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MICROPARTICULA DE COBRE COM ATIVIDADE ANTIBACTERIANA E/OU
BIOCIDA, PROCESSO PARA A SUA PREPARAGCAO, COMPOSICAO POLIMERICA
CONCENTRADA (LOTE PRINCIPAL) COM ATIVIDADE ANTIBACTERIANA E/OU

BIOCIDA E USOS DAS REFERIDAS MICROPARTICULAS DE COBRE E
COMPOSICAO POLIMERICA CONCENTRADA
DESCRICAO DA INVENCAO

[001] A presente invengao se refere a uma microparticula de cobre de
multicompdsito microestruturada com atividade bacteriana e/ou biocida que
compreende em sua estrutura 5 tipos diferentes de compostos de cobre, todos
regulares e cristalinos, que explicam as propriedades estruturais vantajosas da
microparticula: Antlerita Cus*?(SO4)(OH)a, Brocantita Cus**SO4(OH)s, Calcantita
Cu*?S04-5H,0, Natrocalcita NaCu,**(SO4),0H-H,0, hidréxido de sulfato de cobre
Cu3(S04)2(0OH)2:4H,0/2CuS0O4-Cu(OH),. A composicdo  homogénea da
microparticula de multicompdsito microestruturada permite que as
caracteristicas de velocidade de liberacao diferencial de cada um dos 5
compostos de cobre diferentes sejam uniformes em todo o material em que sao
incorporados, em que cada composto de cobre exerce seu efeito antibacteriano
e/ou biocida individualmente ao mesmo tempo em todos os locais onde a
estrutura de microparticula esta presente. Devido a inclusdao dos cinco
compostos de cobre na mesma microparticula microestruturada, temos
distribuicdo homogénea e uniforme desses compostos, que também possibilita
o uso de menos doses, contribuindo para a caracteristica translucida do material.

[002] O processo de producdo da microparticula de multicompdsito
microestruturada consiste na preparacdao de uma dispersao de hidréxido de
cobre em estado de gel, que é emulsificada com uma solucao de sulfato de cobre
em 4gua como o solvente, essa dispersdo/solucdo é imediatamente seguida por

um processo de secagem por aspersao em um fluxo de ar quente.
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[003] O uso da microparticula na producao de materiais com atividade
antibacteriana e/ou biocida também é divulgado.

[004] O escopo da invengao também inclui uma composicdao polimérica
concentrada (lote principal) que compreende a microparticula de cobre de
multicompdsito microestruturada descrita e um polimero ou resina, que pode
ser incluida em outros/vérios materiais para conferir atividade antibacteriana
e/ou biocida aos mesmos. Particularmente, o lote principal pode ser usado na
estruturacdo de folhas de multicamadas com atividade antibacteriana e/ou
biocida.

ANTECEDENTES

[005] Aplicacdo de sais de cobre e microparticulas de cobre em polimeros

e resinas para o controle da proliferacao de crescimento.

[006] O surgimento de micro-organismos multirresistentes tem
desencadeado a busca por novos compostos que sejam capazes de combater a
proliferacdo bacteriana sem adquirir resisténcia, como é o caso dos agentes
atualmente em uso (Betancourt et al. 2016).

[007] O desenvolvimento da nanotecnologia tem permitido a criacdao de
materiais que podem ter dimensdes da ordem de micrometros e nanémetros,
materiais que apresentam caracteristicas muito promissoras como agentes
antimicrobianos (Chatterjee et al. 2014). As nanoparticulas e microparticulas
tém a capacidade de atuar de forma independente ou como transportadores de
outras moléculas e, em virtude de suas caracteristicas de area de superficie,
volume e estrutura, podem desencadear respostas bioldgicas (Chatterjee et al.
2014).

[008] O cobre esta entre os elementos quimicos usados para formar nano
e microparticulas. Compostos e complexos de cobre tém sido usados em

formulacdes e produtos para a desinfeccdo de liquidos, sélidos e tecidos
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humanos (Delgado et al. 2011).

[009] Diferentes documentos da técnica anterior descreveram a
incorporacdo de compostos de cobre e nano-/microparticulas de cobre em
solidos com o objetivo de produzir um produto com propriedades
antibacterianas e/ou biocidas.

[010] No caso de materiais e fibras do tipo téxtil, o documento US 8183167
(B1) divulga substratos de tecido que sdo ligados covalentemente com
nanoparticulas de cobre e/ou prata que apresentam atividade antimicrobiana.

