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Introducio

A poluigao dos recursos hidricos € um dos principais desafios atuais para a preservagao
e sustentabilidade do meio ambiente. Muitos poluentes, devido a persisténcia ambiental, podem
comprometer o ecossistema e potencializar a escassez de agua (Tabi et al., 2022). Por isso, o
desenvolvimento de métodos para a remogao desses contaminantes em adgua se faz necessario.
Nos ultimos anos, com o avango da tecnologia, novos materiais, tais como 0s nanomateriais,
tém sido desenvolvidos com foco no tratamento de agua (Lu; Astruc, 2018; Roy et al., 2022;
Singh et al., 2018; Zhang et al., 2016). Isso porque a escala nanométrica confere ao material
propriedades unicas ndo encontradas no material na escala macrométrica, como a elevada area
superficial, alta reatividade, cinética rapida, afinidade especifica, que melhoram o seu
desempenho (Zhang et al., 2016).

As nanoparticulas de ferro de valéncia zero (NPFe’) tém sido aplicadas em diversas
4reas, incluindo na remediagdo ambiental. Como o ferro é um forte agente redutor, NPFe® atuam
principalmente na degradag¢do de uma variedade de poluentes (Mueller ef al., 2012), incluindo
substancias organicas (Diez et al., 2024; Li et al., 2019) e metais e ametais toxicos (Arancibia-
Miranda et al., 2016; Rana et al., 2018).

Para a obtengio de NPFe®, comumente emprega-se a redugdo quimica, utilizando sais
de ferro e borohidreto de s6dio, NaBH4, este ultimo como o agente redutor (Roy ef al., 2022).
No entanto, no processo de sintese de NPFe® com o NaBH4 sdo gerados compostos corrosivos
(B(OH)s3) e explosivos (Hz) (Diez et al., 2024). Neste contexto, a sintese verde de NPFe® a partir
de extratos de produtos naturais tem se mostrado uma proposta promissora e ecologicamente
correta. A presenga nos extratos de cetonas, aldeidos, flavonas, amidas, terpenoides, acidos
carboxilicos, fendis, dcido ascorbico, dentre outros compostos, se mostra eficaz em reduzir sais
do metal em nanoparticulas metalicas (Singh et al., 2018; Rana; Yadav; Jagadevan, 2020).

Segundo Kirti e Agarwal (2023), diferentes resultados foram obtidos ao analisar extratos
vegetais da mesma espécie que foram reunidos de varios locais do mundo. Como cada planta
possui uma fitoquimica Unica, nanoparticulas com diferentes propriedades fisico-quimicas
podem ser produzidas ao se utilizar diferentes espécies de plantas (Ebrahiminezhad et al.,
2018). Isso pode levar a uma diferenga de eficiéncia da nanoparticula na hora da sua aplicagao,
devendo, portanto, ser alvo de investigagao.

Além do extrato, quando se propde uma sintese verde, ¢ de extrema importancia que
também o procedimento experimental seja avaliado de acordo com a sua verdura dentro dos 12
principios da Quimica Verde. A verdura quimica do protocolo experimental adotado pode ser
avaliada através da métrica holistica Estrela Verde (EV), que se baseia na analise
SWOT(Strengths, Weaknesses, Opportunities and Threats) verificando o cumprimento de
objetivos previamente definidos (Machado, 2015). De uma forma geral, essa métrica ¢
constituida por uma estrela com o nimero de pontas necessdrias, conforme o nimero de
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principios da Quimica Verde analisados em um determinado experimento. A constru¢ao da EV
considera pontuacdes a partir de critérios pré-estabelecidos, podendo ser pontuados de 1 (um)
a3 (trés), onde 1 ¢ a auséncia de verdura quimica (cor vermelha); 2 uma verdura quimica parcial
e 3, plenamente verde (Machado, 2014).

Diante do exposto acima, o objetivo deste trabalho foi sintetizar nanoparticulas de ferro
de valéncia zero a partir do extrato das folhas de cajueiro (Anacardium occidentale L.) e avaliar
o grau de verdura quimica do processo empregando a métrica Estrela Verde.

Material e Métodos

Para a sintese das nanoparticulas metalicas, foi selecionada a folha do cajueiro, nome
cientifico Anacardium occidentale L. Os procedimentos empregados na obtencdo do extrato
vegetal e na sintese das NPFe® foram adaptados das metodologias descritas Diez et al. (2024)
e Rosales, Sanromén e Dias-Ferreira (2017).

No preparo do extrato, em 2 g do material vegetal seco e triturado, adicionou-se 100 mL
de dgua destilada. A mistura foi agitada a 80 °C por 20 min, filtrada e armazenada ao abrigo da
luz e sob refrigeragao até¢ o momento de uso. Foram obtidos dois extratos, um utilizando folhas
novas (jovens) e outro utilizando folhas velhas (maduras).

