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Antimikrobno dejstvo aktivhog ugljeniénog materijala dobijenog
hidrotermalnom karbonizacijom fruktoze

1ZVOD

Aktivni ugljenik ima jedinstvena hemijska i fizicka svojstva, Sto je veliki potencijal za antimikrobnu
aktivnost ovih materijala. Aktivni ugljenicéni materijal je dobijen na temperaturi od 260 °C,
hidrotermalnom karbonizacijom fruktoze u prisustvu fosforne kiseline. Rezultujuci ugljeni¢ni
materijal karakterisan je pomocu: merenja izotermi adsorpcije/desorpcije teé¢nog azota,
skanirajucom elektronskom mikroskopijom i Fourier-ovom transformacijskom infracrvenom
spektroskopijom. Dobijeni materijal se ispitivao kao antimikrobni agens prlmenom LB agar testa
na mikrobe koze. Dobijeni aktivni ugljeni¢ni mater/jal ima spec:flcnu povrsinu od 932 m?/g.
Poseduje kiseoni¢ne funkcionalne grupe na povrSini materijala i pokazao se kao jako dobar
antimikrobni agens. Koncentracija aktivnog ugljenicnog materijala znac¢ajno utice na antimikrobne
efekte.

Kljuéne reci: hidrotermalna karbonizacija, fruktoza, aktivni ugljen, antimikrobni efekat.

1. UvOD

Proces hidrotermalne karbonizacije (HTK) pre-
dstavlja tehniku dobijanja &vrstog, materijala, bo-
gatog uglienikom iz vodenog rastvora ili vodene
disperzije ugljenih hidrata. Proces se odvija na re-
lativno umerenoj temperaturi i pod pritiskom, koji je
posledica razvoja gasovitih produkata tokom reak-
cija u zatvorenom sudu [1-4]. Uobi¢ajena proizvod-
nja ugljeni¢nih materijala zahteva vrlo visoku tem-
peraturu i inertnu atmosferu, odnosno vrlo visok
energetski unos. Takvi procesi se mogu odvijati na
viSe razli¢itih nacina: pirolizom organskih jedinjenja
u prisustvu ili bez katalizatora, hemijskim taloZe-
njem ugljenika iz parne faze, tehnikom elektrolué-
nog praznjenja itd. [1, 5-7].

Za proizvodnju aktiviranog ugljeniénog materi-
jala potrebna je fizika ili hemijska aktivacija. Aktivi-
rani ugljeniéni materijali imaju moguénost Sirokog
spektra primene: u oblasti zastite zivotne sredine,
kao adsorbens za uklanjanje zagadivaca iz te¢ne ili
gasne faze; kao nosac katalizatora, u elektrohemiji,
kao elektrodni materijal, u medicini [8, 9] itd.
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Hidrotermalna karbonizacija se sve vise koristi
za dobijanje karbonskih nanostrukturnih materijala,
sa ili bez mreze mikro-i mezopora u strukturi. Obi-
¢no se kao sirovina koriste razlicite forme Secera:
glukoza, saharoza, skrob, fruktoze i dr [1-4]. Prime-
nom metode hidrotermalne karbonizacije fruktoze,
pri temperaturi od 140°C i vremenu zadrzavanja od
3 sata u rastvoru azotne kiseline (pH=1) mogu se
dobiti karbonizovane mikrosfere precnika od 1-6um
[10]. Oblik i veli€ina mikrosfera u mnogome zavise
od koncentracije fruktoze. Primenom uobi€ajenih
aktiviraju¢ih agenasa, hidroksida (KOH) i fosforne
kiseline, ispitivana je mogucnost dobijanja aktivhog
uglieniénog materijala pri znatno niZoj temperaturi
od uobi¢ajenih, na 260°C [9,11]. Fosforna kiselina
se pokazala kao odli¢an izbor za dobijanje aktivhog
uglieniénog materijala, metodom HTK, pri tako nis-
koj temperature, ali da pH mora biti < 1 [9,11].