[011] O documento US 5458906 A apresenta um método para o tratamento
de substratos biodegradaveis com compostos antibacterianos, entre os mesmos,
o cobre. O documento US 7754625B2 descreve um material téxtil
antimicrobiano que compreende uma ou mais fibras ou filamentos naturais ou
sintéticos que sao combinados com um agente antimicrobiano, em que o dito
agente antimicrobiano compreende uma quantidade predominante de um sal
de zinco soluvel em agua em combinag¢dao com pelo menos uma fonte de ions de
prata antimicrobianos e pelo menos uma fonte de ions de cobre.

[012] O documento US 7169402B2 apresenta um material polimérico
antimicrobiano e antiviral que tem particulas microscopicas de cobre ibnico nele
encapsuladas, as quais estao incluidas na superficie do produto a ser formado.

[013] No documento CL201300332 (WO 2014117286 Al), uma matriz
impregnavel de origem vegetal, animal ou sintética ou suas misturas em
diferentes propor¢cdes que contém um composto antimicrobiano
correspondente a CusSO4(OH)s é divulgada.

[014] O documento CL201500921 divulga um material a base de celulose
qgue incorpora um agente antibacteriano correspondente a um composto de
cobre, microparticulas ou nanoparticulas de cobre misturadas. Um método para

fabricar um material a base de celulose que inclui etapas para a adicao de
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microparticulas ou nanoparticulas de cobre é incluido.

[015] O documento CL 201503652, por sua vez, apresenta um filme adesivo
translicido que apresenta atividade antibacteriana protetora de superficie,
filme adesivo que compreende nanoparticulas de cobre, quitosana, gelatina e
glutaraldeido.

[016] Varios materiais foram desenvolvidos especificamente para a
industria de alimentos para embalar alimentos. Os documentos WO 2014001541
Al, WO 2012127326 Al e WO 2000053413 Al descrevem a producao de
materiais poliméricos que contém particulas de cobre para uso em embalagens
de alimentos com propriedades antibacterianas e/ou biocidas. Os materiais
previstos nestes documentos incluem compostos de cobre ou particulas de
cobre, com o 6xido de cobre o principal entre eles.

[017] Embora existam varios antecedentes com referéncia a adicao de
compostos de cobre e microparticulas de cobre suportadas em diferentes tipos
de carreador ou misturas dos mesmos em matrizes e materiais poliméricos para
conceder propriedades antibacterianas, as propostas variam no que diz respeito
ao estado de oxidacao de cobre. O estado de oxidagao do cobre influenciara na
solubilidade do tipo de cobre e, consequentemente, no comportamento de
liberacdao do mesmo a partir do material polimérico; além do mais, os diferentes
carreadores usados tendem a tornar as particulas essenciais volumosas.

[018] No que diz respeito aos materiais antibacterianos e/ou biocidas para
embalagens ou recipientes, é necessario produzir liberagao rapida e instantanea
no recipiente para inibir o crescimento superficial de micro-organismos nos
alimentos que causam sua deterioragdao e estao presentes no momento do
empacotamento (bactérias do tipo RAM). A liberacao de médio prazo também é
necessaria para inibir surtos causados pelo manuseio particular de cada

operac¢do, mudancas de temperatura e armazenamento, entre outras coisas. Na
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pratica, portanto, é necessdrio que um material inclua microparticulas de cobre
com solubilidade (Kps) que possibilite sua liberagao imediata, continua e residual
ao longo do tempo, mantendo concentragdes de cobre que lhe permitem ter um
efeito antibacteriano e/ou biocida, mas que também sdo concentragcbes de
cobre que permitem evitar a toxicidade associada a este composto ou migragao
em excesso para os produtos alimenticios em contato. Em outras palavras, é
necessario um material com efeito antibacteriano e/ou biocida melhorado em
concentragdes mais baixas de cobre.

[019] A composicao especifica da microparticula da presente invencao
permite a producao de materiais translucidos, uma caracteristica importante no
caso de materiais de embalagem de alimentos, pois o fato de a particula nao ter
nenhum carreador para sustenta-la e torna-la volumosa confere translucidez ao
material.

