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RESUMO

A estabilidade quimica de nanoestruturas metdlicas ¢ uma das principais dificuldades
enfrentadas durante o seu desenvolvimento e constitui um obstaculo para a sua aplicagdo.
Desse modo, objetivou-se com este trabalho avaliar a estabilidade de nanoparticulas de prata
(NPsAg), estabilizadas em extrato de Tabebuia impetiginosa através da sintese verde. Para a
sintese das NPsAg, 500 ml de uma solucdo de nitrato de prata foi aquecida sob agitacdo
magnética numa chapa aquecedora até entrar em ebulicdo. Atingida a temperatura de ebulicdo,
foi adicionado a esta solucdo 1 ml de uma solugdo de citrato de sddio. A mistura foi mudando de
cor até atingir a coloracdo amarela. Esta coloracdo indica a reducdo da prata com formacdo de
nanoparticulas por este método. Apds atingir esta coloracdo, foram adicionados a solugdo
contendo as nanoparticulas de prata, 100 ml do extrato aquoso das folhas de Tabebuia
impetiginosa previamente produzido para a realizagdo do processo de estabilizacdo. A
caracterizacdo e avaliagdo da estabilidade das nanoparticulas sintetizadas, foi realizada por
espectroscopia no Ultravioleta Visivel - UV-Vis. As leituras foram realizadas efetuando-se
varredura na faixa de comprimento de onda de 300 a 700 nanometros. Os resultados obtidos
mostraram que as NPsAg desenvolvidas se mantiveram estdveis ao longo tempo. Conclui-se,
portanto, que o extrato aquoso das folhas de Tabebuia impetiginosa se mostrou eficiente no
processo de estabilizacdo das nanoparticulas sintetizadas e apresenta amplo potencial na
obtencdo de nanosistemas estaveis e eficientes.
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ABSTRACT

The chemical stability of metallic nanostructures is one of the main difficulties faced during their
development and constitutes an obstacle to their application. Therefore, the objective of this
work was to evaluate the stability of silver nanoparticles (NPsAg) stabilized in Tabebuia
impetiginosa extract through green synthesis. For the synthesis of NPsAg, 500 ml of a silver
nitrate solution was heated under magnetic stirring on a hot plate until it boiled. Once the
boiling temperature was reached, 1 ml of sodium citrate solution was added to this solution. The
mixture changed color until it reached a yellow color. This color indicates the reduction of silver
with the formation of nanoparticles by this method. After achieving this color, 100 ml of the
aqueous extract of Tabebuia impetiginosa leaves previously produced were added to the
solution containing silver nanoparticles to carry out the stabilization process. The
characterization and evaluation of the stability of the synthesized nanoparticles was carried out
using Visible Ultraviolet - UV-Vis spectroscopy. The readings were carried out by scanning the
wavelength range from 300 to 700 nanometers. The results obtained showed that the
developed NPsAg remained stable over time. It is concluded, therefore, that the aqueous extract
of Tabebuia impetiginosa leaves proved to be efficient in the process of stabilizing the
synthesized nanoparticles and has broad potential in obtaining stable and efficient nanosystems.

Keywords: nanomaterials; vegetables; green synthesis; noble metals; nanotechnology.
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INTRODUCAO

A nanotecnologia compreende parte da ciéncia voltada ao desenvolvimento
de pesquisa, tecnologia e materiais em escala nanométrica. Esta area, tem se
mostrado de grande valia para a sociedade devido aos materiais com propriedades
promissoras que tém desenvolvido como é o caso das nanoparticulas de prata
(NPsAg). As nanoparticulas de prata sdo particulas em escala nanométrica que
apresentam faixa de distribuicdo de tamanho no intervalo de 1-100 nanO6metros.
Estas nanoestruturas sao uma das aplicacdes da nanotecnologia amplamente
difundidas em varios setores da sociedade, a saber: setor alimenticio, como agente
antimicrobidtico em embalagens de alimentos, biotecnolégico, utilizadas em
andlises biomédicas, fabricacdo de biossensores, diagndstico clinico e
administracdo de farmacos e, principalmente, setor médico, devido ao seu alto
poder antimicrobiano, antifingico e antiviral (Noah, 2019; Carbone et al., 2016;
Freire et al., 2017; Banach, 2016; Callister Junior, 2012; Busquets; Mbundi, 2017).