Aktivni ugljeniéni materijal se koristi u medicini
jo$ od davnina [8]. Do ove primene aktivhog uglje-
niénog materijala doslo je prvenstveno zbog izuzet-
no velikog adsorpcionog kapaciteta ovog materija-
la, koji je bez premca pri poredenju sa bilo kojim
drugim materijalom [8]. Stoga se koristi za uklanja-
nje nepozeljnih i Stetnih materija iz ljudskog orga-
nizma. Bakterije, virusi, protozoe i gljive proizvode
tzv. bioloSke toksine, koji mogu biti jako Stetni za
ljude. Vecina pomenutih mikroorganizama gotovo u
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potpunosti mogu biti zadrzane pomocéu aktivhog
uglieniécnog materijala. Dakle, priroda interakcije
izmedu povrSine aktivnog ugljenicnog materijala i
bakterija ne moze se pripisati samo fizickoj
adsorpciji. Za manje mikroorganizme, kao $to su vi-
rusi (10-100 nm) i molekuli endotoksina, doprinos
adsorpcije u mezoporama moze biti jako znacajan

[8].
2. EKSPERIMENTALNI DIO

U ovom radu ispitivana je moguc¢nost dobijanja
uglieniéne mikrosfere na je$ nizim temperaturama
uz dodatak neorganskog prekursora i antimikrobni
potencijal dobijenih ugljeni¢nih mikrosfera.

Uzorak aktiviranog ugljeni¢nog materijala dobi-
jen je polaze¢i od fruktoze metodom hidrotermalne
karbonizacije [9, 11]. Rastvorom fruktoze od
2M/dm® u rastvoru fosforne kiseline, Ciji je pH=
=0.65, napunjen je stakleni autoklav, koji je stavljen
u sudnicu na temperaturi od 260°C, u trajanju od 20
sati. Dobijen je crni prah koji je nakon ispiranja sta-
vljen u susnicu, da se susi nekoliko sati. Dobijeni
uzorak aktiviranog uglieniénog materijala (AUM) je
analiziran pomocu Infracrvene spektroskopije sa
Furijeovom transformacijom (FTIR), a adsorpcione
karakteristike su odredene iz adsorpciono/desorp-
cione izoterme. lzoterme su dobijene adsorpcijom i
desorpcijom te€nog azota na temperaturi od -196
°C.

Prikupljeni uzorci brisa koze, su radi preduz-
goja, stavljene u 6 ml sterilnog LB medija i energic-

no izmes$ani, kako pre tako i posle preduzgoja, na
37 °C u trajanju od dva sata. 100uL uzorka zaseja-
no je u Petri posudu pre¢nika 8 cm u triplikatu, na
LB agar podlozi. Nakon inkubacije na 37 °C u traja-
nju od 36h u mikrobioloskom inkubatoru, odredjen
je broj vijabilnih CFU (,colony forming units”). Radi
taCnije evidencije, uradeno je i fotografisanje uzora-
ka nakon 48 sati. Dobijena vrednost (n), pomnoze-
na faktorom razredenja (n x 10°%). Kona¢na vred-
nost predstavlja broj mikroorganizama (uglavnom
saprofitne flore koZe) po 1cm?® povréine koze, a
rezultati su izrazeni kao postotak odrzivih CFU na
plo¢i LB-agara, uz dodatak tri razliite koncentra-
cije AUM: 1, 3i 10 mg/ml.

3. REZULTATI | DISKUSIJA

Izoterme adsorpcije i desorpcije te€nog azota,
na dobijenom uzorku, na -196°C prikazane su na
slici 1. Po izgledu izoterme adsorpcije moze se reci
da poseduje mikropore, a prisustvo histerezisa izo-
terme desorpcije, ukazuje na prisustvo mezopora.
Odsustvo preklapanja izotermi adsorpcije i desorp-
cije za relativne pritiske manje od 0.4, moze se pri-
pisati zaostajanju azota u porama [12]. Primenom
Brunauer-Emmet-Teller-ove (BET) teorije na dobi-
jene rezultate adsorpcije, izraCunata je specificha
povrSina materijala Sger | ona iznosi 932 m2/g. Ovi
rezultati potvrduju da je materijal dobijen hidroter-
malnom karbonizacijom aktiviran, i da ima razvije-
nu povrSinu. To ovaj materijal €ini pogodnim za
ispitivanje kao anti - mikrobnog agensa [8,9].
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Slika 1. 1zoterme adsorpcije Ny, pri -196°C (puni kvadati) na AUM i desorpcije (prazni kvadrati)

