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IMPACTO E RELEVANCIA ECONOMICA E SOCIAL

A presente dissertacdo apresenta uma abordagem sustentavel para a sintese verde de
nanoparticulas de prata utilizando extrato de pdlen de Myracrodruon urundeuva. O método
proposto esté alinhado aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) 3,9, 12 e 15 da
Organizagdo das Nacdes Unidas (ONU), ao promover a valorizagdo da biodiversidade
brasileira, reduzir o uso de reagentes toxicos e os custos de produg¢do, além de apresentar

potencial para aplicacdes nas areas da satde e da biotecnologia.

ECONOMIC AND SOCIAL IMPACT AND RELEVANCE

This dissertation presents a sustainable approach for the green synthesis of silver
nanoparticles using Myracrodruon urundeuva pollen extract. The proposed method is aligned
with the United Nations Sustainable Development Goals (SDGs) 3, 9, 12, and 15 by promoting
the valorization of Brazilian biodiversity, reducing the use of toxic reagents and production

costs, and offering potential applications in healthcare and biotechnology.



y - UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

unesp ™

Campus de llha Solteira

CERTIFICADO DE APROVAGAO

TITULO DA DISSERTACAO: Biossintese de nanoparticulas de prata mediada por extrato
etandlico de pdélen de Myracrodruon urundeuva

AUTORA: BEATRIZ FARIAS BITTENCOURT
ORIENTADORA: ROSANGELA DA SILVA DE LAURENTIZ
COORIENTADORA: VANESSA DE ANDRADE ROYO

Aprovada como parte das exigéncias para obtencao do Titulo de Mestra em Ciéncia dos
Materiais, especialidade: Sistemas de Producao pela Comissao Examinadora:

Documento assinado digitalmente

u ROSANGELA DA SILVA DE LAURENTIZ
g Data: 24/08/2026 14:32:45-0300
Verifique em https://validar.iti.gov.br

Profa. Dra. ROSANGELA DA SILVA DE LAURENTIZ (Participagao Presencial)
Departamento de Fisica e Quimica / UNESP / Campus de llha Solteira - FEIS

Documento assinado digitalmente

\eb CIBELY DA SILVA MARTIN SONVESSO
g Data: 10/08/2026 22:23:14-0300
Verifique em https://validar.iti.gov.br

Profa. Dra. CIBELY DA SILVA MARTIN SONVESSO (Participagao Presencial)
Departamento de Fisica e Quimica / UNESP / Campus de llha Solteira - FEIS

Documento assinado digitalmente

Prof. Dr. ALEX MARTINS MACHADO (Participacao Virtual) g \Lb A R D

Data: 24/08/2026 19:49:16-0300

Universidade Federal de Mato Grosso do Sul - UFMS Ve e MRS el e

llha Solteira, 31 de julho de 2026.

Faculdade de Engenharia - Campus de llha Solteira
Av. Brasil, 56, 15385000
https:/iwww feis.unesp.bri#!/ppgem - CNPJ: 48.031.918/0015-20.



DEDICATORIA

Dedico este trabalho a minha familia, pelo amor incondicional, ensinamentos, incentivo
constante e por sempre acreditarem em mim, mesmo nos momentos mais desafiadores. Cada
conquista alcangada também pertence a voces.

Aos meus amigos, agradeco o apoio, palavras de incentivo e por compreenderem as
minhas auséncias durante esta caminhada. A preseng¢a de cada um tornou esta trajetdria mais

leve e significativa.



AGRADECIMENTOS

Agrade¢o a minha orientadora, Professora Dra. Rosangela da Silva de Laurentiz, pela
confianga, orientagdo, incentivo, dedicacdo e parceria ao longo do desenvolvimento deste
trabalho. Sua experiéncia, disponibilidade e ensinamentos foram fundamentais para minha
formacao académica e para a realizagdo desta pesquisa.

Ao grupo de pesquisa GSOPN, agradego pelo suporte cientifico, pelas discussdes
enriquecedoras, pela troca de conhecimentos e pelo ambiente colaborativo que tornaram esta
jornada mais leve e produtiva. Estendo meu agradecimento a todos os colegas que, de alguma
forma, contribuiram para este trabalho, seja por meio de discussoes, auxilio experimental ou
apoio durante as diferentes etapas da pesquisa.

A Universidade Estadual Paulista (UNESP), ao Departamento de Fisica e Quimica e ao
Programa de Pds-Graduagdo em Ciéncia dos Materiais, agradeco pela excelente formagao
proporcionada, pelo ambiente académico estimulante e pela infraestrutura disponibilizada,
fundamentais para o desenvolvimento desta pesquisa ¢ para minha formacdo como
pesquisadora.

Agradeco a Fundagao de Amparo a Pesquisa do Estado de Sao Paulo (FAPESP) pela
concessao de Auxilio Equipamento Multiusudrio, que viabilizou a aquisi¢ao dos equipamentos
NEXUS 670 (Processo FAPESP n°® 1997/07158-4), Zetasizer Advance Lab (Processo FAPESP
n° 2022/03219-2) e NanoSight Pro (Processo FAPESP n°® 2023/17369-9), essenciais para a
realizagdo das analises experimentais deste estudo.

Agradego ao Laboratorio de Microscopia de Ilha Solteira (LaMIS—UNESP) por
disponibilizar acesso as instalagdes de microscopia e ao Elton José de Souza pelo suporte
técnico na aquisicao das imagens.

O presente trabalho foi realizado com apoio da Coordenagao de Aperfeicoamento de
Pessoa de Nivel Superior — Brasil (CAPES) — Cédigo de Financiamento 001.

Por fim, deixo registrado meu sincero agradecimento a todos que, direta ou

indiretamente, fizeram parte dessa trajetoria e contribuiram para a concretizagao deste trabalho.



RESUMO

A busca por rotas sustentaveis tem impulsionado o desenvolvimento de métodos verdes para a
sintese de nanoparticulas metalicas, destacando-se o uso de extratos vegetais como agentes
redutores e estabilizantes. Neste trabalho, nanoparticulas de prata (AgNPs) foram sintetizadas
utilizando extratos do pdlen de Myracrodruon urundeuva (aroeira). O uso do pdlen apresenta
uma vantagem relevante em relagdo a outras matrizes vegetais, como flores, uma vez que
concentra diversos fitoconstituintes bioativos ¢ pode ser obtido por meio de armadilhas
instaladas na entrada de colmeias, sem causar danos a planta como a extragao das flores. Os
extratos foram avaliados quanto a composic¢ao fitoquimica, teor de compostos fenodlicos e
atividade antioxidante. Ambos apresentaram flavonoides, glicosideos e triterpenoides,
enquanto o extrato etandlico apresentou adicionalmente antraquinonas, carotenoides,
cumarinas e taninos. Os resultados indicaram maior potencial redutor do extrato etandlico, que
apresentou maior teor de fendis totais (9,983 + 0,549 mg EAG/g) e maior atividade antioxidante
(Clso = 69,34 ng/mL) em comparacdo ao extrato aquoso (3,707 £ 0,0086 mg EAG/g; Clso =
782,03 ng/mL). Foram avaliadas diferentes propor¢des entre extrato etanodlico e precursor
nitrato de prata (1:01, 1:04, 1:09, 1:19, 1:49 e 1:99), temperatura e pH do meio reacional em
120 minutos de sintese. A formacdo das nanoparticulas de prata foi monitorada por
espectroscopia de extingdo no ultravioleta-visivel, observando-se a banda caracteristica de
ressonancia plasmonica de superficie entre 420 e 450 nm. As nanoparticulas obtidas foram
caracterizadas por espalhamento dindmico de luz (DLS) e potencial Zeta. Os resultados
indicaram maior eficiéncia nas proporgoes 1:19 e 1:49, a 25 °C, pH 8,0, sob ultrassom. Analises
complementares por rastreamento de nanoparticulas (NTA), microscopia eletronica de
varredura (MEV), espectroscopia de raios X por dispersao de energia (EDX), espectroscopia
no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), microscopia de for¢a atomica (AFM) e
difracao de raios X (DRX) confirmaram particulas com tamanho entre 60 e 82 nm, morfologia
predominantemente esférica e alta estabilidade, com potenciais zeta de -61 e -102 mV,
respectivamente para 1:19 e 1:49. Analises de FTIR demonstraram que grupos hidroxila e
carbonila dos fitoconstituintes do pélen atuam na reducdo dos ions prata e no capeamento
estabilizante das particulas. A natureza cristalina da prata metélica foi confirmada por DRX,
com tamanho médio de cristalito entre 21 ¢ 24 nm. As nanoparticulas de prata sintetizadas
mantiveram sua estabilidade coloidal por 90 dias, preservando o tamanho e a carga superficial.

Esses resultados demonstram que o pélen de Myracrodruon urundeuva ¢ uma matriz biologica



eficiente para a produg¢do de nanoparticulas de prata estaveis, aliando o potencial

antimicrobiano da prata as propriedades bioativas dos compostos presentes no pdlen.

Palavras-chave: Atividade antioxidante; Triagem fitoquimica; Estabilidade coloidal.



ABSTRACT

The search for sustainable routes has driven the development of green methods for the synthesis
of metallic nanoparticles, with the use of plant extracts as reducing and stabilizing agents
standing out. In this study, silver nanoparticles (AgNPs) were synthesized using an ethanolic
extract of Myracrodruon urundeuva (aroeira) pollen. The use of pollen presents a relevant
advantage over other plant matrices, such as flowers, since it concentrates several bioactive
phytoconstituents and can be obtained through traps installed at the entrance of beehives,
without causing damage to the plant as occurs with flower extraction. The extracts were
evaluated for their phytochemical composition, total phenolic content, and antioxidantactivity.
Both extracts presented flavonoids, glycosides, and triterpenoids, while the ethanolic extract
additionally presented anthraquinones, carotenoids, coumarins, and tannins. The results
indicated a greater reducing potential of the ethanolic extract, which presented a higher total
phenolic content (9,983 + 0,549 mg GAE/g) and greater antioxidant activity (ICso = 69,34
pg/mL) compared to the aqueous extract (3,707 £ 0,0086 mg GAE/g; ICso = 782,03 pg/mL).
Different ratios between the ethanolic extract and the silver nitrate precursor (1:01, 1:04, 1:09,
1:19, 1:49, and 1:99), temperature, and pH of the reaction medium were evaluated over 120
minutes of synthesis. The formation of silver nanoparticles was monitored by ultraviolet-visible
extinction spectroscopy, observing the characteristic surface plasmon resonance band between
420 and 450 nm. The nanoparticles obtained were characterized by dynamic light scattering
(DLS) and zeta potential. The results indicated greater efficiency at ratios of 1:19 and 1:49, at
25°C and pH 8.0, under ultrasound. Complementary analyses by nanoparticle tracking analysis
(NTA), scanning electron microscopy (SEM), energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX),
Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), atomic force microscopy (AFM), and X-ray
diffraction (XRD) confirmed particles with sizes ranging from 60 to 82 nm, predominantly
spherical morphology, and high stability, with zeta potentials of =61 and =102 mV for 1:19 and
1:49, respectively. FTIR analyses demonstrated that hydroxyl and carbonyl groups of pollen
phytoconstituents act in the reduction of silver ions and in the stabilizing capping of the
particles. The crystalline nature of metallic silver was confirmed by XRD, with an average
crystallite size ranging from 21 to 24 nm. The synthesized silver nanoparticles maintained their
colloidal stability for 90 days, preserving their size and surface charge. These results showed
that Myracrodruon urundeuva pollen is an efficient biological matrix for the production of
stable silver nanoparticles, combining the antimicrobial potential of silver with the bioactive
properties of pollen compounds.

Keywords: Antioxidant activity; Phytochemical screening; Colloidal stability.
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1 INTRODUCAO

A sintese verde constitui uma abordagem sustentavel e energeticamente eficiente para a
producao de nanoparticulas metalicas, sendo realizada a partir de diferentes fontes biologicas,
como bactérias, algas, fungos e, especialmente, extratos vegetais. Estes ultimos se destacam por
oferecerem um método mais simples, economico e operacionalmente viavel. A presenga de
fitoconstituintes associados as nanoparticulas pode influenciar suas propriedades fisico-
quimicas e bioldgicas, particularmente a atividade antimicrobiana (Anju et al., 2021).

Nanoparticulas obtidas por sintese verde utilizando extratos vegetais apresentam,
predominantemente, atividade antimicrobiana, podendo ainda exibir outras propriedades em
func¢do dos metabolitos secundarios presentes, como atividade anticancer (Thatyana et al.,
2023). Esses sistemas sao obtidos por métodos ecologicamente adequados que favorecem a
biocompatibilidade do nanomaterial final, diferenciando-se das rotas quimicas convencionais
pelo uso de precursores de baixa toxicidade (Nandhini et al., 2024). Além disso, apresentam
vantagens relacionadas ao custo-beneficio, estabilidade e facilidade de obtencao, quando
comparadas a nanoparticulas sintetizadas por vias quimicas convencionais ou mediadas por
microrganismos (Deshmukh; Gupta; Kim, 2019).

Do ponto de vista bioldgico, essas nanoparticulas demonstram propriedades
antioxidantes relevantes, atuando na neutralizag¢ao de radicais livres ¢ na redu¢ao do estresse
oxidativo. Adicionalmente, exibem atividade anti-inflamatoria, o que as torna promissoras para
aplicagdes terapéuticas, incluindo processos de regeneragao tecidual e controle de infecgdes
(Nandhini et al., 2024).

As plantas constituem uma fonte abundante de metabdlitos secundarios com amplo
potencial farmacologico (Ali et al., 2016). Entre esses compostos, destacam-se os polifenois,
que desempenham papel fundamental como agentes redutores na sintese de nanoparticulas de
prata (AgNPs). A composi¢do e a concentragdo desses metabolitos variam entre espécies
vegetais, resultando em diferencas na capacidade redutora. Consequentemente, caracteristicas
como tamanho, estabilidade e atividade biologica das nanoparticulas estdo diretamente
relacionadas ao perfil fitoquimico da planta utilizada e a interagdo desses metabdlitos com a
superficie das nanoparticulas (Wang et al., 2024).

Embora diversos estudos ja tenham explorado o uso de plantas na sintese verde de
nanoparticulas, a variabilidade fitoquimica entre espécies indica a necessidade de investigacdo
continua de novas fontes vegetais. Tal abordagem pode contribuir para o desenvolvimento de

nanoparticulas mais sustentaveis, biocompativeis e com propriedades biologicas aprimoradas,
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ampliando suas aplicagdes nas areas de ciéncia dos materiais e da satide (Kulkarniez al., 2023;
Khan; Piccolella; Pacifico, 2025;).

Nesse cenario, o pdlen surge como uma matéria-primade valor biotecnoldgico, por
apresentar uma diversidade de fitoconstituintes bioativos com potencial para atuar como
agentes redutores e estabilizantes. Além de sua riqueza quimica, a utilizagdo do polen oferece
uma vantagem ecoldgica por ser obtido a partir do excedente coletado por abelhas por meio de
coletores nas colmeias, seu aproveitamento ocorre sem causar qualquer prejuizo fisico ou
reprodutivo a planta, contornando o impacto ambiental gerado pela colheita direta de folhas,
cascas ou flores.

Contudo, apesar de a Myracrodruon urundeuva ser amplamente reconhecida por suas
propriedades medicinais, hd uma persistente lacuna na literatura cientifica quanto ao estudo
fitoquimico do seu poélen e, principalmente, ao seu emprego em aplicagdes tecnoldgicas
avancadas, como a sintese verde de AgNPs. Assim, a exploracdo dessa matriz ainda pouco
explorada representa uma oportunidade estratégica de integrar a conservacdo ambiental ao
desenvolvimento de novos materiais multifuncionais.

Nesse contexto, o presente trabalho teve como objetivo avaliar o potencial do polén da
Myracrodruon urundeuva (aroeira) como mediador na sintese verde de AgNPs, bem como

realizar a caracterizagdo fisico-quimica das nanoparticulas obtidas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Esse topico apresenta o embasamento teodrico e uma revisao dos trabalhos presentes na
literatura referentes a sintese verde de nanoparticulas de prata, permitindo assim uma visao

critica do estado-da-arte relacionado ao tema especifico do presente trabalho.

2.1 Sintese de Nanoparticulas

De acordo com a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), por meio da
norma ABNT NBR ISO 80004-1:2024, os nanomateriais sdo definidos como materiais que
apresentam qualquer dimensao localizada na nanoescala (10~ unidades), reconhecendo como
faixa de comprimento aproximadamente entre 1 e 100 nandmetros (nm). Materiais nessa escala
apresentam propriedades distintas em relacdo ao seu comportamento na escala macroscopica
(ABNT, 2024).

A nanotecnologia compreende o conjunto de conhecimentos cientificos e tecnoldgicos
voltados ao controle e a modificagcdo da matéria em niveis atdbmico, molecular e supramolecular,
geralmente envolvendo dimensdes inferiores a 100 nanometros. Devido as propriedades
singulares que emergem nessa escala, essa area tem sido amplamente reconhecida como uma
plataforma tecnoldgica inovadora e multifuncional. Estudos recentes destacam sua aplicagao
em diversos campos, incluindo a drea médica, a eletronica, os sistemas energéticos, o controle
ambiental e a ciéncia dos materiais. No contexto da sade, os nanomateriais assumem papel
estratégico, contribuindo para aplicagdes médicas inovadoras, como sistemas de diagnostico
portatil e abordagens associadas a medicina regenerativa (Dabare; Rajapaksha; Munaweera,
2025).

A medida que ocorre a reducio das dimensdes das particulas, observa-se um aumento
significativo da razdo entre area superficial e volume, o que resulta na intensificagao de
propriedades quimicas, fisicas e bioldgicas quando comparadas a pesquisas feitas por materiais
de maior escala dimensional (Ahmad et al., 2023).

No ambito da ciéncia dos materiais em escala nanométrica, emprega-se um conjunto de
métodos direcionados a fabricagcdo de produtos com arranjos atdmicos controlados, obtidos por
meio da organizagdo de atomos e moléculas. A producdo de nanomateriais fundamenta-se,
principalmente, em duas estratégias complementares (Figura 1): a abordagem ascendente

(bottom-up), definida pela construcdo de nanoestruturas a partir de unidades atomicas e
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moleculares, e a abordagem descendente (top-down), que envolve uma redugao progressiva de

estruturas originalmente em microescala até dimensdes nanométricas (Begmatovaet al., 2024).

Figura 1 - Obtenc¢do de nanomateriais por métodos fisicos e quimicos.
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Fonte: Adaptado de Begmatova et al. (2024).

Nesse contexto, os nanomateriais podem ser organizados em diferentes classes,
conforme caracteristicas especificas que influenciam seu comportamento e suas aplicagdes. A
Figura 2 ilustra essa classificacdo em cinco grupos distintos, levando em consideragdo aspectos
como dimensdo, origem, organizagdo estrutural, propriedades de porosidade e potencial
toxicidade (Mekuye; Abera, 2023).

Dentre as diferentes classes de nanomateriais, as nanoparticulas (NPs) metalicas
destacam-se em funcdo de suas propriedades fisico-quimicas singulares ¢ de seu amplo
potencial de aplicagdo. Essas propriedades decorrem principalmente da elevada razdo area
superficial/volume e dos efeitos decorrentes da reducao do tamanho para a escala nanométrica,
que modificam significativamente o comportamento dos materiais quando comparados aos seus
equivalentes macroscopicos. Essa caracteristica favorece processos cataliticos, aumenta a
capacidade de adsor¢cao de moléculas e intensifica as interacdes entre as NPs e diferentes
sistemas biologicos (Ahmad et al., 2023; Burlec et al., 2023).

As NPs metalicas apresentam propriedades Opticas unicas decorrentes do fenémeno
conhecido como Ressonanciade Plasmons de Superficie Localizada. Esse fendmeno resulta da
oscilacdo coletiva dos elétrons livres presentes na superficie metalica quando excitados pela
radiagdo eletromagnética, promovendo intensa absor¢do e espalhamento da luz em

comprimentos de onda especificos. A posicdo e a intensidade dessa banda plasmonica
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dependem do tamanho, da forma, da composi¢ao quimica, do estado de agregacdo das NPs e

do meio em que estdo dispersas (Shahalaei ef al., 2024).

Figura 2 - Classificacdo geral dos nanomateriais.
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Além das propriedades Opticas, esses nanomateriais apresentam propriedades
eletronicas e cataliticas superiores as observadas nos materiais macroscopicos. O aumento da
densidade de sitios ativos superficiais favorece a transferéncia eletronica e reduz a energia de
ativacao de diversas reagdes quimicas, tornando esses materiais excelentes catalisadores para
processos industriais, degradagdo de contaminantes e conversao de energia. Em determinados
metais, como ferro, niquel e cobalto, também podem ser observadas propriedades magnéticas
(Gautam et al., 2023).

Embora exista uma ampla variedade de metais na natureza, apenas alguns possuem
caracteristicas intrinsecas que permitem a obtenc¢ao de NPs com elevada estabilidade coloidal,
propriedades fisico-quimicas diferenciadas e desempenho funcional, tornando-os mais
adequados para aplicacdes em nanotecnologia (Ahmad et al., 2023). Esses materiais podem ser
obtidos por meio de abordagens construtivas ou destrutivas, dependendo da estratégia de anélise
adotada. Sais de metais como aluminio (Al), cddmio (Cd), chumbo (Pb), cobalto (Co), cobre

(Cu), ferro (Fe), ouro (Au), prata(Ag) e zinco (Zn) sdo frequentemente empregados na obtencao
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de nanoparticulas metalicas. Em decorréncia dos efeitos quanticos e darazao elevada entre area
superficial e volume, essas NPs apresentam interacao elevada com a radiagdo na regido do
ultravioleta-visivel, além de exibir propriedades antibacterianas, cataliticas, elétricas e térmicas
superiores as de seus equivalentes em escala macroscopica. Tais caracteristicas tornam os
nanomateriais metalicos especialmente atrativos para aplicagdes cientificas e tecnologicas, por

possuirem boas propriedades opticas (Mekuye; Abera, 2023).

2.1.1 Nanoparticulas de prata

As nanoparticulas de prata (AgNPs) destacam-se pelo amplo uso em aplicagdes
comerciais. Historicamente, compostos a base de prata foram utilizados no controle de
infecgdes e, na ciéncia contemporanea, permanecem amplamente investigados € empregados.
A continua utilizacdo esté relacionada com sua expressiva atividade antimicrobiana, a qual se
manifesta mesmo em baixas concentragdes, e associadas a area superficial elevada e
caracteristicas desses nanomateriais (Kerimkulova et al., 2025).

Entre essas caracteristicas, destacam-se o reduzido tamanho das particulas, a alta energia
superficial e a capacidade de liberar ions Ag* de forma controlada. Em conjunto, esses fatores
intensificam a intera¢do das AgNPs com microrganismos (Gautam et al., 2023; Shahalaei et
al., 2024).