As NPsAg, estdo entre os nanomateriais mais estudados devido as suas
propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas. Tais como atividade -catalitica,
propriedades 6pticas, térmica, elétrica, magnética, antibacteriana, anticancerigena,
dentre outras (Rafique et al., 2020; Bayda et al., 2020; Raota, 2019). Para além de
suas propriedades, os inumeros estudos envolvendo estas nanoestruturas devem-
se também a sua facil deteccao e facilidade de sintese (Mathur et al, 2018;
Pathakoti et al, 2017). De acordo com Ealias e Saravanakumar (2017), as
nanoparticulas de prata podem ser sintetizadas por varios métodos. Classificados
em fisicos, quimicos e biol6gicos (Duran et al., 2019).

Nos métodos quimicos, a sintese envolve geralmente o uso de reagentes
toxicos nocivos aos seres vivos e ao meio ambiente (Almeida et al., 2021; Bruniera
et al., 2020). Nos fisicos, as particulas de prata sdo reduzidas a escala nanométrica
por meio de processos como moagem, témpera, decomposicio térmica,
fotolitografia, irradiacdo, difusdo, entre outros. Sendo uma das rotas de sintese
mais demorada, onerosa e também bastante perigosa. Nos biolégicos ou também
denominado de sintese verde, esta rota consiste na obten¢do de nanoparticulas a
partir da utilizacdo de entidades bioldgicas, como bactérias, fungos, leveduras,
extratos vegetais, que atuam no processo de reducdo e estabilizacdo destas

estruturas (Islan et al., 2021; Rani et al., 2020; Duran et al., 2019; Carvalho, 2013).
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A sintese verde é um dos métodos de desenvolvimento de nanoparticulas
mais vantajoso que existe, uma vez que é ambientalmente correto, menos
complexo, econdmico, apresenta baixa taxa de toxicidade e taxa de sintese elevada.
Nos ultimos anos, tém crescido o nimero de pesquisas relacionadas a sintese
verde de NPs metdlicas utilizando extratos vegetais. H4 muito se sabe que estas
entidades bioldgicas apresentam capacidade para sintetizar e estabilizar
nanoparticulas. Tal capacidade provém de uma variedade de substancias ativas
presentes nas folhas das plantas, que sao responsaveis pela reducao e estabilidade
quimica destas nanoestruturas em meio aquoso (Bavalesco et al., 2020; Castro et
al., 2011; Noruzi, 2015; Rodrigues et al., 2019; Shah et al., 2015).

A estabilidade quimica de suspensdes aquosas de nanoparticulas de prata é
uma das principais dificuldades enfrentadas no desenvolvimento de
nanoestruturas metalicas e constitui um obstaculo para a sua aplicabilidade. Isto
porque para serem eficientemente aplicaveis, os materiais nanoestruturados
devem permanecer estaveis por longos periodos de tempo sem que haja perda de
suas caracteristicas fisico-quimicas e/ou modifica¢cdes estruturais. Em func¢do do
tamanho, as nanoparticulas de modo geral sdo termodinamicamente instaveis e,
com isso, apresentam tendéncia natural de se agregar e crescer ao longo do tempo.
Além disso, por serem quimicamente ativas, estas estruturas tendem a reagir
rapidamente com substdncias presentes no meio, tendo suas propriedades
facilmente alteradas (Melo Junior et al., 2012; Zang et al., 2013).

Nesse cenario, no curso de prepara¢do de NPsAg é geralmente feito o uso de
substancias estabilizadoras como forma de impedir que estes materiais se
degradem ao longo do tempo ou mesmo durante a sintese. Tais substancias podem
ser tanto de origem sintética quanto espécies organicas, o que incluem os extratos
vegetais. Neste estudo, foi utilizado como substdncia estabilizadora o extrato
aquoso das folhas de Tabebuia impetiginosa, popularmente conhecida como ipé-
roxo. A Tabebuia impetiginosa é uma espécie pertencente a familia Bignoniaceae
frequentemente utilizada na medicina popular devido a sua ac¢do antibiética (Brito
et al, 2021; Silva, 2021). Esta planta, que tem atraido interesse nos ultimos anos
devido principalmente a sua atividade antimicrobiana, apresenta uma série de

substancias ativas capazes de estabilizar nanoparticulas (Figueiredo et al., 2020).
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Os extratos vegetais tém grande destaque na producdo de nanoparticulas de
prata e as nanoestruturas obtidas por meio do seu uso, inclusive, apresentam
biocompatibilidade e potencial para aplicacdo em produtos biomédicos e uso
farmacolégico (Rai, 2013; Bruniera et al., 2020). Desse modo, avaliar a estabilidade
de nanoestruturas metdlicas obtidas através da sintese verde é de extrema
relevancia, uma vez que pode potencializar sua aplicacdo na sociedade bem como
contribuir para a constru¢ao do conhecimento cientifico a respeito da Tabebuia
impetiginosa, para futuras aplicagdes desta espécie no campo medicinal, tendo em
vista que esta planta ja é muito utilizada na medicina popular para fins
terapéuticos. Assim, este trabalho teve como objetivo avaliar a estabilidade de

nanoparticulas de prata estabilizadas em extrato de Tabebuia impetiginosa através

da sintese verde.
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2 METODOLOGIA
2.1 Tipo de pesquisa e localiza¢do da area de estudo

