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In the last decades, there has been an increase in interest in studies in the field of 
nanotechnology. These are due to the several advantages and applications that nanomaterials 
have. Along with advances in research involving nanotechnology, there is a concern with the 
control of bacteria, fungi, and viruses harmful to human health. A very clear and current 
example is the Pandemic (COVID-19) that the world is experiencing, which highlights the 
importance of controlling microorganisms in the atmosphere, water, and soils. Among the 
several materials that have the antimicrobial capacity, are silver and titanium dioxide. In this 
context, this work aimed to synthesize and characterize Ag/TiO2 nanocomposites by physical-
chemical techniques and evaluate them against their antimicrobial power against E.coli 
microorganisms. S. aureus and C.albicans. Silver nanoparticles were dispersed over a matrix 
of titanium dioxide, which showed antimicrobial power between 62 and 71%, demonstrating 
to be a material with great potential to be used in water and air purifying products. 
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  R E S U M O  
 

 Nas últimas décadas houve um aumento no interesse em estudos no campo da nanotecnologia, 
e isso se deve às diversas vantagens e aplicações que os nanomateriais apresentam. 
Juntamente com o avanço nas pesquisas envolvendo a nanotecnologia, está a preocupação 
com o controle de bactérias, fungos e vírus danosos à saúde humana. Um exemplo bastante 
claro e atual é a Pandemia (COVID-19) que o mundo está vivenciando, a qual ressalta a 
importância do controle de microorganismos existentes na atmosfera, água e solos. Dentre os 
inúmeros materiais que apresentam capacidade antimicrobiana, estão a prata e o dióxido de 
titânio. Nesse contexto, este trabalho teve como proposta sintetizar e caracterizar 
nanocompósitos de Ag/TiO2 por técnicas físico-químicas e avaliá-los em relação ao poder 
antimicrobiano frente aos microrganismos E.coli. S. aureus e C.albicans. Formaram-se 
nanopartículas de prata dispersas sobre uma matriz de dióxido de titânio, os quais 
apresentaram poder antimicrobiano entre 62 e 71% demonstrando ser um material com um 
grande potencial para ser utilizado em produtos purificadores de água e/ou ar. 
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N O M E N C L A T U R A 

AgNPs Nanopartículas de Prata 

D.O. Densidade Óptica 

Io Intensidade da luz incidente 

I Intensidade da luz transmitida 

ROS Espécies reativas de oxigênio 

 

1. INTRODUÇÃO 

Microrganismos como bactérias, vírus e fungos 
representam uma grande preocupação à saúde humana. Um 
exemplo atual e amplamente divulgado é a pandemia no ano de 
2020 da COVID-19, doença causada pelo novo coronavírus, que 
já causou em torno de 1,7 milhões de mortes no mundo (WHO, 
2020). Um outro exemplo igualmente preocupante é a 
resistência aos antimicrobianos. De acordo com um relatório 
divulgado pela Organização das Nações Unidas, agências 
internacionais e especialistas, pelo menos 700.000 pessoas 
morrem a cada ano devido a doenças resistentes a medicamentos 
antimicrobianos (IAGC, 2019), sendo a prevenção de infecções 
uma das principais formas de diminuir esses números. Esses 
cenários deixam bastante clara a necessidade de novas 
alternativas para o controle de microrganismos presentes na 
atmosfera, água e solos. 

Propriedades antimicrobianas de nanocompósitos de 
Ag/TiO2 vêm sendo muito estudadas nos últimos anos. 
Zawadzka et al. (2016) avaliaram essas propriedades em 
revestimentos de AgNPs/TiO2 e demonstraram uma 
interdependência entre a concentração de prata liberada e a 
inibição do crescimento da bactéria Staphylococcus aureus. Já 
Zhang e Chen (2009) relataram uma maior inibição no 
crescimento de cepas de Escherichia coli quanto menor o 
tamanho das AgNPs em um ensaio com pó de nanocompósitos 
de Ag/TiO2. 