As AgNPs sdo nanomateriais inorganico de grande relevancia, sobretudo em razao de
sua elevada relagdo 4rea superficial/volume quando comparadas a prata em estado
macroscopico. As AgNPs coloidais apresentam propriedades singulares, tais como alta
estabilidade quimica e atividade catalitica, alta area superficial especifica, elevada capacitancia
da dupla camada elétrica, alta condutividade térmica e elétrica, além do espalhamento Raman
intensificado por superficie (SERS) e de uma ressonancia plasmonica de superficie (SPR) bem
definida (Shivananda; Lakshmeesha; Swaroop, 2025).

Essas NPs também despertam grande interesse cientifico em virtude de sua elevada
atividade antimicrobiana, inclusive contra bactérias resistentes a farmacos, além de
apresentarem notavel acdo germicida em infeccdes de origem bacteriana. O efeito
antimicrobiano das AgNPs esta associado, principalmente, a liberacao de ions prata (Ag*), os
quais contribuem para o aumento da permeabilidade da membrana celular e para a formagao de
espécies reativas de oxigénio, ocasionando danos as paredes celulares. Contudo, a propensao a

agregacao das AgNPs e possiveis alteragdes no perfil de liberagao de Ag* em solucao aquosa
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podem reduzir a eficiéncia antimicrobiana desses nanomateriais, especialmente durante
aplicagdes de uso prolongado (Tripathi; Goshisht, 2022).

Embora as AgNPs sejam frequentemente tratadas como um inico agente antibacteriano,
sua atividade biologica resulta de dois mecanismos distintos, porém interligados: os efeitos
diretos das proprias NPs e a acdo dos ions de prata liberados a partir de sua superficie. As
AgNPs atuam principalmente por meio do contato direto com as células bacterianas, podendo
aderir 2 membrana, causar danos estruturais e, em alguns casos, ser internalizados. Por outro
lado, os ifons Ag" exercem sua atividade antimicrobiana ao interagir com componentes
essenciais no interior da célula, como proteinas, DNA e enzimas, comprometendo fungoes
metabdlicas e o equilibrio celular. A intensidade e a predominancia desses mecanismos
dependem das caracteristicas fisico-quimicas das AgNPs, como tamanho, carga superficial, tipo
de revestimento e das condi¢des do meio em que se encontram (Karatas et al., 2026).

As propriedades fisicas, quimicas e Opticas das AgNPs exercem um papel fundamental
em seu desempenho, tornando essencial a consideracao de determinadas caracteristicas durante
o processo de sintese. Entre os principais pardmetros a serem controladas destacam-se a
distribui¢do de tamanho das particulas, as propriedades de superficie, a composi¢ao quimica, a
morfologia aparente, a taxa de dissolu¢do, bem como a natureza dos agentes redutores e dos
agentes estabilizantes ou encapsulantes empregados (Tripathi; Goshisht, 2022).

Recentemente, as AgNPs tém recebido crescente atengdo em razdo da expressiva
propriedade antimicrobiana, aliada a uma relacdo favoravel custo-beneficio. Essas NPs podem
ser sintetizadas por diferentes rotas (Figura 3), sendo a redu¢do quimica o método mais
empregado, utilizando agentes redutores como borohidreto de s6dio. Entretanto, as AgNPs
obtidas por vias quimicas tém sua acessibilidade limitada, devido a toxicidade possivelmente
associada a reagentes usados no processo de sintese, o que restringe sua aplicacdo (Ahmad et
al., 2023).

Em complemento a essa representagdo visual, a Tabela 1 sistematiza os diferentes
métodos de descri¢des descritas, relacionando seus principios de funcionamento as respectivas
vantagens e limitacdes. Esta comparagdo permite uma analise critica das rotas disponiveis,
destacando aspectos como controle do tamanho das particulas, eficiéncia do processo, impacto
ambiental, custo e aplicabilidade biolégica, fornecendo subsidios para a escolha do método

mais adequado (Sharma et al., 2022).
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Figura 3 - Representagdo esquematica de diferentes rotas de sintese de AgNPs.
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As rotas de sintese (quimica, fisica e verde) diferem quanto a fonte de energia,
aos reagentes utilizados e ao impacto ambiental, influenciando as caracteristicas
finais das nanoparticulas obtidas.

Fonte: Adaptado de Tripathi; Goshisht (2022).

A obtenc¢do de NPs pode ser compreendida a partir de dois conceitos distintos e
complementares, sendo a abordagem de obtengao e rota de sintese. Enquanto arota de sintese
corresponde ao método especifico utilizado para promover essa formagao, a abordagem refere-
se a estratégia geral empregada para a formagdo das NPs, sendo classificadas em duas
abordagens (Figura 4). Na abordagem top-down, as NPs sdo produzidas pela reducao do
tamanho de materiais macroscopicos por meio de processos fisicos ou mecanicos, resultando
na fragmentacdo do material até a escala nanométrica. Em contrapartida, a abordagem bottom-

up baseia-se na organizacao de &tomos, ions ou moléculas, que passam por etapas de nucleacdo
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e crescimento para formar NPs com maior controle sobre tamanho, morfologia e distribuicao.

Dessa forma, as abordagens estabelecem o principio de formagao das NPs, ao passo que as rotas

de sintese determinam os mecanismos ¢ as condi¢des experimentais empregados para sua

obtenc¢do (Jain ef al., 2024).

Tabela 1 - Sintese de AgNPs utilizando diferentes métodos: vantagens e desvantagens.

Métodos de Principio de sintese Vantagens Desvantagens
sintese
A radiacdo atua como
agente redutor,
. . e dispensando o wuso de Caro, com baixo
Utiliza energia fisica A L. .
substancias quimicas rendimento, alto consumo
, . para obter AgNPs com . o . .
Fisico IR perigosas e permitindo a de energia, contaminagdo
distribuicdo de tamanho . e
estreita produgdo rapida de AgNPs, do solvente e distribuicdo
’ isentas de contaminagdo e aleatoria.
sem necessidade de
purificagdo adicional.
Toxicidade dos reagentes,
necessidade de etapas
. ~ adicionais de purificagdo
Os ions de prata sdo . . puriticaca
. , ~ . devido a contaminac¢ao
reduzidos a atomos de Produgao simples, . i
, . o superficial, baixa
Quimico prata por meio de economica e de alto i .
) uniformidade de tamanho,
agentes redutores rendimento. N ey ~
I tendéncia a auto agregagdo
quimicos. ~
e geracdo de subprodutos
potencialmente  perigosos
durante o processo.
Através da utilizagdo de
intermediarios gerados .
S Um processo limpo, com . g
fotoquimicamente, ~ . Sdo necessarios  custos
L, % boa resolugdo espacial e .
Fotoquimico | ocorre a produgdo de .. elevados e um ambiente
(- praticidade. :
cursos metalicos e a experimental.
reducio de ions
metalicos.
A reducdo de ions de Controle sobre tamanho e
prata a atomos de prata Custo-beneficio e forma das nanoparticulas,
Bioléwico por meio de abundancia de matérias- variabilidade entre lotes do
& biomoléculas ¢ um primas. material bioldgico pode
processo derivado de gerar  dificuldade  de
organismos Vvivos. reprodutibilidade.

Fonte: Adaptado de Sharma ef al. (2022).
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Figura 4 - Representagdo esquematica das abordagens para obtencao de NPs.
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representam estratégias complementares
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Fonte: Adaptado de Tripathi; Goshisht (2022).

A avaliacdo do tamanho, morfologia, estabilidade coloidal e nanoestrutura das AgNPs
requer a aplicacdo de um conjunto integrado de técnicas de caracteriza¢do, uma vez que
nenhuma metodologia isolada ¢ capaz de fornecer todas as informagdes possiveis. Nesse
contexto, diferentes técnicas analiticas sd3o empregadas de forma complementar para a
caracterizacdo completa das NPs, incluindo espectroscopia UV-Vis, microscopia eletronica de
varredura (MEV), microscopia eletronica de transmissao (MET), espectroscopia no
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e difracdo de raios X (DRX), além de
técnicas especificas a avaliagdo do comportamento coloidal, como espalhamento dinamica de
luz (DLS), potencial zeta e analise de rastreamento de nanoparticulas (NTA). Cada uma dessas
metodologias fornece informagdes especificas sobre propriedades Opticas, morfologicas,

estruturais, quimicas e de estabilidade das NPs (Shahzadief al., 2025). A Tabela 2 apresenta
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um resumo das principais técnicas de caracterizacao utilizadas para AgNPs, bem como as

informagdes obtidas a partir de cada método.

Tabela 2 - Técnicas de caracterizacdo de AgNPs.

Técnicas de caracterizacio

Principais informacgées obtidas

Aplicacdo dos dados obtidos

Andlise de Rastreamento de
Nanoparticulas (NTA)

Difragdo de Elétrons em
Area Selecionada (SAED)

Difrac¢do de Raios X (DRX)

Espalhamento Dinamico de

Luz (DLS)

Espectroscopia no
Infravermelho por
Transformada de Fourier
(FTIR)

Espectroscopia UV-Visivel
(UV-Vis)

Microscopia de Forga
Atémica (AFM)

Microscopia Eletronica de
Transmissdo (MET)

Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV)

Potencial zeta

Tamanho individual das
particulas e concentracao
numérica.

Estrutura cristalina local.

Estrutura cristalina e grau de
cristalinidade.

Tamanho hidrodindmico e indice
de polidispersidade (PDI).

Grupos funcionais e interagdes
quimicas.

Propriedades opticas e
ressonancia  plasmonica  de
superficie (SPR).

Morfologia, topografia e
rugosidade superficial.

Tamanho  real,  morfologia
intema e  distribuicdo  de
particulas.

Morfologia superficial e

tamanho das particulas.

Carga superficial e estabilidade
coloidal.

Anilise da distribuig¢do de tamanho
particula a particula e quantificacdo
da concentracdo de AgNPs em
suspensao.

Avaliagdo  da cristalinidade e
organizacdo estrutural das AgNPs em
escala nanométrica.

Confirmagdo da fase cristalina da
prata metalica (Ag’) e calculo do
tamanho de cristalito.

Avaliacdo da distribuicdo de tamanho
em suspensdo ¢ do comportamento
coloidal das AgNPs.

Identificacdo de biomoléculas do
extrato vegetal envolvidas na reducdo,

estabilizacdo e revestimento das
AgNPs.

Confirma¢do da formagdo das
AgNPs, monitoramento da cinética de
sintese, avaliacdo indireta do tamanho
¢ estabilidade ao longo do tempo.

Avaliagdo da morfologia, rugosidade,
distribuicdo e  formacado de
aglomerados das AgNPs.

Determinacdo precisa do tamanho
nanométrico e visualizacdo da
homogeneidade das AgNPs.

Analise da forma, distribui¢do de
tamanho e presenga de aglomerados.

Determinacdo da estabilidade da
suspensdo coloidal e tendéncia a
agregacao.

Fonte: Adaptado de Shahzadi et al. (2025).
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2.1.1.1 Toxicidade das AgNPs

Os possiveis efeitos adversos das AgNPs devem ser analisados com cautela, uma vez
que a ampliacdo de seu uso tem gerado preocupagdes quanto a toxicidade para a satide humana
e para o meio ambiente. Essa toxicidade depende de diversos fatores, como a estabilidade das
NPs, a dose administrada e as caracteristicas quimicas da superficie, que influenciam
diretamente a agregacdo de particulas no organismo. Além disso, as propriedades fisico-
quimicas das AgNPs, como tamanho, forma e carga superficial, desesmpenham papel

determinante em seu potencial toxico (

Figura 5). Os mecanismos de toxicidade associados aos AgNPs variam de acordo com
o sistema bioldgico associado, sendo os mais relevantes a alteragdo e ruptura da membrana
celular e a producdo excessiva de espécies reativas de oxigénio (ROS). Esses processos
comprometem o funcionamento das organelas celulares e levam a danos estruturais podem
afetar significativamente. Dessa forma, as caracteristicas morfoldgicas e superficiais das
AgNPs influenciam diretamente sua interacdo com as cé¢lulas, determinando a intensidade dos

efeitos bioldgicos observados (Karatas et al., 2026).

Figura 5 - Mecanismos de toxicidade das AgNPs.
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Fonte: Adaptado de Karatas et al. (2026).
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A utilizagdo de substancias quimicas toxicas em processos de sintese convencional
constitui uma preocupagao significativa, uma vez que pode provocar efeitos adversos tanto ao
meio ambiente quanto aos organismos vivos. Diante desse cenario, observa-se um interesse
crescente no desenvolvimento de rotas mais ecologicas para a sintese de AgNPs. Considerando
a demandapor processos sustentaveis na obten¢do de nanomateriais, diversas abordagens tém
sido propostas e aprimoradas, com base em mecanismos de redugao bioinspirados, os quais sdo,

de modo geral, classificados como métodos bioldgicos (Sharma et al., 2022).

2.1.1.2 Sintese Verde de AgNPs

Conforme observado na Figura 3, existem diferentes rotas de preparacdo para a sintese
de AgNPs. Entretanto, a elevada toxicidade e o uso intensivo de reagentes quimicos em muitos
desses métodos limitam sua aplicagdo em sistemas bioldgicos. Diante disso, tem-se
intensificado a busca por abordagens alternativas para a produ¢do de AgNPs que sejam
economicamente viaveis, seguras, ambientalmente sustentaveis e facilmente adaptaveis. Nesse
contexto, as abordagens biologicas tém se destacado como uma solugdo promissora, uma vez
que a propriedade verde emprega componentes bioldgicos, como algas, bactérias, fungos e
outros organismos, para a reducao de ions metalicos, configurando uma rota ecologicamente
correta para a obtencdo de NPs. Entre esses métodos, a sintese que utiliza extratos vegetais ¢
considerada a mais vantajosa, pois utiliza fitoconstituintes naturais das plantas que atuam como
agentes redutores, estabilizantes e de revestimento, suprindo a necessidade de produtos
quimicos toxicos (Sharma et al., 2025b).

Essas biomoléculas ndo apenas facilitam a formagao das AgNPs, mas também con ferem
ao nanomaterial propriedades fisico-quimicas diferenciadas e uma elevada relagdo area
superficial/volume, fatores essenciais para suas atividades biologicas. Durante a sintese (Figura
6), os fitoconstituintes promovem a reducdo dos ions Ag* e permanecem adsorvidos a superficie
das particulas. Essa camada de revestimento (capping) ¢ fundamental para assegurar a
estabilidade coloidal e a preservacao das caracteristicas funcionais das NPs ao longo do tempo

(Ahmad et al., 2023).
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Figura 6 - Processo da sintese verde de AgNPs usando extrato vegetal.
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Fonte: Propria autora com auxilio da ferramenta de inteligéncia artificial ChatGPT (OpenAl) (2026).

Os extratos vegetais apresentam uma ampla variedade de fitoconstituintes e
biomoléculas com capacidade redutora, como flavonoides, terpenoides oxigenados, aldeidos,
cetonas, amidas, proteinas, polissacarideos e vitaminas, os quais atuam na redu¢ao dos ions
metalicos. Entre as diferentes abordagens de sintese verde, a rota mediada por extratos vegetais
se destaca por ser mais rapida, economicamente vidvel e ambientalmente sustentavel. Além
disso, o emprego de extratos vegetais com propriedades antimicrobianas pode conferir as NPs
maior eficacia contra microrganismos, devido a a¢do conjunta dos metabolitos bioativos e da
prata (Tripathi; Goshisht, 2022).

O mecanismo de sintese fundamenta-se na interagao entre fitoquimicos e o precursor
metalico (Figura 7), resultando na formagao de nanoestruturas onde os grupos organicos aderem
a superficie metalica para prevenir a coalescéncia e garantir a estabilidade coloidal (Shahzadi
et al., 2025).

Durante a sintese verde, parametros como a concentragao do extrato vegetal e do ion
precursor, o tempo de sintese, o pH ¢ a temperatura exercem influéncia direta as NPs formadas
(Tabela 3). Em especial, a concentracdo e a composicdo quimica dos extratos vegetais
desempenham papel determinante no controle do rendimento do processo e das propriedades
finais dos AgNPs. Assim, a otimizacao dessas variaveis ¢ fundamental para a obtencao de NPs
com caracteristicas reprodutiveis e adequadas as aplicag¢des biologicas pretendidas (Sharma et

al., 2022).
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Figura 7 - Mecanismo esquematico da reducao de ions prata e formagdo de AgNPs por agentes

redutores naturais.
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Fonte: Propria autora com auxilio da ferramenta de inteligéncia artificial ChatGPT (OpenAl) (2026).

Tabela 3 - Fatores que afetam os métodos de sintese verde.

Fatores Descrigdo Impacto na sintese de AgNPs
O pH influencia os processos de nucleagdo e
crescimento de AgNPs ao alterar a carga em suas
pH pH é&cido ou alcalino. superficies. Particulas menores sdo frequentemente
produzidas em pH mais alto, mas a agregacdo pode
ocorrer em pH mais baixo.
Temperaturas mais elevadas podem causar agregacao;
Temperatura Temperatura durante o temperaturas mais baixas promovem taxas de
processo de sintese. nuclea¢do e redugdo, resultando em NPs em menor
nimero ¢ mais homogéneas.
A reducdo da quantidade de agente impacta a
Quantidade de agente estabilidade e a taxa de redugdo; maiores quantidades
Proporgao redutor e precursor de precursor aumentam os sitios de nucleagdo,
metalico. produzindo atomos reduzidos, mas também podem
promover a acumulaggo.
Afeta o desenvolvimento e a maturacdo das NPs.
. Formas maiores ¢ mais definidas podem resultar de
Tempo Tempo de reagéo.

duragdes mais longas, mas tempo excessivo também
pode levar a agregacdo e a polidispersao.

Fonte: Shahzadi et al. (2025).
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A estabilidade coloidal das AgNPs esta diretamente relacionada a sua carga superficial,
que € expressa pelo potencial zeta, cujos valores inferiores a —25 mV indicam estabilidade
coloidal, uma vez que a forte repulsdo eletrostética reduz a tendéncia a aglomeragao das NPs.
O potencial zeta corresponde a diferenca de potencial elétricoentre a superficie da particula e
o meio dispersante, sendo um importante indicador da repulsdo eletrostatica entre particulas em
suspensao. Dessa forma, AgNPs que apresentam potenciais zeta condizentes com o valor
estipulado tendem a permanecer bem dispersas no meio, o que favorece uma maior area de
contato com microrganismos e, consequentemente, resulta em maior atividade antibacteriana
(Karatas et al., 2026).

Assim, as variacdes de pH durante a sintese de AgNPs exercem influéncia significativa
sobre o potencial zeta e, portanto, sobre a estabilidade coloidal das AgNPs. De modo geral, o
aumento do pH, especialmente na faixa de 7 a 9, promove um incremento no valor do potencial
zeta, favorecendo a obtencao de coloides mais estaveis. Em condi¢des de pH mais alcalinos, as
AgNPs tendem a apresentar menor propensao a aglomeragao, resultando em sistemas coloidais
mais homogéneos. Essa maior estabilidade reflete-se diretamente no desempenho biologico,
uma vez que AgNPs apresentam atividade antibacteriana mais intensa e maior resisténcia a
agregacao em ambientes bioldgicos, quando comparadas com sondas estabilizadas apenas por

mecanismos eletrostaticos menos eficientes (Salazar-Bryam et al., 2021).

2.2 Extrato Vegetal

A sintese verde de AgNPs tem como objetivo reduzir o uso de substancias quimicas
perigosas, empregando compostos bioativos presentes em extratos vegetais como agentes
redutores e estabilizantes, os quais podem ser obtidos de diferentes partes das plantas. Nos
ultimos anos, diversas espécies vegetais foram exploradas para a producdo de AgNPs,
evidenciando uma amplavariedade de estratégias baseadas em plantas. A composi¢do quimica
desses extratos varia de acordo com a espécie vegetal, o que influencia diretamente a eficiéncia
do processo e as caracteristicas das NPs formadas. De modo geral, os principais metabdlitos
envolvidos s3o compostos secundarios, como compostos fendlicos, saponinas e terpenoides
oxigenados, os quais contribuem com anucleagdo e o crescimento das particulas, destacando-
se os compostos fenolicos pela sua elevada capacidade de doagdo de elétrons (Eker e al., 2025).

O mecanismo de sintese envolve, de forma geral, uma interacdo entre o extrato vegetal
e um precursor metalico nitrato de prata (AgNO3). Os compostos bioativos presentes no extrato

promovem simultaneamente a redu¢do dos ions metalicos e o recobrimento superficial das NPs,
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evitando sua agregagdo. Esse processo resulta na formacao de sistemas mais produtivos e
biologicamente ativos, sendo considerado eficiente, de baixo custo e ecologicamente correto.
A diversidade de fitoquimicos presentes nos extratos vegetais exerce papel fundamental na
sintese verde, influenciando a nucleagdo, o crescimento ¢ a estabilizagdo das NPs e,
consequentemente, suas propriedades fisico-quimicas, como tamanho, morfologia e
estabilidade coloidal (Thomas et al., 2024).

O uso de plantas medicinais na sintese de AgNPs tem como base a atividade bioldgicas
dessas plantas geralmente associadas a compostos fendlicos de varias subclasses. A escolha da
planta interfere na obtenc¢ao das NPs, pois nem toda planta possui potencial redutor necessario
para a reducdo eficiente de ions prata a prata metalica. Além disso, a composic¢ao fitoquimica
varia entre os diferentes 6rgaos de uma mesma planta, como folhas, flores, caules e raizes.
Adicionalmente, a escolha do solvente para a obtencao do extrato e as condi¢des de sintese
exercem influéncia significativa sobre a formagao das AgNPs, afetando caracteristicas como
tamanho, morfologia, estabilidade coloidal e, consequentemente, suas aplicacdes bioldgicas
(Dubey; Shukla; Hussain, 2023).

Estas ultimas s@o, em parte, decorrentes da composicdo quimica do extrato vegetal, uma
vez que biomoléculas adsorvidas a superficie das NPs podem contribuir para sua
funcionalizagdo e potencializar determinadas atividades biologicas. Nesse contexto, diversas
plantas medicinais ricas em compostos fendlicos e antioxidantes tém sido empregadas com
sucesso na sintese verde de AgNPs, destacando-se espécies como Azadirachta indica (nim),
Ocimum sanctum (manjericao-sagrado) e Curcuma longa (circuma). Além de suas
reconhecidas propriedades antimicrobianas, anti-inflamatérias e antioxidantes, os
fitoconstituintes dessas espécies promovem o recobrimento (capping) € a estabiliza¢do das NPs,
reforcando a integragdo entre o conhecimento etnobotdnico ¢ o desenvolvimento de
nanomateriais com potencial aplicacdo nas areas da saude, biotecnologia e remediagao
ambiental (Shahzadi et al., 2025).