O estudo trata-se de uma pesquisa experimental de natureza quali-
quantitativa que foi realizado no Laboratério de Analise de Solo, Agua e Planta
(LASAP) e Biotecnologia (LABIOTEC), ambos da Universidade Estadual do
Maranhdao (UEMA), campus Caxias. Localizada na Praga Duque de Caxias, s/n,
Morro do Alecrim, sob as seguintes coordenadas geograficas 4°51'56.2"S

43°21'19.0"W. No periodo de setembro de 2023 a fevereiro de 2024.

2.2 Método de Sintese das nanoparticulas de prata

As nanoparticulas prata foram sintetizadas com base na metodologia
desenvolvida por Turkevich et al. (1951), criada originalmente para a formacao de
nanoparticulas de ouro e adaptada por Lee e Meisel (1982) para sintese de NPsAg.
Em que a formac¢do destas nanoestruturas se da pela redu¢do quimica de um

agente precursor de nitrato de prata por um agente redutor de citrato de sédio.

2.3 Preparo dos agentes precursor e redutor

Para o preparo do agente precursor de nitrato de prata, 0,17 g de nitrato de
prata foram pesados e diluidos em 1L de agua deionizada para a obtenc¢ao de uma
solucao em concentracdo de 1 mmol L-1. No que diz respeito ao preparo do agente
redutor, 1g de citrato de sodio foi pesado e diluido em 100 ml de agua deionizada
para a obtencdo de uma solugdo em concentracdo de 1% (m/v). As solugdes

obtidas foram identificadas, acondicionadas e armazenadas até o uso.

2.4 Sintese das nanoparticulas de prata

500 ml da solucdo de nitrato de prata foi aquecida sob agitacdo magnética
numa chapa aquecedora até entrar em ebulicdo. Neste momento, foi adicionado a
esta solucdo 1 ml da solucdo de citrato de sodio. Posteriormente, a mistura foi
mudando de cor até atingir a coloracdo amarela. Esta coloragdo indica a reducado da
prata com formacdo de nanoparticulas por este método. Apoés atingir esta
coloracao, foi desligado o aquecimento da chapa aquecedora. No entanto, a solucao

foi mantida sob agitacdo magnética e resfriada a temperatura ambiente.
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2.5 Coleta das folhas de Tabebuia impetiginosa

As folhas de Tabebuia impetiginosa foram obtidas em uma floricultura
(4°52'34.1"S 43°20'44.4"W) localizada no municipio de Caxias, Maranhao, durante
o més de outubro. Apés aquisicdo, estas folhas foram devidamente higienizadas,
armazenadas e transferidas para o Laboratério de Biotecnologia (LABIOTEC), da
Universidade Estadual do Maranhdo, Campus Caxias, para a realizacdo dos

procedimentos experimentais (Figura 1).

Figura 1. Folhas de Tabebuia impetiginosa coletadas no municipio de Caxias, Maranh3o.

Fonte: Autores, 2024

Brazilian Journal of Implantology and Health Sciences
Volume 6, Issue 4 (2024), Page 2335-2367.



ANALISE DA ESTABILIDADE DE NANOPARTICULAS DE PRATA ESTABILIZADAS EM EXTRATO
DE IPE-ROXO (Tabebuia impetiginosa (Mart. ex DC.) Standl.)
Eduardo Feitosa da Conceigdo et al.

2.6 Preparo do extrato aquoso das folhas de Tabebuia
impetiginosa

O extrato de Tabebuia impetiginosa foi preparado por decocgdo, a partir das folhas
frescas. Para tanto, 4g destas folhas foram pesadas e lavadas com dgua deionizada para
eliminar possiveis contaminantes. Em seguida, as folhas foram colocadas e um béquer de
400 ml e adicionados 400 ml de agua deionizada. Posteriormente, a mistura foi aquecida
a uma temperatura de 100°C em forno micro-ondas por 5 minutos. O extrato obtido foi
filtrado, identificado e armazenado sob refrigeracio em um frasco devidamente

higienizado até o uso (Figura 2).

