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Introducio

As nanoparticulas de prata (AgNPs) sdo estruturas nanométricas com potencial de
aplicacdo em diversas areas, como eletronica, Optica, catalise, sensoriamento, medicina e
biotecnologia, em virtude de suas caracteristicas intrinsecas, como alta condutividade elétrica,
efeito de ressonancia de plasmons de superficie, atividade antimicrobiana, anti-inflamatoria e
anticancerigena. (Abid et al. 2022; Alam et al. 2014). As AgNPs podem ser obtidas por métodos
fisicos, quimicos e bioldgicos. Dentre os métodos quimicos temos as rotas tradicionais e as
alternativas ou rotas verdes (Pryshchepa; Pomastowski; Buszewski, 2020; Rafique ez al., 2017).
Esta ultima segue delineamentos dos principios da quimica verde e estd fundamentada no uso
de extratos naturais, os quais sao ricos em biomoléculas ativas, como antioxidantes, flavonoides
e compostos fendlicos, que vem sendo muito aplicados como agentes redutores, capazes de
promover uma reac¢do redox com um precursor de prata, comumente um sal, ao doar densidade
eletronica e ions de hidrogénio, provoca a redugio de ions de prata Ag" para Ag’, originando as
AgNPs (Munir et al., 2021; Philip, 2010; Rahuman et al., 2022).

Os extratos vegetais sao fontes ricas de compostos bioativos, como fenois, flavonoides,
terpenoides, alcaloides, acucares, aminoacidos e proteinas, que podem atuar como redutores e
estabilizantes das AgNPs. (Munir et al., 2021; Philip, 2010; Rahuman ef al., 2022). Os tecidos
sdao materiais a base de fibras que possuem longas cadeias de carbono. A maioria deles exibe
uma estrutura hidrofilica, porosa. O que torna um ambiente propicio para o crescimento de
microrganismos, como bactérias patogénicas e geradoras de odores (Chen et al., 2023). A
modificacdo das superficies desses materiais com nanoparticulas pode assegurar um bom
desempenho na inibi¢do da atividade bacteriana (Syafiuddin et al., 2020). Neste reporte
abordamos a formagdo de AgNPs suportadas em uma matriz biodegradavel, e biocompativel
de celulose usando uma fonte luminosa na regido visivel além de extrato vegetal para formagao
das nanoparticulas. Foi utilizado uma rota de quimica verde por ser mais limpa e econdmica
que a tradicional.
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Material e Métodos

O método para sintese das nanoparticulas de prata foi adaptado de Franzolin et al.
(2022). Foi utilizado extrato aquoso vegetal como agente redutor e nitrato de prata, 99%
(AgNO3) como precursor. Foram recortados tecidos com dimensdes de 3 x 3 cm,
posteriormente lavados com dgua Milli-Q (18,2 MQ-cm a 25 °C) e secos. (i) A primeira amostra
de tecido foi submersa somente em NaOH 0,1 mol L!, por poucos minutos, e lavada com agua
Milli-Q e reservada, esta foi denominada como controle (tecido branco). Na sequéncia, (i) uma
amostra de tecido foi submersa em uma solu¢do de NaOH 0,1 mol L}, apds em uma solucio
de AgNOs, e no extrato vegetal. Provocando instantaneamente perda da coloracdo, tendo
finalmente uma cor marrom claro, finalmente, os tecidos foram pendurados em uma armagao
de arame e colocados dentro da camara de luz, as quais foram irradiadas com a fonte luminosa,
Fita LED RGB 5050 5M IP65 de 24 watts, durante uma hora. Apds esse tempo foi retirado e
caraterizado o tecido, que foi denominado, 3TMC.

As andlises das amostras de AgNPS foram realizadas, na faixa de 200 a 800 nm
utilizando o equipamento Varian Cary 50 UV-Visible Spectrophotometer com caminho 6tico
de 1 cm. A composicdo e o estado quimico foram investigados com base nas areas e energias
de ligacdo dos picos de fotoelétrons Ag3d e Ols em um equipamento Omicron Sphera com
7 channeltrons. A escala de energia de ligagdo foi calibrada medindo o pico Cls a 285,0 eV e
a precisao da medida foi de + 0,1eV. A morfologia das amostras analisadas foi examinada
usando o equipamento SU3500, Hitachi, Japao com um feixe primario de 10 KeV e um detector
de ions secundarios. A distribuicdo elementar na superficie foi observada em um microscopio
eletronico de varredura acoplado a um detector de energia dispersiva de raios X (EDX)
(QUANTAX 100, Bruker, Alemanha) com aceleracdo de tensdao de 30,0 kV e distancia de
trabalho de 10,8 mm.

Resultados e Discussio

Nos espectros de absor¢do eletronico da suspensdo onde se mergulho os tecidos
irradiados se observa, veja-se Figura 1, o aumento da intensidade perto de 450 nm associado a
banda plasmodnica de superficie, LSPR. Assim como a presenca de uma banda de baixa
intensidade a 520 nm nas amostras sem irradiagdo, onde a medida que o tempo de irradiacao
aumenta esta banda desaparece (Tania; Ali; Bhuiyan, 2021; Yazdanshenas e Khalilabad, 2013).

