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RESUMO 

SÍNTESE, CARACTERIZAÇÃO E ATIVIDADE ANTIBACTERIANA DE NANOFOLHAS 

DE Bi2WO6 EM CAMADAS E NANOBASTÕES DE Ag2Mo3O10.2H2O COM E SEM 

EXPOSIÇÃO À LUZ VISÍVEL 

 

 

RESUMO 

 

Introdução: Tendo em vista o grande problema de saúde pública relacionado ao desenvolvimento 

de resistência por microrganismos patogênicos à antibióticos, o surgimento de novos agentes 

antibacterianos torna-se imprescindível, assim, estudos realizados na área da biotecnologia com o 

desenvolvimento de nanomaterias, apresentam resultados promissores, tendo em vista os métodos 

de síntese que permitem criar diferentes materiais com propriedades variadas. Objetivo: avaliar a 

atividade antibacteriana e moduladora de nanobastões de Ag2Mo3O10.2H2O e nanofolhas de 

Bi2WO6 em camadas com e sem exposição a luz visível. Metodologia: A obtenção dos materiais 

ocorreu por síntese hidrotérmica e para caracterização estrutural foram usados MEV, análises XRD 

e FTIR. Para Ag2Mo3O10.2H2O ainda foram realizadas a análise térmica e a espectroscopia no 

ultravioleta visível e para Bi2WO6, as análises Raman e microscopia de força atômica. A 

metodologia empregada nos testes microbiológicos foi a microdiluição em caldo, frente as cepas de 

Escherichia coli e Staphylococcus aureus padrões e multirresistentes. Nos testes de modulação os 

antibióticos empregados foram os aminoglicosídeos Amicacina e Gentamicina e o aparelho de LED 

nos comprimentos de onda azul (415nm), vermelho (620nm) e amarelo (590nm). Os resultados 

obtidos foram expressos como média ± desvio padrão e as diferenças foram avaliadas por meio de 

análise de variância (ANOVA) seguida do pós-teste de Bonferroni usando o software GraphPad 

Prism 6.0. As diferenças com p <0,05 foram consideradas significativas. Resultados e discussões: 

As análises morfológicas e as caracterizações estruturais dos materiais por MEV e XRD revelaram 

a estrutura em bastonete de Ag2Mo3O10.2H2O de natureza cristalina. A cristalinidade das nanofolhas 

Bi2WO6 também foi identificada e verificou-se que esta se apresenta em uma configuração em 

sanduíche. Os espectros de infravermelho confirmaram os resultados da análise de XRD para os 

dois materiais. A AFM realizada com as nanofolhas, estão em concordância com os resultados 

XRD. A análise térmica de Ag2Mo3O10.2H2O demonstra que este material apresenta uma ampla 

faixa de estabilidade térmica e as medições de refletância difusa UV-Vis mostram que é capaz de 

absorver luz visível. Os materiais apresentaram efeito antibacteriano frente as duas bactérias sem 

exposição a luz visível, já os experimentos utilizando o LED, sugerem que Ag2Mo3O10.2H2O com 

exposição à luz amarela, apresenta uma possível atividade fotocatalítica frente S. aureus. Nos testes 

de modulação, os nanobastões foram eficientes em diminuir a CIM de ambos os antibióticos contra 

a cepa Gram-negativa, resultado não verificado em nenhuma das combinações com as nanofolhas. 

Com a exposição as luzes de LED, foi levantada a hipótese de uma outra possível propriedade 

desses materiais, a fotocatálise de fármacos, sugerindo uma degradação dos aminoglicosídeos, o 

que justificaria os resultados antagônicos observados. Conclusões: Os métodos empregados para 

síntese e caracterização de Ag2Mo3O10.2H2O e Bi2WO6, foram eficientes e que esses materiais 

podem ser promissores para agirem como agentes antibacterianos, além disso, os nanobastões 
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Ag2Mo3O10.2H2O apresentam efeito sinérgico na associação com antibióticos. Ainda foi possível 

verificar que tais materiais poderiam ser empregados no tratamento de efluentes contendo 

gentamicina e amicacina, o que implica a realização de testes mais específicos, a fim de comprovar 

essa ação.  

 

Palavras-chave: Antibacteriano. Modulação. Trimolibdato de prata. Tungstato de bismuto.  
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ABSTRACT 

SYNTHESIS, STRUCTURAL CHARACTERIZATION AND ANTIBACTERIAL 

ACTIVITY OF LAYERED Bi2WO6 NANOSHEETS AND Ag2Mo3O10.2H2O NANORODS 

WITH AND WITHOUT VISIBLE LIGHT EXPOSURE 

 

 

ABSTRACT 

 

 

Introduction: In accordance with the big health problem related to the development of resistance 

by pathogenic microorganisms to the antibiotics, the emergence of new antibacterial agents 

becomes essential, thus the studies of the biotechnology area with the development of nanomaterials 

have shown promising results, owing to the synthesis methods that make it possible to create 

different materials with various properties. Objective: To evaluate the antibacterial and antibiotic-

modulation activity of layered Bi2WO6 nanosheets and Ag2Mo3O10.2H2O nanorods with and 

without visible light exposure. Methodology: The materials were obtained by hydrothermal 

synthesis and for structural characterization SEM, XRD and FTIR were used. For Ag2Mo3O10.2H2O,  

thermal analysis and ultraviolet-visible spectroscopy were also used, and for  Bi2WO6, Raman 

spectroscopy and atomic force microscopy were used. Broth microdilution was the methodology 

used for the microbiological tests using standard and multidrug-resistant strains of Escherichia coli 

and Staphylococcus aureus. For the antibiotic-modulation activity, aminoglycoside antibiotics as 

amikacin and gentamicin and the LED machine with a wavelength of blue (415nm), red (20nm) and 

yellow (590nm) light were used. Results were expressed as mean± standard deviation and the 

differences were evaluated by Analysis of variance (ANOVA) followed by the Bonferroni post-test 

using the GraphPad Prism 7.0 software. The differences were considered significant when p<0,05. 

Results and Discussion: Morfological analysis and structural characterization of the materials using 

SEM and XRD revealed a crystalline rod structure of Ag2Mo3O10.2H2O. The crystallinity of Bi2WO6 

nanosheets was also identified and it was showed as a sandwich configuration. The FTIR spectral 

data confirmed the XRD analysis results for both materials. The atomic force microscopy results 

from the nanosheets are according to the XRD results. Thermal analysis of Ag2Mo3O10.2H2O shows 

this material with a wide range of thermal stability and diffuse UV-Vis reflectance measurements 

suggesting this compound it’s capable of absorbing visible light. Both materials showed 

antibacterial effect against both bacterial strains without the visible light exposure, whilst the 

experiments using LED suggest that Ag2Mo3O10.2H2O combined to yellow light exposure shows a 

possible photocatalytic activity against S. aureus. In the antibiotic-modulation activity, nanorods 

were efficient at decreasing the value of MIC in both antibiotics against the Gram-negative bacteria, 

which was not seen in any other combination with the nanosheets. With the LED exposure, it was 

hypothesized that another property of these materials might exist, the photocatalysis of drugs, 

suggesting a degradation of aminoglycosides, what can justify the antagonistic results. Conclusion: 

The methods used for the synthesis and for structural characterization of Ag2Mo3O10.2H2O e Bi2WO6 

were efficients and these materials can be promising to act as antibacterial agents, furthermore 

Ag2Mo3O10.2H2O nanorods show synergistic effect with combined to antibiotics. It was also 

possible to see that both materials could be used for the wastewater treatment containing gentamicin 
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and amikacin, which implies that further research with more specific tests are needed to prove this 

role. 

 

Key words: Antibacterial. Antibiotic-Modulation. Silver trimolybdate. Silver tungstate. 
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IMPORTÂNCIA/RELEVÂNCIA PARA A SOCIEDADE 

Com a pandemia da COVID-19, o número de pessoas internadas aumentou consideravelmente e 

com isso, muitas pessoas acabaram desenvolvendo infecção hospitalar, com bactérias que são 

difíceis de tratar com os antibióticos existentes. Diante desse cenário, nesse trabalho nós 

produzimos dois nanomateriais usando a prata e o bismuto, e foram realizados testes com esses para 

verificar sua ação contra dois tipos diferentes de bactérias. Os resultados mostraram que os dois 

materiais apresentam uma ótima ação contra os microrganismos, mostrando um resultado muito 

importante, pois quem sabe, futuramente, eles possam ser usados como antibióticos no tratamento 

de infecções. Os resultados dos testes mostram ainda que esses materiais poderiam ser usados 

também para remover substâncias que contaminam rios, lagos e até mesmo o solo, por exemplo, os 

restos de medicamentos e outras substâncias que são desprezadas no meio ambiente pelos hospitais 

e também por industrias.  
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1  INTRODUÇÃO GERAL 

 

A resistência de microrganismos à fármacos já comercializados e utilizados em ambientes 

hospitalares, representa um grande problema de saúde pública, uma vez que ameaça a qualidade de 

vida, já que compromete os orçamentos dos sistemas de saúde públicos e privados e intensifica os 

casos de infecção sem sucesso de tratamento. Esse fenômeno de resistência bacteriana ocorre por 

diversos fatores, mas, o uso indiscriminado de antibióticos, seja por automedicação ou por 

prescrição inadequada, se destaca como um dos principais agravantes deste problema, o que leva a 

utilização de doses cada vez maiores de fármacos e tratamentos mais prolongados, favorecendo 

também um maior risco de toxicidade (COSTA; SILVA, 2017). 