Estudos sobre o mecanismo da atividade antibacteriana 
de íons de prata e nanopartículas de prata mostram que essa 
propriedade está relacionada com alterações morfológicas e 
estruturais na célula bacteriana (KHODASHENAS; 
GHORBANI, 2015). No caso do TiO2, Sunada et al. (2003) 
estudaram a atividade bactericida de filmes de TiO2 irradiados 
com luz UV sobre a E. coli e propuseram o seguinte mecanismo: 
desordenamento da membrana exterior da célula da E. coli 
seguido pelo desordenamento da membrana citoplasmática. 
Esse estudo sugere que a combinação de TiO2 com um reagente 
antibacteriano que possa atravessar a membrana externa pode 
resultar em uma atividade bactericida superior àquela 
encontrada quando utilizado isoladamente. 

Maness et al. (1999) propuseram que os ROS (espécies 
reativas de oxigênio), tais como OH-, O2 - e H2O2 gerados na 
superfície de TiO2, operam em conjunto para atacar fosfolipídios 
poliinsaturados em E. coli. Metais como a prata podem atuar 
como catalisadores na produção de ROS (Marambio-Jones e 
Hoek, 2010).  

Alguns autores relatam que a combinação com 
nanopartículas de prata aumenta expressivamente a atividade 
fotocatalítica de TiO2 e, sendo assim, nanocompósitos Ag/TiO2 
possuem a vantagem de pronunciar a função antibacteriana do 
nanomaterial para uma ampla gama de condições de trabalho 
(ZHAO et al, 1996). A principal vantagem do uso de 
nanomateriais está relacionada ao tamanho das partículas, pois, 
por possuírem grandes áreas superficiais, se tornam mais 
reativas, já que as reações químicas ocorrem nas superfícies das 
mesmas (EDELSTEIN; CAMMARATA, 1996). 

Neste contexto, este trabalho teve como proposta a 
síntese, caracterização e avaliação do poder antimicrobiano de 
nanocompósitos de Ag/TiO2. Para a síntese do nanocompósito, 
foi desenvolvido um método com base no método sol-gel, a fim 
de se obter um método simples e reprodutível para a síntese de 
nanocompósitos estáveis. Por fim, avaliou-se a capacidade 
antimicrobiana do material sintetizado utilizando três 
microrganismos que apresentam características distintas 
(bactéria Gram-positiva, bactéria Gram-negativa e fungo 
leveduriforme).  

 

2. MATERIAIS E MÉTODOS 

2.1 Síntese do nanocompósito 

Pan et al. (2010) propuseram um método para a síntese 
do nanocompósito Ag/TiO2 e obtiveram um material que se 
mostrou estável e que demostrou atividade bactericida contra E. 
coli, sem a necessidade de exposição à luz ultravioleta. A síntese 
utilizada neste trabalho foi baseada no método sol-gel descrito 
por esses autores. No entanto, por esse método, não foi possível 
a obtenção de um material sólido que apresentasse 
cristalinidade. Assim, neste trabalho, foi proposta uma 
adaptação ao acrescentar uma etapa de calcinação, com o 
objetivo de eliminar toda a matéria orgânica e conferir 
cristalinidade ao material sintetizado. A síntese foi realizada da 
seguinte maneira: foram dissolvidos 0,121g de nitrato de prata 
em 30mL de água deionizada após a adição de 0,9g de goma 
arábica. A mistura foi aquecida a 60ᵒC por 30min para promover 
a completa dissolução do agente dispersante (goma arábica). A 
solução foi resfriada a temperatura ambiente e foi adicionada 
gota-a-gota à uma solução de 5mL de butóxido de titânio (IV) 
(de modo que a proporção em mols Ag/Ti= 0,05) em 9,6 mL de 
ácido acético a 16,7 M, sob agitação contínua. O butóxido de 
titânio em solução sofreu hidrólise e condensação, rota que 
caracteriza o método sol-gel (KROLOW et al, 2012). A presença 
do ácido acético teve como objetivo aumentar o tempo de 
formação do gel (ALMEIDA FILHO, 1998). 

