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RESUMO

A adsorg¢ao € um fendmeno de superficie amplamente empregado em processos como purificagdo de
agua, controle da poluigdo atmosférica, recuperagdo de metais e catalise. Sua relevancia esta associada
a elevada eficiéncia e ao potencial de gerar tecnologias mais econdmicas e ambientalmente sustentaveis
em comparagao a métodos convencionais. Neste contexto, o presente estudo teve como objetivo avaliar
a capacidade de inativagdo da bactéria Escherichia coli (E. coli) em agua por meio do processo adsortivo
utilizando carvao ativado comercial funcionalizado com &acido fosférico e impregnado com alicina,
composto bioativo extraido do alho (Allium sativum). A metodologia consistiu na sintese do carvao
funcionalizado com acido fosférico e impregnado com alicina e na realizagao de ensaios de adsorgao, nos
quais o adsorvente foi adicionado as amostras de aguas contaminadas com a E. coli. Apds o tempo de
contato determinado, foram realizadas as analises microbioldgicas para verificar a eficiéncia da inativagéao
bacteriana. Deste modo, este estudo propde integrar propriedades adsorventes e biocidas em um unico
material, explorando o potencial do carvéo ativado como suporte para agentes antimicrobianos de origem
natural. Essa abordagem, visa contribuir para o desenvolvimento de tecnologias mais eficazes,
ambientalmente sustentaveis e de baixo custo para o tratamento de aguas especialmente em casos de
elevada carga microbioldgica e potencial risco a saude publica. Os resultados obtidos forneceréo subsidios
para futuras aplicagdes do material em sistemas de purificagdo, combinando elevada eficiéncia
microbiolégica, viabilidade ambiental e potencial de implementagdo em escala real.

PALAVRAS-CHAVE: adsorg¢ao; compostos bioativos; contaminantes; Escherichia coli; tratamento de
agua.

1 INTRODUGAO

A polui¢ao de corpos hidricos € uma preocupacao crescente devido ao aumento da
presenga de poluentes que representam riscos significativos tanto para os ecossistemas
quanto para a saude humana (Kumar et al., 2022). Entre esses poluentes, destacam-se
nao apenas os contaminantes quimicos, como pesticidas, metais pesados e farmacos,
mas também microrganismos patogénicos capazers de causar surtos de doengas de
veiculacao hidrica, como a bacteria E. coli (Saxena; Kaushik; Krishna Mohan, 2015). A
bactéria Escherichia coli merece atencao especial, pois, embora muitas cepas sejam
inofensivas e integrantes da microbiota intestinal humana e animal, determinadas
variantes patogénicas podem provocar graves infeccbes gastrointestinais e até
complicagbes sistémicas. A presengca dessa bactéria em corpos dagua é
frequentemente utilizada como indicador de contaminagao fecal, refletindo a possivel
ocorréncia de outros patdgenos de origem entérica. Assim, sua detecgdo ndo apenas
sinaliza riscos imediatos a saude publica, mas também evidencia falhas no tratamento e
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na protecado de recursos hidricos, demandando solugdes eficazes para a remocao ou
inativagao desses microrganismos (Mwabi; Mamba; Momba, 2012).

Diante desse cenario, torna-se fundamental o desenvolvimento de materiais
inovadores capazes de atuar na remogao ou inativacdo de tais poluentes de forma
eficiente e sustentavel. Materiais biocidas naturais, como o extrato de alho (Allium
sativum), apresentam potencial relevante, visto que suas propriedades antimicrobianas
sdo amplamente documentadas, inclusive para aplicagdes em saude humana (Batiha et
al., 2020). Para garantir a estabilidade e prolongar a atividade biocida desses compostos,
uma alternativa viavel € sua impregnacao em suportes solidos. Nesse contexto, o carvao
ativado surge como um material promissor, devido a sua elevada area superficial e
capacidade de adsorgao, além de proporcionar maior estabilidade a compostos bioativos
instaveis, como a alicina (Alvarino et al., 2023).

Como parametro microbioldgico, a Escherichia coli € amplamente utilizada como
indicador de contaminagdo fecal e qualidade de ambientes aquaticos, sendo
frequentemente adotada em estudos de tratamento de aguas (Almeida et al., 2024).