Em 2015, os países membros da Organização Mundial de Saúde (OMS) adotaram o Plano 

de Ação Global sobre a resistência a antimicrobianos (AMR) com o objetivo de estabelecer metas 

para a produção, utilização, e comercialização desses medicamentos que envolvem diversos setores 

econômicos como a agropecuária e a indústria farmacêutica, e apesar do quantitativo de novos 

antibióticos desenvolvidos ser considerado pequeno nos últimos anos, a OMS tem garantido 

orçamento para ações nessa área mesmo em um contexto de desfinanciamento (SILVA et al. 2020).  

No Brasil, foi elaborado o Plano de Ação Nacional para Prevenção e Controle da Resistência 

aos Antimicrobianos do Brasil (PAN-BR) com base nos objetivos determinados pela OMS, pela 

Organização das Nações Unidas para a Alimentação e a Agricultura e a Organização Mundial de 

Saúde Animal onde um dos seus principais objetivos é estimular e promover o desenvolvimento de 

novos antibióticos pela indústria farmoquímica e biotecnológica, inclusive buscando apoio para a 

pesquisa científica (BRASIL, 2019).  

Cientistas em todo o mundo, inclusive no Brasil, continuam buscando novos produtos 

capazes de agirem como antimicrobianos mesmo com o pouco incentivo financeiro para execução 

dos experimentos. Tais pesquisas são extremamente importantes, tendo em vista que para algumas 

indústrias farmacêuticas é mais lucrativo o desenvolvimento de fármacos para tratamento de 

doenças crônicas, já que estes são utilizados por um período de tempo maior quando comparado à 

terapia antimicrobiana. Muitas pesquisas com produtos naturais e sintéticos já alcançaram bons 

resultados com relação ao potencial antibiótico e/ou sua capacidade de agirem em conjunto com 

outras substâncias em efeito sinérgico, sendo necessário o estímulo e apoio a esses estudos, para 

que o problema de resistência microbiana possa ser enfrentado com mais eficiência (DA SILVA; 

AQUINO, 2018) 

Os casos de infecções hospitalares e de morbidade e mortalidade por microrganismos 

resistentes aumentaram ainda mais após a declaração da pandemia pela OMS no início de 2020, 

uma vez que houve uma intensificação dos casos de automedicação em busca de proteção contra o 
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coronavírus, mas que na verdade causou piora em quadros já graves e o surgimento de outras 

complicações (UZUNIAR; WANH, 2020).  

Diversas pesquisas foram realizadas nos últimos anos com o intuito de obter novos agentes 

capazes de reverter esse fenômeno de resistência e/ou apresentarem efeito antibacteriano com 

exposição ou não à luz visível. A microrregião do Cariri, no sul do estado do Ceará, apresenta uma 

diversidade de espécies de plantas, onde muitas delas já foram estudadas com relação a essas 

propriedades, destacando-se as pesquisas dos grupos pertencentes a Universidade Regional do 

Cariri (URCA) a qual faço parte. Em contrapartida, pesquisadores da Universidade Federal do 

Cariri (UFCA), vem desenvolvendo uma série de materiais com diferentes propriedades, 

principalmente aqueles em escala nanomérica, assim surgiu o interesse em associar as pesquisas 

desses grupos e estudar os efeitos antibacterianos e moduladores de materiais nanoestruturados.  

Os nanomateriais são definidos como aqueles que apresentam geralmente partículas com 

dimensões igual ou menor que 100 nanômetros após sua síntese, ou seja, possuem um tamanho 

1000 a 10000 vezes menor que bactérias como E.coli e células sanguíneas como hemácias 

(ZARBIN, 2007).   

Os sistemas de materiais em nano escala, vem se destacando em diversos estudos científicos, 

como uma possível alternativa ao combate de microrganismos resistentes, uma vez que possuem um 

tamanho muito pequeno, mas uma grande área de superfície, e são capazes de melhorar a 

veiculação de fármacos em tecidos específicos. Essas características levam a um aumento da 

eficácia e diminuição de efeitos adversos dos antimicrobianos, por controlarem a dosagem e tempo 

de ação (LOMBARDO, KISELEV, & CACCAMO, 2019).  

De acordo com Santos, Grasseschib (2020), para se obter nanopartículas com propriedades 

eficientes, é indispensável o conhecimento prévio das propriedades das moléculas utilizadas nos 

processos de síntese dos nanomateriais híbridos, bem como garantir o controle da interação desses 

materiais com o ambiente químico ao seu redor, para que assim, haja uma aplicação eficiente desse 

sistema funcionalizante.  

Diante disso, a síntese dos materiais utilizados no presente estudo foi realizada por um 

método bastante controlado, para que assim, o resultado final fosse obtido de forma eficaz. E para 

garantir a eficácia do método de síntese, foi realizada uma série de análises para caracterização. 

Após obtenção das nanofolhas de tungstato de bismuto em camadas e dos nanobastões do 

trimolibidato de prata dihidratado, as análises microbiológicas foram realizadas sob exposição a luz 

de LED (Light Emitting Diodes) e no escuro.  

Dentre a imensa variedade de materiais nanoestruturados, os tungstatos se destacam por 

apresentarem elevados ponto de fusão, dureza e resistência (IVLELA et al, 2007). De acordo com 

Foggi et al., (2017), além de apresentarem diversas aplicações na área de tecnologia, os tungstatos 
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metálicos possuem forte potencial para uso na química medicinal, principalmente devido ao seu 

efeito tóxico em células bacterianas, fúngicas e até mesmo em células tumorais.  

Os cristais de molibdatos também apresentam diversas aplicações tecnológicas, uma vez que 

são materiais com muitas propriedades físicas e químicas, tendo em vista, a grande gama de fases e 

estruturas cristalinas que podem formar: geometria tetaédrica com 4 átomos de oxigênios nos 

vértices e o molibdênio no centro ou geometria octaédrica, com 6 átomos de oxigênio. Estes podem 

ser aplicados como baterias, dispositivos optoeletrônicos, lasers, entre outros (MACZKA et al. 

2012; YANG et al. 2017).  

O objetivo inicial do presente estudo foi avaliar a capacidade dos nanobastões de 

Ag2Mo3O10.2H2O e nanofolhas de Bi2WO6 em camadas de agirem como agentes antibacterianos e 

também como moduladores, entretanto, diante dos resultados obtidos, uma outra possível atividade 

foi sugerida para estes materiais: agentes fotocatalisadores de fármacos.  

Essa atividade fotocatalítica já apresentada por outros nanomateriais também vem se 

destacando em diversas pesquisas cientificas, uma vez que a contaminação ambiental por fármacos 

surge também como uma grave ameaça à saúde humana e animal e está relacionada principalmente 

ao descarte inadequado dos esgotos hospitalares, à própria produção farmacêutica industrial e até 

mesmo aos efluentes domésticos (excretados pela urina e fezes) que contaminam recursos hídricos 

ou o solo de aterros. Apesar das estações de tratamento de esgosto (ETE) realizarem a 

descontaminação da água, a remoção de antibióticos e outras classes de medicamentos depende 

muito da tecnologia empregada e da própria recalcitrância das moléculas, não sendo capazes de 

removerem totalmente esses produtos farmacêuticos (AMÉRICO et al., 2012). 

Com isso, o presente estudo tem por objetivo, divulgar o primeiro relato acerca da atividade 

antibacteriana dos materiais analisados, bem como sugerir uma possível ação destes com relação a 

degradação de fármacos.  

 

1.1 ESTRATÉGIAS DE PESQUISA  

 

Para obtenção dos nanobastões de Ag2Mo3O10.2H2O e nanofolhas de Bi2WO6 em camadas, 

foi utilizado o método de síntese hidrotérmica, um dos tipos de metodologia classificadas como 

Bottom-up (BU ou baixo-cima), onde precursores moleculares ou em escala atômica são moldados 

para formar qualquer material nanoestruturado com forma e tamanho altamente controlados 

(BAGLIONI & GIORGI, 2006).  