Figura 2. Preparo do extrato aquoso das folhas de Tabebuia impetiginosa.

Fonte: Autores, 2024.
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2.7 Estabilizacao das NPsAg em extrato aquoso de
Tabebuia impetiginosa

2.7.1 Procedimento experimental

Imediatamente apés a sintese, foram adicionados 100 ml do extrato aquoso das
folhas de Tabebuia impetiginosa (Ipé-roxo), previamente produzido em 500 ml da
solucdo contendo as nanoparticulas de prata para a realizacio do processo de
estabilizagdo. Posteriormente, a solucdo foi estocada em um recipiente ambar
devidamente higienizado, onde foi identificada, coberta com papel aluminio para evitar

o contato com a luz e armazenada sob refrigeracgdo até o uso.

2.8 Andlise da estabilidade das NPsAg estabilizadas em
extrato Tabebuia impetiginosa

2.8.1 Espectroscopia no UV-Vis

Para avaliar a estabilidade das nanoparticulas desenvolvidas, foi realizado um
estudo na qual foi analisado por espectroscopia no Ultravioleta Visivel (UV-Vis), o
comportamento destas nanoestruturas com relacdo ao tempo de armazenamento (90
dias). A estabilidade foi monitorada em diferentes periodos (30, 40, 50, 60, 70, 80 e 90
dias de sintese). Além disso, foram observados também mudancas de coloracdo da

solucdo, bem como a formacao de precipitados no sistema ao longo do tempo.

2.9 Teste de estabilidade das NPsAg estabilizadas em
extrato de Tabebuia impetiginosa

2.9.1 Solucao cloreto de sodio a 1%

Para o teste de estabilidade, foi preparada uma solugado de cloreto de sodio a 1%.
Para tanto, 1g desta substincia foi pesada e diluida em 100 ml de agua deionizada

contidos em balao volumeétrico de 100 ml.
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2.9.2 Procedimento experimental

Dois béqueres de 500 ml foram devidamente higienizados e, em cada, adicionados
100 ml da solucgdo coloidal de prata. Posteriormente, estes béqueres foram rotulados
conforme letras A e B, sendo que no béquer A, a solu¢do contida teve como finalidade
servir de comparacdo das mudancas ocorridas no béquer B. Apds estes procedimentos, a
solucdo contida no béquer B foi colocada sob agitacdo magnética e adicionados cinco ml
da solugdo de cloreto de s6dio. Desse modo, foi possivel testar a estabilidade das NPsAg
sintetizadas por meio de possiveis mudancas de coloragao da solugdo. Logo depois, esta
solucao foi submetida a analise de espectroscopia no UV-Vis e obtido o espectro de

absorcao (Melo Junior et al,, 2012).

2.10 Caracterizacido das nanoparticulas de prata
2.10.1 Espectroscopia no Ultravioleta Visivel (UV-Vis)

Para confirmar a formacdo das NPsAg, estas foram caracterizadas por meio da
técnica de espectroscopia eletrénica no Ultravioleta Visivel. Para tanto, foi utilizado um
espectrofotometro de marca KAZUAKI, modelo IL-0082, de duplo feixe, do Laboratério
de Analise de Solo, Agua e Planta (“LASAP”), da Universidade Estadual do Maranhao,
campus Caxias. As leituras foram realizadas efetuando-se varredura na faixa de
comprimento de onda de 300 a 700 nandmetros (nm), em cubetas de quartzos (caminho
optico 10 mm). Utilizando-se agua destilada como branco.

Na construcao dos graficos de absorg¢ao, foi utilizado o software OriginLab (version
6). A partir destes graficos, puderam-se obter parametros importantes tais como o pico
de absorc¢do plasmoénica de superficie (SPR), o valor maximo de absorg¢do Optica e o
comprimento de onda no maximo de absorg¢do. Além disso, foi possivel estimar, de forma
tedrica, o tamanho e forma das nanoparticulas sintetizadas com base no maximo de

absorc¢ao dos graficos obtidos.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Sintese e estabilizacao das nanoparticulas de prata

A sintese das NPsAg aconteceu minutos depois da adicdo do agente redutor de
citrato de sédio ao agente precursor de nitrato de prata, onde alguns minutos depois
iniciou-se o processo reducdo quimica dos fons prata na mistura, resultando na
formacao dos primeiros atomos de prata em solugdo. Estes dtomos de prata recém-
reduzidos foram se agregando ao longo da reagdo, ocorrendo o desenvolvimento das
primeiras nanoparticulas de prata em suspensdo. A medida que as NPs foram sendo
sintetizadas, a coloracao da solucao foi passando progressivamente de incolor para
amarelo palido e, com o aumento do tempo reagdo sob aquecimento, para um amarelo
mais intenso e, posteriormente, para uma colorac¢do alaranjada, conforme visualizado na

Figura 3 (Bonatto; Silva, 2014; Lopes, 2017; Moreira, 2018).