O citrato de sódio foi utilizado como agente redutor da 
prata a uma concentração de 0,4M e volume de 3,56mL, o qual 
foi adicionado à solução sobre vigorosa agitação e misturado por 
3 horas a 60ºC. Para evaporar os materiais orgânicos, a solução 
foi calcinada em uma mufla a 400ºC por 1h, a uma razão de 
aquecimento de 10 ºC/min, em um cadinho de alumina 
previamente limpo e tratado termicamente. Em seguida, o 
material foi desaglomerado por moagem em almofariz e foi feito 
um peneiramento em peneira de malha 200 (74mm) e o cadinho 
foi colocado novamente na mufla a 900 ºC por mais 2h.  
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A temperatura de calcinação de 900ºC foi escolhida 
para garantir a total eliminação da matéria orgânica e para a 
obtenção de um sólido cristalino de TiO2 na fase rutilo, pois esta 
fase é termodinamicamente mais estável. Estudos indicam que 
o dióxido de titânio apresenta mudança estrutural e irreversível 
da fase metaestável (anatase) para a fase estável (rutilo), com o 
aumento da temperatura (ZOCCAL, 2010). Saleiro et al. (2010) 
avaliaram as fases cristalinas do TiO2 em diferentes 
temperaturas e observaram que a 700ºC, a fase rutilo foi 
amplamente majoritária, enquanto Zoccal (2010) constatou que 
nas calcinações de 800ºC e 900ºC cessa à formação da fase 
anatase, tendo-se apenas a formação da fase rutilo, por ser a fase 
mais estável. 

 
2.2 Caracterização do nanomaterial 

O nanomaterial sintetizado foi caracterizado 
morfologicamente por Microscopia Eletrônica de Varredura 
(MEV) com Espectroscopia por Dispersão de Energia de Raios 
X (EDS), utilizando o equipamento FEI Magellan 400 L do 
Laboratório de Caracterização Estrutural (DEMa/ UFSCar). 
Também foram realizadas medidas de Difração de Raios-X 
(Difratômetro AXS Analytical X - Ray Systems Siemens D 
5005), operando com 1600 W de potência, 40 kV x 40 mA, 
radiação Cu-K alfa, comprimento de onda λ=1.54056 Å, 
inerente ao tubo de cobre. As intensidades obtidas em ângulos 2 
θ com variações de 5º a 60º (2º/min). O objetivo desta análise 
foi avaliar a estrutura cristalina do material obtido. 

 
2.3 Microrganismos escolhidos para o teste “in vitro” da 
capacidade antimicrobiana do nanomaterial 

Os microrganismos escolhidos para avaliar o efeito 
antimicrobiano do compósito sintetizado foram: 

 
• Escherichia coli (ATCC 11775): Bactéria 

bacilar Gram-negativa; 
• Staphylococcus aureus (ATCC 29213): 

Bactéria esférica (do grupo dos cocos), Gram-positiva; 
• Candida albicans (Coleção de culturas): 

Fungo leveduriforme; 
 
Estes microrganismos foram escolhidos por 

representarem diferentes tipos de patógenos e por serem 
comumente encontrados em todos os ambientes, muitas vezes 
associados a infecções hospitalesres (JACOBS; ALVES, 2014) 
(LEISER et al, 2007) (ALVES et al, 2012), além de serem 
amplamente encontrados em pesquisas, sendo uma boa base de 
comparação. Alguns exemplos são os trabalhos de Sunada et al. 
(2003), Maness et al. (1999), Zawadzka et al. (2016) e Zhang e 
Chen (2009). 

 
2.4 Avaliação do poder antimicrobiano utilizando a técnica 
de Densidade Ótica 

A avaliação da turbidez de uma cultura microbiana 
constitui um método indireto utilizado para estimar a 
concentração celular. Um feixe de luz é focado em uma 
suspensão microbiana e este é parcialmente desviado (dispersão 
da luz) pelas células. A porcentagem de luz não desviada 
(transmitância, T) é medida por um espectrofotómetro. A 
quantidade de luz que atravessa a suspensão celular é 
dependente da concentração de células na suspensão, do 
tamanho destas, do comprimento de onda e da intensidade (I0) 

da luz incidente. Esta densidade ótica foi determinada com base 
na equação 1. 