Segundo Rudolph (2015), o termo hidrotérmico refere-se a qualquer reação na presença de 

água com temperatura acima da ambiente e com pressão maior que 1 atm em um sistema fechado. 
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Esse método passou a ser empregado em 1930, mas apenas na década de 1990 começou a ser usado 

para a síntese intencional de nanocristais. Nos últimos anos, essa metodologia vem sendo bastante 

utilizada em escala industrial para obtenção de vários tipos de materiais com alto valor, como 

quartzo e água marinha (CANU; BUSCAGLIA, 2017).  

Por ser simples, de baixo custo, com baixo risco de contaminação do material e com produto 

final com alta qualidade, de acordo com Li et al. (2014), esse método foi o escolhido para obtenção 

dos materiais de estudo do presente trabalho. Para síntese dos nanobastões de trimolibdato de prata 

di-hidratado foi utilizado o método proposto por Chen et al. (2015) e já para a síntese das 

nanofolhas em camadas de Bi2WO6, utilizou-se a metodologia de Zhou et al., (2015). 

Após a etapa de síntese, algumas análises foram realizadas para caracterizar esses materiais, 

uma vez que de acordo com Ealia; Saravanakumar (2017), essas características tem relação direta 

com as propriedades físicas e químicas desempenhadas pelos nanomateriais. 

Os aspectos morfológicos das amostras foram analisados por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), no Laboratório de Caracterização de Materiais da Universidade Federal do Cariri 

(UFCA); a caracterização estrutural foi realizada por difração de raios X (DRX), a qual foi realizada 

no Departamento de Física da Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN) e foram 

avaliados os espectros de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) também na UFCA. 

Para os nanobastões de Ag2Mo3O10.2H2O foram realizados também: DSC (Calorimetria de 

Varredura Diferencial) e TGA (Análise termogravimétrica) no Departamento de Física da 

Universidade Federal do Maranhão (UFMA), e Refletância difusa UV-Vis-NIR - Departamento de 

Física da Universidade Federal do Piauí (UFPI) e para as nanofolhas de Bi2WO6 em camadas a 

Espectroscopia Raman (ER) realizada no Departamento de Física da Universidade Federal do Ceará 

UFC e a Microscopia de força atômica também no Departamento de Física UFPI. 

Para realização dos testes microbiológicos para determinação da Concentração Inibitória 

Mínima e da modulação de fármacos, a metodologia escolhida foi a de microdiluição proposta por 

Coutinho et al. (2008);  Coutinho et al., (2010), uma vez que segundo esses estudos, as combinações 

de diferentes substâncias com antibióticos pode alterar de alguma forma o efeito do fármaco,  seja 

revertendo à resistência dos microrganismos ou potencializando a atividade desses medicamentos, 

sendo esse um dos maiores objetivos  dos estudiosos que desenvolvem pesquisas nessas áreas, uma 

vez que são os dados preliminares para um possível desenvolvimento de novos agentes com 

propriedades antibacterianas para uso comercial. 

As bacterias utilizadas nos testes foram as cepas bacterianas padrão (E. coli ATCC 25922 e 

S. aureus ATCC 25923) e multirresistentes (S. aureus 10 e E. coli 06) fornecidas pelo Laboratório 

de Microbiologia e Biologia Molecular (LMBM) da Universidade Regional do Cariri (URCA). O 
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objetivo de escolher tais cepas foi ter a possibilidade de avaliar o efeito dos materiais tanto em 

bacterias Gram negativas quanto Gram positivas.  

S. aureus é um microrganismo Gram positivo que está relacionado como um dos principais 

causadores de infecções nosocomiais em recém-nascido (VIEGAS et al., 2010), já E. coli é 

classificada como Gram negativa  e está associada principalmente a casos de infecções urinárias 

(SANTANA et al., 2012; TORTORA; CASE; FUNKE, 2016). Os relatos de desenvolvimento de 

resistências a antibióticos por essas bactérias estão aumentando cada vez mais, representando uma 

ameaça à saúde pública, uma vez que torna-se mais difícil o tratamento das infecções 

(MANGUIAT; FANG 2013).  

Os antibióticos utilizados nos testes foram os aminoglicosídeos Amicacina e Gentamicina. 

Essa classe de fármacos possui um largo espectro de ação principalmente contra bactérias Gram 

negativas, sendo muito utilizados em casos mais graves de infecções (BALAKUMAR, ROHILLA e 

THANGATHIRUPATHI, 2010), entretanto muitas cepas estão desenvolvendo resistência a estes, 

sendo a inativação por enzimas intracelulares o mecanismo mais realizado (JANA, 2006).  

Os testes microbiológicos sob efeito da luz visível foram realizados seguindo as 

metodologias descritas acima, mas com exposição das placas de microdiluição as luzes do 

dispositivo Light Emitting Diodes-LED (um diodo emissor de luz), da marca NEW Estética®. Este 

dispositivo possui espectros de luz vermelha, azul e amarela e permite a combinação dessas cores. 

Os LEDs com comprimento de onda pré-determinado pelo aparelho utilizados foram: azul (415 

nm), vermelho (620 nm) e amarelo (590 nm), de acordo com o método proposto por Pereira et al. 

(2017).  

Após obtenção dos resultados, as análises estatísticas foram realizadas com base no método 

de Matias et al., (2013), onde os dados foram expressos como média ± desvio padrão e as diferenças 

foram avaliadas por meio de análise de variância (ANOVA) seguida do pós-teste de Bonferroni 

usando o software GraphPad Prism 6.0. As diferenças com p <0,05 foram consideradas 

significativas. Por meio dessas análises, é possível gerar gráficos que expressam bem a ação de 

substâncias como agentes antibacterianos e moduladores.  

 

1.2 ESTRUTURA DA TESE 

 

 O presente estudo relata os resultados dos estudos acerca das propriedades antibacterianas 

de dois nanomateriais, as nanofolhas de tungstato de bismuto (Bi2WO6) em camadas e os 

nanobastões do trimolibidato de prata dihidratado (Ag2Mo3O10.2H2O).  Para melhor organização da 

tese, esta foi dividida em 4 grandes blocos. A figura 1 mostra de forma representativa essa 

distribuição. 
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Figura 1: Esquema representativo da estrutura da tese. 

 

Fonte: autoria própria. 

O primeiro bloco corresponde aos objetivos geral e específicos da pesquisa. Para melhor 

aprofundar o embasamento teórico que envolve a problemática do presente estudo, o segundo bloco 

discutiu as seguintes informações que foram divididas em cinco tópicos:  

 Resistência microbiana e novos agentes antimicrobianos;  

Nesse tópico foi abordada a problemática que levou ao desenvolvimento do presente 

trabalho, que diz respeito à questão do desenvolvimento de resistência à antibióticos por bactérias 

Gram positivas e Gram negativas e também as possíveis alternativas que estão sendo pesquisadas 

para tentar resolver esse problema. 

 Nanotecnologia e materiais nanoestruturados;  

No segundo tópico da revisão, abordou-se um pouco do histórico do surgimento da área 

nanotecnologia bem como os tipos de nanomateriais existentes e suas aplicações e propriedades 

físico-químicas.  

 Métodos de síntese e caracterização de nanomateriais;  

O objetivo de abordar os métodos de síntese e caracterização de nanomateriais, foi 

esclarecer da melhor forma esses processos e facilitar o entendimento dos resultados obtidos no 

presente estudo, já que é um tema novo e que grande parte da população ainda desconhece.  

 Tungstatos e molibdatos;  

Nesse tópico foram descritos os nanomateriais utilizados neste trabalho; métodos de 

obtenção, propriedades e atividades já publicados em outros artigos.  

 Fotoindução de estruturas e atividade fotocatalítica.  
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Por fim, nesse tópico foi abordada uma outra atividade atribuída aos nanomateriais, que é a 

atividade fotocatalítica, pois diante dos resultados obtidos nesse estudo, sugere-se que tais 

nanomateriais podem ter atuados desta forma. Assim, objetivou-se com esse tópico, esclarecer 

melhor tais propriedades.  

O terceiro bloco corresponde aos artigos produzidos que foram organizados em dois 

capítulos.  

O capítulo I, intitulado: Characterization and evaluation of layered Bi2WO6 nanosheets as a 

new antibacterial agent, descreve a síntese pelo método hidrotérmico de Bi2WO6 e também sua 

caracterização. Nos testes microbiológicos foram obtidos resultados significativos quanto a ação 

desse material frente as cepas bacterianas testadas. Os resultados desses testes foram publicados 

revista Antibiotcs. 

O capítulo II intitulado como Silver trimolybdate (Ag2Mo3O10.2H2O) nanorods: synthesis, 

characterization, and photo-induced antibacterial activity under visible-light irradiation, relata a 

síntese de Ag2Mo3O10.2H2O e sua caracterização por MEV, XRD, DSC, TGA, UV/VIS-NIR e FT-

IR e mostra a atividade antibacteriana desse material contra cepas Gram negativas e positivas com e 

sem iluminação de LED. O artigo com esses resultados foi publicado na revista Bioinorganic 

Chemistry and Applications.  

