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Introducéo

A nanotecnologia tem promovido avancos significativos ao possibilitar a manipulagao
de materiais na escala nanomeétrica, impactando areas como biologia molecular, quimica e
farmécia. Entre suas muitas aplicacdes, as nanoparticulas de prata destacam-se por suas
propriedades antimicrobianas e cataliticas, sendo amplamente utilizadas tanto na industria
quanto em tratamentos biomédicos. No entanto, métodos tradicionais de sintese dessas
nanoparticulas, que incluem técnicas "bottom-up™ (construcdo atomistica) e "top-down"
(fragmentacdo de grandes materiais), frequentemente empregam solventes toxicos e geram
residuos prejudiciais, levantando questdes sobre a sustentabilidade desses processos
(Jamkhande et al., 2019; Benedito; Silva; Santos, 2017).

Para enfrentar esses desafios, a sintese verde de nanoparticulas metéalicas, que utiliza
agentes redutores como fungos, algas, bactérias e extratos vegetais, emerge como uma
alternativa sustentavel e ecologicamente responsavel. Estudos demonstram que extratos
vegetais contém biomoléculas, como polifendis e flavonoides, que desempenham um papel
crucial na conversdao de ions metélicos em nanoparticulas sélidas coloidais, bem como na
estabilizacdo dessas nanoparticulas, prevenindo sua aglomeracao. Essa abordagem nédo apenas
reduz a producdo de residuos toxicos, mas também resulta em materiais com maior
biocompatibilidade, crucial para aplicacdes em contextos médicos (Jameel; Aziz; Dheyab,
2022; Singh et al., 2018).

A planta Arrabidaea brachypoda (DC.) Bureau, popularmente conhecida como “cipo-
uma” ou “Cervejinha do campo” e endémica do Cerrado brasileiro, possui uma composi¢ao
quimica rica e distinta, incluindo flavonoides diméricos como Braquidinas A, B e C, além de
compostos feniletandides e flavonoides glicosilados. Considerando o potencial redutor
previamente identificado nos flavonoides, explorar a capacidade dessas biomoléculas na sintese
de nanoparticulas de prata representa uma estratégia inovadora e de significativa relevancia
cientifica (Rocha et al., 2014).

Dessa forma, o presente estudo teve como objetivo investigar a capacidade das
biomoléculas da A. brachypoda na reducao e sintese de nanoparticulas de prata, comparando a
eficacia dos flavonoides diméricos isolados com o extrato completo da planta. Para tal, foram
determinadas as condicdes ideais para a sintese, incluindo a proporcao adequada de extrato e a
concentracdo de nitrato de prata, além de examinar o impacto das variagdes de temperatura no
processo. Além disso, as nanoparticulas resultantes foram caracterizadas por espectrofotometria
UV-VIS e voltametria.
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Este trabalho visa oferecer uma alternativa viavel e ecologicamente responsavel para a
producdo de nanoparticulas de prata, a0 mesmo tempo em que destaca o potencial bioquimico
de uma planta com caracteristicas Unicas.

Material e Métodos

Na execucdo deste estudo, foram utilizados dois materiais distintos fornecidos pelo
Laboratorio de Quimica de Produtos Naturais (LQPN) da Universidade Federal do Maranhéo.
O primeiro material foi um extrato de A. brachypoda, denominado "RAB", que continha todas
as biomoléculas, incluindo derivados feniletandides glicosilados, as Braquidinas A, B e C, e
sete flavonoides diméricos glicosilados. O segundo material foi um extrato de A. brachypoda,
denominado "RAB-DCM", contendo exclusivamente as Braquidinas A, B e C.

Os extratos foram preparados na propor¢éo de 1 mg/mL. O extrato "RAB" foi dissolvido
em uma solucéo hidroalcodlica (7:3) de metanol e agua deionizada, enquanto o extrato "RAB-
DCM" foi apenas em metanol. Além disso, uma solucdo estoque de nitrato de prata foi
preparada a 100 mM para permitir diluicbes precisas. Ambos os materiais foram armazenados
sob refrigeracdo e protegidos da luz para preservar a integridade e as propriedades.

A sintese de nanoparticulas de prata foi realizada determinando as proporcdes ideais.
Foram testadas proporcGes de 3:7, 1:1 e 7:3 (Extrato:Nitrato de Prata), com volumes totais de
5 mL em cada solucdo. Para cada proporc¢do, foram usadas concentracdes de 1 mM e 10 mM
de nitrato de prata. As amostras foram preparadas, aguardaram dois dias para a reacdo de
reducdo e, em seguida, foram submetidas a ultrassonificacdo por 30 minutos utilizando o
equipamento Eco-Sonics para homogeneizacéo das particulas.