 







= I
IOD 0log..            Equação (1) 

em que Io é a intensidade da luz incidente e I é a intensidade da 
luz transmitida através da suspensão de células.  

Para avaliar a concentração de microrganismos 
presente em cada uma das amostras, foi necessário preparar um 
padrão de Mc Farland. Assim, foram preparadas duas soluções, 
uma solução de ácido sulfúrico (H2SO4) a 1% v/v e uma solução 
de cloreto de bário (BaCl2) a 1,175% m/v. O preparo da solução 
final foi feito adicionando 9,95 mL da solução de ácido sulfúrico 
e 0,05 mL da solução de cloreto de bário a um tubo de 10 mL. 
Esta solução apresentou uma concentração de 1,5x108 g/mL. A 
solução foi armazenada a temperatura ambiente e ao abrigo de 
luz.  O precipitado de sulfato de bário, quando ressuspendido, 
corresponde à densidade conferida pelo cultivo dos 
microrganismos em meio líquido, na concentração de 1,5x108 
UFC/mL na escala Mc Farland (MCFARLAND, 1907) 

Para a avaliação do poder antimicrobiano do compósito 
foram preparados tubos com 15 mL do meio de cultura Muller 
Hinton (Peptona de caseína 17,5 g/L; Peptona de carne 2,0 g/L; 
Amido 1,5 g/L; Ágar 17,0 g/L; Água destilada q.s.p.; pH final 
7,3 ± 0), e nestes foram adicionadas 103 células dos 
microrganismos, 2,5 mg do nanomaterial e 1%v/v do agente 
dispersante Tween 80 (após a realização do teste de toxicidade). 
Os tubos foram incubados em estufa a 37 ºC por 24 h e 
posteriormente foram feitas as leituras de densidade óptica. 
Todos os tubos e demais aparatos foram esterilizados com calor 
úmido, em autoclave a 121ºC por 15min. 

O comprimento de onda utilizado foi 625 nm, pois este 
comprimento de onda é comumente utilizado para medir a 
Densidade Óptica de suspensões de células de bactérias ou 
leveduras. Existe, com algumas limitações, uma relação linear 
entre a Absorbância ou D.O. da cultura e o número total de 
células por mililitro de suspensão, ou seja, a concentração 
celular.  

Também foram feitos ensaios de controle (tubos 
contendo o meio de cultura, o microrganismo e o Tween 80) e 
branco (tubos contendo o meio de cultura e o microrganismo) 
para garantir a ausência de contaminação e para que houvesse 
uma referência para a comparação dos dados. 

 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A Figura 1 apresenta o resultado da caracterização por 
EDS, que permitiu identificar os elementos químicos presentes 
na amostra como sendo principalmente titânio, oxigênio e prata, 
a partir de seus picos característicos. Na Figura 2 estão 
apresentados os valores correspondentes à concentração 
normalizada em porcentagem de peso do elemento a qual indica 
que a maior porcentagem pertence à prata, seguida do titânio. A 
proporção molar Ag:TiO2 foi de 4,87:95,02, ou seja, Ag/TiO2 
=0,051 condizente com a proporção molar utilizada na 
metodologia (Ag/Ti= 0,05). 

 



 

 
Figura 1 - Espectroscopia por Dispersão de Energia 

de Raios X (EDS) do nanocompósito Ag/TiO2 sintetizado. 

Tabela 1 - Quantificação normalizada da amostra de  
Ag/TiO 2 pelo EDS. 