Diante deste contexto, este trabalho tem como objetivo desenvolver um adsorvente
sustentavel, obtido a partir de carvao ativado impregnado com alicina, e avaliar sua
eficiéncia na remocéao e/ou inativagao de E. coli em amostras de agua. A proposta busca
integrar, em um unico material, propriedades adsorventes e biocidas, explorando o
potencial da alicina como agente antimicrobiano. Essa abordagem visa ndo apenas
maximizar a eficiéncia do processo, mas também evitar a geracdo de subprodutos
toxicos, contribuindo para o desenvolvimento de solugbes inovadoras, seguras e
ambientalmente sustentaveis para o tratamento de aguas contaminadas.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 MATERIAIS

O adsorvente selecionado para este estudo foi o carvao ativado comercial Norit, cuja
escolha se justificou pela ampla disponibilidade e facilidade de obtencéo e caracteristicas
fisico-quimicas ja conhecidas que favorecem sua aplicacdo em estudos experimentais
de adsorgao. O extrato contendo alicina foi preparado por extragao aquosa a partir de
dentes de alhos triturados, visando preservar a integridade do composto bioativo. A
funcionalizag&o do carvao ativado foi conduzida utilizando acido fosférico, com o intuito
de modificar sua superficie e potencializar a interagcdo com a alicina. A avaliagao da
atividade anti-bactericida do material funcionalizado e impregnado foi realizada
empregando-se Escherichia coli como microrganismo modelo, a fim de investigar sua
eficiéncia na inativagdo bacteriana em meio aquoso.

2.2 METODOS
2.2.1 Funcionalizagao acida do carvao ativado

O carvéao ativado comercial Norit© foi inicialmente lavado com agua destilada por
meio de aquecido sob agitacdo magnética a 100 °C por 15 min, seguido de filtracao e
secagem em estufa a 105 °C por 24 h, resultando em um pH inicial de 6,45. A
funcionalizagdo acida foi realizada conforme a metodologia de Beltrame (2018),
consistindo na mistura de 50 g de carvao com 118 mL de H3;PO, (1:2 m/v), sob agitacao
por 5 h. A amostra foi entao filirada, seca em estufa (105 °C, 96 h) e submetida a ativacao
térmica em reator de ago inoxidavel sob fluxo de N, (150 mL/min), a 500 °C por 1 h, com
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taxa de aquecimento de 10 °C/min. Apds resfriamento sob atmosfera de N,, o material
foi lavado com agua destilada, filtrado e novamente seco a 105 °C por 24 h, obtendo-se
pH final de 2,96.

2.2.2 Preparagao e quantificacao do extrato de alho

Bulbos de alho previamente descascados foram higienizados em solugdo de
hipoclorito de sédio por 30 minutos,seguidos de lavados com agua destilada para
remocgao de residuos. Posteriormente, o material foi triturado e submetido a extracao
aquosa na proporgao de 1 g de alho para 3 mL de agua destilada, mantido a 5 °C por 24
h (Irkin; Korukluoglu, 2007). O extrato obtido foi filtrado e armazenado congelado até o
momento da impregnagao do material adsorvente.

A concentragdo de alicina foi determinada indiretamente por meio da atividade
enzimatica da reacdo alina-aliinase, que gera uma molécula de alicina e duas de acido
piravico (Pundir; Malik; Chaudhary, 2019). Para quantificacdo, 1 mL do extrato foi
misturado com 1 mL de solugao de 2,4-dinitrofenilidrazina em HCI (2 N, 0,0125%) e 1
mL de agua destilada, seguido de agitagdo em vortex. As amostras foram incubadas em
banho-maria a 37 °C por 10 min e, em seguida, foi adicionado 5 mL de NaOH (0,6 N)
sob agitagdo. Apos repouso de 5 min, a absorbancia foi medida em espectrofotdmetro a
420 nm para determinagdo da concentracéo de acido piruvico, utilizado como indicador
indireto da concentracao de alicina.

2.2.3 Determinagao da proporg¢ao carvaol/alicina

A proporgéo ideal entre carvao ativado e extrato de alho foi determinada por meio da
avaliacao de diferentes massas de carvdo (com e sem funcionalizacdo acida),
adicionadas a 50 mL de extrato de alho. As misturas forammantidas sob agitacao
constante de 150 rpm a temperatura ambiente (25 °C) por 24 h. Apds este periodo, as
amostras foram filtradas e a concentragao residual de alicina no filtrado foi determinada.
Os valores de adsorcdo (q) e porcentagem de remocao foram calculados conforme as
Equacgdes 1 e 2, respectivamente.