No quarto bloco estão as considerações finais do trabalho, correlacionadas com os dados da 

literatura, bem como as conclusões gerais e perspectivas futuras para novos estudos com esses 

nanomateriais, principalmente no que diz respeito a atividade fotocatalítica sugerida diante dos 

resultados que foram observados nos testes, uma vez que para garantir tal propriedade, são 

necessarios estudos mais aprofundados.  
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2 OBJETIVOS 

2.1. OBJETIVO GERAL 

 

 Avaliar o potencial antibacteriano e modulador das nanofolhas de tungstato de bismuto em 

camadas e nanobastões de trimolibdato de prata dihidratado com e sem exposição a luz visível. 

 

2.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

 Sintetizar as nanofolhas de Bi2WO6  em camadas e os nanobastões de Ag2Mo3O10.2H2O; 

 Caracterizar morfologicamente os dois nanomateriais sintetizados; 

 Avaliar os materiais com relação ao seu efeito antibacteriano frente bactérias patogênicas; 

 Verificar o efeito modulador de antibióticos dos dois materiais frente microrganismos 

resistentes; 

 Verificar as atividades antibacteriana e moduladora dos materiais com exposição a 

diferentes comprimentos de onda de luz visível.  
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3 FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

3.1 RESISTÊNCIA MICROBIANA E NOVOS AGENTES ANTIMICROBIANOS 

 

O desenvolvimento de resistência a fármacos por microrganismos, representa um grave 

problema de saúde pública, uma vez que dificulta os tratamentos de pacientes e sobrecarrega os 

leitos hospitalares. Uma das principais cepas bacterianas que está cada vez mais desenvolvendo 

mecanismos de resistência é Escherichia coli. Essa bactéria Gram negativa, pertencente ao grupo 

dos coliformes fecais, faz parte da microbiota gastrointestinal humana e apresenta-se em diferentes 

patotipos, como enterotoxigênica (ETEC), enteropatogênica (EPEC), enterohemorrágica (EHEC) e 

enteroinvasora (EIEC) (ALMEIDA; LEONÍDIO; ANDRADE, 2016). Dentre os mecanismos de 

resistência desenvolvidos por esse microrganismo, destaca-se a sua capacidade de alterar a 

permeabilidade da sua membrana celular, dificultando a entrada dos antibióticos (PAITAN, 2018).  

Outra bactéria que também se destaca por seus mecanismos de resistência é Staphylococcus 

aureus, Gram positiva que pertence a microbiota da pele humana, mas que pode ocasionar diversos 

processos infecciosos quando há alguma diminuição da imunidade do indivíduo ou alguma quebra 

da barreira cutânea como cortes, sendo este microrganismo um dos principais causadores de 

morbidades e mortalidades principalmente em países em desenvolvimento (KIM et al., 2019). 

Alguns dos mecanismos de resistência desenvolvidos por S. aureus estão relacionados com 

alterações nos sítios-alvos de ligação de fármacos (ALÓS, 2015).  

Diante deste problema de saúde pública, muitas pesquisas estão sendo desenvolvidas no 

intuito de identificar novas substâncias com efeito antimicrobiano. A OMS (Organização Mundial 

de Saúde) incentiva os governos de diversos países a apoiarem os estudos para o desenvolvimento 

de antibióticos eficazes e de baixo custo, uma vez que a indústria farmacêutica tem encontrado 

dificuldades científicas e econômicas durante o desenvolvimento desses fármacos (OLIVEIRA; 

AQUINO, 2018). 

Muitos estudos estão sendo realizados nos últimos anos para avaliar o efeito de 

nanopartículas como possíveis agentes antibacterianos, uma vez que de acordo com Shao, Hu e 

Wang (2017), independente da nanopartícula estudada, seja de cobre, prata, zinco, etc, o efeito 

antimicrobiano ocorre por mecanismos bastante semelhantes, iniciando com a ligação do material 

com a membrana do microrganismo, pois a atração eletrostática que é gerada devido a diferença de 

cargas, leva a adesão entre eles.  

No estudo de Freire et al. (2018), foi avaliada a possível ação antibacteriana de 

nanoparticulas de prata frente bactérias patogênicas, onde verificou-se eficácia desse material, 

diminuindo a formação de biofilmes.  Já no estudo de Mohr et al. (2017), foi verificado efeito 
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antibacteriano de nanoparticulas de Zinco frente E.coli e S.aureus. Algumas pesquisas buscaram 

elucidar propriedades antibacterianas de diferentes estruturas de cristais de Bi2WO6, frente bactérias 

patogênicas com e sem exposição à luz visível e obtiveram resultados promissores quanto à essas 

propriedades (CHEN, 2015; REN, 2009).  

De acordo com Pal S. et al. (2007), há uma menor possibilidade de desenvolvimento de 

resistência às nanoestruturas pelas bactérias, quando comparada aos antibióticos comerciais, tendo 

em vista que os mecanismos de ação dos metais são diversos em um mesmo microrganismo, sendo 

assim, estes precisariam desenvolver vários mecanismos de mutação para adquirir resistência.  

 

3.2 NANOTECNOLOGIA E MATERIAIS NANOESTRUTURADOS 

 

Em 1959, o cientista americano Richard Feynman, posteriormente laureado com o Nobel de 

Física, proferiu uma palestra intitulada “There is plenty of room at the bottom” (Há mais espaços lá 

embaixo), onde elucidou seus estudos acerca da nanotecnologia, entretanto esse termo tornou-se 

popular apenas em 1986, com o livro Engines of creation” (Motores da criação) de Eric Drexler, 

onde enfatiza que nanotecnologia é a área onde ocorre manipulação e aplicação industrial de 

estruturas atômicas e moleculares em escala nanométrica (bilionésimo de metro ou 10-9 m)  

(TONET; LEONEL, 2019).  

Para estabelecer uma melhor definição a cerca desses materiais, em 2011, a Comissão 

Europeia emitiu uma recomendação, conceituando como nanomaterial qualquer material natural, 

incidental ou fabricado com partículas desagregadas, agregadas ou aglomeradas, onde a distribuição 

dessas corresponda a 50% ou mais em dimensões externas com tamanhos entre 1 a 100 nanômetros, 

podendo esse limiar ser alterado para 1-50% em casos específicos justificados por exemplo, por 

questões relacionadas a saúde e meio ambiente  (EUROPEAN COMISSION, 2011). 

Os nanomateriais naturais são por exemplo, cinzas vulcânicas e teias de algumas espécies de 

aranha, já os incidentais são aqueles produzidos de forma não intencional como os liberados por 

escapamentos de veículos. Assim, a nanotecnologia está mais voltada a manipulação dos 

nanomateriais manufaturados, ou seja, projetados para apresentarem propriedades específicas. Estas 

estão diretamente relacionadas a área de superfície, ou seja, quando um material é dividido em 

porções menores, seu efeito é aumentado, por exemplo: um material germicida como a prata, ao ser 

dividido em nanopartículas apresenta efeito muito mais efetivo do que a mesma quantidade de 

material em partículas maiores. Já o ouro, muda de cor quando dividido em partículas menores e 

consegue se ligar quimicamente com materiais biológicos, caracterizando o que é chamado de 

funcionalização de nanopartículas (SCHULZ, 2013). 

As nanopartículas podem ser classificadas em orgânicas, inorgânicas e baseadas em 

carbono. Alguns polímeros orgânicos possuem a capacidade de transportar fármacos, seja este 
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aprisionado ou adsorvido. Exemplos de nanopartículas orgânicas são as micelas, lipossomas, 

dendrímeros e ferritina. As nopartículas inorgânicas são aquelas que não são feitas de carbono e são 

à base de metal como alumínio (Al), cobre (Cu), ouro (Au), prata (Ag) e zinco (Zn) ou óxidos de 

metal, no qual as propriedades do metal como reatividade são modificadas na presença de oxigênio. 

Quando as nanopartículas são inteiramente de carbono, denominam-se como baseadas em carbono, 

por exemplo: fulerenos, grafeno, nanotubos e nanofibras de carbono (EALIA; 

SARAVANAKUMAR, 2017).  

Os nanomateriais ainda podem ser divididos a partir de outras classificações, podendo 

apresentarem-se de acordo com a composição química como cerâmicos ou não metálicos (titânia, 

magnetita, etc.), metálicos (prata, ouro, etc.), poliméricos com estrutura amorfa ou cristalina e ainda 

são classificados de acordo com a sua dimensão em tridimensional (3D), bidimensional (2D), 

unidimensional (1D) e as nanopartículas (GONZÁLEZ-CARRERO, S; PÉREZ-PRIETO, 2018). 

A estrutura mais comum das nanopartículas é a esférica, mas existem várias outras como 

cúbica e poliédrica. Essa última é a geometria observada nas fases iniciais do crescimento de 

cristais, e dependendo de alguns fatores como temperatura, pode voltar novamente a forma esférica. 