Dentre as espécies vegetais de interesse, destaca-se a Myracrodruon urundeuva
(aroeira), amplamente utilizada na medicina tradicional devido as suas propriedades
terapé€uticas. Diferentes partes da planta, como casca, folhas, flores e polen, apresentam elevada
concentracdo de compostos fendlicos, especialmente flavonoides e taninos, metabolitos
associados as atividades antimicrobiana, anti-inflamatoria, antioxidante e cicatrizante. Estudos
recentes tém demonstrado o potencial farmacoldgico de M. urundeuva, com aplicagdes no
tratamento de processos inflamatorios, infecgdes e na regeneracdo tecidual (Sabdia Guerra

Diogenes et al., 2024).
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Apesar do amplo reconhecimento de suas propriedades bioativas, os relatos sobre a
utilizacdo dessa espécie na sintese verde de AgNPs ainda sdo escassos, particularmente
empregando extratos de pdlen. Essa lacuna evidencia o potencial ainda inexplorado desse
material como fonte de agentes redutores e estabilizantes para a sintese de AgNPs, refor¢ando
a importanciade estudos voltados ao desenvolvimento de rotas sustentaveis para a obtengdo de

nanomateriais com aplicagdes biomédicas e biotecnoldgicas.

2.2.1 Myracrodruon urundeuva

A espécie M. urundeuva (Figura 8), pertencente a familia Anacardiaceae, ocorre
predominantemente nos biomas Caatinga, Cerrado ¢ Mata Atlantica e apresenta elevado
potencial economico, ecologico e farmacologico. Diferentes 6rgaos da planta, incluindo casca,
folhas, flores e polen, sdo ricos em compostos fenoélicos, especialmente taninos e flavonoides,
aos quais sdo atribuidas diversas atividades biologicas. A casca do caule, em particular, ¢
tradicionalmente utilizada na medicina popular devido as suas propriedades cicatrizantes, anti-
inflamatdrias e antimicrobianas, sendo empregada no tratamento de feridas, gastrites e outras
afecgdes. Essas propriedades tém despertado crescente interesse cientifico, especialmente em
estudos voltados ao desenvolvimento de produtos biotecnoldgicos e a sintese verde de

nanomateriais (De Souza et al., 2022).

Figura 8 - Espécie adulta da Myracrodruon urundeuva (aroeira) e flores da planta.

Fonte: Sitio da Mata (sd).
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Diversos estudos atribuem a M. urundeuva importantes propriedades terapéuticas,
destacando-se sua atividade anti-inflamatéria. Na medicina tradicional, a casca do caule é
amplamente utilizada no tratamento de inflamagdes ovarianas, infecgdes do trato urinario e
doencas respiratorias, enquanto as raizes sao empregadas no alivio de sintomas reumaticos e as
folhas no tratamento de ulceras. Estudos farmacoldgicos demonstraram que os extratos
alcoolicos e aquosos da casca apresentam expressiva atividade antiulcerogénica, atribuida
principalmente as suas propriedades anticolinérgicas e anti-histaminicas, reduzindo
significativamente lesdes gastricas experimentalmente induzidas. Além disso, taninos isolados
da casca exibem reconhecidas atividades anti-inflamatodria, analgésica e antiulcerogénica,
reforgando o potencial terapéutico da espécie (Barbosa et al., 2022; Domingos; Silva, 2020;
Coradin; Camillo; Pareyn, 2018).

Nas folhas de M. wrundeuva foram identificados diversos compostos bioativos,
destacando-se compostos fenolicos, especialmente flavonoides como quercetina,
aromadendrina e agatisflavona. Esses metabolitos secundarios apresentam reconhecidas
atividades antioxidante, anti-inflamatéria e antimicrobiana, sendo considerados os principais
responsaveis pelo potencial farmacoldgico da espécie (Aguiar Galvao et al., 2018). Diversos
autores também relatam elevadas concentragdes de compostos fenolicos, taninos e flavonoides
nas folhas e na casca de M. urundeuva (Aquino et al., 2019; Machado et al., 2016). Entretanto,
estudos especificos sobre a composi¢ao fitoquimica das flores, especialmente do pélen, ainda
sdo escassos na literatura. As flores de M. urundeuva (Figura 9) apresentam caracteristicas
reprodutivas tipicas de espécies didicas, nas quais individuos masculinos e femininos produzem
estruturas florais distintas, sendo o polen essencial para o fluxo génico e a reproducao da espécie
(Gaino et al.,2010). Embora a composi¢ao quimica das flores e do pdlen ainda tenha sido pouco
explorada, ¢ esperado que essas estruturas também contenham compostos fenolicos e outros
metabolitos secundarios, uma vez que essas substancias desempenham fungdes importantes na
protecao contra estresses ambientais, na defesa quimica e na atracdo de polinizadores. Essa
hipotese reforca o potencial do pélen de M. urundeuva como fonte de biomoléculas capazes de

atuar como agentes redutores e estabilizantes na sintese verde de AgNPs.
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Figura 9 - Flores de M. urundeuva (aroeira).

Fonte: Coradin; Camillo; Pareyn (2018).

Considerando as caracteristicas botanicas, a ampla distribuigdo geografica e o
reconhecido potencial bioativo de M. urundeuva, torna-serelevante aprofundar a investigagao
ndo apenas da espécie como um todo, mas também de estruturas especificas capazes de
concentrar compostos de interesse bioldgico. Entre essas estruturas, destaca-se o pélen, que,
além de desempenhar papel fundamental no ciclo reprodutivo das plantas, apresenta
composi¢cdo quimica complexae ricaem metabolitos secundarios. Essas caracteristicas tornam
0 polen uma matriz promissora para a prospec¢ao de biomoléculas com potencial aplicagdo
biotecnoldgica, incluindo seu emprego como fonte de agentes redutores e estabilizantes na

sintese verde de AgNPs.

2.2.1.2 Poélen Vegetal

A apiterapia ¢ uma pratica terapéutica baseada na utilizagao de produtos derivados das
abelhas para fins preventivos e terapéuticos. Entre os principais produtos apicolas destacam-se
o mel, a propolis, a geleia real, a cera, o veneno de abelha e o pdlen, empregados
tradicionalmente no tratamento e na preveng¢ao de diversas enfermidades. O uso desses produtos
remonta a Antiguidade, com registros no antigo Egito, e, atualmente, tem despertado crescente
interesse cientifico devido as suas propriedades bioldgicas e ao potencial de aplicagdo em areas
como cicatrizagdo de feridas, tratamento de infecgdes e desenvolvimento de novos produtos
biotecnolodgicos (Lima et al., 2022).

Nas angiospermas, o grao de polen corresponde ao gamet6fito masculino e €
responsavel pelo transporte das células reprodutivas masculinas até o 6vulo por meio da
formacdo do tubo polinico, possibilitando a fecundagdo e a formacdo de novas sementes
(Foubert-Mendes et al., 2025). Além de sua funcaoreprodutiva, o pdlen apresenta composicao

quimica complexa, constituida por proteinas, aminoécidos, carboidratos, lipidios, vitaminas,
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minerais ¢ uma ampla variedade de metabolitos secundarios, especialmente compostos
fenolicos, flavonoidese carotenoides. Esses compostos desempenham fung¢des importantes na
protegdo contra estresses ambientais e conferem ao polen elevada atividade antioxidante,
antimicrobiana e anti-inflamatoria.

O polen apicola, formado pela mistura de graos de polen coletados por abelhas de
diferentes espécies vegetais, ¢ amplamente utilizado como suplemento alimentar devido ao seu
elevado valor nutricional e as suas propriedades funcionais. Entretanto, sua composicao
quimica pode variar significativamente em fun¢ao da origem botanica, localizacao geografica,
tipo de solo, condigdes climaticas e métodos de coleta e processamento. Essas variagdes
influenciam diretamente o teor de compostos bioativos e, consequentemente, suas propriedades
antioxidantes, anti-inflamatérias, antimicrobianas e anticancerigenas (Rodriguez-Polit et al.,
2023). A elevada concentracao de compostos fenolicos e outros metabdlitos redutores toma o
polen uma matéria-prima promissora para a sintese verde de nanoparticulas metalicas, atuando
simultaneamente como agenteredutor dos ions metalicos e como agente estabilizante das NPs
formadas.

As abelhas constituem os principais agentes polinizadores e, durante a coleta, misturam
os graos de pdlen ao néctar e as secregdes salivares, formando pequenos granulos conhecidos
como poélen apicola, com didmetro geralmente entre 1,4 ¢ 4,0 mm. Esse material apresenta
elevado valor nutricional, sendo composto principalmente por carboidratos (20—40%),
proteinas (15-30%), lipidios (1-5%), minerais (2,5-3,5%), vitaminas (0,02—0,7%) e compostos
fenolicos, incluindo flavonoides, além de outros metabdlitos bioativos responsaveis por suas
propriedades antioxidantes, anti-inflamatorias e antimicrobianas (Zhou et al., 2025).

A producdo do pélen apicola (Figura 10) inicia-se com a coleta dos graos de pdlen pelas
abelhas durantea visita as flores. Apds serem umedecidos com néctar e secregdes salivares, 0s
graos sao compactados em granulos e transportados para a colmeia, onde parte desse material
¢ armazenada nos favos e sofre transformagdes bioquimicas, originando o denominado pao de
abelha, utilizado como fonte de nutrientes para a colonia. Para fins comerciais e cientificos, o
polen € coletado por meio de armadilhas instaladas na entrada da colmeia, que removem parte
dos granulos transportados pelas abelhas sem comprometer o desenvolvimento da colonia.
ApoOs a coleta, o material ¢ submetido a secagem, etapa essencial para reduzir a umidade,

preservar a qualidade e aumentar sua estabilidade microbiologica (Qiao et al., 2024).
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Figura 10 - Processo de producao de polen de abelha.

Polen de abelha

Fonte: Qiao et al. (2024).

O tipo de pdlen influencia diretamente sua composi¢cdo quimica e suas propriedades
biologicas. Em comparagdo ao polen monofloral, o pélen heterofloral coletado por abelhas
retine compostos provenientes de diferentes espécies vegetais, combinando perfis fitoquimicos
distintos e, frequentemente, apresentando maior diversidade e teor de substancias bioativas.
Entretanto, sua composic¢ao pode variar significativamente em funcao da origem botanica, das
condigdes ambientais, dos métodos de coleta, processamento e extragao, bem como das técnicas
analiticas empregadas para sua caracterizagao (Rodriguez-Polit et al., 2023). Entre os principais
compostos bioativos presentes no poélen destacam-se os compostos fendlicos, especialmente
flavonoides e acidos fenodlicos, responsaveis por grande parte de sua atividade antioxidante.
Esses metabolitos atuam na neutralizagao de espécies reativas por meio da doacgao de elétrons
ou atomos de hidrogénio, interrompendo reacdes em cadeia associadas ao estresse oxidativo. A
capacidade antioxidante do polen depende da concentragdo e do perfil desses compostos, os
quais variam conforme a origem botanica e as condi¢des de desenvolvimento da planta (Lawag
etal., 2021).

Considerando que os compostos fenolicos sdo os principais responsaveis tanto pela

atividade antioxidante quanto pelo potencial redutor de extratos vegetais, a caracterizacdo
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fitoquimica do extrato de polen torna-se uma etapa fundamental para compreender sua
composicdo quimica e seu potencial como agente redutor e estabilizante na sintese verde de
AgNPs. Dessa forma, o estudo integrado da espécie vegetal de origem, da composi¢ao do polen
e dos fitoconstituintes presentes no extrato fornece bases para correlacionar sua composicao

quimica com a eficiéncia da sintese e as propriedades das AgNPs obtidas.

2.2.1.2.1 Fitoconstituintes do Polen

O polen apicola apresenta composicdo quimica complexa, caracterizada por elevada
diversidade de metabolitos secundarios, entre os quais se destacam compostos fendlicos,
especialmente flavonoides e taninos, além de terpenos e outros fitoquimicos com reconhecidas
atividades antioxidante, antimicrobiana ¢ anti-inflamatéria (Tabela 4). A composicdo e a
concentracdo desses metabolitos dependem da origem boténica do pdlen e influenciam
diretamente suas propriedades fisico-quimicas e bioldgicas, sobretudo sua capacidade de
neutralizar espécies reativas de oxigénio e prevenir danos oxidativos em biomoléculas
(Degéaspari; Waszczynskyj, 2004; Fernandes et al., 2023; Zhou et al., 2025).

Flavonoides e taninos destacam-se ndo apenas por suas atividades bioldgicas, mas
também por seu elevado potencial redutor, enquanto terpenos e terpenoides contribuem para a
estabiliza¢do e funcionalidade do sistema. No contexto da sintese verde de AgNPs, esses
compostos desempenham papel fundamental ao atuarem simultaneamente como agentes
redutores, promovendo a conversdo de Ag* em Ag’, e como agentes estabilizantes (capping),
prevenindo a agregagdao das NPs. Além disso, sua adsor¢ao a superficie das AgNPs pode
contribuir para a estabilidade coloidal e potencializar propriedades bioldgicas, como as
atividades antimicrobiana, antioxidante e anti-inflamatoria.

A Figura 11 esquematiza alguns compostos das principais classes, que sao responsaveis
pela sintese verde e suas principais fun¢des durante a sintese, sendo que muitas dessas classes

estdo presente no polen.
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Tabela 4 - Principais compostos bioativos e micronutrientes do pélen de diversas plantas.

Classe de Caracteristicas Principais Atividades
. L. Conc. reportada C
compostos estruturais constituintes biologicas
Moléculas com um
ou mais anéis
Compostos aromaticos contendo . Antioxidante, anti-
,p. . . Flavonoides, 0,7 - 136 mg . , .
fendlicos grupos hidroxila | . o inflamatoria,
. acidos fendlicos. EAG/g
(total) (OH); variam de protetora celular.
baixo a alto peso
molecular.
Estrutura C6—C3-C6; . .
. Antioxidante, anti-
Flavonoides | frequentemente . . y
(arupo coniueados . Flavonoides, 0,1 —78 mg inflamatoria,
gTUp us . antocianidinas. QE/g anticancerigena,
dominante) acucares ou acidos .
. antidiabética.
organicos.
. Subclasse de QUEEE e, Atividade
Flavonois . kaempferol, L. .
. flavonoides com alto . ; antioxidante e anti-
predominantes . isorhamnetina, — ) L.
potencial redutor. . inflamatoria.
miricetina.
. Anti-inflamatoria,
Flavonol livre ou na Derivados anticancerigena
uercetina ., icosilados  de — >
ti glicosilados  d &
forma de glicosideos. Quercetina moduladora de vias
’ celulares.
Antiobesidade,
Kaempferol e antidiabética,
Kaempferol | Flavonol bioativo. detip — reguladora do
glicosideos. .
metabolismo
lipidico.
Antiproliferativa,
. Derivado metilados . anti-inflamatoria,
Isorhamnetina ) Isorhamnetina. — N
da quercetina. protecao contra
estresse oxidativo.
Derivados de acidos Acido cafeico,
: hidroxicindmicos feralico .. .
Aci L A -
f C,Z?OS (C6-C3), cumarico, — inrfllgom):i’iril;e’ anti
enoncos hidroxibenzoicos sinaptico, galico, ’
(C6-C1). vanilico.
Pigmentos . . Antioxidante,
lipossoluveis com p-criptoxantina, protecdo  celular
Carotenoides POS? L luteina, 5-1233 pg/g ~ ’
cadeias de ligacdes licopeno acgao
duplas conjugadas. peno. anticancerigena.
. . o . Regulaca
Vitaminas Micronutrientes Vitaminas A, Variavel mz%;b?ﬁi(;
essenciais ao complexo B, C, conforme .
(geral) pl 15, € i antioxidante
metabolismo celular. D, E e K. origem botanica . ’
imunomoduladora.
Vitaming E Yltamlnfi . Nel.nioproteto’ra.,
(tocofersis) lipossoluvel Tocoferois 5—-84 ng/g anti-inflamatoria,
antioxidante. anticancerigena.
o Antioxi
L Vitamina o iy ’nt10x1dante,’
Vitamina C antioxidante Acido ascorbico. 14 — 797 ng/g sintese de colageno,

acdo terapéutica.

Fonte: Adaptado de Aylanc et al. (2021).
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Figura 11 - Principais metabolitos secundérios envolvidos na sintese verde de NPs: exemplos

estruturais e fun¢des desempenhadas.
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Fonte: Propria autora com auxilio da ferramenta de inteligéncia artificial ChatGPT (OpenAl) (2026).
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Além de sua composi¢ao quimica, o uso do pélen como matéria-prima apresenta uma
importante vantagem ecoldgica em relacdo a utilizagdo direta de flores ou outras estruturas
vegetais. Em espécies didicas, como M. urundeuva, a polinizagdo cruzada ¢ essencial para a
producao de sementes e para a manutengao da variabilidade genética das populagdes naturais,
dependendoda transferéncia de polen entre individuos, processo realizado principalmente por
insetos (Freitas et al., 2004; Gaino et al., 2011). Assim, a coleta indiscriminada de flores para
obten¢ao de extratos pode comprometer o sucesso reprodutivo da espécie. Em contraste, o pdlen
apicola ¢ obtido a partir do excedente coletado pelas abelhas por meio de armadilhas instaladas
naentrada da colmeia, sem interferir significativamente na polinizacao ou no desenvolvimento
da colonia. Além disso, por concentrar grande parte dos metabolitos secundarios presentes nas
estruturas florais, o polen constitui uma fonte rica de compostos bioativos com potencial para
atuar como agentes redutores e estabilizantes na sintese verde de AgNPs. Dessa forma, sua

utilizagdo representa uma estratégia sustentavel que alia a conservagdo da espécie ao
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aproveitamento de um recurso renovavel para a obten¢ao de AgNPs com potencial aplicagdo

nas areas biomédica e farmacéutica.

2.3 Potencial Antimicrobiano das AgNPs

As infec¢des bacterianas permanecem entre as principais causas de morbidade e
mortalidade em todo o mundo. O uso extensivo e, muitas vezes, inadequado de antibidticos tem
acelerado o surgimento da resisténcia antimicrobiana, reduzindo a eficécia dos tratamentos
convencionais, prolongando internagdes hospitalares, aumentando os custos dos sistemas de
saude e elevando a mortalidade associada a infecgdes anteriormente trataveis. Estima-se que,
anualmente, aproximadamente 7,7 milhdes de mortes estejam relacionadas a infecgdes
bacterianas, das quais 4,95 milhdes estejam associadas a patdgenos resistentes aos
antimicrobianos e 1,27 milhdo sejam diretamente atribuidas a resisténcia aos antibidticos. Além
disso, a disseminacdo de microrganismos multirresistentes compromete procedimentos
médicos essenciais, como cirurgias, transplantes e terapias oncologicas, reforcando a
necessidade do desenvolvimento de novas estratégias terapéuticas (Craig et al., 2024; Okeke et
al., 2024).

Nesse contexto, as AgNPs destacam-se como uma alternativa promissora devido ao seu
amplo espectro de atividade contra bactérias Gram-positivas, Gram-negativas, fungos e
biofilmes microbianos (Abada ef al., 2024). Sua atividade antimicrobiana est4 diretamente
relacionada as propriedades fisico-quimicas, especialmente ao reduzido tamanho de particula e
a elevada area superficial, que favorecem a interacdo com a superficie celular dos
microrganismos. Como consequéncia, ocorrem alteragdes na integridade da membrana
plasmatica, aumento da permeabilidade celular, extravasamento de componentes intracelulares
e liberagdo gradual de ions Ag*, os quais interferem em processos metabolicos essenciais,
potencializando o efeito bactericida (Gong ef al., 2024). Além disso, as AgNPs podem atuar
simultaneamente sobre diferentes alvos celulares, incluindo proteinas, enzimas respiratorias e
material genético, promovendo danos irreversiveis e reduzindo a probabilidade de
desenvolvimento de resisténcia quando comparadas aos antibidticos convencionais. Embora
bactérias Gram-negativas sejam, em geral, mais suscetiveis devido a menor espessura da
camada de peptideoglicano, diversos estudos demonstram atividade significativa das AgNPs
contra ambos os grupos bacterianos (Menichetti et al., 2023).

Nas rotas de sintese verde, os fitoconstituintes presentes nos extratos vegetais

desempenham dupla fungio, atuando como agentes redutores e estabilizantes das NPs. Parte
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desses compostos permanece adsorvida a superficie das AgNPs, contribuindo para sua
estabilidade coloidal e podendo exercer efeito sinérgico com a prata metéalica, potencializando
atividades biologicas, especialmente a agdo antimicrobiana, além de favorecer a
biocompatibilidade do material (Gwada et al., 2025; Illanes Tormena et al., 2024). Essas
caracteristicas tém impulsionado o desenvolvimento de aplicagdes biomédicas das AgNPs,
incluindo revestimentos antimicrobianos, sistemas de liberagao de farmacos, curativos e outros
biomateriais destinados ao controle de infecgdes, inclusive aquelas causadas por
microrganismos resistentes aos antimicrobianos convencionais (Souza et al., 2024; Bernardes
et al., 2025).

Considerando a reconhecida atividade antimicrobiana de Myracrodruon urundeuva, a
riqueza do pélen em compostos fenolicos e a escassez de estudos sobre sua utilizagdo na sintese
verde de AgNPs, este trabalho propde investigar o potencial do extrato de pdlen dessa espécie
na obtencdo de AgNPs, buscando correlacionar sua composi¢cdo fitoquimica com as

caracteristicas fisico-quimicas das NPs sintetizadas e seu potencial antimicrobiano.
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho foi avaliar o potencial do extrato de polen da M. urundeuva

como mediador na sintese de nanoparticulas de prata.

3.2 Objetivos Especificos

Em relagdo ao extrato de pélen:

° Determinar de forma qualitativa os fitoconstituintes;
° Determinar o contetido fendlico total;
° Determinar a atividade antioxidante.

Em relacdo a sintese verde:

° Sintetizar AgNPs usando o extrato variando condi¢des experimentais (uso de
ultrassom, diferentes proporgdes da relacdo extrato:AgNQOs, pH e temperatura);

° Caracterizar as nanoparticulas sintetizadas utilizando técnicas de UV-Vis, DLS,

potencial Zeta, NTA, MEV, EDX, FTIR, AFM e DRX.
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4 METODOLOGIA

4.1 Materiais, equipamentos e reagentes

O pdlen de M. urundeuva (aroeira) foi disponibilizado pela Cooperativados Apicultores
e Agricultores Familiares do Norte de Minas (COOPEMAPI) em colaboragdo com a Profa. Dra.
Vanessa de Andrade Royo (Universidade Estadual de Montes Claros, Unimontes).

Todos os reagentes e solventesutilizados foram adquiridos de fornecedores comerciais
(Sigma-Aldrich, Dindmica e Synth) e empregados sem purificagdo adicional. As filtracdes
foram realizadas utilizando papel de filtro Whatman n° 1.

As reacdes de sintese foram monitoradas por espectrofotometria na regidao do UV-Vis
em espectrofotometro UV-1800 (Shimadzu), utilizando cubetas de quartzo com caminho 6ptico
de 1 cm, a temperatura ambiente. As reagdes foram conduzidas sob agitagdo magnética em
agitador Fisatom 752 ou em banho de ultrassom com aquecimento (Unique UltraCleaner
1400A). O pH das solugdes foi determinado em pHmetro Q400AS (Quimis), equipado com
eletrodo de vidro.