[020] No caso da presente invencdo, é proposta a producdao de uma
microparticula de cobre que compreende 5 tipos de compostos de cobre, cada
um com diferentes solubilidades (Kys). Por outro lado, a presenca de compostos
de sulfato de cobre (Kps = 4x103%), que se dissociam instantaneamente em
contato com a umidade - um composto de cobre de liberacdo rdpida -
possibilitard a producdo de um efeito antibacteriano e/ou biocida direto e
imediato sobre o material que o contém. Por outro lado, a presenca de
compostos de hidréxido de cobre (Kps = 2,2x10%) - um composto com menos
solubilidade - confere ao mesmo um efeito bactericida e/ou biocida que é
sustentado ao longo do tempo. Essa microparticula oferece a vantagem de ter a
capacidade de fornecer 5 compostos de cobre diferentes, com suas préprias
gualidades e vantagens intransferiveis, que sao fornecidos no mesmo local ou
espaco fisico ao serem introduzidos no polimero final ou onde quer que sejam

colocados, proporcionando todas as qualidades e vantagens de cada um dos
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compostos individuais ao mesmo tempo no mesmo local e espaco fisico,
condigao indispensavel quando sdo necessarias baixas dosagens, para evitar
perda de translucidez e liberagdes de cobre que podem passar para os produtos
em contato, sem diminuir sua eficacia antibacteriana e/ou biocida, sendo
eficiente ao longo do tempo, todos no mesmo local, de forma homogénea e em
contato com alimentos ou outros tipos de produtos ou superficies onde altos
niveis de ions de cobre de livre circulagao nao sao necessarios. Assim, o efeito
antibacteriano e/ou biocida de cada um dos 5 compostos de cobre pode ser
fornecido homogeneamente e em baixas dosagens devido a composicao
especifica da microparticula de acordo com a presente invencao.

DESCRICAO DAS FIGURAS

[021] Figura 1 - Imagens de microscopio eletronico de varredura de um
espécime de microparticulas de cobre da inveng¢do. a) Imagem obtida com
ampliacao de 10,00 KX; b) Imagem com uma ampliagcao de 2,50 KX, c) Imagem
com uma ampliacdo de 500X yd) Imagem obtida com uma ampliacdo de 100 X.

[022] Figura 2 - Determinacdo da composicao elementar de microparticulas
de cobre da invencao por meio de microscépio eletrénico de varredura acoplado
a um detector de EDS. Em a), é apresentado o resultado do mapeamento dos
elementos que compdem a microparticula: carbono, oxigénio, enxofre e cobre;
b) mostra um diagrama da composicao elementar das microparticulas de cobre
da invencao.

[023] Figura 3 - Padrao de difragcao de raios X de espécime de microparticula

de cobre da invencao. O difractograma representado por [ corresponde a

antlerita Cus**(SO4)(OH)a, [+] corresponde a brocantita Cus"2SO4(OH)s, ®

corresponde a calcantita Cu*’SO4-5H-0, [a] corresponde a natrocalcita

NaCu,**(S04).0H-H.0 e [¥] corresponde a hidréxido de sulfato de cobre
hidratado Cus(SO4)2(OH)2-4H,0/2CuS0O4-Cu(OH)..
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DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[024] A presente invengao se refere a uma microparticula de cobre de
multicompdsito microestruturada que compreende em sua composicao 5 tipos
diferentes de composto de cobre: Antlerita Cus**(SO4)(OH)s, Brocantita
Cus™S04(0OH)s, Calcantita Cu*?S04-5H,0, Natrocalcita NaCuz™?(SO4),0H-H,0 e
hidréxido de sulfato de cobre hidratado
Cu3(S04)2(0OH)2:4H20/2CuS0O4-Cu(OH),-4H,0, todos de forma regular e cristalina,
qgue conferem as propriedades estruturais vantajosas das microparticulas. A
microparticula que faz parte do escopo da inveng¢ao tem um tamanho definido
entre 5 e 50 um, particularmente entre 10 e 40, e mais particularmente entre 10
e 15 um.