As nanoparticulas sintetizadas foram caracterizadas usando espectrofotometria UV-VIS
para avaliar suas propriedades Opticas. Amostras com mudancas visiveis na coloracdo foram
diluidas em 1 mL de solvente correspondente para facilitar a leitura no espectrofotémetro e
minimizar a filtragem. Os espectros de absorcéo foram obtidos e analisados para identificar as
proporcdes e concentracBes mais eficazes na sintese de nanoparticulas de prata.

A amostra com a melhor reducdo foi selecionada para anélises de voltametria ciclica.
As nanoparticulas foram preparadas para analise por meio de centrifugacdo e lavagem, e a
caracterizacdo foi realizada usando uma célula eletroquimica com trés eletrodos: um eletrodo
de carbono vitreo como eletrodo de trabalho, um eletrodo de hidrogénio como eletrodo de
referéncia e um contra-eletrodo de platina. O processo de purga com gas nitrogénio foi realizado
por 30 minutos para remover oxigénio da célula eletroquimica. A analise foi conduzida
aplicando uma varredura de potencial entre 0,6 V e 1,5 V vs. EPH a uma velocidade de
varredura de 50 mV/s.

A amostra com melhor desempenho foi testada em diferentes temperaturas (35 °C, 40
°C e 50 °C) além da temperatura ambiente (27 °C). Cada teste foi realizado com uma nova
solucdo preparada no momento da analise. A mudanca de coloracdo foi monitorada para avaliar
0 impacto da temperatura na eficacia da redugdo das nanoparticulas, fornecendo informacoes
sobre a cinética do processo.
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Resultados e Discussao

A formacgdo de nanoparticulas de prata ocorre pela redug¢ao dos ions Ag* do nitrato de
prata (AgNQO:s) para prata metalica (Ag®), mediada pelos flavonoides presentes nos extratos, que
doam elétrons para os ions Ag’, convertendo-0S em atomos neutros de prata que se agregam
em nanoparticulas (Raota, 2018; Zheng et al., 2013).

Entre as doze amostras produzidas, apenas algumas apresentaram sucesso na formagéo
de nanoparticulas, o que foi diretamente influenciado pelas proporcdes e concentraces dos
reagentes. A presenca de nanoparticulas foi confirmada por espectroscopia UV-VIS, que
analisou a faixa caracteristica de 300 a 600 nm (Jameel; Aziz; Dheyab, 2022; Singh et al.,
2018).

No caso do extrato RAB com nitrato de prata a 1 mM, ndo foram observadas mudancas
significativas na coloracdo, indicando uma reducdo limitada das nanoparticulas, conforme
confirmado pela auséncia de picos caracteristicos na analise UV-VIS (Figura 1).

FIGURA 1: Espectro UV-VIS das solucGes de extrato RAB com AgNO: (1 mM)
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Para o extrato RAB com nitrato de prata a 10 mM, mudancas na coloragéo,
especialmente na proporc¢éo de 7:3 (Extrato RAB: AgNO:s), indicaram uma maior formacéo de
nanoparticulas (Figura 2A). A andlise UV-VIS corroborou com um espectro de absor¢do mais
pronunciado e valores elevados de absorbancia (Figura 2B).
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FIGURA 2: Sintese de nanoparticulas através da reducdo de AgNOs (10) mM utilizando
solucgdes de extrato de RAB em diversas concentracfes
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LEGENDA: A - Alteracdo de cor nas solugdes de extrato RAB com AgNOs (10 mM). B -
Espectro UV-VIS das solugdes de extrato RAB com AgNOs (10 mM)
FONTE: Autoria propria

No extrato RAB-DCM com AgNOs (1 mM), a coloracéo laranja observada indicou uma
reducdo eficaz das nanoparticulas, e a proporcao de 7:3 (Extrato RAB:AgNOs) também foi
destacada como a mais eficaz, confirmada pela analise UV-VIS (Figura 3A-3B).

FIGURA 3: Sintese de nanoparticulas através da reducdo de AgNOs (1 mM) utilizando
solucdes de extrato de RAB-DCM em diversas concentragdes
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LEGENDA: A - Alteracéo de cor nas solucdes de extrato RAB-DCM com Nitrato de Prata a
1 mM. B - Espectro UV-VIS das soluc@es de extrato RAB-DCM com AgNO:s (1 mM)
FONTE: Autoria prépria