(C;—¢Cp).v
== (D

Na Equacgao 1, q representa a capacidade de adsor¢gao do material adsorvente, Ci é
a concentracao inicial de alicina no extrato, Cr é a concentracao final de alicina no filtrado
apods o processo de adsor¢ao pelo carvao ativado, V é o volume da solugdo e m € a
massa de adsorvente utilizada.

(C; = Cf).100%
- - (Eq.2)
l

Na Equacao 2, Ci é a concentragéao inicial de alicina no extrato, Ct € a concentragao

final de alicina no filtrado apds a adsorcéo pelo carvao ativado.

% remocao =

2.2.4 Impregnacgao do extrato de alho no carvao

Com base na proporgéo previamente determinada, 50 mg de carvao ativado tanto
funcionalizado quanto nao funcionalizado, foram adicionados a 50 mL de extrato de alho
e mantidos sob agitagéo (150 rpm) por 24 h a temperatura ambiente (25 °C). Apds o
periodo de contato, as amostras foram filtradas e os solidos retidos foram secos em
dessecador por 48 h (Miron et al., 2004).
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2.2.5 Teste de dessorgao da alicina

A dessorgao da alicina foi avaliada a fim de verificar a estabilidade da impregnacéo.
Amostras de 50 mg de carvao impregnado foram adicionadas a 50 mL de agua destilada,
mantidas sob agitacdo (150 rpm) por 24 h a 25 °C e, posteriormente, filtradas. A
concentracdo de alicina liberada foi determinada conforme descrito anteriormente.

2.2.6 Analise bactericida

Escherichia coli foi cultivada em meio de cultura liquido Mueller-Hilton a 35°C por 24
horas para garantir o crescimento logaritmico da populagcdo bacteriana. Uma unidade
formadora de colénia (UFC) isolada na placa de Petri foi transferida para um tubo
contendo solugdo salina estéril, e posteriormente, diluida usando uma curva de
calibragao de turbidez previamente estabelecida com base na escala de McFarland (1,5
x 108 UFM/mL), afim de padronizar a concentragdo bacteriana para os ensaios
subsequentes.

Para avaliar a acao inibitoria da bactéria a em meio liquido, 200 mg de CAN ou CANF
impregnado com extrato de alho foram adicionados a solugbes aquosas previamente
inoculadas com E. colina concentragao de 1 x 106 UFC/mL. As amostras foram mantidas
sob agitagdo a 150 rpm e temperatura ambiente (25 °C) por 24 horas, condigdes que
favorecem o contato efetivo entre o material adsorvente e as células bacterianas.

Apos o periodo de contato, amostras das solugdes foram submetidas a dilui¢cdes
seriadas em solugao salina estéril, semeadas em placas de agar Mueller-Hilton e
incubadas a 35 °C por 24 h para quantificacdo da populacdo bacteriana residual por
contagem de unidades formadoras de colbnia. Os resultados foram comparados a
controles positivo (inoculado sem adsorvente) e negativo (meio estéril), permitindo a
avaliacdo da eficiéncia da inativagdo da bacteria por meio dos materiais
sintetizados(Parashar et al., 2022).

2.2.7 Caracterizagao dos materiais

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada em um FEI QUANTA 250,
com um spot de 3,0 e 25 kV. As amostras foram previamente secas a 105 °C, colocadas
sobre uma fita de carbono em suporte metalico e cobertas com uma fina camada de
ouro, para se tornarem condutivas e melhorar a resolugao da imagem.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

A analise de MEV foi realizada para a caracterizagao morfolégica dos materiais. As
micrografias obidas do carvdo ativado Norit (CAN), do carvao ativado Norit
funcionalizado com acido fosférico (CANF), do carvao ativado Norit (CAN) impregnado
com alicina (CAN+alicina), carvéo ativado Norit funcionalizado com &cido fosférico
(CANF) impregnado com alicina (CANF+alicina) sdo mostradas nas Figuras 1(A), 1(B),
1(C) e 1(D), respectivamente.
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Figura 1: imagens da MEV do CAN com magnitude de 40x (a); CANF com magnitude de
40x (b); CAN + alicina com magnitude de 40x (c¢) e CANF + alicina com magnitude de 40x (d)
Fonte: Dados da pesquisa