Figure 1. Nitrogen isotherms at -196°C for AUM sample-solid sign for adsorption and open sign for
desorption
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FTIR analiza je pokazala da postoje sledece
grupe: &iroki vrh u rasponu 3600-3000 cm™
pripisuje se O-H grupi i C = O traka istezanja na
1700 cm™. Alifaticki ugljikovodonik (C-H) je uo&en
na oko 2900 cm™ i traka na 1620 cm™ se moze

pripisati C = C istezanju aromati¢nih i furanik
prstena. Vibracije istezanja zabilezene su u
rasponu 1300-1000 cm™, to je karakteristika grupe
C-O (hidroksilna, ester, ili eter) prisutna je traka na
790 cm™ $to odgovara aromati¢noj C-H v.
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Slika 2. Rezultati FTIR analize uzorka AUM
Figure 2. FTIR spectra of AUM sample

Slika 3 SEM mikrografija uzorka AUM
Figure 3. SEM micrographs of the AUM sample

Na Slici 4a moZzemo videti kako izgleda kon-
trolna Petri posuda sa LB agarom, bez dodatog
AUM. Povecanjem koncentracije AUM se smanjuje
broj vijabilnih kolonija mikroorganizama.

Slika 4a
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Slika 4. Uticaj koncentracije AUM na smanjenje

CFU: (a) polazni uzorak bez dodatog AUM; (b)

uzorak sa 1 mg/ml AUM,; (c) uzorak sa 3 mg/ml
AUM i (d) uzorak sa 10 mg/ml AUM.

Figure 4. The influence of the AUM concentration

on the reduction in CFU: (a) LB agar without AUM,;

concentration of AUM is: (b) 1 mg/ml; (c) 3 mg/ml
(d) 10 mg/ml.

Sa povecanjem koncentracije AUM dolazi do

smanjenja CFU i ono iznosi za uzorak sa koncen-
tracijom AUM od 1mg/ml je 47,8%, a za uzorak sa
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koncentracijom AUM od 3mg/ml je 39,1%, dok za
uzorak sa koncentracijom AUM od 10mg/ml, uoca-
vamo da nema CFU.

3. ZAKLJUCCI

Hidrotermalna karbonizacija fruktoze se moze
primeniti za dobijanje aktiviranog ugljeni¢nog mate-
rijala. Dobijeni materijal se moze koristiti kao kom-
ponenta u razlicitim formulacijama za dermalnu pri-
menu, gde je potrebno usporiti i ograni€iti razvijanje
mikroba prisutnih na povrsini koze. Nisu potrebni
nikakvi dodaci, dovoljan je samo aktivirani uglje-
ni¢nih materijal. Vrlo je bitna primenjena koncentra-
cija materijala, jer antimikrobno dejstvo pokazuje
zavisnost od doze AUM.
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phenolic

ANTIMICROBIAL EFFECT OF ACTIVE CARBONACEOUS MATERIAL
OBTAINED BY HYDROTHERMAL CARBONIZATION OF FRUCTOSE

Activated carbons due to their antimicrobial effect have been used in medicine for a long period of
time. The active carbon material is obtained at a temperature of 260 ° C, by hydrothermal
carbonization of fructose in the presence of phosphoric acid. The resulting carbonaceous
materials were characterized by: nitrogen adsorption/desorption isotherms measurements, by
scanning electron microscope and Fourier transform infrared spectroscopy. The resulting material
was examined as an antimicrobial agent by using LB agar assay on skin microbes. The obtained
active carbon material has a specific surface area of 932 m®g. The presence of oxygen functional
groups on the material surface was observed and material was proved to be a very good
antimicrobial agent. The concentration of activated carbon strongly affects antimicrobial effects.
Keywords:hydrothermal carbonization, fructose, active carbon, antimicrobial effect.
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