientes úmidos, como freezers e 

geladeiras (Song et al., 2020). 

Fenômeno semelhante foi observado apenas por Vartiainen et al. (2004), onde explicam 

que a possível razão para o papel ter uma barreira à transmissão ao vapor d’água maior é que 

o látex do poli(farneseno-co-IBOMA) de base aquosa pode ter solubilizado e removido o 

impermeabilizante existente na superfície do papel comercial. Esse fator pode explicar o 

aumento ainda mais significativo da WTVR para as amostras de SBSp, que pode ter arrastado 

o tratamento superficial do papel junto com o excesso de polímero não aderido à superfície do 

papel durante a aspersão. Além disso, a pressão do spray e/ou rotação do coletor, pode 

favorecer a remoção do impermeabilizando da superfície para os poros entre as fibras do papel, 

tornando o papel mais permeável (Vartiainen et al., 2004), assim como foi observado na análise 

de absorção de água do subtópico 5.3.4.  

Como os tratamentos para impermeabilização do papel e ancoramento da tinta, por 

exemplo, são superficiais, qualquer alteração supracitada na superfície do papel pelo SBSp 

pode ter contribuído para redução da adesão do poli(farneseno-co-IBOMA) ao substrato de 

papel, gerando vazios que facilitam a permeação do vapor d’água pelas regiões menos espessas 

do revestimento polimérico. É interessante observar que os resultados corroboram com os 

revestimentos poliméricos que apresentaram fissuras na superfície (Figuras 21c e 21f), pois o 

revestimento S-Far/IBOMA (Figura 21c) mesmo sem AgNP apresentou WTVR maior que 

aqueles obtidos por SBSp com prata, exceto com relação ao revestimento S-

Far/IBOMA/AgNP2x (Figura 21f) que também apresentou superfície fissurada. 

As amostras com WVTR mais próximas do papel comercial foram aquelas obtidas por 

laminação sem prata (L-Far/IBOMA) e a S-Far/IBOMA/AgNP, essas amostras indicam que há 

possibilidade de ambos os métodos de revestimento apresentaram permeabilidade equivalente 

à do papel comercial. O aumento da permeabilidade ao vapor d’água dos revestimentos com a 

incorporação de AgNP é esperado devido à natureza hidrofílica das AgNP, facilitando a 

absorção do vapor d’água pelo revestimento e aumentando a WTVR do papel. Por outro lado, 

é interessante observar que a amostra do nanocompósito Far/IBOMA/AgNP aplicada por SBSp 

apresentou valor de WTVR menor que a mesma amostra obtida por laminação, ou melhor, bem 

próximo ao papel comercial, como relatado.  
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Esse resultado indica que a técnica de SBSp, desde que controlada a ausência de fissuras 

na superfície, pode ter um desempenho melhor que a laminação na WTVR. Como a espessura 

e gramatura do revestimento por SBSp ficou levemente maior que aquele obtido por laminação 

(Tabela 4), o melhor desempenho à barreira ao vapor de água da amostra S-Far/IBOMA/AgNP 

em relação à L-Far/IBOMA/AgNP pode estar associado a essa variável, cuja influência 

sobrepôs àquela do maior teor de prata encontrado para a amostra S-Far/IBOMA/AgNP 

(Tabela 5).  

No entanto, a partir dessa constatação é mais provável que a maior WTVR do SBSp 

observada pelas demais amostras esteja associada à presença de fissuras na superfície do 

revestimento (Figuras 21c e 21f) e à hipótese da interação do polímero com o 

impermeabilizante do papel e a pressão do spray ter favorecido a remoção de aditivos 

incorporados da superfície para os poros entre as fibras do papel, prejudicando as propriedades 

de ancoramento do polímero na superfície papel, provocando falha de adesão entre o 

revestimento polimérico e o substrato de papel e levando à produção de um papel mais 

permeável (Vartiainen et al., 2004). Hipóteses que explicaria a maior permeabilidade ao vapor 

d’água da amostra S-Far/IBOMA/AgNP1x mesmo tendo menor teor de prata (Tabela 5), maior 

espessura e não apresentar fissuras na superfície. 

 

Tabela 7: Taxa de transmissão ao vapor de água (WVTR) apresentada em valores por hora e por dia. 

Amostra WVTR (g/m2.h) WVTR (g/m2.dia) 

Papel 6,31 ± 0,07 151,52 ± 1,87 

L-Far/IBOMA 6,19 ± 0,21 148,37 ± 5,19 

L-Far/IBOMA/AgNP 8,89 ± 0,10 213,22 ± 1,58 

S-Far/IBOMA 12,57 ± 1,09 301,8 ± 26,16 

S-Far/IBOMA/AgNP 6,95 ± 0,68 166,97 ± 16,29 

S-Far/IBOMA/AgNP1x 12,04 ± 0,35 289,00 ± 8,55 

S-Far/IBOMA/AgNP2x 14,65 ± 0,46 351,67 ± 11,27 

 

5.3.7 Ensaio de biofilme 

A atividade antimicrobiana dos revestimentos foi analisada a partir da inibição de 

crescimento percentual das bactérias E. coli e S. aureus, tanto para as amostras produzidas pelo 

método de laminação, quando pelo método de SBSp (Figura 25). Os papéis revestidos com o 

polímero puro são as amostras de controle positivo, sem o agente antimicrobiano. Todas as 

amostras contendo AgNP apresentaram grau de inibição das bactérias com relação as amostras 
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de controle (Gudiña et al., 2010). Isso mostra estabilidade das nanopartículas no revestimento, 

uma vez que continuam apresentando propriedades antimicrobianas provadas pelo método de 

concentração inibitória mínima (Seção 5.1) mesmo depois da aplicação, por laminação ou 

SBSp, possibilitando aplicações em embalagens antimicrobianas (Amini et al., 2016; Carbone 

et al., 2016). 

