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Introducéo

A nanotecnologia € uma area que explora o desenvolvimento de novos materiais em
dimens@es que variam de 1 a 100 nandmetros com propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas
distintas, aplicaveis em diversas areas, como industria alimenticia, cuidados pessoais, téxtil e
medicina, entre outras (Zhang et al., 2016). Suas caracteristicas mais relevantes incluem alta
condutividade térmica e elétrica, propriedades antimicrobianas e alta reatividade quimica
(Dong et al., 2012). O interesse crescente na utilizagéo de nanoparticulas em diferentes setores
deve-se, em grande parte, ao fato de que suas propriedades podem ser ajustadas pela variagao
do tamanho, forma e composicdo, oferecendo vantagens sobre materiais em escala maior.

Dentre as diversas formas para produzir nanoparticulas (NPs), a sintese verde em que
fungos, bactérias, extratos de plantas, por exemplo, sdo empregados como uma alternativa
sustentavel e ecologicamente correta, evitando o uso de agentes quimicos tdxicos no processo
(Zhou et al., 2012).

A biossintese de NPs a partir de extratos de plantas € uma técnica relativamente simples
onde biomoléculas com propriedades antioxidantes reduzem os ions metalicos e atuam como
agentes protetores e estabilizadores das nanoparticulas (Duran et al., 2019). Diversas partes das
plantas podem ser utilizadas como folhas, caules, sementes, frutos, entre outras (Rai, 2013). A
metodologia mais comum para producdo de nanoparticulas consiste em misturar o extrato
vegetal com um sal metélico, como sais de prata, a um pH adequado. O tempo da reacdo pode
variar, pois depende das caracteristicas dos extratos, da temperatura da reacdo entre outras
fatores.

Uma metodologia que tem se mostrado interessante € a biossintese assistida por de
micro-ondas, pois permite um aquecimento rapido e homogéneo, essencial para a nucleacéo
controlada das nanoparticulas, reducdo do tempo de reacdo e a energia utilizada, quando
comparada aos métodos de aguecimento convencionais (Kumar et al., 2020 ). Além disso,
aplicacdo de micro-ondas para a sinztese de NPs apresenta reprodutibilidade pela capacidade
de gerar nanoparticulas de alta cristalinidade e tamanho uniforme em curtos periodos de
irradiacdo (Strapasson et al., 2021).

O metal de interesse neste estudo é a prata, dada as propriedades dos materiais
produzidos e a acessibilidade. Os nanomateriais de prata apresentam alta estabilidade térmica,
versatilidade e durabilidade (Viana et al., 2021). Essas e outras propriedades tornam as
nanoparticulas de prata (AgNPs) um dos nanomateriais mais estudados, amplamente utilizados
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na inddstria e no comércio. Suas aplica¢des sdo variadas, abrangendo os setores alimenticio, de
bebidas, eletroeletrénico, téxtil, catalitico e da saude, onde atuam como agentes antibacterianos,
antifungicos, antivirais, anti-inflamatérios e antitumorais (Duran et al., 2019).

A planta selecionada para este estudo foi o jatoba (Hymenaea courbaril) também
encontrada no Cerrado. Esta planta se destaca pela presenca de diversos compostos bioativos
em suas folhas, incluindo taninos, flavonoides e terpendide que possuem atividade antioxidante
(Moraes et al., 2017; Everton et al., 2021).

Assim diante do exposto, este trabalho tem como objetivo preparar nanoparticulas de
prata utilizando extratos de aquosos e hidroalcéolico das folhas do jatoba (Hymenaea courbaril)
empregando o método com agitacdo e aquecimento a diferentes temperaturas e a assistida por
micro-ondas. Além disso, 0 estudo visa caracterizar 0 material vegetal (teor de cinzas totais,
teor de cinzas insolGveis em acido e o teor de umidade) e quantificar os compostos fendlicos
presentes nos extratos aquoso e hidroalcoolico.

Material e Métodos
1- Coleta, preparacdo e caracterizacdo do material vegetal

As amostras destinadas a identificacdo botanica e a obtencédo de extratos de casca e folha
do jatoba foram coletadas em uma area livre de contaminacgdo por impurezas e/ou substancias
quimicas. Apos a coleta, as folhas foram secas a temperatura ambiente. Em seguida, foram
separados dos talos e triturados até atingir a granulometria desejada utilizando-se uma peneira
especifica (100 Mesch). O material em pé foi conservado em ambiente protegido da luz e da
umidade, para posterior utilizacdo na obtencdo dos extratos aquosos e hidroalcéolicos (Matos,
2009; Simdes et al., 2010). A determinacdo de teor de cinzas, cinzas insoluveis em &cido, teor
de umidade e granulometria foram feitos de acordo com a Farmacopeia, 2019 em triplicata.