[025] A microparticula descrita acima é produzida por meio de um método
que compreende as seguintes etapas:

a) preparar uma solucao de sulfato de cobre solubilizado em agua destilada
na razdo de 1:10 de p/p.

b) adicionar a solucdo obtida na etapa a) uma solucdo de hidréxido de sédio
a 10% de p/v e dgua destilada até se obter uma solu¢do com um pH entre 4 e 6.

c) apods 24 horas, separar o sobrenadante e o precipitado que é um gel de
hidroxido de cobre;

d) o precipitado em um estado de gel obtido na etapa c) é emulsificado em
uma solucado de sulfato de cobre em agua destilada preparada na razao de 1:5
de p/v;

e) submeter a emulsao obtida na etapa d) a um processo de secagem, de
preferéncia, por meio de um secador por pulverizacdo a uma temperatura de
entrada, de preferéncia, entre 220 °C e 280 °C e uma temperatura de saida, de
preferéncia, entre 80 °C e 100 °C.

[026] Ao realizar a etapa d) com o uso de um secador do tipo secador por
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aspersao com as temperaturas nas faixas indicadas, microparticulas sao
produzidas em que cada uma das mesmas contém 5 tipos diferentes de
composto de cobre: Antlerita Cus**(SO4)(OH)s, Brocantita Cus**SO4(OH)s,
Calcantita Cu* 2504-5H,0, Natrocalcita NaCu;*?(SO4),0H-H.0 e hidréxido de
sulfato de cobre hidratado Cus(SO4)2(OH)2-4H,0/2CuSO4-Cu(OH)2-4H,0, ndo
sendo este comparavel a uma mistura de componentes ou a uma aglomeracao
dos mesmos, mas sim, pelo contrdrio, sendo uma Uunica microparticula
microestruturada que compreende 0s 5 compostos.

[027] O escopo da invengao inclui um compdsito polimérico concentrado
para uso na industria de plasticos ou em outros materiais (denominado lote
principal) que compreende a microparticula de cobre descrita e um polimero ou
resina, que pode ser incluido em materiais a fim de conferir atividade
antibacteriana e/ou biocida aos mesmos. Particularmente, mas nao
exclusivamente, o lote principal pode ser utilizado na formacdo de folhas de
multicamadas com atividade antibacteriana e/ou biocida.

[028] O problema técnico que a presente invencao pretende resolver é o
fornecimento de um novo tipo de microparticula que compreende 5 tipos de
cobre cuja composicdao regular, cristalina e microestruturada permite uma
liberacdo controlada de ions de cobre que lhe conferem propriedades
antibacterianas e/ou biocidas. A cinética da liberacdo diferencial dos 5 diferentes
compostos de cobre incluidos na microparticula torna possivel um efeito
antibacteriano e/ou biocida primario no contato e um efeito antibacteriano e/ou
biocida que é sustentado ao longo do tempo devido a liberacdao secundaria e
subsequente de outros tipos de cobre presentes na mesma. Por outro lado, a
microparticula de cobre com essas caracteristicas pode fazer parte de uma
composi¢ao polimérica concentrada ou lote principal que pode ser incorporada

durante o processo de extrusao no polimero fundido usado para formar moldes
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rigidos, fibras, filamentos e folhas com a finalidade de produzir um filme, folha
ou estrutura que incorpora a microparticula e tem atividade antibacteriana e/ou
biocida com as caracteristicas técnicas e vantagens descritas acima.

[029] Esta microparticula estruturada também pode ser usada diretamente
ou em mistura para produzir um efeito antibacteriano e/ou biocida nos locais
em que é colocada.

[030] A colocagao direcionada dos 5 tipos de cobre como parte de uma
mesma microparticula oferece vantagens técnicas substanciais em termos de
seu grau de dissociacado e liberacao. Além disso, a adicao dessa microparticula
de cobre que compreendendo esta composicao multipla melhora a dispersao
das microparticulas, uma vez que a Antlerita Cus3**(SO4)(OH)s, Brocantita
Cu4*®S04(OH)s, Calcantita Cu*’SO4-5H,0, Natrocalcita NaCu;**(S04);0H-H20 e
hidréxido de sulfato de cobre hidratado
Cus(S04)2(OH)2:4H20/2CuS0O4-Cu(OH)2:4H,0 estardo presentes nas mesmas
propor¢cdes em todo o material, o que permite que a atividade antibacteriana
e/ou biocida seja alcancada com doses vantajosamente muito pequenas e com
uma distribuicdo homogénea dos 5 tipos, o que também contribui para a
translucidez dos materiais nos quais sao incorporados, tais como em
embalagens, filmes de cobertura ou moldes rigidos, entre outras coisas. Além
disso, todos os compostos que constituem a microparticula estdo sob a forma
cristalina, mantendo uma estrutura ordenada nao amorfa que permite definir
uma estrutura geral especifica com propriedades particulares.

