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RESUMO

O presente trabalho teve como principal objetivo avaliar a eficiéncia de desinfec¢do da &gua empregando
nanoparticulas de prata funcionalizadas (AgNPs), em percentual de 0.010% em massa, empregando como
material suporte silica, cuja eficiéncia foi avaliada por meio de decaimento bacteriano considerando o tempo de
residéncia de 3h. o tempo de residéncia de 3 horas. A quantificacdo de E.coli foi baseada no modelo de
contagem do NuUmero Mais Provavel (NMP) preconizada no American Public Health Association Standard
Methods. Os resultados evidenciam que ap6s 24 horas de incubagdo, as amostras com 0,5% de AgNPs, sob
agitacdo a temperatura ambiente (25°C), apresentou uma eficiéncia correspondente a 100% de acédo
antibacteriana e na condigdo de repouso 98,91%, de eficiéncia. Posteriormente, foi realizada a quantificacdo de
fons prata lixiviada da matriz (silica) para a dgua no periodo de 3 horas. O melhor resultado consistiu na
aplicacdo de 0.010% de AgNPs na silica, lixiviando uma quantidade equivalente a uma concentracdo média de
fons prata de 0.047 mg L, 0,107 mg L* para 0,10% de AgNPs e 0,154 mg L para 0,50% de AgNPs. .

PALAVRAS-CHAVE: Nanoparticulas de prata, silica, desinfeccdo microbioldgica, lixiviagéo.

INTRODUCAO

A importancia da preservacdo dos recursos hidricos tem resultado na aplicagdo de tecnologias, tais como o uso
de materiais nanoestruturados, para minimizar o impacto associado a contaminacdo da 4gua. A Organizacdo
Mundial de Saude estima que mais de 5 milhdes de pessoas venham a ébito por ano, por doengas relacionadas
ao consumo de &gua ndo potavel. Os numeros incluem 3 milhdes de criancas que morrem de doencas
decorrentes da diarreia, transmissiveis pela agua (Furriela, 2001). Nos Gltimos anos, intensas pesquisas foram
realizadas com o uso da prata no processo de desinfeccdo de agua, cujo objetivo principal tem sido a sua
aplicacdo em processos convencionais de tratamento de agua (Zhang, 2012). De acordo com Alizadeh (2013),
tem-se realizado diversos estudos em termos de atividade antimicrobiana das nanoparticulas de prata como
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agente antibacteriano, especificamente em bactérias como Escherichia coli, Pseudonomas aeruginosa e
Salmonela typhy. De forma geral, vislumbra-se a aplicacdo destas nanoestruturas no processo de desinfeccéo de
agua potavel para consumo humano (Polte et al., 2012). No entanto, existem algumas hipOteses ndo
conclusivas sobre o mecanismo de acdo, sendo necessario avaliar que a prata pode apresentar uma agao
sinérgica e ndo um sé modo de atuacdo na atividade antibacteriana (Mohanty et al., 2011). O presente estudo
teve por finalidade produzir nanoparticulas funcionais de prata impregnadas em matrizes funcionalizadas de
silica, com o propdsito de avaliar a atividade antimicrobiana dos mesmos sobre os microrganismos,
especificamente a bactéria E.coli, organismo indicador de contaminag&o fecal.

OBJETIVO

a) Avaliar a desinfeccdo microbioldgica da agua empregando nanoparticulas de prata impregnadas em matrizes
funcionalizadas de silica;

b) Comparar os testes de lixiviacdo da prata na agua empregando diferentes concentracdes de prata
impregnadas em matrizes funcionalizadas de silica.

METODOLOGIA UTILIZADA
Obtencao das nanoparticulas (AgNPs)

A sintese das nanoparticulas de prata foi conduzida empregando-se nitrato de prata (Cennabras, Brasil) como
sal metalico precursor, borohidreto de so6dio (NaBH4, Cinética) como agente redutor e funcionalizante da
dispersdo de prata coloidal com o intuito de se obter particulas de tamanho reduzido. As rea¢des de sintese das
nanoparticulas de prata foram realizadas em um reator de boro-silicato com volume Gtil de 200 ml, operando
em regime semi-continuo sob condicdes de temperatura (20°C) e agitacdo magnética controlada (600 RPM). O
procedimento foi realizado com a introdugdo no interior do reator de 180 ml de 4gua deionizada e, em seguida,
adicionou-se o sal do metal precursor e 0 agente estabilizante. Durante a sintese das nanoparticulas de prata
pelo método da reducdo quimica, a concentracdo de fons prata atinge um nivel de supersaturagdo, com a
formacdo de pequenos clusters dando origem aos nanocristais de prata. Apds a completa dissolucéo do sal
metélico e mistura com a agente estabilizante, adicionou-se ao meio reacional, 20 ml de uma solugdo aquosa
gelada contendo o agente redutor, borohidreto de s6dio, com vazdo controlada por meio de uma bureta. Fez-se
uso de uma concentracdo massica de 0,84 g L de material ativo da cera de silicone contendo grupos
funcionais amina com o intuito de estabilizar e funcionalizar as nanoparticulas de prata produzidas. Ao término
da dosagem do agente redutor, manteve-se o sistema sob agitagdo por 10 minutos para garantir o término da
reacdo.