O carvao ativado Norit € amplamente reconhecido por sua elevada porosidade e
extensa area superficial, caracteristicas que favorecem sua eficacia na adsorcao de
contaminantes. Apds a ativacdo quimica com acido fosfoérico, foi possivel observar um
aumento expressivo na porosidade superficial do material, resultado da formagao de
novos poros e da expansao dos poros preexistentes. As micrografias apresentadas nas
Figuras 1(A) e 1(B) evidenciam que tanto o carvao ativado Norit quanto o mesmo material
funcionalizado com acido fosférico exibem estruturas porosas bem definidas e morfologia
similar.

Em contrapartida, as Figuras 1(C) e 1(D) indicam que a impregnacéo com extrato de
alho causou obstrucao parcial dos poros superficiais dos materiais. Tal preenchimento
sugere que a alicina foi eficientemente incorporada a matriz carbonacea. A obstrugéo
observada nas micrografias explica a diminuicdo da porosidade apds a impregnagao,
evidenciando que o extrato se distribuiu tanto na superficie interna quanto na externa do
carvao ativado, conferindo-lhe propriedades biocidas adicionais.

3.2 ESTUDO DA IMPREGNACAO DA ALICINA NO CAN E CANF

A capacidade de adsorcao e taxa de remocao de alicinacalculadas por meio das
Equacdes (1) e (2), respectivamente, para os materiais CAN e CANF, foram utilizadas
para a elaboracao de graficos que permitem determinar a massa 6tima correlacionando
esses parametros.
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Figura 2: Capacidade de adsor¢ao e taxa de remog¢ao em fungdo da massa de carvao
CAN (A) e CANF (B)
Fonte: Dados da pesquisa

O ponto de interseccao das curvas de capacidade de adsorg¢ao e percentual de
remocao da alicina pelos carvbes, conforme apresentado nos graficos daFigura 2,
indicam a massa 6tima para o volume selecionado de 50 mL de extrato de alho. Essa
massa corrresponde a 55 mg para o CAN e 60 mg para o CANF. Considerando que
esses valores s&o proximos da massa inicial adotada nos testes preliminares (50 mg),
estabeleceu-se a padronizacdo de 50 mg para ambos os carvoes, a fim de serem
utilizados em todos os experimentos subsequentes, mantendo uma proporcao
massa/volume de 1:1.

3.3 ANALISE DA ADSORCAO E DESSORCAO DA ALICINA IMPREGNADA EM CAN E
CANF EM AGUA DESTILADA

Os testes de adsorcao e dessorgao da alicina utilizando os materiais CAN e CANF
tiveram seus resultados apresentados nas Tabelas 1 e 2, respectivamente. Essas
analises permitiram avaliar tanto a capacidade dos adsorventes em reter a alicina quanto
a estabilidade da substancia impregnada, fornecendo dados essenciais para a
compreensao do desempenho e da eficacia dos materiais em aplicacées de inativagao
de bactéria.

Tabela 1 — Teste de dessorcdo de alicina para CAN e CANF

Material Concentraciao média de | Concentracao média
alicina no filtrado | de alicina no carvao
(mmol/L) (mmol/g)

Extrato 0,0951 -

CAN 0,0567 0,0384

CANF 0,0766 0,0185

Fonte: Dados da pesquisa

Tabela 2 — Teste de dessorcéo de alicina para CAN e CANF

Material Concentragdo média de | % alicina dessorvida
alicina no filtrado
(mmol/L)

CAN 0,000447 1,165

CANF 0,00273 7,121

Fonte: Dados da pesquisa
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As baixas quantidades de alicina liberadas por dessor¢ao a partir do CAN e do
CANF, associadas as concentragdes significativamente maiores retidas nos adsorventes
em comparacgao ao filtrado apds 24 horas, indicam uma impregnacao estavel e eficiente
da substancia na matriz carbonacea. Dessa forma, a inibicdo da Escherichia coli ocorre
predominantemente por meio do contato direto com a superficie dos materiais, € ndo
pela liberagcao da alicina no meio liquido. Esse mecanismo de acédo baseado na interagéo
superficial reforca o potencial dos carvdes ativados como suportes solidos biocidas
estaveis, o que é especialmente vantajoso em processos de tratamento de agua, onde
a minimizagao da liberagcédo continua do agente ativo favorece o reaproveitamento dos
materiais e o controle preciso da atividade antimicrobiana.