Por outro lado, no extrato RAB-DCM com AgNOs (10 mM), ndo houve uma reducéo
significativa, com auséncia de mudanca de cor e grande turbidez, confirmada pela anélise UV-
VIS (Figura 4).
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FIGURA 4: Espectro UV-VIS das solucdes de extrato RAB-DCM com AgNO: (10 mM)
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Comparando os extratos utilizados, o RAB apresentou uma performance superior na
reducdo de nanoparticulas de prata em relacdo ao RAB-DCM. A melhor concentracdo para o
extrato RAB foi 10 mM de nitrato de prata com a proporcao de 7:3 (Extrato RAB:Nitrato de
Prata), enquanto para o RAB-DCM, a concentracdo ideal foi 1 mM, mantendo a mesma
proporc¢do. Esses resultados evidenciam que a presenca do fitocomplexo do vegetal é crucial
para uma eficaz reducdo de nanoparticulas, pois todas as biomoléculas presentes no extrato
contribuem para o processo redutor, em contraste com a eficacia limitada observada quando
apenas as Braquidinas estdo presentes. A presenca de todas as biomoléculas potencializa a
capacidade redutora do extrato, resultando em uma melhor formacéo de nanoparticulas de prata.

Para concluir a caracterizacdo, a reacdo mais eficiente na reducdo de nanoparticulas,
utilizando o extrato RAB com nitrato de prata a 10 mM na proporg¢éo de 7:3, foi analisada por
voltametria apos a modificacdo do eletrodo de trabalho. O voltamograma ciclico, conforme
mostrado na Figura 5, revelou a formacao significativa das nanoparticulas de prata na solucéo.
A comparacdo entre o eletrodo ndo modificado (Figura 5A) e o eletrodo modificado com
nanoparticulas de prata (Figura 5B) evidenciou claramente a presenca das nanoparticulas, com
picos anddicos e catddicos caracteristicos, confirmando a formacdo das nanoparticulas
conforme relatado na literatura (Choi; Luo, 2011; Rashmi et al., 2020).
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FIGURA 5: Comparagdo do Voltamograma Ciclico antes e ap6s a modificagéo do eletrodo

de trabalho com Nanoparticulas de Prata. Intervalo 0,6 VV - 1,5 V vs EPH a 50 mVs-1. Meio
bésico NaOH (0,5 M)
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LEGENDA: A - Voltamograma ciclico obtido com o eletrodo de trabalho ndo modificado. B
- Voltamograma ciclico obtido ap6s a modifica¢cdo com nanoparticulas de Prata
FONTE: Autoria propria

Por fim, a influéncia da temperatura foi evidente na amostra com RAB e nitrato de prata
a 10 mM na proporcéo de 7:3. A temperatura ambiente (27°C), a mudanca de cor comegou apds
2,5 horas. Em 35°C, a coloracgdo laranja apareceu apés 1,5 horas; em 40°C, ap6s 45 minutos; e
em 50°C, a coloracdo foi observada ap6s 20 minutos. Temperaturas mais altas aceleraram o
processo de nucleacdo e crescimento das nanoparticulas, embora o metanol, usado como
solvente, evaporasse rapidamente a altas temperaturas, resultando em perdas de material e
afetando a precisdo dos resultados.

Conclusdes

Este estudo confirmou que o extrato de Arrabidaea brachypoda (DC.) Bureau é eficaz
na sintese de nanoparticulas de prata, atuando como agente redutor na conversao dos ions Ag+
para prata metalica (Ag®). Os resultados revelaram que tanto o extrato completo (RAB) quanto
0 extrato contendo apenas trés flavonoides (RAB-DCM) foram promissores na formagéo das
nanoparticulas, embora a eficacia de cada processo tenha dependido das proporgdes e
concentragdes de nitrato de prata utilizadas. Para o extrato RAB, a concentracdo ideal de nitrato
de prata foi de 10 mM, enquanto para 0 RAB-DCM, a concentracao ideal foi 1 mM. Em ambos
0S casos, a propor¢ao mais eficaz foi de 7:3.

Além disso, a caracterizacdo das nanoparticulas foi realizada por espectrofotometria
UV-VIS e voltametria ciclica. Os resultados mostraram a formacéo significativa das
nanoparticulas de prata, evidenciada por picos de absor¢do na faixa de 400 a 550 nm e
caracteristicas de carga oxidacdo/reducdo entre 0,9 e 1,4 V. Apesar da eficiéncia do processo,
a exploracdo dos efeitos da variacdo de temperatura revelou que temperaturas mais elevadas
aceleram a sintese, porém a répida evaporacdo do metanol levou a perdas substanciais de
material, comprometendo a viabilidade desse método.
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Dessa forma, este trabalho avanga no campo da sintese verde de nanoparticulas de prata,
ressaltando a importéncia da selecéo criteriosa das condi¢Oes experimentais para garantir a
obtencgdo de resultados satisfatdrios. Os dados obtidos fornecem informacGes valiosas para a
otimizacdo de processos futuros e para a aplicacdo dessas nanoparticulas em diversas areas da
ciéncia e tecnologia.
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