O tamanho hidrodindmico e o indice de polidispersdo foram determinados por
Espalhamento Dindmico de Luz (DLS), utilizando cubetas de acrilico, enquanto o potencial
zeta foi obtido por Espalhamento de Luz Eletroforético (ELS), empregando um Zetasizer
Advance Lab (Blue Label, modelo ZSU3100, Malvern Panalytical).

As analises de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Raios
X por Dispersao de Energia (EDS) foram realizadas em microscopio ZEISS EVO LS15. A
Analise de Rastreamento de Nanoparticulas (NTA) foi conduzida em um NanoSight Pro HB
500 (Malvern Panalytical Ltd).

As andlises de Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR),
Microscopia de Forca Atomica (AFM) e Difracao de Raios X (DRX) foram realizadas em um
Nicolet NEXUS 670, um Agilent 5500 e um difratometro Shimadzu XRD-6000,
respectivamente.

As NPs foram purificadas por centrifugagdo em microcentrifuga DT10KD+ (Daiki). A
remocado de solventes sob pressdo reduzida foi realizada em rotaevaporador Biichi R-210,
acoplado a uma bomba de vacuo Biichi B-169. A agua ultrapura utilizada em todos os
experimentos foi obtida em sistema Milli-Q Direct-Q 3 UV (Merck Millipore). Nos ensaios
fitoquimicos, a fluorescéncia das amostras sob radiagao UV (365 nm) foi observada utilizando

uma lanterna UV Boitton (modelo BOIT-LUBO1).
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4.2 Métodos

4.2.1 Preparo dos Extratos de Polen da M.urundeuva

A obtencao dos extratos de polen foi realizada por adaptagdo dos procedimentos
descritos por Zhou et al. (2015) e Lopes et al. (2020). Inicialmente, o pélen de M. urundeuva,
fornecido na formade granulos, foi submetido a trituragdo mecanica, visando reduzir o tamanho
das particulas e aumentar a area superficial de contato com o solvente. Em seguida, empregou-
se aproporcao de 1:10 (m/v), utilizando-se 2 g de pélen para 20 mL de solvente (aguaou etanol
absoluto). As suspensodes foram submetidas a extragao em banho ultrassonico (40 kHz) durante
5 h por dia, em dois dias consecutivos, totalizando 10 h de extracdo. Apos permanecerem em
repouso sob refrigeracdo (< 5 °C) por 24 h, os extratos foram filtrados a vacuo em funil de
Biichner. Os extratos obtidos foram armazenados sob refrigeragdo e protegidos da luz até sua
utilizacdo. A Figura 12 apresenta, de forma esquematica, as etapas de preparacao dos extratos

de polen.

Figura 12 - Representacdo das etapas experimentais de preparagdo e obten¢do do extrato

vegetal de polen de M. urundeuva.

Pélen Maceragao Banho ultrassdnico 10h  Filtragdo a vacuo  Extrato

\\6
A

Adicéo de solvente,
1:10 m/v

Fonte: Propria autora (2026).

4.2.2 Caracterizacao dos Extratos de Pdlen

Os extratos foram submetidos a testes para a caracterizagdo qualitativa e quantitativa

dos metabolitos secundarios presentes, empregando testes colorimétricos € metodologias

espectrofotométricas.
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Nos testes qualitativos, utilizaram-se diretamente os extratos obtidos apds o processo de
extragdo, sem etapas adicionais de concentracdo. Para as analises quantitativas, entretanto, foi
necessario utilizar os extratos secos. Para isso, os extratos foram concentrados em evaporador
rotativo sob pressao reduzida e temperatura controlada, promovendo a remogao gradual do
solvente e minimizando a degradacao térmica dos compostos bioativos. Apos a evaporagao, os
extratos secos foram acondicionados em recipientes adequados e mantidos sob refrigeracao até

sua utilizagdo nas etapas experimentais subsequentes.

4.2.2.1 Triagem Fitoquimica

A triagem fitoquimica qualitativa foi realizada por testes especificos para alcaloides,
antraquinonas, carotenoides, cumarinas, esteroides/terpenoides, flavonoides, saponinas e
taninos. Os ensaios foram conduzidos por meio de testes colorimétricos e de precipitagao,
conforme os métodos descritos por Harborne (1998). Todos os ensaios foram realizados em
triplicata, sob condi¢des controladas, em temperatura ambiente, garantindo a reprodutibilidade
e a confiabilidade dos resultados obtidos. A interpretacdo dos testes foi baseada na observagao
de mudangas caracteristicas de coloracdo, formag¢ao de precipitados ou desenvolvimento de
espuma, indicativas da presenc¢a dos respectivos metabolitos nos extratos analisados.

Para o controle utilizou-se o solvente correspondente ao empregado na obteng¢ao do
extrato, o qual foi submetido as mesmas condigdes experimentais e tratado com os mesmos
reagentes utilizadosnas amostras analisadas, a fim de assegurar a confiabilidade dos resultados
e descartar possiveis interferéncias do solvente.

Aliquotas dos extratos foram transferidas para tubos de ensaio previamente
identificados, sendo utilizados aproximadamente 2 mL do extrato para a realizagdo de cada
teste fitoquimico qualitativo. Posteriormente, foram conduzidos os testes fitoquimicos
especificos para a deteccao das diferentes classes de metabdlitos secundarios presentes nos
extratos, conforme descrito abaixo.

A detecgao de alcaloides foi realizada por meio de testes de precipitacao utilizando os
reagentes classicos de Dragendorff e Wagner. Inicialmente, uma aliquota do extrato liquido foi
acidificada com solu¢do de acido cloridrico a 1% (v/v), com o objetivo de promover a
protonacao dos alcaloides e favorecer sua solubilizagdono meio aquoso. Em seguida, a solucao
foi filtrada utilizando funil contendo algodao, sendo o filtrado obtido empregado nos ensaios
de identificagdo. Para o teste com o reagente de Dragendorff, foram adicionadas algumas gotas

do reagente ao filtrado, sendo considerada indicativa de resultado positivo a formagao de
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precipitado de coloracdo alaranjada a avermelhada, caracteristica da presenca de alcaloides. No
ensaio utilizando o reagente de Wagner, a adi¢ao do reagente ao filtrado promove a formagio
de precipitado de coloragdo marrom ou castanho-avermelhada, resultado também considerado
indicativo da presenca de compostos alcaloidicos no extrato analisado.

A triagem de antraquinonas foi realizada por meio do teste de Borntréger. Inicialmente,
uma aliquotade 5 mL do extrato foi submetida a um processo de parti¢ao liquido-liquido com
5 mL de cloroférmio, utilizando-se um funil de separa¢do, com o objetivo de promover a
transferéncia dos compostos de carater apolar para a fase organica. Apds agitacao e separacao
das fases, a fase cloroformica foi coletada e transferida para um tubo de ensaio. Em seguida,
foram adicionados 2 mL de solu¢do de hidroxido de amonioa 10% (v/v), procedendo-se a leve
agitacdo da mistura. O desenvolvimento de coloracdo rosa, vermelha ou violacea na fase
alcalina foi considerado indicativo da presenca de derivados antraquindnicos no extrato
analisado.

A presenca de carotenoides foi realizada por meio de um teste de extragdo com solvente
apolar, baseado na afinidade desses pigmentos lipofilicos por solventes organicos nao polares.
Inicialmente, uma aliquota de 5 mL do extrato foi submetida a um processo de parti¢ao liquido-
liquido com 5 mL de hexano, utilizando-se um funil de separa¢ao, com o objetivo de promover
a transferéncia dos compostos apolares presentes na amostra para a fase organica hexanica.
ApOs agitacao e separagdo das fases, a fase contendo hexano (fase superior) foi cuidadosamente
coletada e transferida para um tubo de ensaio para posterior observacao. O desenvolvimento de
coloragdo amarela a amarelo-alaranjada na fase hexanica foi considerado indicativo da presenca
de carotenoides no extrato analisado.

A anélise qualitativa de cumarinas foi conduzida por meio do teste de fluorescéncia em
papel filtro, baseado na capacidade desses compostos de emitir fluorescéncia caracteristica
quando expostos a radiagdo ultravioleta em meio alcalino. Para a realizagao do ensaio, gotas do
extrato foi aplicada sobre papel filtro, formando uma mancha com aproximadamente 1 cm de
diametro. Em seguida, foram adicionadas 1 a 2 gotas de solucao de hidréxido de sodio (1 mol/L)
sobre a area contendo o extrato. Apds a secagem do papel filtro & temperatura ambiente, a
amostra foi exposta a radiacdo ultravioleta (UV) com comprimento de onda de 365 nm. O
aparecimento de fluorescéncia azul, verde ou amarelada foi considerado indicativo da presenga
de cumarinas no extrato analisado.

A presenca de esteroides e triterpenoides foi avaliada por meio do teste de Liebermann—
Burchard. Inicialmente, uma aliquota de 5 mL do extrato foi submetida a um processo de

extracdo liquido-liquido com 5 mL de cloroférmio, utilizando-se um funil de separagao, a fim
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de promover a transferéncia dos compostos de carater apolar para a fase organica. Apds a
separacao das fases, a fase cloroférmica foi coletada e utilizada para a realizacdo do ensaio.
Para o teste, 2 mL da fase cloroféormica foram transferidos para um tubo de ensaio, aos quais se
adicionou 1 mL de anidrido acético glacial. Em seguida, foram adicionadas cuidadosamente 2
a 3 gotas de acido sulftrico concentrado pelas paredes do tubo de ensaio, evitando agitacdo
brusca e favorecendo a formagao de um gradiente reacional. O desenvolvimento de coloracdo
verde azulada foi considerado indicativo da presenca de esteroides, enquanto a formagao de
coloragdes vermelha, rosada ou purpura foi associada a presencga de triterpenoides no extrato
analisado.

A identificacdo de flavonoides foi realizada por meio do teste de Shinoda. Para isso,
uma aliquota de 2 mL do extrato foi transferida para um tubo de ensaio, a qual foram
adicionados pequenos fragmentos de magnésio metalico (aproximadamente 10—20 mg). Em
seguida, foram adicionadas cuidadosamente 3 a 5 gotas de acido cloridrico concentrado. A
mistura foi mantida em repouso por alguns minutos para observacdo da reacdo. O
desenvolvimento de coloragao avermelhada, rosada ou alaranjada foi considerado indicativo da
presenc¢a de compostos flavonoides no extrato analisado.

A analise qualitativa de glicosideos foi realizada por meio de hidrolise dcida seguida do
reagente de Benedict. Inicialmente, aliquotas de 2 mL dos extratos foram transferidas para tubos
de ensaio separados. Em seguida, foram adicionados 2 mL de acido cloridrico diluido (2 mol/L),
e as amostras foram aquecidas em banho-maria a 60 °C por 10 minutos, sendo posteriormente
resfriadas a temperatura ambiente. Apos a hidrdlise, as solugdes foram neutralizadas com
hidroxido de sodio até pH 7, seguidas da adicdo de 2 mL do reagente de Benedict e novo
aquecimento em banho-maria por 5 minutos. O desenvolvimento da coloragdo verde ou amarela
indicou baixa concentracgdo, laranja ou vermelho tijolo foi considerado indicativo de alta
concentragdo, enquanto a coloracdo azul indicou resultado negativo.

A deteccao de saponinas foi avaliada por meio do teste de formagao de espuma. Paraa
realizacdo do ensaio, uma aliquota de 1 mL do extrato foi transferida para um tubo de ensaio
contendo 5 mL de 4gua ultrapura. A mistura foi submetida a agitacdo vigorosa por
aproximadamente 60 segundos, seguida de repouso por cerca de 10 minutos, a fim de permitir
a estabilizacdo da espuma formada. A formacao de espuma persistente e estavel, com altura
igual ou superiora aproximadamente 1 cm, foi consideradaindicativa da presenca de saponinas
no extrato analisado.

A presencga de taninos no extrato foi avaliada por meio do teste com cloreto férrico. Para

isso, uma aliquota de 2 mL do extrato foi transferida para um tubo de ensaio, a qual foram
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adicionadas 2 a 3 gotas de solug¢do de cloreto férrico a 1% (m/v), seguida de leve agitacao para
homogeneiza¢cao da mistura. O desenvolvimento de coloracdo azul-escura foi considerado
indicativo da presenca de taninos hidrolisaveis, enquanto a formacao de coloragdo verde-escura

foi associada a presenca de taninos condensados no extrato analisado.

4.2.2.2 Conteudo Fenolico Total

O conteudo fendlico total dos extratos foi determinado pelo método colorimétrico de
Folin—Ciocalteu, conforme descrito por Domingues-Lopez, Pérez e Lamuela-Raventos (2024).
Todas as determinagdes foram realizadas em triplicata, € a concentragao de compostos fenolicos
foi calculada a partir de uma curva de calibrag@o construida com acido galico como padrao de
referéncia. Os resultados foram expressos em miligramas de equivalentes de acido galico por
grama de extrato seco (mg EAG/g). Inicialmente, foi preparada uma solugdo estoque de acido
gélico (1,0 mg/mL) em dgua ultrapura. A partir dessa solucao, foram preparadas solucdes
padrao nas concentragdes de 0,075; 0,100; 0,125;0,150; 0,175 e 0,200 mg/mL, utilizadas para
a construc¢ado da curva calibragao.

Para cada ponto da curva de calibracdo, uma aliquota de 1,0 mL da solugdo padrao foi
transferida para um frasco de vidro com tampa, a qual foram adicionados 1,0 mL do reagente
de Folin—Ciocalteu previamente diluido em agua (1:2, v/v). Apds homogeneizagao,
adicionaram-se 2,0 mL de solu¢do de carbonato de sddio (35 g/100 mL) e 2,0 mL de agua
ultrapura, sendo a mistura novamente homogeneizada.

A misturareacional foi incubada ao abrigo da luz, a temperatura ambiente, por 30 min,
para o desenvolvimento da coloragao azul caracteristica da reacao de Folin—Ciocalteu. Apds
esse periodo, a absorbancia foi medida em espectrofotometro UV-Vis a 765 nm. O mesmo
procedimento foi realizado para as amostras dos extratos, substituindo-se as solu¢des padrao de
acido galico pelas solugdes dos extratos.

A quantificagcdo do conteudo fenolico total foi realizada por meio da curva calibragdo
construida com solugdes padrao de acido galico, e os resultados foram expressos em miligramas

de equivalentes de acido galico por grama de extrato seco (mg EAG/g), conforme a Equacao 1.

C+Vx*FD

m (D

Cf inal =
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onde Crinal € a concentragdo de compostos fendlicos totais, C ¢ a concentragao obtida pela curva
de calibracao (mg/mL de 4cido galico equivalente), V € o volume total do extrato (mL), FD ¢
o fator de diluicdo da amostra (FD extrato aquoso = 2 € FD extrato etanslico = 10) € m ¢ a massa da

amostra utilizada na extracao (g).

4.2.2.3 Atividade Antioxidante

A atividade antioxidante dos extratos foi avaliada pelo método de sequestro do radical
livte DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil), conforme descrito por Menezes et al. (2010),
utilizando a quercetina como padrao de referéncia.

Inicialmente, foi preparada uma solu¢do de DPPH em etanol 70% (v/v), mantida ao
abrigo da luz até sua utilizacdo. Os extratos secos foram dissolvidos na concentracao de 1,0
mg/mL e, a partir dessas solu¢des, foram preparadas diferentes diluigdes, conforme apresentado
na Tabela 5.

Para o ensaio, cada aliquota do extrato foi completada com agua ultrapura até o volume
de 2,0 mL e, em seguida, adicionaram-se 2,0 mL da solu¢cdo de DPPH em frascos de vidro com
tampa. Apoés homogeneizagdo, as misturas permaneceram incubadas ao abrigo da luz, a
temperatura ambiente, por 30 min, para permitir a reacdo entre os compostos antioxidantes
presentes nos extratos e o radical DPPH.

Ao término da incubagdo, a absorbancia foi determinada em espectrofotometro UV -Vis
a 517 nm. A atividade antioxidante foi calculada com base na reducdo da absorbancia em
relacdo ao controle, constituido apenas pela solucdo de DPPH, sendo todas as determinagdes
realizadas em triplicata.

Tabela 5 - Condigdes experimentais empregadas no ensaio de atividade antioxidante pelo

método do DPPH para os extratos aquoso e etanolico de pdlen de M. urundeuva.

Extrato | Ensaio Conc. (ug/mL) Vol. amostra (uL) Vol dgua (ul) Vol DPPH (ul)
1 125 250 1750 2000
2 250 500 1500 2000

Aquoso 3 375 700 1300 2000
4 500 1000 1000 2000
5 625 1250 750 2000
1 50 100 1900 2000
2 65 130 1870 2000

Etandlico 3 80 160 1840 2000
4 95 190 1810 2000
5 110 220 1780 2000
6 125 250 1750 2000

Fonte: Propria autora (2026).



54

Para a andlise da quercetina, foi preparada inicialmente uma solucdo estoque na
concentracdo de 1,0 mg/mL em etanol absoluto. Em seguida, essa solu¢do foi diluida na
propor¢ao de 1:9 (v/v) em etanol absoluto e, a partir dela, foram preparadas solugdes em
diferentes concentragdes (Tabela 6). As solu¢des foram submetidas a0 mesmo procedimento
experimental descrito para os extratos, incluindo incubagao ao abrigo da luz por 30 min e leitura

da absorbancia a 517 nm.

Tabela 6 - Condigdes experimentais do ensaio de atividade antioxidante pelo método do DPPH

para a quercetina.

Ensaio | Concentragcdao (ug/mL) Vol. amostra (uL) Vol dgua (uL) Vol DPPH (ul)
1 0,5 10 1990 2000
2 1,0 20 1980 2000
3 1,5 30 1970 2000
4 2,0 40 1960 2000
5 2,5 50 1950 2000
6 3,0 60 1940 2000

Fonte: Propria autora (2026).

Para a determinacdo da atividade antioxidante pelo método de sequestro do radical
DPPH, foram utilizados um controle ¢ um branco da amostra. O controle consistiu na solugao
de DPPH na auséncia de extrato, sendo utilizado como referéncia para a absorbancia maxima
do radical livre. O branco foi preparado substituindo-se a solu¢do de DPPH pelo solvente
correspondente, contendo apenas o extrato nas mesmas condi¢des experimentais, de modo a
corrigir a interferéncia decorrente da coloragdo intrinseca da amostra. A atividade antioxidante
foi expressa como percentual de inibi¢ao do radical DPPH (% de inibigd0o) e calculada de acordo

com a Equagdo 2.

%lnlbl(}éo — (Abscontrole - (Absamostra - Absbranca)) * 100

Abscontrale

2

Em que, Abs amostra corresponde a absorbancia da mistura contendo extrato e DPPH, Abs
branco cOrTesponde a absorbancia da amostrasem DPPH e Abs controle cOrresponde a absorbancia
da soluc¢ao de DPPH sem adigdo de extrato.

O valor de Clso, definido como a concentragdo necessaria para promover 50% de
inibicao do radical DPPH, foi determinado por regressdo linear entre as concentragdes das

amostras e os respectivos percentuais de inibi¢do. A partir da equacao da reta, estimou-se a
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concentragdo correspondente a 50% de inibi¢ao. O Clso € um dos parametros mais utilizados
para expressar a capacidade antioxidante de um material, sendo que menores valores indicam

maior eficiéncia no sequestro de radicais livres.

4.2.3 Sintese Verde de Nanoparticulas de Prata

4.2.3.1. Preparo da Solucio de Nitrato de Prata (AgNO3)

Uma solu¢do aquosa de AgNO3; na concentragdo de 1,0 mM foi preparada pela
dissolugdo de 0,0170 g do sal em baldo volumétricode 100 mL, completando-se o volume com
agua ultrapura. A solucdo foi armazenada ao abrigo da luz para evitar a fotodegradagao do

AgNO:s e utilizada como precursor metalico na sintese verde das AgNPs.

4.2.3.2 Sintese Verde Mediada por Extrato de Pdlen de M. urundeuva

Para a sintese de AgNPs utilizando o extrato de polen de M. urundeuva, foram avaliadas
diferentes proporg¢des entre extrato etandlico e a solu¢do de AgNO3 (Tabela 7). As solugdes
foram adicionadas nas propor¢des mencionadas para a obten¢do de um volume méaximo de 10

mL da mistura final, sendo acondicionados em frascos de vidro.

Tabela 7 - Relagdao volumétrica entre extrato de pdlen e solucao de AgNOs3 utilizada na sintese

das AgNPs.
Proporcao extrato:AgNOs | Extrato (uL) AgNOs (uL)
1:99 100 9.900
1:49 200 9.800
1:19 500 9.500
1:09 1.000 9.000
1:04 2.000 8.000
1:01 5.000 5.000

Fonte: Propria autora (2026).

As sinteses das AgNPs utilizando extrato etandlico foram realizadas de acordo com as
condicdes experimentais apresentadas na Tabela 8, sob banho ultrassdnico, com tempo maximo
de reagdo de 120 min. Os fatores avaliados foram a propor¢ao extrato:AgNO3 o pH do extrato
e a temperatura de reacdo. Inicialmente, as sinteses foram conduzidas utilizando o pH natural

do extrato (4,7). Em seguida, uma segunda condigdo foi avaliada com o pH ajustado para 8,0
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por meio da adi¢do de carbonato de sddio, monitorando-se o valor com auxilio de um pHmetro.
Para cada condi¢ao de pH e para cada proporcao extrato: AgNO3, as reagdes foram realizadas a

25 e 45 °C, mantendo-se todas as demais condi¢des constantes ¢ sob banho ultrassonico.

Tabela 8 - Condi¢des experimentais avaliadas para a sintese verde de AgNPs utilizando extrato

etanolico de poélen de M. urundeuva.

Ensaios Proporgoes extrato:AgNO;  Temperatura (°C) pH
la4 1:99 25e45 4,7¢ 8,0
5a8 1:49 25e45 4,7¢ 8,0

9al2 1:19 25¢e45 4,7¢ 8,0

13al6 1:09 25e45 4,7¢ 8,0

17a20 1:04 25e45 4,7¢ 8,0

21a24 1:01 25¢e45 4,7¢ 8,0

Fonte: Propria autora (2026).

Para cada propor¢do avaliada, foram realizados quatro ensaios experimentais,
combinando duas temperaturas (25 e 45 °C) e dois valores de pH (4,7 € 8,0). A correcdo do pH
foi realizada diretamente na mistura reacional, apds o preparo das amostras com as propor¢des
previamente estabelecidas de extrato vegetal e solucao de AgNOs. Dessa forma, cada conjunto
de ensaios apresentado na Tabela 8 corresponde a variacdo sistematica dessas condicdes
experimentais, permitindo avaliar simultaneamente a influéncia da temperatura e do pH no
processo de sintese das AgNPs.

A formagdo das AgNPs foi evidenciada pela mudanga de coloracdo das solucgdes,
resultando na formacao de suspensdes coloidais com tonalidade caracteristica, indicativa da

formacao das nanoparticulas (Figura 13).