Os nanotubos, nanofios e nanobastões são exemplos de 1D, já os nanofilmes e nano-revestimentos 

englobam os materiais 2D e por fim, os nanodiamantes são exemplos 3D (GONÇALVES, 2012). 

Os nanomateriais são aplicados de diferentes formas e em várias áreas, como por exemplo, 

na biomedicina (métodos de diagnóstico e desenvolvimento de próteses), na cosmetologia 

(protetores solares e maquiagens), na área têxtil (tecidos impermeabilizados), no esporte (tacos de 

golfes, raquetes e bolas de boliche), no setor automobilístico (tintas e pneus) e na eletrônica 

(telefones e ar condicionado) (LOURO; BORGES; SILVA, 2013). 

A área farmacêutica é uma das mais envolvidas com o estudo e desenvolvimento de 

nanopartículas, uma vez que estas podem apresentar diferentes ações biológicas no organismo 

humano, seja pelo contato direto ou pela incorporação com outros produtos, sendo as principais vias 

de entrada no corpo: a pele (uso tópico), o pulmão (inalação) e o trato gastrointestinal (ingestão) 

(CHATURVEDI; DAVE, 2018). 

Muitos fármacos já são comercializados com o sistema de nanotecnologia, como alguns 

antitumorais como o Doxil® e o Abraxane®; antifúnficos como o Ambisome®, sistemas micelares 

para o fármaco Diazepam com o nome comercial de Valium MM® e como suplementos 

nutricionais como o Kanakion MM® e Cerenevit®. O sistema de nanocristais de fármacos também 

já está no mercado, exemplos são: Rapamune®, Tricor®, Verelan® e Ritalin LA® por meio da 

tecnologia NanoCrystal® (DIMER et al., 2013).  

Com base no estudo de Dias et al., (2021), acerca do desenvolvimento nanotecnológico no 

Brasil, é possível verificar que houve um aumento significativo de pesquisas e empresas que 
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desenvolvem produtos antimicrobianos em nanoescala. Cerca de R$ 600 milhões dos recursos 

públicos foram investidos nessa área nos últimos 15 anos, valor ainda considerado pequeno em 

comparação à média mundial. No país, a empresa pioneira é a Nanox, que trabalha com o 

tratamento de superfícies como bebedouros, tapetes, embalagens, equipamentos odontológicos, 

brinquedos para cães, e durante a pandemia da COVID-19, desenvolveram uma máscara 

respiratória reutilizável. Outras empresas brasileiras já comercializam fármacos antimicrobianos 

com essa tecnologia, como produtos para unhas, e alguns cosméticos.  

 

3.3 MÉTODOS DE SÍNTESE E CARACTERIZAÇÃO DE NANOMATERIAIS 

Em termos gerais, existem dois processos que são empregados para a síntese de 

nanoestruturas: Top-down (TD ou cima-baixo), que corresponde a decomposição de estruturas 

sólidas maiores em estruturas menores por meio de abrasão ou moagem de alta energia, formando 

nanomateriais com tamanho e forma variadas e Bottom-up (BU ou baixo-cima), que trata-se da 

síntese controlada, onde precursores em escala atômica ou molecular são moldados para formar as 

nanoestruturas com alto controle de forma (tubos, bastões, esferas, etc.) e tamanho (P. BAGLIONI 

& GIORGI, 2006). 

Jamkhande et al., (2019) publicaram um levantamento de dados sobre esses métodos de 

síntese, distribuindo como: Métodos Top-Down (moagem mecânica, como moagem com bolas e o 

método mecanoquímico; ablação por laser; pulverização catódica) e métodos Bottom-up (métodos 

de estado sólido, como deposição física ou química de vapor; Métodos de síntese no estado líquido, 

como o método hidrotérmico; métodos de fase gasosa como pirólise por spray; métodos biológicos 

onde podem ser utilizados microrganismos como bactérias ou extrato de plantas por meio de 

biorredução ou biossorção; e outros métodos citados são: processo de eletrodeposição, técnicas de 

micro-ondas, processo de precipitação de fluido supercrítico e técnica de ultra-som. 

Dentre os métodos citados, a síntese hidrotérmica é uma metodologia que permite controlar 

o tamanho e morfologia das partículas, sua microestrutura e propriedades químicas da superfície, 

uma vez que é possível realizar ajustes no experimento como temperatura, pressão e pH da solução 

(SU et al., 2006).  

Entender tais procedimentos e mecanismos de síntese, é essencial para um melhor controle 

dos aspectos morfológicos como forma e tamanho dos nanomateriais, uma vez que estes fatores 

estão diretamente relacionados a suas propriedades e aplicabilidades em diferentes áreas (LEE et 

al., 2016).   

Após a obtenção de nanomateriais, é imprescindível a análise de suas características, uma 

vez que estas relacionam-se diretamente com as propriedades físicas e químicas. Existem vários 
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métodos de caracterização para avaliar por exemplo: aspectos morfológicos (o tamanho e a 

distribuição das partículas são mais comumente analisados por microscopia eletrônica de varredura 

– MEV e microscopia eletrônica de transmissão - MET) e Cristalografia (o estudo do arranjo de 

átomos e moléculas em nanocristais geralmente é realizada por difração de raios-X – XRD (EALIA; 

SARAVANAKUMAR, 2017).  

Esses nanocristais ou sólidos cristalinos possuem uma repetição espacial (tridimensional) de 

uma estrutura básica (célula unitária), a qual é formada de um ou mais átomos, moléculas ou íons 

formando uma estrutura simétrica e rígida. Essas células unitárias são divididas em 7 sistemas 

cristalinos: cúbica, tetragonal, ortorrômbica, hexagonal, monocíclica, tricíclica e trigonal (KITTEL, 

2005).  

A microscopia de força atômica (AFM) também é uma ferramenta muito útil no estudo 

morfológico de superfícies em escala manométrica, seja de materiais cristalinos, amorfos ou de 

sistemas orgânicos. Por meio dessa análise, algumas propriedades podem ser investigadas, como 

elasticidade, atrito e desgaste (PINTO; RAMOS; DA FONSECA FILHO, 2015).  

Os espectros de infravermelho também podem ser utilizados para caracterização de 

materiais. Essa espectroscopia irá produzir espectros de absorção e/ou transmissão, onde feixes de 

luz na região do infravermelho incidem sobre o material ou substância analisada, e como cada 

elemento apresenta um padrão único, é possível identificar e quantificar diferentes elementos 

(LEITE; PRADO, 2012).  

Outra análise utilizada em caracterizações de cristais é a DSC (Differential Scanning 

Calorimetry), na qual, são realizadas medições de temperatura e fluxo de calor com relação as 

transições do material analisado, de acordo com tempo e temperatura, e assim são observados 

processos endotérmicos e exotérmicos que se relacionam com algumas propriedades dos materiais 

como a estabilidade térmica (ZHENG et al., 2019). A análise termogravimétrica (TGA) é outro tipo 

de análise térmica, onde é possível determinar variações de massa da amostra (perda e/ou ganho) 

em função da mudança de temperatura (PARTHASARATHY et al., 2013).  

A Espectroscopia Raman (ER), também é utilizada como uma forma de se obter uma 

espécie de “impressão digital” estrutural das moléculas, uma vez que oferece uma alta capacidade 

de identificação. Nessa técnica, é utilizada uma fonte de luz monocromática que ao entrar em 

contato com o material, é espalhada inelasticamente, permitindo sua detecção (XU et al., 2018).  

Os espectros eletrônicos de absorção também podem ser analisados para caracterização de 

nanomateriais. Geralmente a região espectral em que se pode medir os espectros é a região chamada 

UV-Vis, mas alguns equipamentos operam na região que atinge o infravermelho próximo, 

denominando como UV-Vis-Nir (KUMAR; SHARMA, 2017).  
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3.4 TUNGSTATOS E MOLIBDATOS  

 

Os tungstatos (wolframatos) e molibdatos são compostos inorgânicos formados devido à 

combinação de cátions bivalentes com os grupos aniônicos [WO4]
2+ e [MoO4]

2-  respectivamente 

(NEVES; SCHENATO; BACHI, 2008). O molibdênio (Mo) e o tungstênio (W) são elementos 

químicos metálicos do bloco d, ou seja, elementos de transição, fazem parte do grupo cromo e são 

semelhantes com relação ao tamanho e propriedades químicas (LEE, 1980).  

O molibdênio apresenta diversos estados de oxidação, onde (+6) é o mais estável, além 

disso, é capaz formar diferentes óxidos com diferentes estequiometrias, sendo os mais estudados em 

processos catalíticos o MoO2 e o MoO3. O Tungstênio também possui vários estados de oxidação, 

formando óxidos com estequiometrias distintas, sendo (+6) o mais encontrado nos compostos (LEE, 

2003).  