Figura 3. Sintese das nanoparticulas de prata

Fonte: Autores, 2024.

De acordo com Dada et al. (2019) e Wang et al. (2018), essa mudanca de coloracdo
da solugdo é a primeira prova de formacao das NPsAg e ocorre devido a um fenémeno

denominado por Ressonancia Plasmonica de Superficie (RPS). Tal fend6meno origina-se
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do processo de interacao da luz com o sistema nanoparticulado de prata, que resulta em
uma oscilacdo coletiva dos elétrons da superficie das NPs formadas, fazendo com que a
cor da solugdo seja progressivamente alterada ao longo da reacao. O amarelo-palido
observado na Figura (3B), diz respeito as primeiras NPs formadas em suspensdo e o
aumento na intensidade desta cor (Figura 3C), estar relacionada com um aumento da
concentracdo destas particulas no meio reacional (Jain; Mehata, 2017; Carson et al.,
2020; Wanget al., 2018).

Essa coloracdo amarelada é caracteristica de solu¢cdes de NPsAg e indica redugao
dos fons prata na mistura para prata em escala nanométrica, podendo variar
dependendo principalmente do tamanho das NPs sintetizadas. Além disso, mostra que
nesta fase as nanoestruturas desenvolvidas sdo totalmente livres de agregacdo. Ja a
coloracao alaranjada (Figura 3D), estar associada a presenca de NPs maiores em
solucao, que podem ter se formado em virtude do tempo de reacao sob aquecimento, ja
que foram lentamente resfriadas a temperatura ambiente. E provavel, que durante este
periodo, a temperatura do sistema tenha favorecido a agregacdo destas particulas
(Lopes, 2017; Melo Junior et al., 2012).

A agregacdo das particulas trata-se de um processo em que estas se aglomeram
formando estruturas em dimensdes maiores. Este processo € descrito na literatura como
um dos principais desafios enfrentados durante o desenvolvimento de NPs metalicas
devido a elevada reatividade que apresentam, a qual propicia termodinamicamente a
rapida interacdo destes nanomateriais para a formag¢ao de particulas maiores
(Klabunde; Richards, 2009). Conforme Garcia (2011) e Hyning et al. (2001), o processo
de agregacao das NPs é resultado de uma combinacdo de forcas atrativas de Van der
Waals e movimentos Brownianos que se estabelecem no meio reacional tanto durante a
fase de sintese quanto em momentos posteriores e estar intimamente ligado as
condi¢des de reacgao.

De acordo com Mulfinger et al. (2007), as condi¢cdes de reagdo tais como tempo,
quantidades relativas de reagentes, temperatura do sistema, dentre outras, devem ser
rigorosamente controladas para a obtencdo da prata coloidal amarela estavel, caso
contrario, podem influenciar nas caracteristicas fisico-quimicas das nanoparticulas
desenvolvidas como, por exemplo, em seu tamanho. No entanto, tém estudos mostrando
que além das condi¢bes de reacdo, a utilizacao do agente redutor parece também ter

influéncia sobre a formacdo da nanoparticula. Ao que tudo indica, agentes redutores
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mais fracos como o citrato de soédio, redutor utilizado neste estudo, propiciam a
formacao de particulas em didmetros maiores quando comparado com agentes mais
fortes (Turkevich et al,, 1951).

0 aumento do tamanho das nanoparticulas metdlicas em solucdo pode ser
constatado pela analise de coloracdo do meio reacional. No caso da prata, a agregacdo
destas nanoestruturas faz com que a cor amarela caracteristica do sistema passe para
laranja, conforme visualizado na Figura (3D), em seguida, violaceo e, posteriormente,
acinzentada, cor caracteristica da prata em escala macroscépica. Diante disso, para
evitar a agregacao e, consequentemente, que prata retorne a escala macroscépica, é feito
uso de substancias estabilizadoras no curso de preparagdo das NPsAg (Onofre, 2014;
Melo Junior et al., 2012; Mulfinger et al., 2007).