Figura 13 - Representacdo do processo de sintese de AgNPs mediado por extrato de pdlen.

Extrato de pdlen > Adicao de AgNO; > Proporcées> Correcéo de pH > UItrgggggico > AgNPs

Formagéo em Banho

Mistursg para Ultrassonico (120 min.)

reagoes

Solugbes Finais de AGNPs

SSRGS =
Y

1:01 1:04 1:09 1:19 1:49 1:99

Extrato
de polen

Corregao de pH 120 min
de reagdo

Adigao de AgNO;

(nitrato de prata)

Fonte: Propria autora (2026).
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A mudanca de coloracao da solugao foi utilizada como indicativo inicial da reducao dos
ions Ag* e da formacao das AgNPs. A confirmagio da sintese foi realizada por espectroscopia
de absor¢do no UV-Vis. As amostras foram analisadas em faixa espectral de 200 a 700 nm,
utilizando cubetas de quartzo de 1 cm de caminho dOptico. Para as anélises, as suspensoes
coloidais foram previamente homogeneizadas e, quando necessario, diluidas em agua ultrapura
para evitar a saturacdo do sinal analitico.

As analises espectrofotométricas foram realizadas durante todo o periodo reacional,
permitindo o monitoramento da sintese por meio da identificagdo da banda caracteristica de
SPR das AgNPs. Apds sintese, os coloides foram fracionados e armazenados em frascos
protegidos da luz e sob refrigeracdo (~ 8 °C), para minimizar processos de fotodegradagio.
Além das caracterizagdes para os coloides recém preparados, também foram realizadas
caracterizagdes ao longo do tempo de armazenamento, com o intuito de avaliar a estabilidade
coloidal.

Apos 24 horas da sintese, as amostras foram submetidas ao processo de purificagao por
centrifugacgdo. Inicialmente, foi realizada uma etapa de pré-lavagem, na qual as suspensoes
foram centrifugadas a 3000 rpm por 10 minutos. O sobrenadante foi coletado e o precipitado
descartado, com o objetivo de remover impurezas ¢ residuos de maior massa molecular.
Posteriormente, as suspensoes resultantes foram submetidas a trés ciclos consecutivos de
centrifugacao a 10000 rpm por 15 minutos cada, nos quais os sobrenadantes foram descartados
e os precipitados contendo as AgNPs foram preservados e concentrados.

O procedimento de purificagdo foi aplicado exclusivamente as amostras destinadas as

analises de caracterizacdo das AgNPs por MEV, EDX, FTIR, AFM e DRX.

4.2.4 Caracterizacao das Nanoparticulas de Prata

As AgNPs obtidas com extrato etanodlico foram caracterizadas por DLS, ELS, NTA,
MEV, EDX, FTIR, AFM e DRX. Essas técnicas foram empregadas com o objetivo de avaliar
a formacdo, propriedades fisico-quimicas, morfologia, composi¢ao elementar e os grupos
funcionais associados as AgNPs sintetizadas.

A distribui¢@o do tamanho hidrodindmico das AgNPs e o potencial zeta foram realizadas
a partir de suspensdes coloidais com o objetivo de evitar multiplos espalhamentos e garantir
maior precisdo dos resultados. A técnica de DLS, baseada no movimento browniano das

particulas em suspensdo, permitiu determinar o didmetro médio hidrodindmico e o indice de
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polidispersidade (PDI), enquanto o ELS forneceu informacdes sobre o potencial zeta,
relacionado a estabilidade coloidal do sistema.

As analises por NTA foram utilizadas para determinar a distribui¢do de tamanho e a
concentragdo de particulas em suspensdo, com base na visualiza¢do individual e no
rastreamento do movimento browniano das AgNPs. O sistema operou com um laser de 405 nm,
conduzidas a temperatura ambiente monitorada pelo sistema, sem controle térmico adicional da
amostra, utilizando uma velocidade de fluxo de 0,3 mL/s. Para assegurar a precisdo analitica e
evitar a sobreposi¢ao de particulas, as dispersdes foram previamente diluidas em dguaultrapura
nas razoes de 1000 vezes (para as proporgdes 1:99 e 1:49) e 2000 vezes (para as proporgdes
1:19 e 1:09). Para cada amostra, foram realizadas cinco varreduras, com tempo de captura de
video de 11,5 s por aquisicdo. As medidas foram realizadas sob condi¢des controladas,
permitindo a obten¢do de dados mais detalhados sobre a distribuicdo de tamanho em
comparacao com o DLS.

A morfologia, tamanho e distribuicdo das AgNPs foram avaliados por MEV. Para
melhor avaliacdo, as amostras foram analisadas em duas condigdes: (A) suspensao original
(sem diluicdo) e (B) diluicdo em agua ultrapura na proporcao 1:1. Uma pequena aliquota da
amostra foi entdo depositada sobre suportes protetores (grid), sendo posteriormente mantida em
dessecador por aproximadamente 24 horas para secagem completa. Antes da anélise no
equipamento, as amostras foram submetidas a um processo de metalizagdo, com deposicao de
uma fina camada de ouro, a fim de melhorar a condutividade elétricae a qualidade das imagens
obtidas. As micrografias permitiram avaliar a morfologia, distribui¢ao e aglomeracao possivel
das NPs. A composicao elementar foi determinada por EDX, acoplada ao MEV.

A caracterizacao quimica das AgNPs e do extrato foi realizada por FTIR, com o objetivo
de identificar os grupos funcionais envolvidos nos processos de redug@o dos ions prata e
estabilizagdo das NPs. Para a andlise a amostra liquida foi depositada sobre a pastilha de
brometo de potassio (KBr) previamente preparada, sendo posteriormente submetida a secagem
em dessecador por aproximadamente 24 horas, a fim de remover a umidade residual. Apds a
secagem, as amostras foram analisadas na faixa espectral de 4000 a 400 cm-! com resolugdo
espectral de 4 cm-!, sendo utilizadas como ntiimero de varreduras 64 scans para o extrato e 128
scans para as amostras das AgNPs. A comparacao entre os espectros do extrato e das NPs
permitiu identificar alteragdes nas bandas de absor¢do, evidenciando a interacdo dos
fitoconstituintes do podlen de M. urundeuva com a superficie das NPs.

A topografia superficial e as dimensdes fisicas em escala manométrica das AgNPs

foram avaliadas por AFM. Para o preparo das amostras, uma pequena aliquota das amostras foi
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depositada sobre suportes protetores (grid) e mantidas em dessecador por aproximadamente 24
horas para completa secagem. As imagens obtidas permitiram a analise tridimensional da
superficie das NPs, fornecendo informacdes complementares sobre distribuicdo e possiveis
aglomeracdes presentes nas amostras.

A estrutura cristalinadas AgNPs foi investigada por DRX. Para a realiza¢do das analises
as amostras foram depositadas em suporte de vidro e mantidas em secagem até a completa
evaporacao do solvente, formando uma camada homogénea sobre a superficie do suporte. As
medidas foram realizadas em um difratdmetro de raios X utilizando radia¢ao Cu-Ko (A= 1,5418
A), com filtro de niquel, tensdo de 30 kV e corrente de 40 mA. Os difratogramas foram obtidos
na faixa angular de 20 entre 5° e 80°, com velocidade de varredura de 2° min-! e passo angular
de 0,02°. A técnica foi empregada com o objetivo de confirmar a formacao das AgNPs,
identificar sua estrutura cristalina e avaliar o grau de cristalinidade das amostras sintetizadas.
A natureza cristalina das AgNPs foi determinada a partir da largura dos picos de DRX

utilizando a férmula de Debye-Scherrer (equacgao 3).

k=2
" B *cosf (3)

onde D representa o tamanho médio do cristalito, k a constante de Scherrer dependente da forma
(k = 0,9, considerando a morfologia aproximadamente esférica das NPs), 4 o comprimento de
onda do raio X usado na difracdo, f a largura total a meia altura (FWHM) de um picoe 6 o

angulo de difragdo, respectivamente.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Extratos de Polen de M. urundeuva

A obtencao dos extratos de polen de M. urundeuva foi realizada utilizando 4gua e etanol
como solventes extratores, com o objetivo de avaliar a influéncia do meio de extragao sobre a
composi¢cdo quimica dos extratos e o potencial redutor dos fitoconstituintes obtidos.

De modo geral, o tipo de solvente empregado exerce influéncia significativa sobre as
caracteristicas fisico-quimicas dos extratos, uma vez que a polaridade do meio extrator
determina a solubilidade e a eficiéncia de extracdo de diferentes classes de compostos bioativos.
Observou-se que os extratos obtidos apresentaram diferencas visuais de coloracdo e aspecto
(Figura 14). O extrato aquoso apresentou tonalidade mais clara e aspecto turvo, enquanto o
extrato etanolico apresentou coloragdo amarelada mais intensa e aspecto limpido, sugerindo

diferencas na composic¢ao e na concentracdo dos compostos extraidos.

Figura 14 - Aspecto visual dos extratos aquoso e etanolico obtidos a partir do pdlen de M.

urundeuva.

Extrato Aquoso

o - -

Extrato Etanélico

Fonte: Propria autora (2026).

Durante o armazenamento sob congelamento a -15 °C, observou-se visualmente que os
extratos mantiveram seu aspecto original ao longo do periodo avaliado.

A extragdo por solventes ¢ amplamente empregada na obtencdo de extratos a partir de
matrizes vegetais, principalmente devido a sua simplicidade operacional, eficiéncia e
possibilidade de selegdo de solventes com diferentes propriedades fisico-quimicas. O

rendimento desse processo ¢ influenciado por diversos fatores, tais como o tempo e a
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temperatura de extracdo, a razao entre amostra e solvente, além da composi¢ao quimica e das
caracteristicas fisicas do material vegetal. Esses compostos podem variar desde moléculas de
menor massa molar, como acidos fenolicos e antocianinas, até estruturas mais complexas e
polimerizadas, como os taninos, presentes em diferentes proporgdes. Além disso, os compostos
fendlicos podem estar associados a outros constituintes da matriz vegetal, como carboidratos e
proteinas, fatores que podem influenciar sua extragao e disponibilidade (Dai; Mumper, 2010).

O extrato etanodlico apresenta caracteristicas de polaridade intermediaria, permitindo a
extracao de compostos com diferentes graus de polaridade, incluindo metabolitos secundarios
menos polares e estruturalmente mais complexos. Esses compostos sdo amplamente descritos
na literatura por sua capacidade de atuar na reducdo de ions metalicos e na estabilizacao de
NPs, desempenhando fungdes como agentes redutores e de capeamento. A presenga de grupos
funcionais, como hidroxilas e carbonilas, favorece as interagdes quimicas envolvidas nesses
processos. Nesse contexto, flavonoides na forma aglicona, taninos e outros compostos fenolicos
podem ser eficientemente extraidos por solventes como o etanol. Estudos demonstram que
solventes organicos apresentam elevada eficiénciana extracdo de compostos fenoélicos quando
comparados a dgua, resultando frequentemente em extratos com maior diversidade quimica e
maior atividade antioxidante (Kuda; Ikemori, 2009; Xue et al., 2014).

O processo de extragdo usando banho ultrassonico aumenta a eficiéncia na liberagao de
compostos bioativos presentes na matriz vegetal. A técnica baseia-se na cavitagao acustica, no
qual ondas ultrassonicas promovem ciclos de especificidade e rarefagdo no meio liquido,
levando a formagdo e implosdo de microbolhas. Esse processo gera for¢as de cisalhamento,
microjatos e elevadas pressdes locais capazes de romper estruturas celulares, aumentando a area
de contato entre o solvente e o material vegetal e, consequentemente, favorecendo a difusao
dos compostos de interesse para o meio extrator (Kumar; Srivastav; Sharanagat, 2021).

Além disso, a extragdo em banho ultrassonico apresenta vantagens como reducao do
tempo de remocao e aumento do rendimento quando comparada a métodos convencionais,
sendo considerada umatécnica eficiente e sustentavel no preparo de extratos (Chemat et al.,
2017).

Para a determinagdo do rendimento, aliquotas dos extratos foram submetidas a secagem
sob pressdo reduzida até a completa remocao do solvente. Os rendimentos obtidos foram de

35,2% para o extrato aquoso e 30,1% para o extrato etanolico.
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5.1.1 Caracterizacao dos Extratos de Polen da M. urundeuva

5.1.1.1 Triagem Fitoquimica

A triagem fitoquimica qualitativa dos extratos de polen de M. urundeuva revelou a
presenca de diferentes classes de metabdlitos secundarios, com variagdes associadas ao
solvente empregado, conforme apresentado na Tabela 9. A eficiéncia de extracdo desses
compostos esta diretamente relacionada a polaridade do solvente e as caracteristicas quimicas
das moléculas presentes na matriz vegetal. A identificagdo dos fitoconstituintes foi realizada
por meio de reagdes colorimétricas e formagao de precipitados caracteristicos apos a adigao de
reagentes especificos, conforme descrito por Harborne (1998). O extrato etandlico apresentou

maior diversidade de fitoconstituintes detectados quando comparado ao extrato aquoso.

Tabela 9 - Triagem fitoquimica qualitativa dos extratos de polen de M. urundeuva.

Classe de metabdlitos Teste empregado Extrato aquoso Extrato etandlico
Alcaloides Dragendorff/Wagner = =
Antraquinonas Borntréager - +
Carotenoides Extragdo com hexano - +
Cumarinas Fluorescéncia em UV (365 nm) - +
Esteroides Liebermann—Burchard - i
Flavonoides Shinoda + +
Glicosideos Benedict + +
Saponinas Teste de espuma - -
Taninos Cloreto férrico (FeCls) - +
Triterpenoides Liebermann—Burchard + +

Legenda: (+) presencga ; (—) auséncia
Fonte: Propria autora (2026).

Os extratos apresentaram perfis fitoquimicos distintos em funcdo do solvente
empregado, sendo o extrato etanolico caracterizado por maior diversidade de fitoconstituintes,
incluindo antraquinonas, taninos, cumarinas e carotenoides, ausentes no extrato aquoso. Por
outro lado, classes como flavonoides, glicosideos e terpenoides foram identificadas em ambos
os sistemas extratores. De modo geral, estudos de triagem fitoquimicaindicam a predominancia
de compostos fendlicos, flavonoides e taninos em diferentes tipos de poélen, os quais estdo
associados a relevantes atividades biologicas, especialmente antioxidantes e antimicrobianas

(Sadeq et al., 2021).
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A maior diversidade de fitoconstituintes observada no extrato etanolico ¢
particularmente relevante para a sintese verde de AgNPs, uma vez que compostos presentes na
matriz vegetal podem atuar como agentes redutores e estabilizantes durante o processo de
formacao das AgNPs. Esses fitoquimicos apresentam grupos funcionais capazes de interagir
com os ions metalicos, destacando-se as hidroxilas (—OH), carbonilas (C=0), aminas (—-NH:) e
sistemas aromaticos conjugados. Tais metabolitos secundarios, incluindo polifendis e proteinas,
participam ativamente da formagao dos nucleos metalicos e do subsequente recobrimento das
particulas, assegurando a estabilidade coloidal do sistema final (Alharbi; Alsubhi; Felimban,
2022).

A extracdo aquosa favorece a obtengao de compostos de maior polaridade (hidrofilicos),
como flavonoides glicosilados, agticares e fenolicos simples, cuja atividade antioxidante esta
associada principalmente a capacidade de neutralizar espécies reativas por meio da doacao de
elétrons ou a&tomos de hidrogénio (Boeing et al., 2014).

Em contraste, o0 uso de etanol permite a extragdo de metabolitos com polaridade
intermediaria a baixa, incluindo flavonoides na forma aglicona, cumarinas, antraquinonas e
triterpenoides. Essa caracteristica esta relacionada a natureza anfifilica do etanol, que apresenta
um grupo hidroxila (—OH), capaz de estabelecer ligagcdes de hidrogénio com compostos polares,
e uma cadeia carbonica que favorece a interacdo com regides menos polares das moléculas.
Dessa forma, o etanol apresenta maior capacidade de extrair uma variedade de metabolitos
secundarios, podendo resultar em extratos com composicao quimica diversificada e potencial
antioxidante diferenciado (Do ef al., 2014).

Do ponto de vista funcional, flavonoides apresentam reconhecidas atividades
antioxidantes, anti-inflamatorias e cardioprotetoras, enquanto os taninos destacam-se por suas
propriedades antimicrobianas e adstringentes. Compostos de menor polaridade, como
terpenoides e carotenoides, também podem contribuir para a atividade antioxidante em
ambientes lipofilicos, participando da protecao celular contra espécies reativas de oxigénio
(Islam et al., 2023).

Dessa forma, as diferencas observadas entre os extratos refletem a seletividade dos
solventes empregados, com a agua favorecendo a extragdo de compostos hidrossoluveis e o
etanol permitindo a obtencdo de uma maior diversidade de metabolitos secundarios. Essa
caracteristica apresenta relevancia para a sintese verde de AgNPs, uma vez que os compostos
extraidos podem atuar comoagentes redutores e estabilizantes durante a formacao das AgNPs,
reforcando o potencial do pdlen de M. urundeuva como matriz promissora para aplicagcdes em

nanobiotecnologia.
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5.1.1.2 Conteudo Fenolico Total

A determinagdo do conteudo fendlico total dos extratos de polen foi realizada pelo
método colorimétrico de Folin—Ciocalteu, utilizando acido galico como padrdo para a
construcao da curva de calibragdo. A curva de calibragdo (Figura 15) apresentou boa linearidade
dentro da faixa de concentragdo cientifica, com coeficiente de determinag@o (R?) a 0.99947,
obtendo-se a equacaoy = 18,70057 x + 0,17739, a partir do que foi possivel determinar a
concentragdo dos compostos fenolicos nas amostras por meio da conversao dos valores de

absor¢cao medidos a 700 nm.

Figura 15 - Curvade calibracdo de 4cido gélico para determinacao do contetido de compostos

fenolicos totais pelo método de Folin—Ciocalteu (A = 765 nm).
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Fonte: Propria autora (2026).

As leituras de absor¢@o obtidas para os extratos foram convertidas em valores de
concentragdo por meio da curva padrdo de acido galico. Os resultados referentes as trés

repeticdes analiticas estdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Valores de concentragdao (mg/mL) e absor¢ao obtidos para os extratos analisados

por UV-vis (A =700 nm).

Concentracio Concentragio
Extrato Ensaio equipamento (mg/mlL) Absorbdncia equacdo da reta
(mg/mL)
1 0,192 3,639 0,185
Aquoso 2 0,193 3,653 0,186
3 0,192 3,639 0,185
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Média + SD 0,192 £+ 0,0006 3,644 + 0,008 0,185 + 0,0004
1 0,113 2,142 0,105
Lo 2 0,102 1,937 0,094
Etandolico 3 0.109 2,054 0.100
Média + SD 0,108 £ 0,006 2,044 £0,103 0,1 £0,005

Fonte: Propria autora (2026).

Para o extrato aquoso, o conteudo de compostos fenolicos totais foi determinado com
base na Equagdo 1, considerando volume de extracao de 50 mL, fator de diluigdo iguala?2 e
massa de amostrade 5 g. Dessa forma, foi obtido um fator de conversao igual a 20, resultando
em valores finais de 3,70; 3,72 ¢ 3,70 mg EAG/g. A média do contetdo fenolico total para o
extrato aquoso foide 3,707 £0,0086 mg EAG/g, evidenciando baixa variacdo entre as replicatas
e, consequentemente, boa reprodutibilidade experimental.

Com base na equacdo 2, para o extrato etanolico, aplicando-se a mesma solucao de
conversao, considerando volume de 60 mL, fator de dilui¢do igual a 10 e massade 6 g, obteve-
se um fator global de 100. Assim, os valores finais calculados foram 10,51; 9,41 e 10,04 mg
EAG/g, resultando em um contetido fenolico total médio de 9,983 + 0,549 mg EAG/g.

Segundo Carpes et al. (2007), o polen coletado por abelhas apresenta teores
caracteristicos de polifendis totais, os quais podem variar em fung¢ao da origem botanica das
espécies vegetais exploradas. Essa variabilidade esta diretamente relacionada a diversidade de
fontes florais, refletindo na composi¢ao quimica do polen e, consequentemente, em sua
propriedade. O teor de compostos fenolicos totais nos extratos de polen, segundo os autores,
foi influenciado pela concentracdo de etanol utilizado na extracao (de 40-90%), variando entre
3,6 ¢ 8,1 mg EAG/g para o pdlen de Alagoas e entre 6,6 ¢ 10,9 mg EAG/g para o pdlen do
Parand, que apresentou valores mais elevados. De modo geral, as concentragdes de etanol (60—
80%) mostraram maior eficiéncia na extracao dos compostos fenoélicos, resultando em maiores
teores, sem diferengas especificas entre essas condi¢oes. Esses resultados indicam que tanto o
solvente quantoa origem do polen influenciam diretamente na remog¢ao desses compostos.

De acordo com a triagem fitoquimica para o extrato aquoso, a presenca restrita de
flavonoides, glicosideos e triterpenoides indica uma menor disponibilidade de compostos com
elevada capacidade redutora e estabilizante. Essa limitagdo ¢ refor¢ada pela baixa atividade
antioxidante, que indica capacidade reduzida do extrato em atuar como agente redutor. Além
disso, o perfil fitoquimico restrito, com auséncia de compostos fendlicos mais complexos e

altamente reativos, compromete a estabilizacdo das particulas formadas.
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A comparagao entre os extratos avaliados neste estudo evidenciaque o extrato etanolico
apresentou teor significativamente superior aos compostos fenolicos em relagdo ao extrato
aquoso. Esse comportamento pode ser atribuido a maior eficiéncia do etanol na extracao de
compostos fendlicos, especialmente aqueles de menor polaridade, os quais apresentam maior
solubilidade em solventes organicos.

Do ponto de vista da sintese verde de AgNPs, os compostos fenolicos presentes no
extrato vegetal desempenham papel relevante nos processos de redugdo dos ions Ag* e
estabiliza¢do das AgNPs formadas. Dessa forma, o maior teor desses compostos observado no
extrato etanodlico sugere maior potencial desse extrato como agente redutor e estabilizante
durante a sintese.

Em conjunto, os resultados indicam que ambos os extratos apresentam teores relevantes
de compostos fendlicos, porém o extrato etandlico demonstrou maior eficiéncia na extragdo
desses metabolitos, caracteristica que pode contribuir para seu melhor desempenho na sintese

verde das AgNPs.

5.1.1.3 Atividade Antioxidante

A atividade antioxidante dos extratos aquoso e etandlico do polen foi avaliada pelo
método de sequestro do radical DPPH, utilizando a quercetina como padrao de referéncia. A
porcentagem de inibi¢ao do radical DPPH foi calculada de acordo com a Equacgao 2. Logo, os
resultados foram expressos como porcentagem de inibicdo do radical em funcdo da
concentragdo (nug/mL). A partir das curvas de calibragdo obtidas para cada amostra, foram
calculados os valores de Clso, correspondentes a concentragao para inibir 50% do radical DPPH,
utilizando como parametro a regressao linear obtida.