2- Preparo dos extratos aquoso, hidroalcéolico e testes fitoquimicos

Os extratos aquosos das folhas foram preparados utilizando 10 g de material em 100 mL de
agua destilada por infusdo (60°C/ 30 min). Os extratos foram centrifugados a 9000 rpm
(Centrifuga Hettich — Universal 320R) em seguida, avolumado para 100 mL e armazenado sob
refrigeracdo. O extrato hidroalcoolico foi preparado utilizando um extrator de Soxhlet, com 15
g do material vegetal em uma mistura azeotropica de agua e etanol P.A. (1:1, 300 m, tempo de
2 h). O extrato foi rota-evaporado a pressao reduzida, centrifugado, avolumando para 150 mL
e armazenado sob refrigeracdo. Os taninos e as saponinas foram identificados conforme a
metodologia descrita por Matos, F., 1999 e a quantificagdo dos compostos fendlicos foi feita de
acordo com método de Folin-Ciocalteau adaptado (Singleton et al., 1999 por Cruz N. D. et al.,
2020).

3- Biossintese das nanoparticulas de prata
As nanoparticulas de prata foram sintetizadas com adaptacdo do método descrito por Bavaresco

et al., 2020. Em 5mL do extrato bruto, com pH 8 (ajustado com solu¢es de NaOH 0,1 mol/L
e/ou HCI 0,1 mol/L) foram adicionados para 5 mL de solucdo de AgNOs. A mistura foi



™ 63° Congresso Brasileiro de Quimica
x < BQ 05 a 08 de novembro de 2024
- Salvador - BA

protegida da luz, foi colocada em uma Incubadora Shaker (marca Analitica mod. SI-300R) sob
aquecimento de 50°C, agitacdo continua de 200 rpm por 24 horas. Foram feitos testes com
concentracgdes variadas de AgNOz (1,0; 1,5; 2,5 e 4,0 mmol/L). A confirmacdo da formacéo de
nanoparticulas foi pela presenca de banda plasménica no intervalo de 500 a 550 nm UV-vis
(Bel Photonics mod. UV-M51). Também foram realizados testes com a temperatura de 25°C ,
as demais condicGes foram mantidas.

Para a sintese em micro-ondas foi selecionada a reacdo com nitrato de prata a 4 mmol/L. A
mistura reacional preparada conforme descrito anteriormente foi transferida para um tubo de
teflon. O sistema apos fechado foi acoplado no forno micro-ondas (Mars 6) e a mistura irradiada
por 12 minutos, poténcia 300W, dividido em dois ciclos de 6 minutos. Apos resfriar, o sistema
foi aberto e feito a analise no UV-vis.

Resultados e Discussao

Os estudos foram realizados com material vegetal com predominancia de particulas
finas, visto que o material foi coletado predominantemente ap6s passar por uma peneira de 100
mesh (Farmacopéia 2019). As anélises do teor de umidade foram de 5,46% e o teor de cinzas
totais 4,84%. De acordo com a Farmacopeia Brasileira, 2019, o teor de umidade esperado é de
8% a 14% e os testes com as folhas do jatoba deram um valor inferior, isto estar associado a
estrutura das folhas, que geralmente apresentam menor capacidade de retencdo de agua em
comparagdo com outros 0rgaos vegetais ao periodo da coleta, o tempo de secagem do material
entre outros (Raven, 2007). Vale ressaltar que as folhas formam coletas em um periodo de
estiagem, més de julho.

O teor de compostos fendlicos para os extratos foi obtido a partir da equacdo y=0,00065
+0,0178 , com r? = 0,9994 (Singleton et al., 1999 por Cruz N. D. et al., 2020). Para 0 extrato
aquoso foi obtido 406,30 mg EAG/ g amostra e para o0 extrato hidroalc6olico o valor foi de
481,40 mg EAG/ g amostra. Os valores obtidos na anélise sugerem que o extrato hidroalcoolico
apresenta uma maior concentracdo de compostos fenolicos, o que pode ser atribuida ao método
de extracdo e ao solvente utilizado.