Na sintese das NPFe’, os extratos obtidos foram gotejados lentamente (1 mL min™') em
uma solucdo de cloreto férrico hexahidratado (FeCls.6H20) 0,1 mol L™! sob agitagio constante,
na proporc¢ao 2:1. O material foi filtrado e lavado com agua destilada (1 vez) e etanol (duas
vezes). O precipitado retido na filtragem foi seco em uma placa de aquecimento a 100 °C até a
evaporacao do solvente.

Apos a sintese, os materiais produzidos foram caracterizados por espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), difragdo de raios-X (DRX), microscopia
eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS).

Os espectros de FTIR foram obtidos usando discos de KBr contendo 1% m/m de
amostra. As analises foram realizadas no intervalo de 4000 a 400 cm™!, com resolugio de 1 cm
1. Nas analises de difracio de raios-X foi empregada radiagio Ko do Cu (A = 1,5405 A), em 20
na faixa de 10° a 80° e intervalos de 0.02°. As imagens obtidas por microscopia eletronica de
varredura foram adquiridas sob uma tensao de acelera¢do de 20 kV, com cobertura metalica de
ouro. Para isso, os materiais em p6 foram fixados em fita de carbono dupla face sob o porta-
amostra (sfub) e metalizados com Au. As imagens foram utilizadas para a aquisi¢ao dos dados
EDS.

A avaliagdo da verdura da sintese foi realizada por meio da Estrela Verde. Para a
construgdo da EV utilizou-se o aplicativo Métricas de Quimica Verde, desenvolvido pelo grupo
de pesquisa VerdeLab, disponivel para sistema Android no Google Play Store.

Resultados e Discussao

A redugdo de Fe** ao ferro elementar pelos extratos das folhas de cajueiro foi
confirmada pelo aparecimento da cor preta, indicando a formagdo das NPFe’. A coloragdo preta
da solugdio serve como indicativo preliminar da formagio das NPFe’, conforme relatado por
Abdelfatah et al. (2021), Rana et al. (2018) e Xiao et al (2020). O rendimento das
nanoparticulas em relacdo ao volume de solu¢do de cloreto férrico utilizado foi de 5,62 gL' e
4,57 g L'! para os extratos das folhas novas e das folhas velhas, respectivamente.

Os resultados das andlises de FTIR dos materiais produzidos estdo apresentados na
Figura 1, os quais mostram que os espectros exibem perfis semelhantes, porém, com bandas de
menor intensidade no caso do material obtido com extrato das folhas velhas. Nos espectros de
FTIR de nanoparticulas metalicas, as bandas entre 400 e 700 cm™' geralmente sdo atribuidas a
vibragdo da ligagao Metal-O (Chen et al., 2022). Na Figura 1, observa-se, ainda, a presenca das
bandas caracteristicas da ligacio Fe-O, em torno de 478, 528 e 620 cm’!, confirmando a
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formagdo de nanoparticulas de Fe. Outras bandas foram observadas, podendo ser atribuidas a
vibragio de estiramento da ligagdo O-H (3450 e 3468 cm™) de 4lcoois, C-H (2926 cm™) de
grupos CHz, C=C (1618, 1636, 1459 e 1457 cm™") do anel aromatico e O-H (1383 e 1385 cm™)
de grupos fenolicos. Na literatura, foram reportados espectros semelhantes aos encontrados
nesse estudo e a constatagao da presenga de polifendis nas nanoparticulas de ferro de valéncia
zero obtidas por sintese verde (Abdelfatah et al., 2021; Rana et al., 2018; Wang et al., 2017).

Figura 1 - Espectros de FTIR das nanoparticulas de ferro obtidas por sintese verde utilizando extratos de folhas
novas e velhas de cajueiro
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Fonte: Autores, 2025.

Na Figura 2 sdo apresentados os difratogramas dos materiais sintetizados. Para ambas
amostras, os resultados de DRX demonstraram uma estrutura ndo cristalina, possivelmente
devido a presenca de conteudo organico proveniente do extrato da planta, corroborando com os
resultados das analises de FTIR. O pico de difragdo em 26 = 25 ° ¢ atribuido aos componentes
organicos presentes nas folhas. O pico em torno de 20 = 44,9 °, caracteristico de ferro de
valéncia zero (a-Fe), ndo foi observado. Segundo Rana et al. (2018), os componentes organicos
encontrados em extratos de folhas atuam como agentes de capeamento, o que pode mascarar e,
portanto, dificultar a detec¢do de Fe’. A estrutura amorfa para nanoparticulas de ferro de
valéncia zero foi relatada em vérios trabalhos que empregaram a sintese verde para a sua
obtencdo (Diez et al., 2024; Rana et al., 2018; Wang et al., 2014; Wang et al., 2017).
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Figura 2 - Difratogramas das nanoparticulas de ferro obtidas por sintese verde utilizando extratos de folhas
novas e velhas de cajueiro
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Fonte: Autores, 2025.

As imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura (Figura 3) mostram que os
materiais produzidos apresentam particulas de tamanhos variados e formatos irregulares. Isto
ocorre provavelmente devido a presenca de biomoléculas como polifendis presentes em
extratos de plantas, que podem revestir as nanoparticulas, diminuindo a agregagdo das NPs e
conferindo formas e tamanhos diferentes (Rana et al., 2018; Wang et al., 2014). Micrografias
de NPs obtidas por sintese verde indicaram morfologia semelhante a encontrada neste trabalho
(Bensy et al., 2022; Rana et al., 2018; Wang et al., 2014).

Figura 3 - Imagens obtidas fornecidas por MEV das nanoparticulas de ferro obtidas por sintese verde utilizando
extratos de folhas novas (a) e velhas (b) de cajueiro
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Fonte: Autores, 2025.

A andlise elementar dos materiais foi investigada por espectroscopia dispersiva de
energia de raios-X, cujos espectros EDS sdo apresentados na Figura 4. E possivel observar
sinais referentes aos elementos Fe, C e O, indicando que a sintese das NPFe” foi bem sucedida.
Embora a andlise por EDS seja semiquantitativa, verifica-se que as folhas jovens
proporcionaram um material com um teor de Fe ligeiramente maior que o obtido pelas folhas
maduras.
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Figura 4 - Espectros EDS das nanoparticulas de ferro obtidas por sintese verde utilizando extratos de folhas
novas (a) e velhas (b) de cajueiro
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Fonte: Autores, 2025.

Na Tabela 1 sdo apresentados os valores (% em massa) para a composi¢ao elementar
obtida por EDS para nanoparticulas de ferro de valéncia zero obtidas com os diferentes extratos.
O extrato obtido pela folha nova de cajueiro resultou em um material com teor de Fe maior que
os encontrados para as nanoparticulas de Fe obtidas pelos extratos de mamona (10,06%), de
uva-Japao (12,0%), de cha preto (13,85 %) e de eucalipto (16,17%).

Tabela 1 - Distribui¢do elementar de C, O, Fe estimada por EDS para nanoparticulas de ferro obtidas por extratos
de plantas

Extrato Carbono (%) Oxigénio (%) Ferro (%) Referéncia
Mamona 32,03 49,29 10,06 Abdelfatah et al. (2021)
Uva-Japao 43,7 41,9 12,0 Bertoleti (2023)
Cha preto 44,98 39,22 13,85 Diez et al. (2024)
Eucalipto 47,37 36,46 16,17 Wang et al. (2014)
Caju 17,20 57,79 16,50 Neste trabalho

Fonte: Autores, 2025.

Em relagdo a verdura da sintese, na Figura 5 ¢ apresentada a Estrela Verde para o
protocolo adotado. Observa-se niveis de verdura para todos os principios da Quimica Verde
aplicados nessa métrica holistica, com destaque para os principios P8 (derivatizagdes) e P9 (uso
de catalisadores), que foram atendidos totalmente. O indice de verdura da sintese de NPFe®
utilizando extrato de folhas de caju foi de 60%. A rota descrita na literatura empregando redugao
quimica por borihidreto de sddio possui apenas 40% de verdura, demonstrando aqui um ganho
em sustentabilidade na sintese proposta.
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Figura 5 - Estrela Verde para o protocolo adotado na obtengdo das nanoparticulas de ferro obtidas por sintese
verde utilizando extrato de folhas de cajueiro

Fonte: Autores, 2025.

Conclusoes

Os extratos obtidos das folhas de cajueiro apresentaram capacidade de sintese de
nanoparticulas de ferro, sendo que as folhas jovens proporcionaram um maior rendimento € um
material com um teor de Fe ligeiramente maior que o material obtido pelo extrato das folhas
maduras.

Os dados das andlises de caracterizagdo confirmaram a formacdo de nanoparticulas de
ferro. A analise de FTIR indicou a presenga de Fe nos materiais por meio de bandas
caracteristicas da ligagdo Fe-O, comumente observadas em espectros de NPFe’, além de outros
grupos funcionais provenientes do extrato das folhas. A presenca de contetido organico do
extrato nos materiais foi confirmada pela anélise de DRX, cujo perfil dos difratogramas obtidos
foi de uma estrutura amorfa. As imagens adquiridas por MEV revelaram que os materiais
apresentam morfologia irregular, com particulas com tamanhos variados, que sdo comuns em
sintese verde. Os resultados da analise de EDS mostraram que os componentes principais dos
materiais sdo os elementos carbono, oxigénio e ferro, corroborando com os resultados das
analises de FTIR e DRX.

Os resultados deste trabalho demonstraram que nanoparticulas de ferro foram
sintetizadas com sucesso por uma rota verde. A Estrela Verde permitiu avaliar a verdura do
protocolo proposto com um indice de 60%, o que corresponde a um aumento da verdura de
20% em relagio a0 método convencional de sintese de NPFe’ (redu¢dio quimica). Portanto, este
estudo aponta a viabilidade da biossintese para obtencdo das nanoparticulas de ferro. As
proximas etapas do trabalho serdo voltadas para a investigagdo do potencial do material
preparado na degradacdo de poluentes em solugdes aquosas.
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