Os primeiros dados registrados acerca dos tungstatos estão relacionados com os estudos dos 

minérios tungstenita e volframita entre 1742 a 1783, onde o tungstênio (W) foi isolado por meio da 

redução do ácido túngstico com carvão vegetal (PAULINO; AFONSO, 2013).  

Algumas pesquisas buscaram elucidar propriedades antibacterianas de diferentes estruturas 

de cristais de Bi2WO6, frente bactérias patogênicas com e sem exposição à luz visível e obtiveram 

resultados promissores quanto à essas propriedades (CHEN, 2015; REN, 2009).  

A interação de nanomateriais com a superfície bacteriana pode levar ao rompimento da 

membrana do patógeno, com consequente liberação do conteúdo intracelular, inclusive do genoma 

bacteriano, como já foi detectado em testes moleculares de Reação em cadeia da Polimerase (PCR) 

por Jia (2016), o qual afirma que Bi2WO6 Nanosheets foi o responsável por melhorar o efeito 

bactericida de TiO2 sob luz visível provavelmente pela produção de espécies reativas de oxigênio 

que oxidam e danificam a membrana da bactéria.  

O bismuto também já é reconhecido pela comunidade científica por sua capacidade de agir 

como inibidor de proteínas intracelulares essenciais para a sobrevivência de certas bactérias como 

Helicobacter pilori (WELLER, 2017). 

Ren (2009b) ao analisar o efeito antibacteriano de nanopartículas de Bi2WO6 frente cepas 

Gram negativas e Gram positivas obtiveram resultados significativos quando Ag foi depositado 

junto ao material e irradiado sob luz UV (ultravioleta). No estudo de Li; Zizhen (2019), cristais de 

Bi2WO6 em morfologia hierárquica semelhante a flores, também apresentaram atividade 

antibacteriana frente E.coli quando o material foi irradiado com luz visível. O presente trabalho é o 

primeiro relato acerca das propriedades antibacterianas de nanofolhas em camadas bidimensionais 

de Bi2WO6. 
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De acordo com Velický (2017), o desenvolvimento de novos materiais 2D após o marco 

inicial da descoberta do grafeno é extremamente importante, tendo em vista que o transporte 

eletrônico em uma única camada é mais eficiente quando comparado ao transporte em muitas 

camadas, o que torna estes promissores em diversas áreas, inclusive biomédica. 

Em 1922, Wyckoff publicou os primeiros registros na literatura acerca dos molibdatos de 

prata, onde apresentou o primeiro arranjo cristalino de Ag2MoO4. A partir desse primeiro relato, 

muitos outros estudos citam métodos de síntese diferentes e atividades atribuídas a  estes 

molibtados, como Ag2Mo2O7, Ag2Mo3O10, β-Ag2MoO4 e Ag6Mo10O33, (FENG; ZHANG et al., 

2011, TANG et al., 2013, TANG; FU et al., 2017, KUMAR et al., 2016, MOURA et al., 2017, 

WANG et al., 2013).  

No estudo de Hakouk et al. (2013), uma heteroestrutura resultante de nanofios ultrafinos de 

Ag2Mo3O10 2H2O, sintetizados pelo método soft-chemistry (química branda) apresentou-se como 

um eficiente fotocatalizador em solução aquosa do corante Rodamina B. Ferreira et al. (2019), 

também verificaram que nanobastões de molibdatos de prata obtidos pelo método sonoquímico, 

como o Ag2Mo3O10.2H2O, apresentam propriedades adsorventes fotocatalíticas, sugerindo seu uso 

no tratamento de águas residuais.  

Liu et al. (2020), sintetizaram Ag2Mo3O10⋅1.8H2O com estrutura semelhante a hastes por 

meio de precipitação química e após essa obtenção, AgI/Ag2Mo3O10⋅1.8H2O foi subsequentemente 

formado. Nos testes para avaliar a atividade fotocatalítica desse material, também foram obtidos 

resultados eficientes na degradação de corantes.   

No estudo de Chen et al. (2015), foi sintetizada a nanoheteroestrutura Ag2S/Ag2Mo3O10 por 

meio de troca aniônica, onde nanopartículas de Ag2S foram uniformemente dispersas na superfície 

dos nanobastões Ag2Mo3O10, e apresentou atividade fotocatalítica na degradação do corante 

rodamina sob luz visível.  

Moura et al. (2020), realizaram um levantamento de dados sobre os relatos na literatura, 

acerca dos molibdatos e suas propriedades fotocatalíticas, onde o Brasil foi identificado com um 

dos países que mais realizam estudos nessa área. 

Com relação a fotocatálise de microrganismos e uma possível atividade antibacteriana e 

moduladora de molibdatos de prata, alguns estudos já demostram esses efeitos: cristais de β-

Ag2MoO4 desempenharam atividade contra E.coli no estudo de Oliveira et al. (2017), já Tang et al. 

(2013) verificaram que nanopartículas de Ag2Mo2O7 foram eficientes contra E.coli e S. aureus. 

Moura et al. (2017) identificaram que cristais de β-Ag2MoO4 apresentam efeito antibacteriano 

frente cepas Gram positivas e negativas e também é capaz de aumentar atividade de alguns 

antibióticos. O presente estudo é o primeiro relato com relação a atividade antibacteriana e 

moduladora dos cristais de trimolibdato de prata dihidratado (Ag2Mo3O10.2H2O).  
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3.5 FOTOINDUÇÃO DE ESTRUTURAS E ATIVIDADE FOTOCATALÍTICA 

 

Os poluentes orgânicos persistentes (POPs) ganham destaque em pesquisas que buscam 

novas ferramentas para tratamento de efluentes, tendo em vista que estes são altamente resistentes 

aos tratamentos convencionais como coagulação, oxidação biológica e química, adsorção e troca 

iônica. Esses poluentes são produzidos principalmente por atividades humanas industriais, agrícolas 

e urbanas, e já foram encontrados em rios, lagos, oceanos e até em água potável, constituindo um 

sério problema de saúde ambiental e humana devido às suas propriedades tóxicas e cancerígenas 

(DAMALAS; ELEFTHEROHORINOS, 2011).  

Diante desse problema, a fotocatálise heterogênia é uma tecnologia ativa para remediação 

ambiental, pois é um processo Catalítico Oxidativo Avançado (POA), onde, em geral, ocorre a 

formação de compostos oxidativos altamente reativos, como o ozônio (O3), peróxido de hidrogênio 

(H2O2) e radicais hidroxila (•OH), levando a uma degradação muito rápida dos poluentes orgânicos 

(MOREIRA et al., 2017).  

Essa catálise heterogênea, refere-se ao processo em que o catalisador e os reagentes estão 

em diferentes fases, onde os reagentes são geralmente líquidos ou gases e o catalisador, um sólido, 

já na catálise homogênea, eles estão na mesma fase, como um complexo metálico solúvel. A 

nanocatálise é considerada como uma espécie de ponte entre esses dois processos, pois ao utilizar 

nanopartículas, é possível aumentar a área superficial do catalisador a assim melhorar o contato 

reagentes-centro catalítico, semelhante a catálise homogênea e ao mesmo tempo, quando esses 

nanomateriais estão imobilizados em um suporte sólido, é possível separá-los de forma bastante 

simples das misturas reacionais, como ocorre na catálise heterogênea (PARMEGGIANI; 

CARDONA, 2012, RANADE; JOSHI, 2016).  

Quando na presença de luz, no espectro visível ou não visível, ocorre a ativação de um 

fotocatalizador (complexos metálicos ou corantes orgânicos) e assim, a transferência de um elétron 

(SET – Single Electron Transfer) a um substrato no processo chamado quenching, tem-se a 

chamada catálise fotoredox (YOON; ISCHAY; DU, 2010). Já a fotoindução, ocorre quando os 

substratos são fotoativados na presença de luz, sem a necessidade de um fotocatalizador (WANG; 

FANG; CHEN, 2016).  

Nos processos de fotocatálise, os semicondutores são sólidos em que os átomos estão 

organizados em uma rede tridimensional infinita e geralmente são nanocristalinos, favorecendo a 

produção de sítios oxidantes e redutores que podem ser utilizados na recuperação ambiental por 

meio de luz visível. Muitos estudos estão sendo realizados no intuito de desenvolver materiais que 

possam ter ação sob luz visível do espectro solar, por ser uma fonte limpa, segura, renovável e 
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abundante, já que a utilização de luz UV em escala industrial ainda é pouco aplicável (MARQUES; 

STUMBO; CANELA, 2017).  

Esses semicondutores utilizados nos processos de fotocatálise, são compostos que possuem 

uma banda de energia, onde a banda de condução (BC) está separada da banda de valência (BV) por 

uma energia de band-gap (Eg). Os óxidos de metais de transição mais usados são Fe2O3, ZnO, ZnS, 

CdS, TiO2, sendo esse último o mais empregado, por ser estável em meios ácidos e básicos, não ser 

tóxico, de baixo custo, ter alta eficiência fotocatalítica e está disponível em diferentes formas 

cristalinas (GAO et al., 2017; CHEN et al., 2017).  