[031] A invencao também fornece o uso da microparticula de cobre e de
uma composicao polimérica concentrada (lote principal) como sendo Uteis na
preparacdo de materiais com atividade antibacteriana e/ou biocida por contato
e como um efeito sustentado. A configuragcao microestrutural dos componentes

compreendidos pela microparticula permite que o material, ao entrar em
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contato com o agente bacteriano e/ou patogénico, esteja simultaneamente em
contato direto com os compostos de cobre, exercendo um efeito antibacteriano
e/ou biocida imediato no contato. A presenca de 5 compostos de cobre
diferentes com diferentes solubilidades e/ou dissociacées também permite que
exista um efeito sustentado da atividade antibacteriana e/ou biocida da
microparticula divulgada.

[032] Quando é observado na presente invengao que o material possui
“atividade biocida”, isso significa que a microparticula é capaz de inibir o
desenvolvimento e crescimento de bactérias e fungos.

[033] Quando se afirma que o material possui “atividade antibacteriana”,
significa que a microparticula inibe ou impede a proliferacao de bactérias.

[034] Na presente invencao, o termo “microestruturado” significa que o
material - a microparticula neste caso - consiste em um conjunto de fases ou
componentes que o formam. Na area da ciéncia dos materiais, diz-se que a
microestrutura de um material determina suas propriedades.

[035] Na presente invencdo, o termo “multicompdsito” significa que a
microparticula compreende, ao mesmo tempo, um determinado grupo de
compostos diferentes.

[036] O termo “lote principal” se refere a uma composicao polimérica
concentrada que compreende uma pré-mistura dos elementos que serdo
incorporados ao material a ser produzido.

[037] Os materiais que se enquadram no escopo da inven¢ao podem incluir,
mas sem limitacdo, polimeros, fibras, tecidos, tipos de vidros, resinas, entre
outros. Os polimeros incluem, mas sem limitacao, polipropileno (PP), polietileno
(PE), tereftalato de polietileno (PET), etileno acetato de vinila (borracha EVA),
entre outros.

[038] Em uma modalidade da invencao, a microparticula pode
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compreender ainda outros compostos metdlicos e ndo metdlicos que tém acao
antibacteriana. Esses compostos incluem, mas sem limitacao, compostos de
zinco, compostos de chumbo, compostos de cadmio, compostos de prata, entre
outros.

[039] As aplicacdes exemplificativas apresentadas abaixo ilustram uma
modalidade da presente inveng¢ao sem limitar o seu escopo.

Aplicacoes Exemplificativas

Exemplo 1: Producdo de microparticulas de cobre

[040] O hidroxido de cobre que compde as microparticulas é preparado
alcalinizando-se uma solugdo de sulfato de cobre que contém 100 g/L de sulfato
de cobre penta-hidratado, que deve produzir uma solu¢cdao completamente
soltvel. E, entdo, necessario diluir o hidréxido de sédio ou outro alcali com uma
base de OH a 10% em agua; essa solucao é adicionada lentamente e sob agitacao
a solucao de sulfato de cobre que foi preparada até que um pH entre 4 e 6 seja
alcancado, com a seguinte reac¢ao sendo produzida:

CuSOa(ac) + 2Na(OH)(ac) 2 Cu(OH)z(s)+ Na2SOa4(ac)

[041] A reacdo produz um precipitado de hidréxido de cobre na solucao em
estado de gel, e o sobrenadante é removido apds 24 horas.

[042] O precipitado resultante, que contém hidréoxido de cobre, é
emulsificado em uma solucdao de sulfato de cobre na razao de 1:5. Essa
suspensao que contém uma fase ionica solubilizada de sulfato de cobre e outra
na forma de gel, tal como hidréxido de cobre, é submetida a um processo de
secagem com o uso de um secador por pulverizacdo a uma temperatura de
entrada entre 220 e 280 °C e temperatura de saida de 80 °C a 100 °C.

Exemplo 2: Caracterizacdo de microparticula de cobre

[043] Para caracterizar a estrutura, tamanho e distribuicdo das

microparticulas de cobre produzidas por meio do protocolo descrito no exemplo
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1, foi realizada uma andlise por microscépio eletronico de varredura (MEV).