Elemento % Mássica % Atômica 

O K 35.45 66.21 

TlM 0.77 0.11 

AgL 17.57 4.87 

TiK 46.2 28.81 

Total 100 100 

 
O Microscópio Eletrônico de varredura FEI Magellan 

400 L possibilitou avaliar os sólidos em escala nanométrica com 
boa resolução (magnificação de 30.000 e 120.000 x). Estes 
resultados estão apresentados nas Figuras 2 e 3. A estrutura de 
nanocompósitos consiste em uma matriz, que pode ser metálica, 
cerâmica ou polimérica e que contém o chamado reforço 
nanométrico (CAMARGO et al, 2009). Na Figura 3, em 
microescala, o TiO2 parece formar uma matriz, na qual estão 
dispersas as nanopartículas de prata. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 2 - Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) do 

nanocompósito Ag/TiO2 em microescala. 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3 - Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) do 
nanocompósito Ag/TiO2 em nanoescala. 

 
As nanopartículas de prata sobre o dióxido de titânio 

servem como armadilha de elétrons da banda de valência. Dessa 
forma, mais pares elétrons-buracos ficam disponíveis e, por 
consequência, mais radicais ativos para catalisar reações de 
fotodegradação serão formados na superfície da partícula (SÁ, 
2017). Na Figura 3, é possível identificar partículas de Ag/TiO2 
com tamanhos em uma faixa de aproximadamente 80 até 600 
nm (tamanhos determinados utilizando-se o programa Image 
Pro Plus). Desta forma, nota-se que o sólido sintetizado é 
nanoestruturado e, assim como Costa et al. (2006) observou em 
seu trabalho, foi observado experimentalmente que os 
aglomerados de Ag/TiO2 obtidos são de características moles 
(formados por forças fracas de Van der Waals), pois são 
facilmente desaglomerados em almofariz de ágata e passados na 
malha 200 (74 μm). Este autor não sintetizou compósitos, mas 
sintetizou nanopartículas cerâmicas de TiO2 que representam a 
base do compósito sintetizado pelos autores do presente 
trabalho.  

A Figura 4 apresenta o difratograma do compósito 
Ag/TiO2 (a) e a comparação com o padrão do programa (b). 

 

 
 

(a) 
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Figura 4 - Difratograma do nanocompósito Ag/TiO2. 

 

A comparação do difratograma da amostra sintetizada 
com o banco de dados do programa X’Pert HighScore Plus, 
considerando os planos de difração, distâncias interplanares e 
densidade atômica/eletrônica, indicou que o sólido sintetizado é 
cristalino, com picos correspondentes ao dióxido de titânio na 
fase do rutilo (mostrado em vermelho) e prata (mostrados em 
azul). Os picos localizados em 25.4, 37.8, 48.0, 54.5 
correspondem aos planos da fase anatase do TiO2 e os 
localizados em 27.5, 36.1, 54.4, aos da fase rutilo. 
Possivelmente a presença da fase rutilo está associada a 
utilização de altas temperaturas de calcinação. 

A presença de picos distintos para as duas espécies foi 
indicativa da presença de ambos os materiais, prata e titânia, 
característicos de um compósito. Os picos mais intensos da 
amostra sintetizada corresponderam aos picos mais intensos nos 
difratogramas padrão de TiO2 e Ag, contudo, caracteriza-se 
como um compósito.  

A Tabela 2 apresenta os dados do poder de inibição dos 
microrganismos pelo material sintetizado. Analisando essa 
Tabela, pode-se verificar que o nanocompósito Ag/TiO2 possui 
poder antimicrobiano de 67, 62 e 71% para E.coli, S aureus e C. 
albicans, respectivamente.  

O nanomaterial foi capaz de inibir os três 
microrganismos, no entanto, não foi possível inibir em 
totalidade. Essa inibição parcial pode ter ocorrido devido a 
escolha da síntese do nanocompósito a alta temperatura (900°C). 
A calcinação resultou em TiO2 na fase rutilo e esta fase 
apresenta menor fotoatividade quando comparada com a fase 
anatase. A característica de maior fotoatividade da fase anatase 
se deve à sua maior área de superfície e a menor taxa de 
recombinação dos pares elétrons-buracos (HASSAN et al, 
2016). 