Catalisadores à base de bismuto também vêm sendo desenvolvidos para utilização em 

processos fotocatalíticos heterogêneos, e esse efeito, pode ser melhorado modificando algumas 

características do material, como morfologia, cristalinidade, tamanho e área superficial (DI PAOLA 

et al., 2012). 

Os óxidos semicondutores são compostos promissores com relação a aplicação na 

descontaminação ambiental por meio da fotocatálise, principalmente com a associação à luz solar. 

Esse processo é bastante interessante e vantajoso, entretanto, torna-se um desafio sintetizar 

nanomateriais que consigam aproveitar de forma totalmente eficaz esse tipo de luz em toda a faixa 

espectral (HERNANDEZ et al., 2015).  

Além da busca por novos materiais que consigam degradar poluentes, fontes de luz também 

estão sendo pesquisadas, como os LEDs, pois possuem eficiência energética, tem uma vida útil 

prolongada e ao serem descartados, geram menos resíduos tóxicos quando comparado a outras 

fontes, contribuindo dessa forma para uma melhora no desempenho dos processos e também na 

diminuição de custos (DAVIDIDOU et al., 2018).  

A indústria têxtil é uma das mais responsáveis pela geração de resíduos poluentes do meio 

ambiente, assim, emprega algumas técnicas de tratamento baseadas em processos biológicos e 

físico-químicos. Apesar disso e tendo em vista a quantidade de resíduos gerados e a escassez de 

recursos hídricos, novos métodos que empregam a fotocatálise heterogênea estão sendo 

desenvolvidos, principalmente para remoção de cor e matéria orgânica dos efluentes têxteis, 

diminuindo bastante a toxicidade (DOS SANTOS RIBEIR; FERRARI; TAVARES, 2020).  

Outra aplicação dos processos oxidativos mediados por nanopartículas semicondutoras, é na 

pavimentação asfáltica, tendo em vista o grande impacto ambiental causado pelo transporte 

rodoviário. O objetivo desse método é realizar a degradação de poluentes do ar atmosférico, 

principalmente os óxidos de nitrogênio (NOX) e assim melhorar a qualidade do ar dos grandes 

centros urbanos (FAN et al., 2018). 

A destruição de microrganismos por meio da fotocatálise heterogênea, é um método também 

empregado para desinfecção ambiental, tendo em vista que ocorrem uma série de eventos que 
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levam à morte da célula bacteriana, como os danos na parede e membrana citoplasmática, e também 

ataques diretos ao meio intracelular, uma vez que as proteínas bacterianas são degradadas de forma 

muito rápida nesses processos, e em alguns casos ocorre dano até mesmo ao material genético 

(PIGEO-TRÉMY et al., 2011).  Teodoro et al. (2017) conseguiram eliminar completamente 

colônias de E.coli ao empregar a fotocatálise heterogênea utilizando luz UV e o semicondutor TiO2. 

A ineficiência dos métodos de tratamento de efluentes ou até mesmo a ausência desses nos 

municípios, associada ao consumo exacerbado de antibióticos, contribuem para a onipresença 

desses fármacos em diversos ambientes, principalmente aquáticos, aumentando a proliferação de 

bactérias multirresistentes e a toxicidade, o que torna imprescindível, o desenvolvimento de novas 

ferramentas eficientes para degradar esses compostos (SERNA-GALVIS et al., 2017). 

Na veterinária, o uso de medicamentos representa um problema ainda maior do que o 

consumo humano, com relação ao seu descarte. Geralmente, os fármacos usados em animais, são 

administrados em doses bem maiores e os efluentes veterinários são descartados no solo, onde na 

maioria das vezes, não são submetidos a qualquer tratamento anterior, poluindo as águas 

subterrâneas (CALIMAN, GAVRILESCU, 2009).  

Dos Santos et al. (2017), conseguiram obter resultados eficazes na degradação do cloridrato 

de norfloxacina ao empregar a fotocatálise heterogênea. Utilizando esse mesmo método, Mendes, 

Monteiro, Pontual (2020), verificaram fotocatálise do antibiótico metronidazol, reduzindo sua 

concentração em torno de 86%. No estudo de Carvalho et al. (2017), a ciprofloxacina foi 

fotodegradada de forma eficiente e com baixo custo ao utilizar o semicondutor em espuma vítrea 

fotocatalisadora (EVC).  

Os resultados dos testes de Baneshi et al. (2018), mostraram que o método fotocatalítico 

empregado para degradação da gentamicina em solução aquosa, tanto sob luz UV quanto luz solar 

natural, são eficazes. Chen et al. (2013), conseguiram causar uma fotodegradação de outro 

aminoglicosídeo, a amicacina, removendo-a de solução aquosa sob luz solar artificial, assim torna-

se cada vez mais importante, estudos de síntese e aplicação de materiais nanoestruturados para 

recuperação ambiental.  
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Introdução: Microrganismos patogênicos estão causando cada vez mais casos de mortalidade e 

morbidade, juntamente com taxas alarmantes de ineficácia como resultado da resistência 

antimicrobiana adquirida. Bi2WO6 mostrou bom potencial para ser usado como substância 

antibacteriana quando exposto a luz. Este estudo demonstra pela primeira vez a atividade 

antibacteriana dependente da dimensão de nanofolhas de Bi2WO6 em camadas. Materiais e 

métodos: As nanofolhas de Bi2WO6 em camadas sintetizadas foram preparados pelo método 

hidrotérmico e caracterizados por difração de raios X em pó (DRX), microscopia eletrônica de 

varredura (SEM), microscopia de força atômica (AFM) e espectroscopia de infravermelho Raman e 

com transformada de Fourier (FTIR). As atividades antibacterianas e de modulação de antibióticos 

foram realizadas em triplicata pelo método de microdiluição associada à irradiação de luz visível 

(LEDs). Resultados: As nanofolhas de Bi2WO6 foram eficazes contra todos os tipos de bactérias 

testadas, com valores de MIC de 256 µg/mL contra cepas padrão e resistentes de Escherichia coli, e 

256 µg/mL e 32 µg/mL contra cepas padrão e resistente de Staphylococcus aureus, 

respectivamente. As nanofolhas de Bi2WO6 bidimensionais (2D) mostraram eficiência 

antibacteriana contra ambas as cepas estudadas sem a presença de luz. Conclusões: As nanofolhas 

de Bi2WO6 em camadas revelaram atividade antibacteriana dependente da dimensão do sistema 

Bi2WO6. 

 

Palavras-chave: Tungstato de bismuto; propriedades estruturais; agente antibacteriano; resistência a 

antibióticos.  
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CAPÍTULO II: SILVER TRIMOLYBDATE (Ag2Mo3O10.2H2O) NANORODS: SYNTHESIS, 

CHARACTERIZATION, AND PHOTO-INDUCED ANTIBACTERIAL ACTIVITY UNDER 

VISIBLE-LIGHT IRRADIATION 
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Resumo do artigo em português: 

O presente estudo relata a síntese, caracterização e propriedades antibacterianas de nanobastões de 

trimolibdato de prata (Ag2Mo3O10.2H2O). A síntese foi realizada usando um método hidrotérmico 

convencional. A amostra foi caracterizada por microscopia eletrônica de varredura (MEV), difração 

de raios X (DRX), espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), 

refletância difusa UV-Vis-NIR, análise termogravimétrica (TGA) e Calorimetria de Varredura 

Diferencial (DSC). A atividade antibacteriana direta foi avaliada pelo método de microdiluição para 

determinar a concentração inibitória mínima (CIM). Para avaliar a capacidade dos nanobastões 

Ag2Mo3O10.2H2O em modular a resistência antibacteriana, a CIM dos aminoglicosídeos foi 

estabelecida na presença de uma concentração subinibitória desta substância isoladamente e 

associada à exposição à luz LED. A caracterização da amostra indicou que a síntese de trimolibdato 

de prata gerou cristais nanométricos com morfologia bastonete, sem fases secundárias. O tratamento 

com nanobastões Ag2Mo3O10.2H2O sozinho ou combinado com luzes LED visíveis apresentou 

atividade antibacteriana clinicamente relevante contra bactérias Gram-negativas e Gram-positivas. 

Esta nanoestrutura apresentou uma ação moduladora de antibiótico variável, que não foi melhorada 

pela exposição à luz LED visível. No entanto, as luzes LED mostraram atividades promissoras de 

aprimoramento de antibióticos na ausência de nanobastões Ag2Mo3O10.2H2O. Em conclusão, os 

nanobastões dihidratados de trimolibdato de prata têm propriedades antibacterianas que podem ser 

fotocatalisadas pela exposição à luz visível. Apesar de mostrar o uso potencial para combater a 

resistência antibacteriana, a combinação simultânea de trimolibdato de prata, luzes LED visíveis e 

drogas antibacterianas deve ser cuidadosamente analisada para evitar efeitos antagonistas que 

possam prejudicar a eficácia da antibioticoterapia. 