A curva de calibracdo da quercetina esta apresentada na Figura 16.
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Figura 16 - Curvade inibi¢cdo do radical DPPH em funcao da concentragdo para quercetina.
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Fonte: Propria autora (2026).

A quercetina apresentou Clso de 2,15 = 0,03 pg/mL, confirmando sua elevada

capacidade antioxidante. Estudorecente reportou valor de Clso para a quercetinaa 1,18 0,02

ug/mL (Kalinowska et al., 2021), dependendo das condigdes experimentais, evidenciando sua

alta eficiéncia como sequestradorade radicais livres. O valor obtido neste trabalho indica uma

atividade antioxidante evidente, associada as condigdes experimentais empregadas, como

concentragdo de DPPH e tempo de ocorréncia, fatores que influenciam diretamente esse

parametro. As curvas de calibragdo dos extratos, aquoso e etandlico, esté apresentada na Figura

17.

Figura 17 - Avaliagdo da atividade antioxidante dos extratos de polen de M. urundeuva por

meio da inibi¢do do radical DPPH em funcdo da concentragdo: (a) aquoso e (b) etanolico.
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Para os extratos avaliados, observou-se diferencasignificativa na atividade antioxidante
em funcao do solvente empregado. O extrato etandlico apresentou menor valor de Clso (69,34
+0,51 ug/mL), enquanto o extrato aquoso apresentou Clso de 782,57+ 21,83 pg/mL, indicando
menor capacidade de neutralizagao do radical DPPH. De acordo com a literatura, menores
valores de Clso estdo associados a maior atividade antioxidante, uma vez que menores
concentragdes do extrato sdo necessarias para inibir 50% do radical livre presente no meio
reacional (Abarca-Vargas; Zamilpa; Petricevich, 2019).

Embora o extrato aquoso tenha apresentado maior rendimento de extragdo, esse
resultado ndo estd necessariamente relacionado a uma maior concentracdo de compostos
responsaveis pela atividade antioxidante. O maior rendimento pode estar associado a extragao
de componentes soliveis ndo antioxidantes, enquanto o extrato etanodlico apresentou maior
eficiéncia na extracdo de compostos bioativos com capacidade de atuar como agentes
antioxidantes e potenciais agentes redutores.

A partir dos dados apresentados na Tabela 5, observa-se que foram empregadas
concentragdes significativamente mais elevadas na andlise de atividade antioxidante para o
extrato aquoso em comparagao ao extrato etandlico (cerca de 4,5 vezes maior), com o objetivo
de alcancgar 50% de inibi¢do do DPPH radical. Ainda assim, conforme evidenciado na Figura
17, o extrato aquoso ndo atingiu esse nivel de atividade antioxidante, apresentando valores
maximos de inibi¢do em cerca de 45%. Em contrapartida, o extrato etanolico apresentou
eficiéncia elevada, ultrapassando 80% de inibi¢do na concentracdo de 125 pg/mL.

Desta forma, embora o Clso do extrato aquoso tenha sido estimado em 782,57 + 21,83
pg/mL por meio da regressdo linear, esse valor representa apenas uma extrapolacao, uma vez
que ndo houve intersecdo experimental com 50% de interferéncia. Um ponto importante de
comparacao entre os extratos ¢ a concentragdo de 125 ug/mL, comum a ambos os conjuntos de
dados (primeiro ponto do extrato aquoso e ultimo ponto do extrato etanolico). Nessa
concentragdo, observa-se uma diferenca expressiva na atividade antioxidante, com o extrato
etanolico apresentando porcentagem superior a 80%, enquanto o extrato aquoso apresenta cerca
de 30%, evidenciando a maior eficiéncia do solvente etandlico com potencial antioxidante.

Compostos com Clso inferiores a 50 pug/mL sdo considerados altamente ativos, entre 50
e 100 ng/mL apresentam forte atividade, entre 101 € 250 ug/mL atividade moderada, entre 251
e 500 ug/mL atividade fraca e acima de 500 pg/mL sdo classificados sem atividade antioxidante

(Alzahrani et al., 2024).
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Em estudo de referéncia, os extratos hidroetanolicos de polen apresentaram valores de
Clso variando entre aproximadamente 117 + 0,03 e 597,93 + 0,96 pg/mL, dependendo da
origem geografica das amostras (Lopes ef al., 2019).

Observa-se que o extrato etanolico obtido neste trabalho apresentou atividade
antioxidante superior a maioria dos extratos descritos na literatura, uma vez que seu valor de
Cls0 (69,34 £ 0,51 pg/mL) ¢ inferior ao menor valor relatado no estudo comparativo (117 +
0,03 pg/mL), apresentando maior eficiéncia na neutralizacdo do DPPH radical. Por outro lado,
o0 extrato aquoso apresentou comportamento semelhante aos extratos descritos no artigo, cujos
valores de Clso ultrapassaram 500 pg/mL, reforcando a baixa eficiéncia antioxidante desse
sistema extrator.

O método de extracdo por banhoultrassonico contribui para o aumento da eficiéncia na
obten¢do desses compostos, promovendo maior ruptura celular e facilitando a liberagao de
metabolitos bioativos (Khursheed e al., 2024). Estudos recentes demonstram que a extragao
ultrassOnica pode aumentar significativamente tanto o teor de compostos fenolicos quanto a
atividade antioxidante medidapelo DPPH, quando comparado a métodos convencionais aliado

ao melhor solvente para a extracao (Gueffai et al., 2022).

5.2 Sintese Verde de Nanoparticulas de Prata

A escolha do polen como agente mediador da sintese esta relacionada a sua composicao
quimica, especialmente a presenga de compostos fendlicos. Além do potencial redutor, esses
metabdlitos apresentam capacidade de formar complexos com ions metalicos por meio de
processos de quelacdo, favorecendo interagdes com espécies reativas e desempenhando papel
relevante em sistemas quimicos e biologicos (Carpes et al., 2007).

A sintese mediadapelo extrato etanolico de polen de M. urundeuva resultou na formagao
de AgNPs. O acompanhamento por UV-vis da SPR revelou bandas centradas em comprimentos
de onda condizentes com a escala nanométrica (420—450 nm), evidenciando que a riqueza
fitoquimica dessa matriz vegetal foi determinante para a conversao eficiente dos ions prata.

Visualmente foi possivel observar alteracao das cores dos coloides de acordo com as
condi¢des de otimizacao de sintese, como apresentado na Figura 18. Nesse trabalho foram
avaliadas em seis propor¢des extrato: AgNO3 (1:01, 1:04, 1:09, 1:19, 1:49 ¢ 1:99), dois valores
de pHs (4,7 e 8,0) e duas temperaturas (25 e 45 °C). No total, foram investigadas 24 condigdes
experimentais distintas, com tempo reacional de 120 minutos, permitindo observar a influéncia

desses parametros no processo de formacao das NPs.
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As mudangas visuais observadas nos coloides com transi¢ao de tonalidades de tons
amarelos claros para coloragdo amarronzada, est4 associada a formagao de AgNPs devido ao
fenomeno de SPR. Entretanto, a intensidade e a velocidade dessa altera¢ao variaram de acordo
com as condigdes experimentais avaliadas.

A mudanga de coloragdo indica que o extrato etandlico apresentou, de modo geral,
capacidade de formacao de NPs, o que pode ser atribuido as varias classes de fitoquimicos
presentes, maior teor de compostos fenolicos e a elevada atividade antioxidante apresentada
nos ensaios qualitativos e quantitativos (Vanlalveni et al., 2021). Através dessa interagao, os
fitoconstituintes ndo apenas facilitam a formagao das nanoestruturas, mas também provém um
revestimento protetor, prevenindo processos de agregacdo e garantindo a preservagao das

propriedades biologicas do coloide.

Figura 18 - Formacao de AgNPs com extrato etanolico de pdlen da M. urundeuva apds 120
min de reagdo sob diferentes condi¢des de pH e temperatura: (a) sistema inicial antes da sintese
e pH 4,7; (b) pH 4,7 a 25 °C; (¢) pH 4,7 a 45 °C; (d) pH 8,0 antes da sintese; () pH 8,0 a 25
°C; (f) pH 8,0 a 45 °C.
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A proporcao entre extrato e solu¢do de AgNO3 ¢ um parametro importante na sintese
verde de AgNPs, pois determina o equilibrio entre a quantidade de agentes redutores e
estabilizantes presentes no extrato e a concentracao de ions metalicos disponiveis para reducao.
Estudo demonstra que a variagdo dessa razao influencia diretamente os processos de nucleacdo
e crescimento das AgNPs, afetando propriedades como tamanho, morfologia e estabilidade
(Jalab et al., 2021).

Os espectros obtidos apresentaram bandas caracteristicas na regido de aproximadamente
427 nm para todas as proporcdes extrato: AgNO3 avaliadas.

A espectroscopia de UV-Vis destaca-se ndo apenas no monitoramento da evolugio
espectral ao longo do tempo, mas também como uma ferramenta essencial de caracterizacdo
qualitativa das AgNPs. A analise minuciosa do perfil da banda de SPR fornece indicativos
estruturais valiosos sobre o sistema coloidal, como simetria da banda, largura a meia altura e
comprimento de onda maximo indicando distribuicdo de tamanho, forma e agregacdo das
particulas formadas. Ressalta-se que o UV-Vis ndo se configura como umatécnica quantitativa
direta para a determinagdo do didmetro geométrico das nanoparticulas. Trata-se de uma
avaliacdo diagnostica indireta e comparativa, cujos indicativos de tamanho e polidispersao
devem ser complementados e validados pelas técnicas de DLS, NTA e microscopia, as quais
oferecem medicoes diretas e detalhadas das dimensdes e da concentracao do sistema (Dhaka et
al.,2023; Li et al., 2024).

Assim, os efeitos das diferentes propor¢des extrato: AgNOs3 (1:01, 1:04, 1:09,1:19, 1:49
e 1:99) foram analisadas por espectroscopia de UV-Vis e estdo apresentados nas Figuras 19 a
24. Para possibilitar a comparacgdo direta entre as diferentes proporcoes de sintese, a Figura 25
apresenta os espectros de extingdo UV-Vis obtidos a partir de amostras preparadas sob as
mesmas condigdes experimentais com melhores resultados (temperatura de 25 °C e pH 8,0).
Em todas os espectros foram observadas a banda SPR em aproximadamente 427 nm, sendo
atribuidas a NPs predominantemente esféricas. Os valores de comprimento de onda obtidos
neste estudo estao de acordo com dados descritos na literatura, que relatam bandas de extingao

nessa mesma faixa para AgNPs sintetizadas por rotas verdes (Nouri et al., 2020; Ahmad et al.,
2023).
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Figura 19 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢ao 1:01
(extrato:AgNO3), ap6s diluicao das amostras na razdo 1:66,5 (v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob
condicdes especificas em funcado do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Figura 20 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢dao 1:04
(extrato:AgNO3), ap6s diluigdo das amostras narazao 1:33 (v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob
condigdes especificas em fung¢do do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Figura 21 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢ao 1:09
(extrato:AgNO3), ap6s diluicao das amostras narazio 1:16,5 (v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob
condi¢des especificas em funcao do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Figura 22 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢ao 1:19
(extrato:AgNO3), ap6s diluigdo das amostras narazao 1:10 (v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob
condicdes especificas em funcado do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Figura 23 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢ao 1:49
(extrato:AgNO3), ap6s diluigdo das amostras narazao 1:03 (v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob
condicdes especificas em funcado do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Figura 24 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas na propor¢ao 1:99
(extrato:AgNOs), ap6s diluigdo das amostras narazao 1:1,5 (v/v— AgNPs/aguaultrapura), sob
condicdes especificas em funcado do tempo de sintese: (a) temperatura 25 °C e pH 4,7; (b)

temperatura25 °C e pH 8,0; (¢) temperatura45 °C e pH 4,7; (d) temperatura 45 °C e pH 8,0.
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Em relagdo as propor¢des extrato: AgNOs, as condi¢cdes com menor propor¢ao de extrato
em relacdo ao AgNO3 (1:19, 1:49 e 1:99) apresentaram maior eficiéncia na formagao de NPs,
proporcionando um equilibrio adequado entre a quantidade de agente redutor disponivel e a
concentracao de ions metalicos.

Para possibilitar a comparagao diretaentre as diferentes proporgdes de sintese, a Figura
25 apresenta os espectros de extingdo UV-Vis obtidos a partir de amostras preparadas sob as
mesmas condigdes experimentais com melhores resultados (temperatura de 25 °C e pH 8,0).
Além disso, todas as amostras foram submetidas a mesma diluigdo (1:10, v/v),
independentemente da proporcao extrato:AgNOs utilizado, garantindo a padronizagdo da

concentragdo durantea leitura espectral. Esse procedimento foi avaliado de forma comparativa
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quanto as variacdes de intensidade, largura e posi¢do das bandas plasmdnicas para cada
proporcao, garantindo que as diferencas observadas estejam relacionadas exclusivamente as

condicdes de especificidade.

Figura 25 - Espectros de extingdo UV-Vis das AgNPs obtidas em diferentes proporgdes
extrato:AgNOs (1:01, 1:04, 1:09, 1:19, 1:49 e 1:99), ap6s diluicao das amostras narazao 1:10
(v/v — AgNPs/agua ultrapura), sob temperatura 25 °C e pH 8,0 em fun¢do do tempo final de

sintese (120 min.).
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As propor¢des menores de extrato em relagdo ao AgNOs favorecem uma nucleagdo mais
controlada, resultando em particulas menores, enquanto concentragdes elevadas de extrato
podem levar ao excesso de compostos organicos, promovendo o crescimento descontrolado e
possivel agregacdo de NPs. Resultados semelhantes foram relatados por Vanlalveni et al
(2021), que demonstrou que o aumento da concentracao do extrato leva a formagao de NPs
maiores devido ao favorecimento do crescimento em relacdo a nucleagdo inicial.

Em condigdes em que a quantidade de extrato ¢ limitada, os compostos fitoquimicos
atuam de forma mais eficiente na redugao inicial dos ions metalicos, promovendo a formagao
de nucleos bem definidos, enquanto a menor presen¢a de substancias organicas reduz a

probabilidade de crescimento descontrolado e interagdes intermoleculares que levam a



79

agregacdo. Além disso, a maior disponibilidade de ions Ag* pode favorecer uma taxa de
nucleacdo mais abundante, resultando em NPs com melhor distribui¢do de tamanho e maior
uniformidade. Dessa forma, propor¢des com maior fragdo de AgNO3, como observado neste
estudo, podem contribuir para a formagao de sistemas melhores € com menor tendéncia a
aglomeracao, sendo uma estratégia eficiente para otimizagao das propriedades fisico-quimicas
das NPs sintetizadas (Abada et al., 2024; Dhir et al., 2024).

De acordo com a definicdo da banda SPR, foi possivel observar que o pH 8,0,
caracterizado como levemente alcalino, apresentou influéncia significativa sobre o processo de
sintese. Nessa condi¢do, observou-se uma cinética de formagdo das NPs mais rapida,
evidenciada pela intensificacdo da coloracdo das suspensodes coloidais, sugerindo maior
eficiéncia na reducdo dos ions Ag* e na formagdo das AgNPs.

Segundo De La Cruz-Puma et al. (2024), o pH € um parametro essencial na sintese de
AgNPs, pois influencia diretamente seu tamanho, distribuigdo e estabilidade. Em pH acido
(como pH 3), forma-se uma menor quantidade de NPs, com alta polidispersidade e maior
tendéncia a agregacao, devido a baixa repulsao eletrostatica e menor eficiéncianaredugao. Com
o aumento do pH, hamaior desprotonagao dos compostos fenoélicos do extrato, o que intensifica
sua capacidade redutorae estabilizadora, favorecendo a formagao de NPs, sendo o pH 8,0 uma
condi¢do mais adequada. Por outro lado, em pH mais elevados (9 e 10), o excesso de espécies
redutoras pode levar ao crescimento excessivo das particulas e a sua aglomeracao, reduzindo a
estabilidade do sistema.

Por outro lado, a temperatura exerceu pouca influéncia na formacao das AgNPs nas
condigdes avaliadas. As andlises realizadas sob aquecimento (45 °C) tiveram comportamento
semelhante ao conduzido em temperatura a 25 °C, ndo sendo observadas diferengas expressivas
naintensidade ou na velocidade de formagao das NPs. Esse resultado sugere que, nas condigdes
experimentais empregadas, a energia térmica adicional ndo foi um fator determinante para o
processo reacional.

A influéncia da temperatura na sintese verde de NPs esta relacionada tanto a cinética de
reducdo dos ions metalicos quanto a estabilidade dos compostos bioativos presentes no extrato
vegetal. Embora temperaturas elevadas possam acelerar determinadas etapas da sintese, o
aumento excessivo da temperatura pode favorecer a degradacdo de compostos fenolicos,
reduzindo sua capacidade redutora e afetando a estabilidade das NPs formadas (Alara;
Abdurahman; Ukaegbu, 2021).

Além disso, em sistemas contendo extratos obtidos com etanol, o aumento da

temperaturapode influenciar a composi¢do do meioreacional devido a maior volatilidade desse
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solvente, cujo ponto de ebuli¢ao ¢ inferior ao da agua (~78 °C). Essa caracteristica pode alterar
gradualmente a concentragdo dos constituintes do sistema e interferir na reprodutibilidade do
processo. Dessa forma, a utilizagdo de temperaturas moderadas ou proximas as condicoes
ambientais pode favorecer a preservagdo dos compostos bioativos do extrato e contribuir para
a manuten¢ao da estabilidade do sistema coloidal.

As condig¢des que envolveram o uso do extrato etandlico, proporcdes extrato: AgNOs
com menor quantidade de extrato, pH levemente alcalino e temperatura a 25 °C levaram a
formacgao mais eficiente das AgNPs, indicando maior disponibilidade de agentes redutores e
melhores condigdes para estabilizacao das NPs. Desta forma, uma anélise conjuntados fatores
estudados evidéncia que a sintese das AgNPs foi fortemente dependente das condigdes
experimentais utilizadas.

As formulacdes obtidas a partir das condi¢des experimentais otimizadas foram
submetidas a analises de caracterizagdo a fim de comparar entre elas os tamanhos, composicao,

morfologia, namero de particulas e fatores indicativos de estabilidade das AgNPs.
5.3 Caracterizacio das AgNPs

A caracterizagdo das AgNPs sintetizadas foi realizada por meio de diferentes técnicas
que permitiram uma avaliagao abrangente das propriedades dpticas, estruturais, morfologicas e

de estabilidade das NPs obtidas.

5.3.1 Tamanho e Estabilidade Coloidal: Espalhamento Dinamico de Luz (DLS) e Potencial
Zeta (ELS)

A Tabela 11 apresentaos dados de DLS obtidos para as proporcdes extrato: AgNOs

utilizadas nos processos de otimizagdes da sintese verde.

Tabela 11 - Avaliacdo do diametro hidrodinamico (dn), indice de polidispersidade (PDI) e

potencial zeta das AgNPs mediadas por extrato etanolico do polen da M. urundeuva.

Extrato:AgNO;s | Temperatura pH dn (nm) PDI Potencial Zeta (mV)
25°C 4,7 411,9+6,86 0,082+ 0,028 -11,1 £ 3,02
1:01 25°C 8,0 562,2+40,50 0,473 +0,327 44,1 £1,09
45 °C 4,7 6289+56,61 0,266+0,151 -19,1 £ 0,58
45°C 8,0 7332+48,16 0,023+ 0,007 -54,7 £ 0,61
1:04 25°C 4,7 294,8+3,37 0,125+0,050 -30,9 £ 0,27




25°C 8,0 333,7+5,18 0,111+0,072 -56,6 + 0,84

45 °C 47 324,7+539 0,132 +0,025 31,8 £ 0,86

45°C 8,0 376,0+497 0,116=0,032 743 + 1,27

25°C 47 2434+041 0,152+0,038 442 + 1,11

1:09 25°C 8,0 205,8+272 0,232+0,034 71,4 +£2.05
45 °C 4,7 238,7+241 0,185+ 0,024 45,3 + 2,02

45°C 8,0 157,8+5,12 0,340+ 0,051 67,3 +1,16

25 9C 47 241,0+3.49 0,208 = 0,028 -59,6 + 1,51
119 25°C 8,0 982+1,98 0,531+0,043 -102,3 +2,62
45°C 47 2852+584 0,212+0,018 243 + 1,72

45°C 8,0 110,0+1,02 0,567=+0,011 93,8 +4,02

25°C 4,7 265,5+10,87 0,389 +0,021 37,3 £ 0,99

149 25°C 8,0 142,6+2,10 0,260+ 0,036 61,5+ 1,90
45 °C 47 2012+2,25 0,279 + 0,005 43,0 + 1,33

45 °C 8,0 162,7+1,45 0239+0,018 65,5 + 1,80

25°C 47 1922+399 0,208+ 0,021 43,6 + 0,78

' 25°C 8,0 154,6+2,70 0,249+ 0,015 50,3 £2,29
1:99 45 °C 47 200,8+1,93 0,207 + 0,003 42,6 + 1,34
45°C 8,0 156,8+242 0,233+0,019 -60,9 + 2,05
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Fonte: Propria autora (2026).

Os menores tamanhos de didmetro hidrodinamicos foram obtidos nas proporgdes
intermediarias, com destaque para 1:19 (25 °C, pH 8,0), que apresentou o menor valor (98,2 +
1,98 nm), seguido por 1:19 (45 °C, pH 8,0) (110+ 1,02 nm) e 1:49 (25 °C, pH 8,0) (142,6 =
2,10 nm). Observa-se que o pH 8,0 favoreceu a reducao do tamanho médio, especialmente em
propor¢des com menor quantidade de extrato, colaborando com os resultados obtidos por
espectroscopia de extingao.

Os resultados obtidos para o didmetro hidrodinamico estdo de acordo com a literatura
recente sobre sintese verde de AgNPs. Estudosreportam, em geral, tamanhos médios por DLS
na faixa de 50 a 100 nm, podendo atingir valores mais elevados dependendo do extrato vegetal
e das condigdes de reagdo, como observado por Kerimkulova ef al. (2025b), que encontrou
particulas entre 52 ¢ 164 nm. Resultados semelhantes também foram reportados em outros
trabalhos, com tamanhos médios préximos de 90 nm para AgNPs sintetizados por rota verde
(Elmehalawy et al., 2025). Embora algumas das amostras deste estudo apresentem valores mais
elevados, essas ainda se encontram dentro da faixa relatada na literatura para sintese verde de
AgNPs.

E importante destacar que os valores obtidos por DLS tendem a ser superiores aos
tamanhos reais das NPs. Isso ocorre porque a técnica mede o didmetro hidrodinamico, que

inclui ndo apenas o nucleo metalico, mas também a camada de biomoléculas adsorvidas na
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superficie e a camada de solvatacdo ao redor das particulas. O DLS também ¢ sensivel a
presenca de agregados, uma vez que particulas maiores dispersam mais luz, influenciando
diretamente o resultado médio (Alruhaili et al., 2025; Lina et al., 2025; Han et al., 2026).