[044] A analise por MEV foi realizada em microscopio eletrénico de
varredura (MEV), modelo Zeiss EVO MA 10, no modo EDS com detector de
precisao Penta FET, Oxford Instruments X-act. Essa analise consistiu em escanear
espécimes representativos do pd de microparticulas de cobre (sélido) e
selecionar uma area representativa a fim de determinar a composicao elementar
da microparticula.

[045] A partir das imagens de MEV em diferentes ampliacdes, observou-se
gue a particula tem formato esférico regular e distribuicado de tamanho
heterogénea (Figuras 1a a 1d). Por meio do detector de EDS acoplado ao
microscopio, foi determinada a composicao elementar da microparticula, sendo
estabelecido que a mesma é constituida pelos elementos cobre, enxofre e
oxigénio (Figuras 2a a 2d).

[046] Com relacdo ao tamanho das particulas, foram avaliadas quatro areas
representativas independentes das imagens obtidas de dois espécimes
independentes das particulas. Foi determinado que as particulas tém um
tamanho micrométrico entre 7 a 22 micrometros (consultar tabela 1).

Tabela 1 - Tamanho representativo de particulas de cobre

Amostra MB-1 (um) Amostra MB-2 (um)
Medicao 1 10,52 7,480
Medigao 2 19,44 10,88
Medicao 3 7,61 21,94
Medicao 4 7,363 13,61
Média 11,23 13,48

[047] Para determinar a composicao quimica especifica da microparticula e
para determinar os estados de oxidacao dos tipos de cobre contidos, foi
realizada uma analise de difracao de raios X. Com base nesta andlise, um padrao
de difracao de raios X foi determinado pela presenca de varios compostos (Figura

3).
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[048] Para definir os compostos presentes na microparticula, o banco de
dados de p6 cristalino PDF-2 foi consultado e comparado com o padrao obtido.
Determinou-se que a microparticula da invengcao é composta por 5 tipos de
compostos de cobre: Antlerita, Brocantita, Calcantita, Natrocalcita e Hidroxido
de sulfato de cobre hidratado (tabela 2).

Tabela 2 - Composicao quimica de microparticula de cobre

Nome do composto Estrutura quimica
Antlerita Cus*?(SO4)(OH)4
Brocantita Cu4*2S04(OH)e
Calcantita Cu*2504-5H,0
Natrocalcita NaCuz*?(SO4),0H-H,0
H'drox'd‘):iz ::t';‘;:’ de cobre Cu3(SOa)2(OH)2-4H,0/2CuSO4-Cu(OH)2-4H,0

Exemplo 3: Preparacdao do lote principal. adicdo das microparticulas de

cobre a folhas de polimero de multicamadas.

[049] A microparticula descrita no exemplo 2 pode ser incluida em
diferentes materiais poliméricos e resinas para formar fibras e folhas de
multicamadas. Nesse exemplo, o protocolo seguido na preparagao da
composicao polimérica concentrada (lote principal) e as condicdes para a sua
inclusdao em resinas e polimeros sao descritos.

A) Preparacao da composicao polimérica concentrada (lote principal)

[050] Para preparar o lote principal, uma pré-mistura do material
polimérico e da microparticula é preparada. Para isso, a resina ou material
polimérico é submetido a pulverizacdo em um moinho e posteriormente
misturado a frio com a microparticula.

[051] A pré-mistura é fundida a temperaturas entre 120 e 250 °C,
dependendo do tipo de resina ou polimero: polipropileno (PP), polietileno (PE),
PET, borracha EVA, e passada por uma extrusora de pélete, que resulta em um
pélete denominado lote principal.

b) Inclusdo do lote principal no processo da extrusdao de polimero fundido
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para formar um material de multicamadas.

[052] O lote principal pode ser adicionado ao processo da extrusao de
polimero fundido usado para formar polimeros rigidos ou flexiveis, como fibras,
filamentos e folhas. As folhas que sao produzidas por meio deste procedimento
podem corresponder a estruturas de multicamadas em que cada folha tem uma
espessura entre 5 e 120 um, mais especificamente entre 5 e 30 um; isto é, é
possivel formar um material final que pode conter 2, 3 e até 5 dessas camadas
de resinas poliméricas, tais como PE, PA, PP e/ou PET.

Exemplo 4: Efeito antibacteriano e/ou biocida do material polimérico de

multicamadas com microparticulas de cobre microestruturadas.