Na etapa seguinte & sintese das nanoparticulas de prata funcionalizadas com moléculas de aminosilano, a silica
em pé foi adicionada a dispersdo coloidal no reator, e manteve-se a suspensao originada sob agitacdo de 600
RPM pelo periodo de 30 minutos a fim de possibilitar a adsorcdo dos coldides de prata na superficie da silica.
Posteriormente, a separacdo dos solidos sedimentados do sobrenadante, os mesmos foram submetidos a um
processo de secagem em estufa a temperatura de 50°C por 48 horas. A Figura 1, apresenta o material
(silica’AgNPs) obtido no processo.

Figura 1 — Material suporte (siliéa) impregnado com AgNPs.
2.2 Ensaios microbiolégicos

Os testes de avaliagdo da atividade antibacteriana das nanoparticulas de prata foram realizados com base na
norma ASTM E2149. A bactéria Escherichia coli foi selecionada para 0s ensaios pelo fato desta bactéria estar
diretamente relacionada com problemas de salide gerados consumo de &gua contaminada. Para quantificacdo
dos coliformes totais e Escherichia coli foi utilizado o sistema Quanti-Tray, com meio de cultura Colilert, e
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seladora Quanti-Tray(IDEXX). A metodologia de quantificacdo da eficiéncia dos pellets funcionalizados
consistiu da inser¢do de 0,5 g de pellets em 100 ml de &gua deionizada e esterilizada. Nesta mistura adicionou-
se 1 ml de solucdo aquosa diluida de E.coli e submeteu-se, em seguida, a mistura as diferentes condigdes de
teste para as temperaturas de 25 e 35°C.

2.3 Ensaios de lixiviacdo via ICP-MS

A técnica de ICP-MS (Optima 8300 Perkin-Elmer) foi selecionada para quantificar a concentracdo de ions prata
lixiviados do suporte de silica apds 3,0-h de contato com as amostras de dgua contaminadas com o bioindicador
E. coli . Os ensaios para a quantificacdo da prata foram realizados empregando as soluc¢Bes utilizadas nos
ensaios microbiol6gicos na presenga das nanoparticulas de prata empregando metodologia do Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater, (22° ed.), método SMEWW - 3120 B e SMEWW-
3030 E. As amostras com 0,05%, 0,10% e 0,50% de AgNps foram preparadas para a determinacéo de fon Ag+
com a adicio de Rddio como padrdo interno na concentragdo de 5 ug Lt e HNO; 1% (v/v). A mesma
metodologia foi empregada para as solucbes de calibracdo e branco. Em seguida, realizou-se a nebulizagéo
pneumatica com gas argonio (99.99 % pureza), evitando assim a presenca de interferentes nos ensaios.

RESULTADOS OBTIDOS

As analises para determinacdo da atividade antibacteriana foram realizadas de acordo com as recomendacfes da
norma ASTM-2149, a fim de se obter o percentual de reducdo do nimero de células e quantificar o potencial
bactericida das nanoparticulas de prata em estudo conforme Equagdo 1.

Redugio % () = Z2x100
1)

Sendo:
A: UFC/mL na amostra contendo o agente antibacteriano;
B: UFC/mL na amostra isenta do agente antibacteriano.

A andlise dos resultados sumarizadas na Tabela 1 indica que independente da condicao de repouso ou agitacao,
os resultados comprovam a redugdo do crescimento bacteriano, de forma acentuada para a condicéo de tempo
de residéncia de 3 horas e temperatura de 35°C.

Tabela 1. Reducdo antibacteriana empregando AgNPs/silica para temperaturas de (25°C), e (35°C),
tempos de residéncias de 1,2 e 3h, na condicéo de repouso e agitagéo.

Condicéo Temperatura Tempo de residéncia (horas)
(°C) 1 2 3
Agitacdo 25°C 83,39 % 97,42 % 100 %
35°C 91,34 % 94,43 % 100 %
Sem Agitacéo 25°C 91,68 % 92,93 % 98,91 %
35°C 91,67 % 99,07 % 100 %

Fonte: elaborado pelos autores.