Neste estudo, foi utilizado como substadncia estabilizadora o extrato aquoso das
folhas de Tabebuia impetiginosa previamente produzido. As substancias estabilizadoras
tém como funcao impedir que os coloides de prata se aproximem uns dos outros em
solucdo, evitando o inicio e posterior aglomeragdo destas estruturas. No caso dos
extratos vegetais, esta funcdo provém de uma variedade de componentes fitoquimicos
presentes nas folhas das plantas, que se aderem ao redor das NPs previamente
produzidas, evitando o seu crescimento (Sing et al., 2018; Ebrahiminezhad et al., 2017).

A utilizacdo de extratos vegetais como agentes estabilizadores, compreende um
dos métodos de desenvolvimento de nanoparticulas denominado de sintese verde. Este
meétodo se baseia na obtencdo de estruturas que nao agrida ou agrida minimamente o
meio ambiente por ndo fazer uso de produtos quimicos com riscos potenciais tais como
toxicidade, citotoxicidade e carcinogenicidade (Marcos et al, 2019; Rodrigues et al,
2019; Biazar et al., 2011).

As plantas estdo entre as entidades biol6gicas mais utilizadas no desenvolvimento
de NPs metdlicas devido as diversas vantagens que apresentam. Dentre estas vantagens
estar, por exemplo, a aquisicdo de estruturas com baixo potencial toxicolégico, uma vez
que elas, normalmente, ndo apresentam toxicidade. Além disso, a sintese em plantas
tende a ser um método econémico, sustentavel e as nanoparticulas obtidas por meio de
seu uso, inclusive, apresentam biocompatibilidade e potencial para aplicagdo em
produtos biomédicos e uso farmacolégico (Lhullier et al, 2020; Castro et al., 2011;

Bruniera et al., 2020; Rai, 2013).
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3.2 Caracterizacdao das nanoparticulas de prata
3.3 Espectroscopia no UV-Vis

As nanoparticulas de prata desenvolvidas foram confirmadas por meio da técnica
de espectroscopia eletronica no Ultravioleta Visivel (UV-Vis). Esta técnica é a mais
empregada na identificacado de NPs metdlicas devido as caracteristicas apresentam estas
estruturas. Caracteristicas como o tamanho e forma das nanoparticulas faz com que elas
apresentem diferentes fendmenos de Ressonancia Plasménica de Superficie e, com isso,
absorvam luz em diferentes comprimentos de onda (Lee et al., 2015; Aldayel et al,
2021).

Segundo Guzman et al. (2008), espectros de absor¢do com maximo entre 380 e 450
nm caracteriza a formacdao de NPsAg pelo método da espectroscopia no UV-Vis. Neste
estudo, as nanoparticulas de prata sintetizadas com citrato de s6dio apresentaram
espectro de absor¢do com comprimentos de onda entre 325 a 550 nm e maximo de
absor¢do em torno de 425 nm, o que confirma a formagdo da prata em escala

nanomeétrica (Jain; mehata, 2017; Maghsoodloo et al., 2020) (Figura 4).

Figura 4. Espectro de absor¢ao das nanoparticulas de prata sintetizadas.
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Fonte: Autores, 2024.
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Conforme Garcia (2011), particulas de prata sintetizadas utilizando-se citrato de
sédio como agente redutor, podem ser caracterizadas por UV-Vis com maximo ao redor
de 420 nm. Resultados semelhantes foram encontrados por Viana et al. (2021) e Lemos
etal. (2021), que mostram, respectivamente, espectros com maximo de 420 e 430 nm de
nanoparticulas sintetizadas com citrato de sddio e estabilizadas em extratos vegetais.
Esta diferenca nos espectros de absor¢do pode estar relacionada ao tamanho da
nanoparticula formada em fun¢do da concentragao agente redutor utilizado.

Lima et al. (2017), ao desenvolver nanoparticulas sob diferentes concentracdes
de citrato de sddio, percebeu que as estruturas apresentaram maximos de absor¢do com
diferentes comprimentos de onda, em virtude provavelmente do tamanho pelos quais
foram sintetizadas, justificando o que afirma Kapoor (1998), que diz que absorcdo a
longos comprimentos de onda reflete a formagdo de particulas em escalas maiores em
solucdo. Outro trabalho com nanoparticula realizado por Silveira et al. (2021),
envolvendo citrato como agente redutor, também constatou diferenca nos maximos de
absorcao obtidos nas sinteses. Tal diferen¢a, segundo estes autores, apontava a
formagdo de NPs de variados tamanhos nas dispersdes desenvolvidas.