A formagao da banda plasmonica ¢ um indicativo da formagao de agregados coloidais
através do modelo de amadurecimento de Ostwald (Alarcon ef al., 2023; Zong et al., 2014). A
concentragio do AgNOs nas dispersdes preparadas foi de 4,0 — 8,0 x10“#mol L !, Baseado no
maximo de intensidade no comprimento de onda, A, o tamanho das AgNPs, depois de uma hora
de irradiagdo, ¢ 71 nm (A =432 nm), e 48 nm (A = 402 nm).
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Figura 1: Espectros de absorcdo eletronica de AgNPs irradiadas por 1 hora com luz branca.
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Os tecidos denominados controle e 3TMC foram submersos em solu¢ao de NaOH para
promover a conversao da celulose em alcali celulose. Segundo CAO et al. (2021) a maioria dos
ions Na" interage com grupos funcionais O — H. Na sequéncia o tecido 3TMC, foi submerso no
extrato vegetal, com propdsito de promover a conversao de ions prata em AgNPs pela irradiacao
com a fonte luminosa. A Figura 2 ilustra apresenta as imagens de microscopia eletronica de
varredura (MEV) do tecido 3TMC e o respectivo espectro EDS.

Figura 2: Imagem de microscopia eletronica de varredura do tecido marrom claro, 3STMC (a), espectro EDS e
composicdo elementar (b); mapeamento elementar (c,d,e) do carbono, oxigénio e prata, respectivamente
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Ao analisar imagens de MEV do tecido 3TMC ¢ possivel observar a preseng:a de
pequenos grupos aderidos a fibra téxtil, ademais a andlise de mapeamento nas amostras
analisadas forneceu informacdes quanto a composicao elementar de carbono, oxigénio e prata.
A Figura 2 mostra a presenga de irregularidades relacionadas com a formagao de Ag0, e
AgNPs por causa da reagao de prata em meio basico (Salgado et al., 2023; Tania; Ali; Bhuiyan,
2021; Chen et al., 2023).

Os espectros de XPS, veja-se Figura 3, do pico O(I), em 531,1 eV, ¢ caracteristico dos
ions O do oxigénio da rede superficial em matriz de 6xido metalico. Com um valor maior de
energia de ligacdo, observa-se o pico O(II) em torno de 531,6 eV atribuido ao oxigénio de
defeitos na matriz de 6xidos metdlicos, relacionados a vacancias de oxigénio. Finalmente, a
banda da espécie O(III), em 532,6 eV, estd relacionada a hidroxila superficial do grupo
(metal—OH), a qual pode estar relacionada a vagas anidnicas que apresentam alteracdo da
densidade de carga eletronica. (Jain et al., 2019). Esta banda de oxigénio ndo reticular também
¢ atribuida a presenca de ions O superficiais que apresentam menor densidade eletronica.

As analises dos espectros XPS do tecido marrom claro, 3TMC, apresentam energias de
ligacdo Ag 3ds, em 367,7 € 367,8 eV, atribuidos a presenca de prata metalica (Ag®) e da espécie
de prata provenientes do Ag>O (Ag"), respectivamente, a quais estdo em concordancia com a
literatura (Prieto et al., 2012).

Figura 3: Espectros de XPS da amostra de tecido marrom claro, 3TMC (a); O 1s, Ag 3d (b) e Cls (c).
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Os espectros Cls foram ajustados ao carbono em diferentes ambientes quimicos. Assim,
a sinal em 286,2 eV ¢ atribuido a C-O-C. Em 286,1 eV C-O-C, 284,3 eV atribuidos a ligagdes
C=C/C-C, 282.5 eV relacionado a formacao de C-Ag. As bandas em 277,7 eV ¢ 275,8 eV estao
relacionados de picos satélites da fonte de raios X, em vez de ligagcdes quimicas especificas do
carbono (Bhaduri et al., 2013; Prieto et al., 2012).

Conclusoes

As nanoparticulas obtidas neste trabalho revelaram-se promissoras para estudos futuros,
uma vez que apresentaram certa estabilidade, conforme apresentado nos espectros de absorgao
UV-Vis, onde o estudo da banda plasmoénica se mostrou muito Util. Os estudos realizados neste
trabalho sobre a formacgao de nanoparticulas mediante irradiacdo LED possibilitaram avaliar o
potencial de aplicag¢do dessa fonte energética na sintese verde de nanoparticulas. Finalmente, a
modificagao da superficie do tecido também produziu resultados promissores, posto que a
caracterizagdo do material permitiu apontar a formagao de AgNPs, e da fase Ag>O. No entanto,
a metodologia necessita de otimizagao para que a formagao de AgNPs seja mais favorecida.
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