3.4ANALISE BACTERICIDA
3.4.1 Ensaio com CAN+alicina e CANF+alicina com massa fixa em meio aquoso

Os ensaios de inibicdo microbioldgica foram conduzidos com 200 mg de CAN e
CANF impregnados com extrato de alho, em meio aquoso contendo caldo Mueller-Hinton
(MHB) e Escherichia coli. Foram incluidos dois controles: (i) meio + material, para
confirmar a auséncia de contaminagao (Figura 3A), e (ii) meio + bactéria, para verificar
o crescimento adequado do microrganismo (Figura 3B). A massa de 200 mg foi adotada
como referéncia para avaliar a capacidade dos materiais em promover a inativagao
bacteriana.

Figura 3: Controle negativo (A) e Controle Positivo (B).
Fonte: Dados da pesquisa

Os resultados indicaram que o CAN+alicina nao foi capaz de inibir completamente o
crescimento bacteriano, conforme demonstrado na Figura 4A. Por outro lado, o
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CANF+alicina apresentou eficiéncia total (100%) na inativacdo da Escherichia coli,
conforme evidenciado na Figura 4B.

Figura 4: 200 mg de CAN+alicina (A) e 200 mg de CANF+alicina (B).
Fonte: Dados da pesquisa

Essa discrepancia no desempenho, apesar da menor quantidade de alicina
adsorvida no CANF em comparagao ao CAN, conforme observado previamente (ltem
3.3), pode ser atribuida a fatores estruturais € quimicos decorrentes do processo de
funcionalizacao acida. A modificagdo com acido fosférico promove o aumento da acidez
superficial do material, além de favorecer o desenvolvimento de uma porosidade mais
acessivel e uniformemente distribuida. Tais caracteristicas resultam em uma maior area
de contato entre a superficie impregnada com alicina e as células bacterianas presentes
na solucdo (BURCHACKA et al.,, 2021). Adicionalmente, os grupos funcionais
introduzidos durante a ativagao acida podem contribuir para a estabilizacdo e exposicao
da alicina em regides mais reativas da matriz carbdnica, potencializando seu efeito
biocida por meio de interacdes de contato direto com a bactéria. Dessa forma, mesmo
com menor carga total do composto bioativo, o CANF demonstra maior eficacia na
inativacdo microbiana devido a sua estrutura superficial otimizada (BURCHACKA et al.,
2021).

Portanto, os resultados indicam que a eficiéncia antimicrobiana do material ndo esta
necessariamente correlacionada a quantidade absoluta de alicina impregnada, mas sim
a forma como essa é distribuida, estabilizada e exposta na matriz do adsorvente. Esses
achados ressaltam a importancia da engenharia de superficie na otimizagdo de materiais
adsorventes com propriedades biocidas, destacando a funcionalizacdo quimica como
estratégia eficaz para aprimorar a atividade antimicrobiana de carvdes ativados
impregnados com compostos naturais.
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4 CONCLUSAO

As analises realizadas neste estudo evidenciam o potencial de um material com
propriedades antibacterianas, cuja utilizagdo é ambientalmente sustentavel por se
basear em compostos naturais. O carvao ativado comercial Norit, funcionalizado com
acido fosforico e impregnado com alicina, demonstrou elevada eficiéncia na inibigdo do
crescimento de Escherichia coli em meio aquoso. Esses resultados indicam que o
material desenvolvido possui grande potencial para aplicagao no tratamento de aguas
contaminadas, ambientes que apresentam elevada carga microbiologica e constituem
desafios significativos para as estag¢des de tratamento convencionais. A funcionalizagao
quimica, aliada a impregnagdo com agentes bioativos naturais, representa uma
estratégia promissora para o aprimoramento dos processos de descontaminagao,
contribuindo para a redug¢ao do impacto ambiental e para a promog¢ao da saude publica.
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