De acordo com os dados presentes no trabalho de Mulfinger et al. (2007), que
correlaciona o comprimento de onda observado no maximo, com o tamanho da particula
sintetizada, estima-se teoricamente que as nanoestruturas produzidas neste estudo
apresentem tamanho variando de 35 a 50 nm e possivelmente formato esférico.
Segundo Duran et al. (2019), estruturas nanométricas de prata com dimensdes de até
100 nm apresentam preferencialmente morfologia esférica. Resultados semelhantes
foram encontrados por Camara et al. (2021), cuja nanoparticulas sintetizadas com
citrato e estabilizadas em extrato de Struthanthus Flexicaulis, apresentaram didmetros
variando entre 45 a 60 nm.

Com relagdo ao espectro das nanoparticulas de prata estabilizadas no extrato de
Tabebuia impetiginosa (Figura 5), este apresentou valores de comprimento entre 350 e
550 nm e maximo absor¢do entorno de 425 nm, semelhante ao espectro da Figura 4
embora com uma pequena diferenca no valor da absorbancia. Nota-se que no grafico da
Figura 4, o valor da absorbancia, que se mantinha por volta de 0,8 u.a, aumentou para

1,0 u.a apds a adic¢do do extrato ( Figura 5).
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Figura 5. Espectro de absorcdo das nanoparticulas de prata estabilizadas no extrato de Tabebuia

impetiginosa.
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Fonte: Autores, 2024.

Este aumento no valor da absorbancia mostra que a adi¢do do extrato vegetal
provavelmente tenha propiciado a formac¢do de mais nanoparticulas no meio reacional,
levando-se em consideracao que a absorbancia é uma propriedade diretamente ligada a
quantidade de particulas em solucao e o fato das plantas também apresentarem
atividade redutora. No entanto, como a reacao de sintese s6 cessa apds o consumo total
do agente precursor, no caso o nitrato de prata, é possivel, também, que mais particulas
tenham sido desenvolvidas ao longo do tempo (Moreira, 2018; Rai, 2013).

Outro fato observado no espectro da Figura 5 sdo estas pequenas assimetrias
indicadas pelas setas, que podem estar relacionadas a concentracao do extrato vegetal.
Ao que parece, concentracoes elevadas do extrato pode prejudicar a leitura correta das
nanoparticulas por espectroscopia no UV-Vis. Como forma de solucionar tais
assimetrias, a solugdo contendo as NPsAg foi diluida e submetida novamente a leitura no
UV-Vis, onde se pdde obter um espectro um tanto mais simétrico (Figura 6).

Quanto ao espectro referente ao extrato aquoso das folhas de Tabebuia
impetiginosa, obteve-se comprimentos de onda de 300 a 400 nm e maximo de absor¢ao

em torno de 350 nm (Figura 7).
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Figura 6. Espectro de absorcdo das NPsAg estabilizadas no extrato de Tabebuia impetiginosa
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Fonte: Autores, 2024.

Figura 7. Espectro de absorc¢do do extrato aquoso das folhas de Tabebuia impetiginosa
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Fonte: Autores, 2024.
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3.4 Anadlise da estabilidade das NPsAg estabilizadas em
extrato Tabebuia impetiginosa

3.4.1 Espectroscopia no UV-Vis

A andlise por espectroscopia no UV-Vis mostrou que nos primeiros 30 dias de
sintese as NPsAg desenvolvidas aumentaram de tamanho. Esta evidéncia pode ser
justificada pelo deslocamento do maximo de absorcao que saiu de 420 (Figura 4) para
450 nm (Figura 8), haja vista que mudang¢as ocorridas no maximo para maiores
comprimentos de onda refletem a formagdo de particulas em escalas maiores em
solucao (Pissuwan et al., 2010; Petryayeva; Krull, 2011). Este aumento pode ter ocorrido
em funcdo da baixa concentracdo de substdncias ativas presentes no extrato vegetal
utilizado, que pode ter influenciado no processo de estabilizacdo das nanoparticulas
sintetizadas (Hekmati et al., 2020; Jain; Mehata, 2017). No entanto, é provavel que o
crescimento destas particulas tenha acontecido ainda nos primeiros momentos de
realizacdo do experimento, visto que nos estagios posteriores (40, 50, 60, 70, 80 e 90
dias de sintese) (Figura 9), ndo houve alteragdo do maximo, mantendo-se o mesmo,
sempre proximo a 450 nm, o que mostra que a estabilizacdo das nanoparticulas nao
ocorre de forma imediata, e sim, aos poucos, e que o extrato de Tabebuia impetiginosa

atuou como sendo um 6timo estabilizante, revestindo a superficie das nanoparticulas.