As amostras com AgNP incorporada na massa polimérica, tanto por laminação quanto 

por SBSp apresentaram alta ação contra E. coli, assim como a amostra de SBSp com 2 camadas 

de Ag na superfície, a inibição mais eficiente para essa bactéria é devido a sua natureza gram-

negativa, pois possui a camada peptidoglicana fina e lipossacarídeos na superfície que facilitam 

a interação da AgNP com a bactéria. Esse comportamento foi diferente para a amostra com 1 

camada de Ag na superfície, sendo menor até que para a bactéria S. aureus, que por ser gram-

positiva, possui uma camada peptidoglicana espessa na superfície da parede celular, o que 

dificulta a interação da prata com o microrganismo (More et al., 2023; Ajlouni et al., 2022; 

Ferreira, 2015). 

Quanto ao grau de inibição do crescimento da Staphylococcus aureus, o revestimento 

laminado apresentou 54%, alta porcentagem de inibição comparado com a amostra controle. 

Para as amostras produzidas por SBSp, o comportamento foi contrário do que para a E. coli, 

sendo o revestimento com 1 camada de AgNP na superfície mais eficaz contra o crescimento 

da S. aureus. A explicação é que como há maior dificuldade de penetração nessa bactéria, a 

presença de AgNP na superfície, e não incorporada ao látex, facilitou a interação e penetração 

das nanopartículas na parede celular, para que seja possível a formação de ROS e outros danos 

causados na célula (Nie, Zhao e Xu, 2023).  

A amostra com 2 camadas de Ag, apesar de ter a prata na superfície, o que facilitaria a 

interação, a grande quantidade de AgNP livre, comprovada no ensaio de migração, pode ter 

causado aglomeração, que impacta diretamente na atividade antimicrobiana, tamanhos maiores 

diminuem a ação antimicrobiana e/ou bacteriostática de AgNP (Arshad et al., 2023). O que não 

necessariamente tem mesmo impacto na bactéria Escherichia coli, uma vez que com uma 

parede celular mais fina, AgNP de tamanhos razoavelmente maiores conseguem penetrar, 

portanto as 2 camadas de AgNPs na superfície aumentam a inibição. 
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Figura 25: Inibição do crescimento bacteriano dos revestimentos para E. coli e S. aureus. 
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6 CONCLUSÕES 

Este trabalho investigou a utilização dos métodos de produção de revestimentos 

antimicrobianos via laminação e SBSp para utilização em embalagens de papel para alimentos.  

Nanopartículas de prata foram obtidas pelo método de síntese biogênica com extrato 

aquoso de orégano e apresentaram atividade antimicrobiana contra Escherichia coli e 

Staphylococcus aureus que permite sua utilização como agente antimicrobiano no revestimento 

proposto para fabricação de embalagens ativas. 

Com as técnicas de laminação e SBSp foi possível o recobrimento total e uniforme dos 

papéis utilizados como substrato provado por análises de MEV e ângulo de contato. A 

gramatura dos revestimentos foi muito próxima para os dois métodos de aplicação, o que 

mostra que não há diferença significativa no gasto de material entre os métodos.  

O revestimento produzido por SBSp apresentou uma alta rugosidade devido aspersão 

do polímero, o que tornou a superfície mais hidrofílica que os revestimentos laminados, essa 

propriedade o favorece para aplicações onde seja necessária uma superfície com alta adesão, 

sem ter a necessidade de passar por tratamentos superficiais adicionais.  

As amostras produzidas por laminação apresentaram suas partículas bem dispersas pela 

superfície do revestimento, analisada por MEV-FEG. Já os revestimentos produzidos por SBSp 

apresentaram formação de nanofibras poliméricas vistas nos revestimentos com e sem AgNP, 

essas nanofibras podem aumentar a resistência mecânica desse revestimento pela sua alta razão 

de aspecto. 

Para a utilização em embalagens alimentícias, os revestimentos com AgNP 

incorporadas na dispersão do látex são mais indicadas, pois pelo teste de migração, essas 

demonstraram uma perda de < 0,05 mg de prata por kg de alimento, o que se encontra dentro 

aceito pela norma liberada pela ANVISA para comercialização no Brasil.  

O resultado de taxa de transmissão ao vapor de água indica que, por não haver uma 

diminuição significativa da permeabilidade, esses revestimentos são indicados para utilização 

em alimentos estocados em ambientes secos, fora de geladeiras e freezers.   

O ensaio de biofilme dos revestimentos confirmou a atividade antimicrobiana das 

AgNP mesmo após passar pelos processos de aplicação por laminação e SBSp. Os papéis 

revestidos com a presença das nanopartículas se mostraram eficazes na inibição do crescimento 

de E. coli e S. aureus, bactérias causadoras de doenças transmitidas por alimentos. 

As duas técnicas se mostraram eficientes para a aplicação de revestimentos 

antimicrobianos em papel, sendo indicadas para utilização em embalagens de papel que 
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acondicionam grãos, cereais, farinhas e alimentos secos. Os revestimentos por SBSp são aptos 

a aplicações em embalagens multicamadas sem a necessidade de tratamento superficial para 

adesão, devido sua alta molhabilidade. Os laminados são mais adequados para utilização em 

embalagens de uma camada, pois para aplicação em multicamadas pode ser necessário um 

tratamento superficial adicional.  
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7 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

A seguir são apresentadas as sugestões para trabalhos futuros: 

 

• Investigar da ação do spray no SBSp e da interação do polímero com as fibras do papel 

na permeabilidade ao vapor d’água do papel. 

• Determinar a absorção de água (Teste Cobb) dos papéis revestidos. 
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