As distribuicdes de tamanho hidrodinamico obtidas por DLS para as diferentes
proporgdes extrato etanolico:AgNO;s e diferentes condi¢des experimentais estao apresentadas

na Figura 26.



83

Figura 26 - Perfis de distribui¢ao de tamanho hidrodinamico por DLS das AgNPs em diferentes

proporg¢des extrato etanolico: AgNOs para as proporgoes (a) 1:01, (b) 1:04, (c) 1:09, (d) 1:19,
(e) 1:49 e (f) 1:99, avaliando a influéncia do pH e da temperatura.
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Fonte: Propria autora (2026).

O indice de polidispersidade (PDI) é um parametro obtido por DLS, utilizado para

avaliar a homogeneidade da distribui¢ao de tamanho das NPs em suspensao. Esse indice varia

de 0 a 1, sendo que valores proximos de zero indicam sistemas monodispersos, com distribuicao

de tamanho uniforme, enquanto valores mais elevados refletem maior heterogeneidade e ampla
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distribuicdode tamanhos. Estudos recentes sobre AgNPs sintetizadas por rotas verdes relatam
valores frequentementena faixade 0,2 a 0,5, dependendo das condi¢des de sintese e dos agentes
estabilizantes utilizados (Rodrigues, 2024). De modo geral, valores de PDI inferiores a 0,1 sdo
considerados altamente monodispersos, valores entre 0,1 e 0,3 indicam distribuigao
moderadamente uniforme, e valores superiores a 0,3 sugerem sistemas polidispersos,
possivelmente associados a agregacdo de particulas. Assim, o PDI fornece uma indicacdo
importante da qualidade coloidal do sistema, estando diretamente relacionada a estabilidade e
reprodutibilidade das NPs. Esse comportamento ¢ amplamente descrito na literatura, sendo o
PDI um parametro essencial para a caracterizagdo de sistemas nanoparticulados em meio
liquido (Hoseini et al., 2023). No presente estudo, os valores de PDI foram predominantemente
abaixo de 0,5 (Tabela 11).

O potencial zeta ¢ outro importante parametro utilizado para avaliar a estabilidade
coloidal de suspensdes de NPs, pois esta relacionado a carga elétrica presente em sua superficie.
Valores elevados, tanto positivos quanto negativos, promovem maior repulsdo eletrostatica
entre as particulas, reduzindo a tendéncia a agregagao e favorecendo a estabilidade da suspensao
ao longo do tempo. Dessa forma, a determinagdo do potencial zeta ¢ fundamental para prever
o comportamento coloidal das AgNPs e sua adequagdo para aplicagdes biotecnoldgicas e
biomédicas. Valores entre -20 a -30 mV sdo considerados suficientes para garantir a
estabilidade devido a repulsdo eletrostatica entre particulas (Diaz-Lopez et al., 2025). Sistemas
com valores absolutos de potencial zeta superiores a £30 mV sdo considerados altamente
estaveis, devido a forte repulsdo eletrostética entre as particulas, o que reduz a tendénciaa
agregacao.

Os valores de potencial zeta obtidos para as varias AgNPs obtidas variaram de -11,1 +
3,02a-102,3+2,62mV, apenas duas amostras apresentaram valores inferiores a esses (Tabela
11). Esses valores se enquadram dentro da faixa de potencial zeta obtidos para AgNOs
sintetizadas por rotas verdes. Os valores de potencial zeta negativo indicam a presenca de
grupos funcionais ionizaveis, como hidroxilas e carboxilas, provenientes dos metabdlitos
secundarios dos extratos vegetais. Além disso, estudos recentes demonstram que mesmo
valores relativamente baixos de potencial zeta podem estar associados a sistemas derivados
quando hé estabilizagio estérica promovida por biomoléculas adsorvidas, refor¢ando o papel
dos extratos vegetais como agentes multifuncionais na sintese de NPs (Flieger et al., 2021,
Liaqat et al., 2022; Oztiirk; Kaplan; Calis, 2024).

Considerando conjuntamente o tamanho médio, o PDI e o potencial zeta, verificou-se

que as AgNPs com propriedades fisico-quimicas mais favoraveis foram obtidas em pH 8,0, nas
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proporcoes extrato: AgNOs de 1:09, 1:19, 1:49 e 1:99, a temperatura ambiente. Entre essas
condigdes, as proporcoes 1:19 e 1:49 apresentaram o melhor equilibrio entre os parametros
avaliados indicando maior estabilidade coloidal.

Os resultados demonstram que o pH exerceu maior influéncia sobre as caracteristicas
das NPs do que a temperatura. Além disso, as propor¢des intermediarias ¢ mais diluidas
favoreceram a obteng¢do de sistemas mais homogéneos, com distribui¢do de tamanho mais
uniforme e menor tendéncia a agregacao.

A influéncia do pH esta relacionada ao estado de ionizacdao dos grupos funcionais
presentes nos compostos do extrato vegetal. Em meio levemente alcalino, ocorre a
desprotonacdo de grupos hidroxila e carboxila, aumentando a carga negativa na superficie das
NPs. Como consequéncia, intensifica-se a repulsao eletrostatica entre as particulas, refletida em
maiores valores absolutos de potencial zeta, o que dificulta a agregacgao e favorece a formagao
de suspensodes coloidais mais estaveis. Esse comportamento estd de acordo com a literatura, que
descreve o pH como um dos principais fatores responsaveis por controlar a carga superficial
das NPs e, consequentemente, sua estabilidade coloidal (Siani et al., 2023; Oztiirk; Kaplan;
Calis, 2024).

5.3.2 Distribuicdo e Concentracio de NPs: Rastreamento de Nanoparticulas (NTA)

As andlises por NTA foram realizadas para determinar o didmetro hidrodinamico, a
distribuicdo de tamanho e a concentracdo de particulas das AgNPs, com base no
acompanhamento individual de suas trajetorias em suspensao.

Para essa analise, foram selecionadas para essa caracterizagdo as amostras que
apresentaram os resultados mais promissores, permitindo uma avaliagdo mais detalhada das
condigdes de sintese. Dessa forma, foram analisadas as proporg¢des extrato: AgNOs3 de 1:09,
1:19, 1:49 e 1:99, todas em pH 8,0, sob temperaturas de 25 e 45 °C, cujos resultados sdo
apresentados na Tabela 12 e na Figura 27. Essa abordagem possibilitou comparar o efeito da
temperatura em sistemas previamente selecionados por apresentarem maior estabilidade
coloidal e menor polidispersidade.

A analise por NTA surge como um complemento fundamental aos dados obtidos por
DLS. Enquanto o DLS fornece uma média baseada na intensidade do espalhamento de luz, o
NTA permite a visualizagdo individual e o rastreamento do movimento browniano de cada

particula em suspensao.
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Tabela 12 - Distribuicdo de diametro hidrodindmico médio (dn), concentragdo em

particulas/mL e span das AgNPs sintetizadas nas proporgdes extrato: AgNO3 de 1:99, 1:49, 1:19

e 1:09, nas temperaturas de 25 e 45 °C em pH 8,0.

Amostra | Condigdo dn Moda Concentracio D10 D50 D90 Span
7:99 25°C 44+3 22,5 1,01x10"%+1,72x10"" 18 31 87 2,27
45 °C 51+£5 22,5 8,05x10'" +1,68x10" 17 31 106 291

149 25°C 606 27,5 7,90x10'" +3,02x10"" 23 40 123 2,49

' 45 °C 62+8 22,5 9,05x10" +3,15x10"" 19 37 130 2,98
INT 25°C 82+3 375 8,57x10''+8,95x10° 31 62 148 1,88
45 °C 87+6 425 8,37x10''+1,74x10" 31 62 172 2,25

1:09 25°C 1268 97,5 437x10'""+£1,26x10"" 54 110 209 1,41
45 °C 117+4 825 9,75x10'' £5,41x10"" 58 100 190 1,32

*Os valores de dn, Moda, D10, D50 € D90 sdo expressos em nandmetros (nm). J4 a concentragio ¢

expressa em particulas/mL.

Fonte: Propria autora (2026).

Figura 27 - Distribuicdo do didmetro hidrodinamico x concentragdao das AgNPs sintetizadas

nas proporcdes extrato:AgNOs de 1:99, 1:49, 1:19 e 1:09, nas temperaturas de 25 e 45 °C em

pH 8,0.
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A concentracdo de particulas apresentou uma dependéncia direta em relacdo as
propor¢des utilizadas. Observou-se que as formulagdes mais diluidas (1:19, 1:49 e 1:99)
exibiram as maiores concentragdes, atingindo ordensde 10!! a 10!2 particulas/mL. A Figura 27
corrobora esses resultados, mostrando distribui¢cdes de tamanho com multiplos picos em
algumas condig¢des, estabelecendo a presenca de limitagdes especificas de particulas. Esse
comportamento € tipico de sistemas sintetizados por rotas verdes, cujas diferentes biomoléculas
atuam simultaneamente como agentes redutores e estabilizantes, resultando em nucleacgio e
crescimento heterogéneos.

O parametro Span, calculado a partir dos valores de D10, D50 e D90 (diametros abaixo
de 10%, 50% e 90%, respectivamente), ¢ amplamente utilizado para avaliar a largura da
distribuicdo, sendo que valores menores indicam maior uniformidade do sistema. De acordo
com estudos recentes, a polidispersidade esta diretamente relacionada a estabilidade coloidal,
uma vez que sistemas mais heterogéneos apresentam maior probabilidade de interacao entre
particulas e consequente agregacao (Ducoli et al., 2025).

Essa grandeza, expressa pelarazao (Do — D10) / Dso, indica a largura da distribuigdo de
tamanho das particulas, sendo valores mais elevados associados a sistemas mais heterogéneos.
Valores de Span inferiores a 0,5 sdo caracteristicos de sistemas monodispersos, enquanto
valores entre 0,5 e 1,0 indicam dispersdes moderadamente fluidas, e valores superiores a 1,0
refletem sistemas polidispersos, com ampla distribui¢do de tamanhos e maior tendéncia a
heterogeneidade.

De modo geral, as distribui¢des de tamanho tiveram carater polidisperso, conforme
evidenciado pelos valores de Span, que variaram aproximadamente entre 1,32 € 2,98. Observe-
se que, para a propor¢ao 1:49, a condigdo sem aquecimento apresentou tamanho médio de 60 +
6 nm e Span de 2,49, enquanto o aquecimento ocorreu em aumento do tamanho médio (62 + 8
nm) e da polidispersidade (Span = 2,98), mostrando que o aumento da temperatura favorece a
agregacao ou crescimento das particulas. Esse resultado indica que, embora o aquecimento
possa acelerar a cinética de nucleacao, ele também promove o crescimento descontrolado e a
agregacao das NPs, resultando em distribui¢des mais amplas.

Dentre as variaveis estudadas, o pH 8,0 apresentou-se como o fator predominante para
o sucesso da sintese. O meio levemente alcalino promove a desprotonagdo dos fitoconstituintes
do pdlen (como fenois e flavonoides), intensificando sua capacidade redutora e estabilizadora,
como observado anteriormente. Esse fendmeno resultou em particulas menores e mais
homogéneas, conforme evidenciado pelos didmetros hidrodindmicos reduzidos obtidos nesta

condicao.
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Quanto a temperatura, os dados de NTA indicaram que a condicdo de 25 °C foi
tecnicamente superior a de 45 °C. Embora o aquecimento possa acelerar a cinética reacional,
essa variavel ndo exerceu influéncia significativa na maioria das amostras e, em alguns casos,
tendeu a aumentar a polidispersidade (Span) e o didmetro médio. Na propor¢ao 1:49, por
exemplo, a amostra a 25 °C apresentou de 60 = 6 nm e Span de 2,49, enquanto a 45 °C esses
valores subiram para 62 £ 8 nm e 2,98, respectivamente, indicando uma tendéncia ao
crescimento descontrolado ou a agregacdo térmica.

Dessa forma, a interpretacao conjunta dos dados de NTA permitiu a selegdo criteriosa
das amostras para as analises subsequentes de microscopia. As proporgdes 1:19 e 1:49 (em pH
8,0 e 25 °C) foram escolhidas para caracterizagdo por demais técnicas por representarem os
sistemas com melhor desempenho em termos de tamanho reduzido, alta concentracdo de

particulas e estabilidade coloidal.

5.3.3 Morfologia: Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A caracteriza¢cdo morfologica das AgNPs foi realizadapor MEV (Figura28), permitindo
avaliar o formato e distribuicdo. As micrografias obtidas evidenciaram a formagao de estruturas
esféricas. Os tamanhos observados nas imagens foram inferiores aos valores obtidos por DLS,
o que ¢ esperado devido a auséncia da camada de solvatagdo nessa técnica.

Esse comportamento foi observado em estudo recente, nos quais NPs sintetizadas por
rotas verdes tiveram tamanhos significativamente maiores por DLS em comparagdo com
técnicas de microscopia, devido a presenga de compostos organicos adsorvidos na superficie
metalica (Raguvaran et al., 2026,).

Foram selecionadas para caracteriza¢do por MEV apenas as amostras que apresentaram
melhor desempenho na formacao de NPs. Nesse contexto, destacam-se as propor¢des 1:09,
1:19, 1:49 e 1:99 conduzidas sob condigdes de pH 8,0 e temperatura de 25 °C (Figura 28). A
escolha dessas amostras se justifica pelo tamanho, polidispersdo e concentracdo das AgNPs,
quando comparadaas demais condigdes avaliadas. Essas condi¢des foram consideradas ideais
para uma analise mais aprofundada das propriedades morfologicas e composicionais do

material sintetizado.
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Figura 28 - Micrografias de MEV destacando a morfologia predominantemente esférica e a
estimativa do tamanho das AgNPs sintetizadas por via verde utilizando extrato etandlico de
pélen de M. urundeuva, obtidas a 25 °C e pH 8,0, nas propor¢des extrato:AgNOs3 de (a) 1:09,
(b) 1:19, (c) 1:49 e (d) 1:99. Barra de escala: 400 nm.
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Fonte: Propria autora (2026).

Resultados semelhantes foram reportados por Santos et al. (2024), o qual foi sintetizado
AgNPs utilizando extrato de poélen e observaram particulas com morfologia
predominantemente esférica, além de tendéncia a agregacdo, atribuida a presenca de
biomoléculas adsorvidas em suasuperficie. Chand et al. (2021) também relataram AgNPs com
morfologia esférica e distribui¢ao heterogénea obtidas por sintese verde utilizando extrato
vegetal. Os autores evidenciam que a complexidade quimica dos extratos naturais pode
favorecer a formacdo de sistemas polidispersos. Contudo, vale ressaltar que, embora o polen
tenha sido a matriz utilizada nessas investigagoes, os referidos trabalhos nao especificam a

origem.
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5.3.4 Morfologia e Topografia: Microscopia de Forca Atomica (AFM)

A morfologia superficial das AgNPs também foi analisada por AFM. Essa técnica
possibilita a obten¢do de imagens tridimensionais em escala nanométrica, permitindo avaliar
parametros importantes relacionados ao tamanho das particulas, rugosidade superficial,
homogeneidade da dispersdo e grau de agregagdo (Zehra et al., 2025). Assim, as imagens de
AFM, apresentadas nas Figuras 29 e 30, foram obtidas para as AgNPs sintetizadas nas
propor¢des 1:19 e 1:49, sob condi¢des de sintese estabelecidas em pH 8,0 ¢ temperatura de 25
°C, evidenciando uma superficie recoberta por estruturas nanométricas distribuidas ao longo de
toda a area analisada.

Ressalta-se que, embora a caracterizacdo por MEV tenha contemplado as quatro
formulagdes principais da triagem (1:09, 1:19, 1:49 € 1:99), a anélise por AFM foi direcionada
exclusivamente as proporgdes 1:19 e 1:49. Essa selecao fundamentou-se na avaliagdo integrada
dos parametros fisico-quimicos prévios (DLS, potencial zeta, NTA e MEV), nos quais esses
dois sistemas apresentaram o melhor desempenho, caracterizado pelo equilibrio entre reduzido
diametro hidrodinamico, elevada estabilidade coloidal (potencial zeta de -102 mV e -61 mV,

respectivamente) e alta concentragdo de particulas.

Figura 29 - Imagensde AFM das AgNPs sintetizadas por rota verde utilizando extrato etandlico
de polen da M. urundeuva na proporcao 1:49 extrato:AgNOs3), a 25 °C e pH 8,0: (a) imagem
topografica bidimensional (2D) e (b) reconstrucdao topografica tridimensional (3D) da

superficie (area de varredura de 5 X 5 um).

Fonte: Propria autora (2026).
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Figura 30 - Imagensde AFM das AgNPs sintetizadas por rota verde utilizando extrato etandlico
de polen da M. urundeuva na proporgao 1:19 (extrato:AgNOs3), a 25 °C e pH 8,0: (a) imagem
topografica bidimensional (2D) e (b) reconstrugdao topografica tridimensional (3D) da

superficie (area de varredura de 15 % 15 pm).
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Fonte: Propria autora (2026).

A topografia obtida demonstrou uma superficie composta por elevagdes
correspondentes as NPs individuais, apresentando distribuicdo relativamente uniforme e
auséncia de grandes estruturas micrométricas, permitindo observar diferencas de altura entre
particulas isoladas e pequenos agregados. A presenca desses agregados ¢ frequentemente
atribuida ao processo de secagem da amostra sobre o substrato. Assim, pequenos aglomerados
observados por AFM nao necessariamente indicam instabilidade coloidal, mas representam
uma caracteristica comum em NPs produzidas por sintese verde (Thomas et al., 2024).

Na imagem bidimensional (2D) referente a propor¢ao extrato:AgNOs3 de 1:49, obtida
em area de varredurade 5 X 5 um, observa-se elevada densidade de NPs individualizadas,
distribuidas de maneira relativamente homogénea, com poucas regides livres de deposicao. A
reconstrucao tridimensional (3D) confirma a presenca de picos topograficos bem definidos,
correspondentes as AgNPs depositadas sobre o substrato, apresentando altura méaxima préxima
de 153 nm. A predominancia de estruturas isoladas sugere que, nessa condicao experimental,
ocorreu nucleagdo eficiente e crescimento controlado das NPs.

Por outro lado, a amostra sintetizada na propor¢ao extrato:AgNOs3 de 1:19, analisada em
area de varredura de 15 x 15 pm, apresentou distribui¢do semelhante, porém com menor
densidade superficial de particulas e maior espacamento entre elas. A reconstrucdo
tridimensional revelou picos topograficos mais elevados, atingindo aproximadamente 233 nm,
indicando a presenga de estruturas de maior dimensao ou pequenos aglomerados formados
durante a deposicdo da amostra. Esse comportamento pode estar relacionado a maior

disponibilidade de espécies metalicas durante o processo de crescimento cristalino ou a
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coalescéncia parcial das NPs durante a secagem sobre o substrato, fendmeno frequentemente
observado em analises de AFM.

A comparacao entre as duas condigdes evidencia que a propor¢ao extrato: nitrato de
prata influenciou diretamente a organizagdo topografica das AgNPs. A condicdo 1:49
apresentou uma superficie mais densa, recoberta por NPs, com picos topograficos mais
uniformemente distribuidos. A condigdo 1:19 exibiu menor densidade de particulas por unidade
de area e maior variacdo de altura. Essas diferencas sugerem que a razdo entre extrato e
precursor metalico exerce influéncia sobre os processos de nucleagao e crescimento das NPs,
refletindo-se na distribui¢cdo espacial e na uniformidade topografica observadas por AFM. De
modo geral, o equilibrio entre esses processos ¢ determinante para a obtencao de particulas com
distribuicdo mais homogénea e menor tendéncia a formacao de agregados.

As caracteristicas morfologicas observadas neste estudo estdo em concordancia com
trabalhos recentes da literatura, onde AgNPs sintetizadas a partir de extratos vegetais foram
caracterizadas por AFM e apresentaram distribuicio homogénea, morfologia
predominantemente esférica, pequenos aglomerados superficiais e rugosidade superficial,
atribuidos ao processo de secagem da amostra. Os autores ressaltam que o AFM permitiu
visualizar claramente a topografia das particulas e confirmar sua distribui¢ao sobre o substrato,
resultados semelhantes aos observados no presente trabalho (Bhavi et al., 2024; Kamalanathan

et al., 2024).

5.3.5 Analise Quimica Elementar: Espectroscopia de Raios X por Dispersiao de Energia
(EDS)

A analise por EDS confirmou a composic¢ao elementar das NPs sintetizadas (Figuras 31
a 34). Os espectros apresentaram um pico especifico da prata metalica (Ag?), localizado na
regido de aproximadamente 3 keV, confirmando a reducao dos ions Ag* e a formagao efetiva
das NPs. Além disso, foram observados sinais correspondentes a elementos como silicio (Si)
associados ao grid utilizado como suporte para a amostra, carbono (C) e oxigénio (O) que
podem ser provenientes dos compostos organicos do extratoadsorvidos na superficie das NPs.
A espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS) fornece a composi¢ao elementar
relativa da regido analisada, expressa em porcentagem em massa ou porcentagem atdmica,
calculada a partir da intensidade dos sinais caracteristicos emitidos por cada elemento. Dessa
forma, as porcentagens obtidas sdo influenciadas pela presenca de todos os constituintes

detectados na area analisada. No presente estudo, a elevada intensidade dos sinais de silicio esta
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relacionada ao substrato utilizado para a deposicdo das amostras durante a anélise.
Consequentemente, a elevada contribui¢do desses elementos reduz a porcentagem relativa de
prata determinada por EDS, embora isso nao indique baixa quantidade de AgNPs na amostra,

mas sim uma limitagdo inerente a composi¢ao da regido analisada.

Figura 31 - Espectro de EDS e composi¢ao elementar das AgNPs da formulagado 1:09 (extrato
etanolico:AgNO3) sob temperatura a 25 °C e pH a 8,0.
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Fonte: Propria autora (2026).
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Figura 32 - Espectro de EDS e composicao elementardas AgNPs da formulacao 1:19 (extrato
etanolico:AgNOs) sob temperatura a 25 °C e pH a 8,0.
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Figura 33 - Espectrode EDS e composi¢ao elementar das AgNPs da formulagao 1:49 (extrato
etanolico:AgNOs) sob temperatura a 25 °C e pH a 8,0.
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Figura 34 - Espectro de EDS e composicao elementardas AgNPs da formulagao 1:99 (extrato
etanolico:AgNOs) sob temperatura a 25 °C e pH a 8,0.
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Resultados semelhantes foram descritos por Flieger ef al. (2021), que destacaram a
presenca de compostos organicos adsorvidos a superficie de NPs sintetizadas por rotas verdes
utilizando extratos naturais. De forma semelhante, Turunc, Kahraman e Binzet (2021), ao
caracterizarem AgNPs sintetizadas com extratos de polen por EDS, observaram a
predominéancia de prata e sinais secundarios de elementos associados a matriz organica,

confirmando o papel dos compostos bioativos na formagao e estabilizacdo das NPs.