Figura 8. Espectro de absor¢do das nanoparticulas de prata estabilizadas apds 30 dias de sintese.
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Fonte: Autores, 2024.
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Figura 9. Espectro de absorcdo das NPsAg estabilizadas em extrato de Tabebuia impetiginosa ap6s 40 dias
(A); 50 dias (B); 60 dias (C); 70 dias (D); 80 dias (E) e 90 dias sintese (F).
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A avaliacao da estabilidade das nanoparticulas sintetizadas possibilitou também
verificar que com o tempo a intensidade da banda de absorc¢do tende a diminuir. Na
Figura 9, é possivel observar que o valor da absorbancia, que nos primeiros meses
mantinha-se por volta de 0,6 u. a, diminuiu apés 90 dias sintese (Figura 9F). De acordo
com Ferreira (2011), tal resultado pode ser explicado pela formacdo de agregados que
se depositaram por gravidade nos meses seguintes, a qual pode ter contribuido para a
diminuicdo das AgNPs em solucdo e, consequentemente, diminuicdo no valor da
absorbancia. Situagdo marcada provavelmente pela precipitacio das NPs armazenadas

por questdes de cinética (Santos, 2013).
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Resultados semelhantes foram encontrados por Ferreira (2011), que ao avaliar a
estabilidade de nanoparticulas de ouro constatou em cinco semanas apds a sintese,
diminuicdo da banda de absor¢do sem alteracdo significativa no valor do comprimento
de onda. A estabilidade das nanoestruturas avaliadas neste estudo assemelha-se aos
trabalhos realizados por Vasconcelos (2021) e Albernaz (2014), que obtiveram

nanoparticulas estaveis em um periodo de 60 e 120 dias sintese, respectivamente.

3.5 Teste de estabilidade das NPsAg estabilizadas em
extrato de Tabebuia impetiginosa

3.5.1 Solucgao cloreto de sodio a 1%

A adicao da solugdo de cloreto de s6dio a suspensdo de nanoparticulas de prata,
ndo promoveu mudancas de coloracdo no meio reacional que indicasse agregacao por
parte destas nanoestruturas (Figura 10). No entanto, ao obter o espectro de absor¢do
(Figura 11), foi verificado um leve deslocamento do maximo para esquerda além do
alargamento da banda de plasmon. Estes resultados mostram que a adicdo do cloreto de
sédio possivelmente tenha favorecido a agregacdo destas particulas, situacdo que pode
ter ocorrido em consequéncia do aumento da forca i6nica causado pela presenca dos

fons Na* e Cl- na mistura (Melo Junior et al., 2012).

Figura 10. Coloragdo da solu¢do de NPsAg estabilizadas apds adi¢do da solugdo de cloreto de sédio

D

Fonte: Autores, 2024.
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Figura 11. Espectro de absorgdo das nanoparticulas estabilizadas apds do cloreto sddio
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Fonte: Autores, 2024.

Resultados semelhantes foram encontrados por Melo Junior et al. (2012), que ao
testar a estabilidade de NPsAg por meio do cloreto de so6dio, percebeu que esta
substancia favoreceu a agregacdo das particulas, formando estruturas em dimensodes
maiores. Conforme Carboé-Argibay et al. (2007), Pastoriza-Santos e Liz-Marzan (2009), a
agregacao das nanoparticulas faz com que a banda de plasmon se torne mais larga e o
maximo de absorc¢do se desloque para maiores comprimentos de onda. No presente
teste, é possivel observar na Figura 10B, que a adi¢do da solugdo de cloreto de s6dio nao
promoveu mudancas significativas do maximo de absorcdo, indicando que somente
algumas nanoparticulas podem ter se agregado em solugdo, o que refor¢a ainda mais a
ideia de que o extrato vegetal utilizado neste estudo foi eficiente no processo de

estabilizacdo das nanoestruturas sintetizadas.
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4 CONSIDERACOES FINAIS

As nanoparticulas de prata desenvolvidas se mantiveram estaveis ao longo do
tempo, o que mostra que o extrato aquoso das folhas de Tabebuia impetiginosa foi
eficiente no processo de estabilizacdo e apresenta amplo potencial na obtencao de

nanosistemas estaveis e eficientes.
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