A combinação de nanopartículas de prata com dióxido de 
titânio pode compor compósitos com efeitos fotocatalíticos mais 
pronunciados, quando comparado ao dióxido de titânio puro 
(DAHL et al, 2014). Sá (2017) testou a atividade antimicrobiana 
do nanocompósito e seus resultados sugerem que a síntese do 
nanocompósito Ag/TiO2 é uma ótima estratégia para obter um 
material com efeito fotoativo e antimicrobiano potencializado, 
utilizável no tratamento de água contaminada por poluentes 
orgânicos e no combate de infecções causadas por 
microorganismos S. aureus e M. bobis.  

Neste trabalho foram reiteradas estas ideias e 
comprovou-se que este compósito é capaz de inibir os três 
microrganismos estudados. A ação antimicrobiana das AgNPs 
está ligada a quatro mecanismos bem definidos: (1) adesão de  

AgNPs à superfície da parede e membrana celular, (2) 
penetração de AgNPs no interior da célula causando danos às 
estruturas intracelulares (mitocôndrias, vacúolos, ribossomos) e 
biomoléculas (proteínas, lipídios e DNA), (3) AgNPs induziram 
toxicidade celular e estresse oxidativo causado pela geração de 
espécies reativas de oxigênio (ROS) e radicais livres, e (4) 
Modulação de vias de transdução de sinal. Além desses quatro 
mecanismos bem reconhecidos, as AgNPs também modulam o 
sistema imunológico das células humanas orquestrando a 
resposta inflamatória, o que ajuda ainda mais na inibição de 
microrganismos (TIAN et al, 2007).  

Zawadzka et al. (2016) estudaram os mecanismos de 
ação de AgNPs/TiO2 contra a bactéria S.aureus utilizando  
microscópio confocal e Microscopia Eletrônica de Varredura. 
Os resultados obtidos apontaram para três vias da atividade 
antibacteriana dos revestimentos testados. A prata liberada pode 
interagir com enzimas das membranas das células bacterianas e 
perturbar sua funcionalidade ou penetrar nestas e danificar o 
DNA. A microscopia de varredura foi utilizada para analisar a 
topografia das amostras após testes biológicos, bem como 
observar as alterações morfológicas das células de S. aureus. Os 
autores concluíram que houve a formação de lacunas na célula 
bacteriana o que indica um contato direto de AgNPs com as 
células ocasionado a desintegração das paredes celulares, o que 
poderia causar a morte celular das bactérias de S. aureus. Assim, 
a soma dos mecanismos supracitados conferiu ao compósito 
uma maior eficácia na erradicação de microrganismos, visto que 
podem apresentar o efeito sinergético. Este efeito ocorre quando 
os dois materiais agem de maneira independente, mas 
promovendo a soma dos mecanismos. 
 

4. CONCLUSÕES 

Este trabalho teve como objetivo a produção de um 
compósito de prata e dióxido de titânio que apresentasse 
cristalinidade e capacidade antimicrobiana. Assim, uma 
adaptação ao método proposto por Pan et al. (2010) para 
produção de compósito Ag/TiO2 foi realizada, acrescentando 
uma etapa de calcinação, com o objetivo de eliminar a matéria 
orgânica e garantir a cristalinidade. O resultado foi um método 
simples e facilmente reprodutível. Os resultados da 
caracterização das amostras pelo MEV com EDS permitiram 
concluir que foi possível obter nanocompósitos de Ag/TiO2 pelo 
método estudado, pois o EDS indicou que a amostra foi 
constituída principalmente de titânio, oxigênio e prata. Além 
disso, o MEV indicou partículas de Ag/TiO2 com tamanhos em 
uma faixa de aproximadamente 80 até 600 nm e a formação de 
nanopartículas de prata dispersas sobre uma matriz de dióxido 
de titânio. A cristalinidade do material foi indicada pelo 
Difratograma, com picos correspondentes ao dióxido de titânio 
na fase do rutilo e à prata. Após a avaliação do poder 
antimicrobiano concluiu-se que o material produzido inibiu de 
62 a 71% dos microrganismos estudados. Assim, configura-se 
como um material em potencial para o uso em desinfecção de 
água e ar, podendo ser aplicado em meios filtrantes. 

(b) 
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