[053] Para avaliar o efeito antibacteriano e/ou biocida do material de
multicamadas com microparticulas de cobre microestruturadas, foi realizado um
ensaio que consistiu na adicao de uma cultura bacteriana que havia crescido
previamente na superficie do material de multicamadas constituido por
diferentes polimeros. O efeito antibacteriano e/ou biocida sobre Escherichia coli
e Staphylococcus aureus foi avaliado.

[054] O material de multicamadas foi incubado por 24 horas na
temperatura necessaria para o crescimento das bactérias. Decorrido o periodo
de incubacao, foi realizada a contagem das unidades formadoras de col6nias no
material, e esta foi comparada a um material que ndo continha microparticulas
de cobre. Dois tipos de folhas foram testados dependendo do tipo de polimero
adicionado ao lote principal: 1) folhas produzidas a partir de polipropileno e
microparticulas de cobre (2% de p/p adicionado a um lote principal); e 2) folhas
produzidas a partir de etileno acetato de vinila (borracha de EVA) com
microparticulas de cobre microestruturadas adicionadas a um lote principal.

[055] Os resultados indicam que, quando a contagem de unidade

formadora de colénia (CFU) para a folha composta por polipropileno e
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microparticulas de cobre microestruturadas (2% de p/p adicionados a um lote
principal) é comparada com a folha de controle que nao inclui os componentes
do lote principal, a folha com microparticulas de cobre mostra uma redugao de
99% na quantidade de UFC, com a contagem bacteriana tendo sido reduzida em
3 ordens de magnitude (tabela 3). No caso das folhas compostas por etileno
acetato de vinila (borracha de EVA) e microparticulas de cobre, foi observado um
fendmeno equivalente, refletindo uma diminuicdo na contagem de UFC das
bactérias testadas na folha que compde o lote principal em relacao ao material
de controle (Tabela 4).

Tabela 3. Contagem de unidades formadoras de colénias em folhas de

polipropileno e microparticulas de cobre (2% de p/p).

.y Escherichia coli staphylococcus
Tensao indicadora aureus
(CFU) (CFU)
Tempo de amostragem Oh 24 h Oh 24 h
. 1,6 x 1,6 x S S
Material de controle 105 105 3,6 x10° | 3,6 x10
Folhas 27 x
lote principal de cobre com 2% de - 1'02 - 4,3 x 10?
polipropileno
% de reducgao -—-- >99% -—-- >99%

Tabela 4 - Contagem de unidades formadoras de coldnias em folhas

compostas por etileno acetato de vinila (borracha de eva) e microparticulas de

cobre.
oy Escherichia coli Staphylococcus aureus

T

ensao indicadora (CFU) (CFU)
Tempo de amostragem Oh 24 h Oh 24 h
Material de controle 8,9x10° | 3,3x10° 5,0x 10° 6,9 x 107
Borracha de EVA — 2,5 x 102 — 5,6 x 10%
% de redugao - >99% -—-- >99%
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REIVINDICACOES

1. Microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida,
caracterizada pelo fato de que cada microparticula tem uma composicao
regular, cristalina e microestruturada que compreende 5 compostos de cobre
diferentes: Antlerita Cus™(SO4)(OH)s, Brocantita Cus™S04(OH)s, Calcantita
Cu*?S04-5H,0, Natrocalcita NaCu;**(SO4).0H-H.0 e hidréxido de sulfato de cobre
hidratado Cus(S04)2(OH)2:4H,0/2CuS04-Cu(OH)2, em que a microparticula tem
um tamanho entre 5 e 50 um.

2. Microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida de
acordo com a reivindicacao 1, caracterizada pelo fato de que a microparticula
tem um tamanho entre 5 e 50 um, particularmente, entre 10 e 40 um.

3. Microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida de
acordo com a reivindicacao 1, caracterizada pelo fato de que a microparticula
tem um tamanho entre 10 e 15 pm.

4. Microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida de
acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a 3, caracterizada pelo fato de
gue a mesma pode compreender ainda outros compostos antibacterianos
metalicos e ndao metalicos, tais como compostos de zinco, compostos de
chumbo, compostos de cadmio, compostos de prata, entre outros.