A sintese das nanoparticulas de prata foi realizada em duas condi¢des, uma empregando
uma Incubadora Shaker, a 50°C a 200 rpm por 24 horas e um outro estudo foi realizando com
micro-ondas, as rea¢fes foram acompanhadas por UV-vis UV-vis (Bel Photonics mod. UV-
M51). Os estudos iniciais para avaliar a formacdo das nanoparticulas de prata foram feitos na
incubadora Shaker, em varias concentracdes de solucdo de prata AgNOs (1,0; 1,5; 2,5 € 4,0
mmol/L). Em todas os testes, tanto para 0 extrato aquoso e o extrato hidroalcoolico foi
observado a alteracdo da cor e formacéo de bandas no intervalo de 450 a 550 nm (Figura 1) e
500 a 550 (Figura 2), respectivamente.
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Figura 1- Espectro UV-vis da reagdo com o
extrato aquoso.
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Figura 2 - Espectro UV-vis da reagdo com o
extrato hidroalcdolico.
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Ao observar as bandas formadas observa-se que 0 aumento da concentracdo de nitrato
de prata provoca um aumento da banda plasmonica (Figura 1 e 2). A analise espectros UV-vis
demostra a formacdo das nanoparticulas de prata de acordo com a literatura onde as bandas
podem ser afetadas pelos seguintes fatores: tamanho, forma e tipo de nanoparticulas, bem como
pela temperatura e pelas constantes dielétricas do meio reacional (Vijayaraghavan, K. et al.,

2017).

A sintese realizada em micro-ondas foi feita somente com a solucéo de nitrato de prata
a4,0mmol /L. Esta concentracdo foi selecionada, por garantir que nestas condi¢des ha formacéo
da nanoparticula de prata pois o pico observado é mais intenso (Figura 1 e 2). A formacdo da
banda plasmonica s6 foi observada apds 12 minutos de reacdo bem como a intensificagdo na

cor da reacdo (Figura 3).

Figura 3 — Béquer do lado esquerdo- Extrato aquoso bruto; Béquer do lado direito: mistura
reacional ap0s a irradiacdo por micro-ondas.
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A analise dos espectros de UV-vis (Figura 4 e 5) sugerem a formacéo das nanoparticulas

para ambos 0s extratos.

Figura 4- Espectro UV-vis da reagdo com o
extrato aquoso em micro-ondas

Figura 5 - Espectro UV-vis da reagdo com o
extrato hidroalc6olico em micro-ondas.
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Espectros UV-Vis da Sintese de AgPNs, pH 8 Microondas 84 °C (E.A.F)
45 Espectros UV-Vis da Sintese AgNPs, pH 8 Microondas 96 °C (E.H.F)
57

e ltl;/T {_{”H"f'” 4:

A0 e, o . 1 A

35 . ﬁf_‘ it 5_4},,@5.“',“ Pty \L"w\ ) ] \ - T
L\.k s }

~

w

S\

Absorbancia
r~
Absorbancia
~

Extrato Bruto Aquoso
L Concentragdo de AgNO; 4,0 mmoal/L

=t e W
TR PN Y AN

° -
sl

[ Concentracao de AGNO:4 mmol/L

! Extrato Bruto Hidroalcolico

T 1T v -1 3 T
700 500 200 300 400 500 600
Comprimento de Onda (Nm)

=4
in
1

500 600 700 800
Comprimento de Onda (Nm)

Nos espectros UV-vis foi possivel observar a formacao de bandas no intervalo de 420 a 500
nm para os extratos estudados. Ainda sdo necessarios mais estudos para avaliar a forma, o
tamanho, a estabilidade das nanoparticulas obtidas,

Conclusodes

Os estudos iniciais mostraram o potencial dos extratos aquosos e hidroalcoolicos das
folhas de jatoba para formacdo de nanoparticulas de prata. Presenca de compostos com
atividade antioxidante nos extratos como por exemplo os compostos fendlicos, sao
fundamentais para que a reagdo ocorra. As reacgdes realizadas em micro-ondas ocorreram em
um tempo bem menor quando comparado as reacles realizadas na incubadora shaker,
demonstrando o que ja e descrito na literatura, que reacbes em micro-ondas ocorrem em menor
tempo. Como as folhas do jatobad apresenta diversa propriedade bioldgicas estudos para
aprofundar o conhecimento sobre as caracteristicas das nanoparticulas obtidas bem como a
otimizacdo do metodo de sintese em microondas.
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