 

Palavras-chave: Trimolibdato de prata dihidratado. Nanobastões. Atividade antibacteriana. Luz 

LED. Resistência à antibióticos. 
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5 CONSIDERAÇÕES FINAIS  

 

5.1 ASPECTOS GERAIS DA PRODUÇÃO CIENTÍFICA  

 

Os nanomateriais tungstato de bismuto e trimolibidato de prata dihidratado, foram 

inicialmente sintetizados por meio do método de síntese hidrotérmica. As análises morfológicas e as 

caracterizações estruturais dos materiais por MEV e XRD revelaram a estrutura em bastonete de 

Ag2Mo3O10.2H2O de natureza cristalina com alto grau de pureza e qualidade, uma vez que não 

foram observados materiais amorfos. Este resultado confirma a eficácia do método hidrotérmico já 

descrito na fundamentação teórica, uma vez que foi possível obter um material com ótima qualidade 

e com baixo custo. A cristalinidade das nanofolhas Bi2WO6 também foi confirmada pela análise de 

difração de raio X e além disso, foi possível observar que esse material apresenta uma configuração 

em sanduíche.  

Os espectros de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) também foram 

analisados, sendo consistentes com os dados da literatura e confirmando os resultados da análise de 

XRD para os dois materiais.  O espectro Raman obtido de Bi2WO6 também está em total 

concordância com o que é mostrado na literatura, assim como as análises de microscopia de força 

atômica.  

A análise térmica DSC e TGA realizada com Ag2Mo3O10.2H2O, revelaram eventos 

endotérmicos e exotérmicos que demonstram que este material apresenta uma ampla faixa de 

estabilidade térmica, podendo ser utilizados em diferentes processos térmicos. Esse dado é bastante 

interessante, do ponto de vista industrial, uma vez que esse material poderia ser empregado em 

diferentes aplicações com uso de temperaturas variadas, como os tratamentos de efluentes. Com 

base nas medições de refletância difusa UV-Visível, a capacidade dos nanobastões de absorver a luz 

visível, torna este material promissor para pesquisas com atividade fotocatalítica. 

Nos experimentos para avaliar o efeito antibacteriano desses materiais, foram observados 

resultados promissores com as duas amostras, uma vez que os valores de concentração inibitória 

mínima contra as duas bactérias foram considerados relevantes de acordo com dados da literatura. 

Com base nos resultados, é possível inferir a possibilidade de que o mecanismo responsável pela 

atividade antibacteriana das nanofolhas em camadas de Bi2WO6, esteja relacionado à propriedade 

bidimensional do sistema. Os efeitos antibacterianos dos cristais contendo átomos de prata ainda 

não foram totalmente caracterizados, mas alguns estudos sugerem que as propriedades químicas 

desses compostos favorecem sua interação com a parede de peptidoglicano carregada 

negativamente, o que poderia resultar em aumento da permeabilidade celular, seguido de ruptura 

celular e morte bacteriana.  
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No intuito de avaliar uma possível atividade fotocatalítica das amostras sob bactérias, a 

atividade antibacteriana foi verificada com exposição dos experimentos ao LED com comprimentos 

de onda variados (415, 620 e 590 nm). Os dados obtidos nos testes com Bi2WO6 mostram que 

nenhuma reação fotocatalítica é observada, uma vez que os valores de MIC não diminuem sob 

irradiação de luz visível. Já os resultados de Ag2Mo3O10.2H2O com exposição à luz amarela, 

resultou em um aumento significativo da atividade antibacteriana do trimolibdato de prata contra a 

cepa padrão de S. aureus, o que sugere uma possível atividade fotocatalítica de bactérias desse 

material.   

O presente estudo também avaliou a capacidade das nanofolhas em camadas de Bi2WO6 e do 

trimolibdato de prata, de reverterem a resistência bacteriana contra amicacina e gentamicina. Na 

associação dos aminoglicosídeos com as nanofolhas, nenhuma melhora na atividade antibiótica foi 

observada, entretanto, nos testes de modulação com Ag2Mo3O10.2H2O, foi verificada uma 

diminuição significativa da MIC de ambos os antibióticos contra a cepa Gram-negativa. Esses 

dados sugerem que o trimolibdato de prata reverteu, pelo menos parcialmente, o grau de resistência 

observada aos aminoglicosídeos frente E. coli, o que representa um dado promissor com relação as 

pesquisas direcionadas para o desenvolvimento de novas drogas antibacterianas, tendo em vista o 

aumento significativo de cepas de E.coli resistentes.  

A associação de aminoglicosídeos sob irradiação de luz visível pode representar uma 

estratégia promissora no tratamento de infecções cutâneas causadas por bactérias resistentes, dessa 

forma, este estudo investigou os efeitos moduladores de antibióticos da exposição à luz do LED 

associada ou não aos materiais. Os resultados obtidos demonstram que diferentes luzes podem 

potencializar a ação dos aminoglicosídeos contra bactérias, mas a associação simultânea com os 

nanomateriais do presente estudo, parece interferir nos mecanismos bioquímicos envolvidos, 

prejudicando a ação antibacteriana.  

Diante desse resultado, sugere-se que devido a um possível efeito fotocatalisador, os 

materiais podem induzir a degradação de outros compostos, o que levanta a hipótese de ter ocorrido 

uma degradação significativa dos aminoglicosídeos, justificando os resultados antagônicos 

observados. Com isso, infere-se que tais materiais poderiam apresentar efeitos potenciais no 

tratamento de efluentes contendo gentamicina e amicacina, tendo em vista, que um dos fatores que 

levam ao surgimento de resistência a antibióticos por bactérias patogênicas está relacionado ao 

descarte inadequado desses medicamentos.  
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5.2 CONCLUSÕES GERAIS 

 

 Os métodos empregados para síntese e caracterização de nanobastões de 

Ag2Mo3O10.2H2O e nanofolhas Bi2WO6 em camadas foram eficientes para obter e 

garantir amostras com qualidade. 

 Os dois nanomateriais apresentaram efeito antibacteriano contra cepas Gram 

positivas e Gram negativas. Com relação a atividade fotocatalítica de bactérias, o 

trimolibdato de prata foi eficiente ao ser associado com a luz amarela frente 

S.aureus. Esses dados demonstram que esses materiais podem ser promissores para 

agirem como agentes antibacterianos e apresentam potencial terapêutico para o 

tratamento de doenças infecciosas.  

 No que se refere a atividade moduladora de fármacos desses materiais, os 

nanobastões de Ag2Mo3O10.2H2O foram eficientes na diminuição da CIM de 

amicacina e gentamicina frente E.coli. Também foi possível verificar um possível 

efeito fotocatalítico de antibióticos das duas amostras, considerando os resultados 

dos testes de modulação com exposição ao LED, o que implica a realização de testes 

mais específicos, a fim de comprovar essa ação. 

 

5.3 PERSPECTIVAS DE INVESTIGAÇÕES FUTURAS 

 

O desenvolvimento de novos fármacos antimicrobianos necessita de diversas etapas para 

que se possa garantir a eficácia necessária bem como estimar níveis de toxicidade e possíveis 

efeitos adversos. Dessa forma, o presente estudo demonstra que os materiais nanoestruturados 

avaliados, apresentam efeito contra bactérias Gram negativas e Gram positivas in vitro, o que 

ressalta a importância de investigações mais aprofundadas desses mecanismos antibacterianos e 

também testes que possam avaliar os efeitos tóxicos em células, como por exemplo, a avaliação da 

citotoxicidade em hemácias.  

 O trimolibdato de prata apresentou ação promissora com relação aos testes de modulação do 

efeito antibiótico dos aminoglicosídeos frente a cepa Gram negativa, sugerindo que este material 

pode agir revertendo a resistência dessa bactéria. Com isso, é interessante a realização de novos 

experimentos para avaliar de que maneira Ag2Mo3O10.2H2O interage com os fármacos e com os 

microrganismos para diminuir a CIM. Uma metodologia sugerida que poderia ser empregada para 

verificar esses efeitos, seria a avaliação da expressão de genes de resistência pelas bactérias antes e 

depois do contato com o material, por meio de reação em cadeia da polimerase (PCR).  
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 Com relação aos resultados dos testes com exposição a luz visível, foi obtido um resultado 

bastante interessante, uma vez que a hipótese de que esses materiais possam agir como 

fotocatalisadores de fármacos foi levantada. Esse efeito já foi demonstrado em alguns outros 

estudos com certos tipos de nanomateriais e trata-se de uma propriedade muito promissora no que 

diz respeito à aplicação desses no tratamento ambiental. Diante disso, sugere-se que testes 

específicos que avaliem diretamente esse efeito sejam realizados.  
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