5. Processo para a preparacao de microparticulas de cobre com atividade
antibacteriana e/ou biocida definidas na reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato
de que compreende as seguintes etapas:

a) preparar uma solucao de sulfato de cobre solubilizado em agua destilada
na razdo de 1:10 de p/p;

b) adicionar a solucao obtida na etapa a) uma solucao de hidréxido de sédio
a 10% p/v e agua destilada até se obter uma solu¢do com um pH entre 4 e 6;

c) apds 24 horas, separar o sobrenadante e o precipitado que é um gel de
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hidroxido de cobre;

d) o precipitado em estado de gel obtido na etapa c) é emulsificado em uma
solucdo de sulfato de cobre em agua destilada preparada em uma razao de 1:5
de p/v;

e) submeter a emulsdo obtida na etapa d) a um processo de secagem, de
preferéncia, por meio de um secador por pulverizacao a uma temperatura de
entrada, de preferéncia, entre 220 °C e 280 °C e uma temperatura de saida, de
preferéncia, entre 80 °C e 100 °C.

6. Composicao polimérica concentrada (lote principal) com atividade
antibacteriana e/ou biocida que é incorporada durante o processo de extrusdo
em polimeros fundidos para formar produtos rigidos ou flexiveis, tais como
fibras, filamentos e folhas, caracterizada pelo fato de que compreende
microparticulas de cobre definidas em qualquer uma das reivindicacdes 1 a 3, e
pelo menos um polimero ou resina.

7. Composicao polimérica concentrada (lote principal) de acordo com a
reivindicacao 6, caracterizada pelo fato de que o polimero ou resina
corresponde, mas sem limitacdo, a polipropileno (PP), polietileno (PE),
tereftalato de polietileno (PET), etileno acetato de vinila (borracha de EVA),
poliestireno (PS), borracha de estireno-butadieno (SBR), cloreto de polivinila
(PVC), politetrafluoroetileno (PTFE), metacrilato (PMMA), poliéster, poliamidas
alifaticas, politereftalamidas, aramidas (poliamidas aromaticas), poliuretanos
rigidos e flexiveis, silicone, entre outros.

8. Uso de uma microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou
biocida definida em qualquer uma das reivindicacdes 1 a 4, caracterizado pelo
fato de que é util na preparacdo de materiais com atividade antibacteriana e/ou
biocida em contato e com efeito sustentado.

9. Uso de uma composicao polimérica concentrada (lote principal) com
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atividade antibacteriana e/ou biocida definida na reivindicacdo 6 ou 7,
caracterizado pelo fato de que é util na preparacdao de materiais com atividade
antibacteriana em contato e com efeito sustentado.

10. Uso de uma composicao polimérica concentrada (lote principal) com
atividade antibacteriana e/ou biocida definida na reivindicacdo 6 ou 7,
caracterizado pelo fato de que é util na preparacao de folhas de multicamadas

gue tém atividade antibacteriana em contato e com efeito sustentado.
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Figura 1
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RESUMO
MICROPARTICULA DE COBRE COM ATIVIDADE ANTIBACTERIANA E/OU
BIOCIDA, PROCESSO PARA A SUA PREPARACAO, COMPOSICAO POLIMERICA
CONCENTRADA (LOTE PRINCIPAL) COM ATIVIDADE ANTIBACTERIANA E/OU
BIOCIDA E USOS DAS REFERIDAS MICROPARTICULAS DE COBRE E
COMPOSICAO POLIMERICA CONCENTRADA

Uma microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida,
em que cada microparticula tem uma composicao regular, cristalina e
microestruturada que compreende 5 compostos de cobre diferentes: Antlerita
Cu3*?(SO4)(OH)a, Brocantita Cus*2S04(OH)s, Calcantita Cu*2SO4-5H,0, Natrocalcita
NaCu2*’(SO4);0H-H.0 e hidroxido de sulfato de cobre hidratado
Cu3(S04)2(0OH)2:4H,0/2CuS04-Cu(OH)2, em que a microparticula tem um
tamanho entre 5 e 50 um. Um processo para a preparac¢ao de microparticulas de
cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida. Uma composi¢do polimérica
concentrada (lote principal) com atividade antibacteriana e/ou biocida que é
incorporada durante o processo de extrusao em polimeros fundidos para formar
produtos rigidos ou flexiveis, tais como fibras, filamentos e folhas. Um uso de
uma microparticula de cobre com atividade antibacteriana e/ou biocida. Um uso
de uma composicao polimérica concentrada (lote principal) com atividade

antibacteriana e/ou biocida.
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