A Tabela 2 sumariza os resultados estatisticos (Coeficiente de Person) para as seguintes variaveis: agitacao e
temperatura.
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Tabela 2. Resultados estatisticos com a correlagédo de Pearson
considerando os efeitos de temperatura e agitacao.

Condicéo Temperatura (°C) Funcéo Coeficiente de
Pearson R?
Com agitacdo 25°C y = 15,671In(x) + 84,244 0,9486
35°C y = 86,9460.0453 0,9771
Sem agitacio 25°C y = 87,55¢0.038x 0,8788
35°C y = 7,9154In(x) + 92,186 0,9281

A Tabela 3 sumariza os resultados obtidos com os testes de lixiviagdo de ions prata na dgua realizadas em
triplicata (n=3), para um tempo de desinfeccdo de 3 h, aplicando concentra¢des de 0.010%, 0,10% e 0,50% de
AgNPs, com concentragdo média de na silica, lixiviando uma quantidade equivalente a uma concentracdo
média de ions prata de 0.047 mg L, 0,107 mg L* e 0,154 mg L™ respectivamente.

Tabela 3. Dados relativos a média e desvio padrao do teste (n=3) de lixiviagéo
de ions prata para solu¢do aquosa via técnica ICP-MS.

Média (mg L?) - ] R
desvio padréo (VMP)* (mg L™)

% AgNPs/Silica

0,010% 0,047 = 0,007 0,010
0,10% 0,107 £ 0,013 0,010
0,50%) 0,154 + 0,025 0,010

Fonte: Elaborado pelos autores, 2018.
@ Valor Maximo Permitido Portaria MS 2914/2011.

ANALISE DOS RESULTADOS

Os resultados evidenciam a elevada eficiéncia bacteriana do agente antibacteriano sintetizado e incorporado na
silica. Portanto, variaveis como o tipo e concentragdo dos reagentes (sal precursor e agente redutor) e dos
estabilizantes, pH e temperatura, representam importante pardmetro no controle do tamanho das particulas e
de sua morfologia (Nogueira et al., 2014; Kraehnert et al., 2012). Neste sentido, o éxido de prata sintetizado e
empregado nestes ensaios, seja pela elevada relagdo area superficial-volume, que promove efeito bactericida
capaz de danificar a membrana celular bacteriana (Liu, 2010). Franci et al., 2015, sugerem que as
nanoparticulas de prata estabelecem interagbes bioquimicas e biofisicas com a proteina e o &cido nucléico por
meio de ligagBes covalentes e interagBes eletrostaticas. Os resultados obtidos nas analises microbioldgicas
explicitam que, em ambas as condigdes (com agitacdo e sem agitagdo), resultam em a¢do bactericida relevante
(Tan et al., 2015).

O teste estatistico indica que a desinfeccdo microbioldgica sob agitacdo constitui importante influéncia
concomitante ao efeito do aumento do tempo de contato. Neste sentido, as esferas de silica demonstraram
excelente funcionalidade no que tange a adesdo das AgNPs na dispersdo coloidal, sendo capazes de
funcionalizar as nanoparticulas de prata via ligagdo quimica.

Os testes de lixiviagdo indicam que as nanoparticulas de prata foram efetivas na reducéo dos micro-organismos.
Entretanto, foi observada lixiviagdo de prata do substrato para a 4gua na ordem de (40%), muito acima do
permitido para fins potaveis, sendo necessario o ajuste da concentragdo de nas esferas de silica.

CONCLUSOES

O estudo realizado evidencia resultado promissor relativo a incorporacdo de nanoparticulas de prata
empregando como matriz de adesdo das AgNPs esferas de silica. Portanto, ressalta-se que as esferas de silica
apresentaram eficiéncia (100%) em termos de agdo antibacteriana, sendo possivel obter uma inibi¢cdo completa
de crescimento de E. coli. As condigdes de agitacdo e temperatura de 35°C mostraram-se determinantes para
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uma melhor eficiéncia antibacteriana, pois os produtos catalisados pelos ions prata efetivamente funcionalizados
estabelecem ligagBes quimicas com o enxofre e o fosforo presentes no DNA, impedindo a divisdo celular e
determinando a letalidade da bactéria. Entretanto estudos devem ser aprofundados no que tange a lixiviagdo de
fons prata na agua, ja que todos os testes utilizados na incorporacdo % (AgNPs/silica) apresentaram
concentragdes superiores em relacdo a potabilidade da 4gua preconizada pela Portaria 2914/2011.
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