5.3.6 Grupos Funcionais e Interacdes Quimicas: Espectroscopia no Infravermelho por

Transformada de Fourier (FTIR)

Com base em todas as caracterizagdes realizadas para as AgNOs3 obtidas das vérias
proporg¢oes extrato: AgNO3, as demais anélises de caracterizagao foram realizadas apenas com
as AgNPs obtidas das proporcdes 1:19 e 1:49 que no conjunto de todos os pardmetros foram as
que apresentaram melhores resultados incluindo menor quantidade de AgNO3 em relagdo ao
extrato. A propor¢ao 1:99 apesar de apresentar bons parametros de tamanho e estabilidade
utiliza praticamente o dobro da quantidade de AgNO3 do que a propor¢do 1:49 que apresentou

pardmetros semelhantes.
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Analise por FTIR das proporgdes 1:19 e 1:49 (Figura 35) foram realizadas com o
objetivo de identificar os principais grupos funcionais presentes nas amostras, avaliar o
envolvimento dos compostos organicos nos processos de redu¢ao dos ions Ag* e estabilizacdo
das NPs, bem como verificar a presenca de biomoléculas adsorvidas a superficie das AgNPs,
responsaveis pelo seu capeamento e estabilidade coloidal.

Os espectros obtidos (Figura 35) incluem bandas caracteristicas em regides associadas
aos grupos hidroxila (“OH), carbonila (C=0) e ligacdes C—-O, tipicas de compostos fendlicos,
flavonoides e outros metabolitos secundarios e bandas atribuidas as vibragdes do grupo amina
(N-H). As principais atribuicdes listadas na Tabela 13. Ressalta-se que os espectros de FTIR
foram apresentados de forma independente em relacdo aos valores absolutos de transmitéancia,
com posic¢des verticais intencionais entre as curvas. Essa abordagem foi adotada com o objetivo
de melhorar a visualizagdo e facilitar a comparacao entre os diferentes espectros, evitando
sobreposi¢do excessiva das bandas. Dessa forma, a analise foi baseada nas posi¢oes e perfis das

bandas caracteristicas, e nao nos valores absolutos de transmissao.
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Figura 35 - Espectros de FTIR do extrato de pdlen de M. urundeuva e das AgNPs sintetizadas

nas proporg¢oes extrato:AgNO3 de 1:19 e 1:49, obtidas a 25 °C e pH 8,0.
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Fonte: Propria autora (2026).

Tabela 13 - Atribuicdo das bandas do espectro FTIR e identificacdo dos grupos funcionais e

compostos associados no extrato e nas AgNPs.

P y Comprimento de G ional Possivel atribuicdo dos
mostra onda (cm™) rupo funciona fitoconstituintes
O-H Fenois, flavonoides, taninos,
36003100 (estiramento, banda larga) polifendis
3500 - 3300 (estig;rinto) Proteinas, aminoacidos
AgNPs 1:19 _ _ C-H Cadeias alifaticas (lipidios,
2923 (~2853 (estiramento) terpenos)
1624 C=0/C=C Flavonoides, compostos fendlicos,
(carbonila / aromatico) amidas (proteinas)
1200 — 1000 C-0-C/C-O Polissacarideos, glicosideos
3600 — 3100 O-H Fenois, flavonoides, taninos,
AoNPs 149 (estiramento, banda larga) polifenois
£ ' 2904 / ~2854 C-H Cadeias alifaticas (lipidios,
(estiramento) terpenos)
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1643 C=0/C=C Flavonoides, compostos fendlicos,
(carbonila / aromatico) amidas (proteinas)
1200 — 1000 C-0-C/C-0 Polissacarideos, glicosideos
C-H (s 1
~896 / ~669 (dobramento— fora do plano) Compostos aromaticos (fenolicos)
O-H Fenois, flavonoides, taninos, alcoois
et =31 (estiramento, banda larga) (polifendis)
3500 — 3300 N-H Proteinas, aminoacidos
(estiramento)
2925 / ~2580 ' C-H Cadeias alifaticas (lipidios,
(estiramento) tgrpenos)
Acidos  carboxilicos,  ésteres,
1737 C=0 aldeidos/cetonas conjugadas
(lipidios, compostos fendlicos
Extrato oxidados)
N-H , .
~1610 et Proteinas (amida I)
C-H/OH L. .
~1404 (dobramento / fenolico) lienms, taninos
1258 C-O0 Alcoois, fenois, éteres (flavonoides,
(estiramento) polissacarideos)
~1059 C-0-C/C-0O Polissacarideos, glicosideos
C-H s s
~820 /~780 (Celbmmmenin— fom 4o ) Compostos aromaticos (fenolicos)

Fonte: Propria autora (2026).

De acordo com a literatura, extratos etandlicos tendem a apresentar maior diversidade
de grupos especificos organicos, incluindo carbonilas, compostos aromaticos € grupos
alcodlicos, que podem atuar simultaneamente como agentes redutores e estabilizantes.

As bandas observadas na regido de 3200-3600 cm-! sdo atribuidas ao estiramento de
grupos hidroxila (O—H), caracteristicos de compostos fendlicos, flavonoides e taninos, podendo
também haver contribuicao de grupos N—H de proteinas (Adkins et al. 2023). Apds a formagao
das AgNPs, nota-se uma leve alteragdo na intensidade e no formato dessa banda, indicando a
participacao desses grupos naredugdo dos ions Ag* e na estabilizagdo das NPs, como descrito
por Nguyen ef al. (2024).

Na regido de aproximadamente 2900 cm-!, observam-se bandas associadas ao
estiramento de ligagdes C—H de cadeias alifaticas, diminuindo a presenca de compostos
organicos como lipidios ¢ metabdlitos secundarios. Essas bandas apresentam pequenas
variacoes apods a sintese, interagindo com a superficie das NPs. Bandas intensas proximas a
23002400 cm-! também sao observadas, frequentemente associadas a CO2, podendo sofrer
alteragdes devido a interagdo com o meio reacional.

No espectro do extrato etanolico de polen de M. urundeuva, foi observada uma banda
em 1737 cm-!, atribuida ao estiramento da ligagdo C=0 de grupos carbonilicos, possivelmente

associados a ésteres, aldeidos e/ou acidos carboxilicos presentes nos constituintes do extrato.
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ApoOs a sintese das AgNPs, essa banda ndo foi observada nos espectros das amostras nas
propor¢cdes 1:19 e 1:49. Esse comportamento pode estar relacionado a participacao de
compostos contendo grupos carbonilicos nos processos de reducdo dos ions Ag* e/ou na
estabilizagdo das NPs. Resultados semelhantes foram observados em estudos recentes de
sintese verde de AgNPs, nos quais bandas proximas a 1732—1745 cm™ presentes nos extratos
vegetais desapareceram apds a formacao das nanoparticulas, sendo essa alteracdo relacionada
a interacdo dos constituintes fitoquimicos com a prata e a sua participacdo na formacao e
estabilizacdo das AgNPs (Almayouf et al., 2024; Balcha et al., 2024).

As bandas em torno de 1600—1650 cm! indicam vibragdes de grupos carbonila (C=0),
ligacdes C=C aromaticas e vibragdes de amida I de proteinas. A diminui¢cdo ou deslocamento
dessa banda apos a formagao das AgNPs indica que proteinas e compostos carbonilicos atuam
como agentes redutores e estabilizantes. Resultados semelhantes foram relatados por estudos
que associam essaregido a presenca de compostos bioativos responsaveis pelareducao de Ag*
(Qubtia et al., 2024).

Na faixa de 1400—1500 cm-!, as bandas podem ser atribuidas a vibragdes de deformagao
de grupos C-H e O-H, compativeis com compostos fenolicos e outros metabdlitos presentes
no extrato vegetal. Ja naregido de 1000—1100 cm-!, observa-se uma banda caracteristica de
estiramento das ligagdes C—O e C—O-C, tipica de alcoois, éteres e polissacarideos. A
identificacdo desses grupos funcionais sugere a permanéncia de biomoléculas adsorvidas a
superficie das AgNPs, atuando como agentes de capeamento e contribuindo para a estabilidade
coloidal das NPs. Bandas nessa regido também foram descritas por Saravanan (2021), que
atribuiu picos proximos de 1040 cm! a grupos alcoolicos envolvidos na estabilizagdo de AgNPs
sintetizadas por rota verde.

Por fim, naregido abaixo de 800 cm-!, s3o observadas bandas relacionadas a vibragdes
fora do plano de compostos aromaticos e possiveis interagdes metal-ligante, evidenciando
processos associados a formagao das NPs.

Assim, a comparagao entre os espectros do extrato e das NPs evidenciou alteragdes na
intensidade, bem como deslocamentos e, em alguns casos, o surgimento de novas bandas,
proporcionou a interacao desses grupos especificos com a superficie das NPs. Esses resultados
confirmam que os compostos presentes no extrato atuam nao apenas como agentes redutores,
mas também como estabilizantes, formando uma camada organica ao redor das NPs. Esse
comportamento € totalmente descrito na literatura, onde mudangas nas bandas de FTIR sao
consideradas como evidéncia da interac¢do entre biomoléculas e a superficie das NPs (Sharma

et al., 2025a).
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5.3.7 Estrutura Cristalina: Difracao de Raios X (DRX)

A estrutura cristalinadas AgNPs sintetizadas nas proporgdes extrato: AgNO3 de 1:19 ¢
1:49,a25 °Ce pH 8,0, foi investigada por difragdo de raios X (DRX). Para fins de comparagao,
também foi analisado o extrato etandlico de polen de M. urundeuva. Os difratogramas obtidos

sdo apresentados na Figura 36.

Figura 36 - Difratogramas de DRX do extrato etanolico de pélen de M. urundeuva e das AgNPs
sintetizadas a 25 °C e pH 8,0, nas propor¢des extrato: AgNOs de 1:19 e 1:49.

Extrato Etandlico de Pdélen de M. urundeuva
—— AgNPs 1:49
—— AgNPs 1:19
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Fonte: Propria autora (2026).

O difratograma correspondente ao extrato etandlico apresentou um amplo halo difuso
entre aproximadamente 15 ¢ 30° (20), caracteristica tipica de materiais predominantemente
amorfos. Esse comportamento ¢ frequentemente associado a presenga de biomoléculas

presentes em extratos vegetais, como compostos fendlicos, flavonoides, proteinas, carboidratos
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e outros metabolitos secundarios, que nao apresentam organizagao cristalina de longo alcance
(Alrofaidi et al., 2026).

Nos difratogramas das AgNPs observa-se uma alteragdo significativa no perfil
cristalografico em relag@o ao extrato vegetal, caracterizada pela reducao da intensidade do halo
amorfo e pelo surgimento de um pico de difracdo intenso em aproximadamente 37,8° (20),
correspondente ao plano cristalografico (111) da prata metélica com estrutura cibica de face
centrada (FCC), de acordo com a ficha JCPDS n° 04-0783. Adicionalmente, foram identificadas
reflexdes de menor intensidade em aproximadamente 44°, 64,3° ¢ 77,2° (20), atribuidas aos
planos (200), (220) e (311), respectivamente, confirmando a formagao da fase cristalina da prata
metalica.

Resultados semelhantes tém sido descritos na literatura em estudos que sintetizaram
AgNPs utilizando extratos vegetais. Nesses trabalhos, os difratogramas apresentaram um pico
predominante correspondente ao plano (111) em 38,1°, acompanhado por reflexdes de menor
intensidade atribuidas aos planos (200), (220) e (311) em 44,3°, 64,4° ¢ 77,3°, respecitivamente.
Os autores relacionaram a predominancia do plano (111) ao crescimento preferencial dos
cristalitos e atribuiram a menor intensidade das demais reflexdes ao reduzido tamanho das NPs
e ao recobrimento de sua superficie por biomoléculas provenientes dos extratos vegetais
(Akhtar et al., 2025; Nouri et al., 2020).

Os tamanhos médios dos cristalitos das AgNPs analisadas foram estimados pela equagio

de Debye-Scherrer (Equagao 3). Os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 14.

Tabela 14 - Tamanho médio dos cristalitos das AgNPs sintetizadas nas propor¢des extrato:
AgNOs de 1:19 e 1:49, a 25 °C e pH 8,0, calculado pela equagao de Debye-Scherrer.

Amostra 20 () FWHM (°) Plano Tamanho do cristalito (nm)
AgNPs 1:49 | 37,80 0,342 (111) 24,6
AgNPs 1:19 | 37,82 0,396 (111) 21,2
Fonte: Propria autora (2026).

Comparando as duas condigdes experimentais, verifica-se que ambas apresentaram
perfil cristalografico semelhante, indicando que a alteragdo da propor¢ao extrato:AgNOs nao
modificou significativamente a estrutura cristalina da prata formada. Entretanto, observa-se que
a amostra sintetizada na proporc¢ao 1:19 apresentou maior intensidade do pico correspondente
aoplano (111) e menor tamanho médio de cristalito (21,2 nm) em comparagao a propor¢ao 1:49
(24,6 nm). Os valores obtidos estdo dentro da faixa comumente reportada para AgNPs

sintetizadas por rotas verdes, cujos cristalitos geralmente variam entre 10 e 30 nm, dependendo
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da fonte bioldgica empregada e das condi¢des de sintese. Dessa forma, os resultados indicam
que ambas as condi¢des produziram AgNPs com elevada organizacao cristalina, sendo que a
proporc¢ao 1:19 favoreceu a formagao de dominios cristalinos ligeiramente menores (Ibrahim et
al., 2025).

De forma geral, os resultados indicam que o extrato etandlico ¢ capaz de atuar como
agente redutor e estabilizante na sintese verde de AgNPs, porém com diferengas evidentes na
composi¢do quimica e no mecanismo de interacdo com o metal para cada proporgdo utilizada.
Essas diferencas influenciaram diretamente as propriedades das AgNPs, como tamanho e
estabilidade. A anéliseintegrada das varidveis de caracterizagdo, incluindo a detec¢do da banda
SPR em 427 nm por espectroscopia no UV-Vis, a morfologia esférica observada por MEV e
AFM, e a natureza cristalina confirmada por DRX, demonstrou que a rota mediada pelo pdlen
de M. urundeuva ¢é altamente eficiente para a produ¢do de nanomateriais.

A decisdo de prosseguir com as caracterizagdes aprofundadas e os ensaios biologicos
utilizando apenas as proporg¢des 1:19 e 1:49 fundamentou-se no equilibrio superior entre
diametro hidrodinamico (DLS), potencial zeta e concentragdo de particulas (NTA). As sinteses
apresentaram alta estabilidade coloidal. Além disso, os dados de FTIR confirmaram que grupos
hidroxila e carbonila dos fitoconstituintes do pdlen foram incorporados com sucesso a
superficie metélica, garantindo o capeamento necessario para a funcionalidade bioldgica
pretendida.

Embora a propor¢do 1:99 tenha apresentado os resultados mais expressivos em termos
de reducdo de tamanho médio e concentragdo de particulasnas anélises de NTA (44 nm e
1,01x10!2 particulas/mL), a diferenca observada em relagdao a propor¢do 1:49 (60 nm e
7,90x10!'! particulas/mL) foi considerada tecnicamente pequena diante do custo operacional.
Optou-se por priorizar a propor¢ao 1:49 pois utiliza menos precursor metalico (AgNO3) em
relacdo a massa de extrato para obter resultados semelhantes. Portanto, as proporgdes 1:19 e
1:49 mostraram-se as mais vidveis para o desenvolvimento de um insumo biotecnologico que

alie eficiéncia nanométrica ao uso racional de recursos.
5.4 Estabilidade das Nanoparticulas de Prata
A estabilidade coloidal das AgNPs sintetizadas a partir do extrato etandlico de pdlen de

M. urundeuva foi monitorada durante um periodo de 90 dias (3 meses) por meio das analises

de pH, DLS, potencial zeta e NTA.
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Durante os 90 dias de armazenamento, os valores de pH das suspensdes de AgNPs
permaneceram praticamente inalterados (Tabela 15). Esse comportamento comprova a
estabilidade do pH no sistema e sugere a preservacdo dos grupos funcionais ionizados na
superficie metalica ao longo do tempo.

Os resultados obtidos por DLS (Tabela 15) demonstraram que o didmetro hidrodindmico
médio das AgNPs permaneceu relativamente estavel durante o periodo de armazenamento,
apresentando apenas pequenas variagdes entre as analises realizadas no primeiro, segundo e
terceiro més. A auséncia de aumento expressivo do tamanho hidrodinamico indica que nao
ocorreu agregacao significativa das particulas ao longo do tempo, evidenciando que os

compostos bioativos presentes no extrato foram eficientes na estabilizacdo das AgNPs.

Tabela 15 - Monitoramento do pH, didmetro hidrodinamico (dn), indice de polidispersidade

(PDI) e potencial zeta durante o armazenamento das AgNPs por um periodo de 90 dias.

Amostra Tempo (dias) pH dn (nm) PDI Potencial Zeta (mV)

1 800 142,6=2,10 0,260 % 0,036 615+ 1,90

30 7,94 1422+ 1,56 0,265+ 0,021 -60,01 + 1,19

AgNPs 1:49 60 786 1404028 0261 +£0,006  -53,95+ 123
90 778 1402+ 1,80 0275+0,043  -5323 +2,04

1 800 082+198 0531=0043  -1023 +2.62

30 806 965+2,61 0583+0023  -62,59 +2,96

AGNPs 1:19 60 780 94.4+228 0,583+ 0,027 -59.1 + 0,66
90 7,79 92,9+1,60 0,602+ 0,101 2502 + 0,67

* Durante todo o periodo de avaliagdo da estabilidade em fungio do tempo, as amostras foram mantidas sob
refrigeracdo a ~ 8 °C e na auséncia de luz.

Fonte: Propria autora (2026).

Para o PDI, os valores permaneceram praticamente constantes ao longo do
armazenamento, sugerindo que a distribui¢do de tamanho das AgNPs nao sofreu alteragdes
significativas, indicando homogeneidade da suspensdo coloidal. Esse comportamento
demonstra que o processo de sintese foi capaz de produzir A|gNPs relativamente uniformes e
que a camada estabilizante formada pelos fitoquimicos do extrato vegetal permaneceu eficiente
durante o periodo avaliado.

As analises de potencial zeta complementaram os dados de DLS, refletindo o
comportamento da carga superficial das AgNPs ao longo do armazenamento. Para a formulagio
1:49, os valores variaram de forma sutil, passando de -61,5 + 1,90 para -53,2+ 1,23 mV aos 90
dias. Por sua vez, a propor¢ao 1:19 apresentou um decréscimo mais pronunciado no moédulo da

carga superficial nos primeiros 30 dias (de -102,3 + 2,62 para -62,6 = 2,96 mV), seguido de um
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declinio mais brando at¢ o final do monitoramento (-50,2 + 0,67 mV). Apesar dessa redu¢ado no
potencial zeta, ressalta-se que ambas as suspensdes mantiveram valores absolutos elevados
(superiores a |-50 mV]|), permanecendo amplamente acima do limite minimo de |-30 mV]|
necessario para assegurar repulsdo eletrostatica eficiente e prevenir a agregacao coloidal.
Os resultados obtidos na analise de NTA (Tabela 16) demonstraram que as suspensoes
de AgNPs mantiveram concentra¢cdes da mesma ordem de grandeza (10!'! particulas/mL) ao
longo dos 90 dias de armazenamento, sem evidéncias de perdas expressivas por sedimentagao

ou agregacao.

Tabela 16 - Monitoramento do didmetro hidrodinamico médio (dn), concentracdo de

particulas/mL e span obtidas por NTA durante o armazenamento das AgNPs por um periodo
de 90 dias.

Amostra Tempo (dias) dn(nm) Moda (nm) Concentracdo (particulas/mL) Span
1 60+ 6 27,5 7,90x10"" + 3,02x10"" 2,49

30 58+ 4 27,5 3,69x10'" £ 6,99x10'° 2,18

AgNPs 1:49 60 52+4 32,5 8,55x10'" £ 3,16x10"! 2,10
90 65+4 27,5 1,17x10" + 6,88x10'° 2,74

1 82+3 37,5 8,57x10' + 8,95x10!° 1,88

30 97+4 42,5 2,04x10'" £2,21x10" 1,80

AgNPs 1:19 60 95+5 47,5 3,81x10'" +4,56x10'° 1,80
90 91+3 47,5 1,02x10" £ 3,77x10" 1,96

* Durante todo o periodo de avaliag¢do da estabilidade em fungio do tempo, as amostras foram mantidas sob

refrigeragdo a ~ 8 °C na auséncia de luz.

Fonte: Propria autora (2026).

Em relacdo ao didmetro hidrodindmico médio, por NTA observou-se pequenas
variacoes entre os periodos de monitoramento. Para as AgNPs 1:49, houve reducgdo do didametro
aos 60 dias, seguida de aumento aos 90 dias, enquanto as AgNPs 1:19 apresentaram discreto
aumento do tamanho apds 60 dias, permanecendo praticamente estaveis até o final do periodo.
Os valores de moda e de span também apresentaram apenas pequenas oscilacdes,
principalmente nas AgNPs 1:19, indicando que a distribuicao de tamanho das particulas foi
preservada durante o armazenamento.

A interpretacdo conjunta dos resultados obtidos por pH, DLS, potencial zeta e NTA
demonstra que as AgNPs sintetizadas apresentaram elevada estabilidade coloidal durante o
periodo de armazenamento. Os resultados obtidos evidenciam que as AgNPs sintetizadas
permaneceram estaveis durante os 90 dias de armazenamento, preservando suas caracteristicas

coloidais e estruturais. Desta forma, a estabilidade garante que as propriedades fisico-quimicas
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das AgNPs sejam mantidas ao longo do tempo, assegurando maior reprodutibilidade

experimental.
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6 CONCLUSOES

Os resultados das andlises qualitativas e quantitativas dos extratos do polén da M.
urundeuva mostrou que o extrato etandlico possui maior quantidade de fitoconstituintes, maior
conteudo fendlico e maior potencial redutor do que o extrato aquoso, portanto foi o escolhido
para mediar a sintese das AgNPs.

Foram avaliados como os efeitos da variagdo da proporcao extrato: AgNOs, da
temperaturae pH sobre o tamanho, a distribui¢doe a estabilidade das AgNPs sintetizadas.
Dentre as sinteses avaliadas, a propor¢ao extrato: AgNO3 1:99 apresentou os resultados mais
expressivos em termos de redu¢do de tamanho e maior concentracdo de particulasnas analises
de NTA. No entanto, observou-se que essa propor¢ao utiliza maior quantidade do precursor
metalico, além de obter parametros de estabilidade e didmetro semelhantes a proporgao 1:49.
Visando o uso racional de recursos € o alinhamento aos principios da quimica verde, as
proporcoes 1:19 e 1:49 foram definidas como as mais vidveis, pois garantem eficiéncia
nanométrica com um melhor custo-beneficio e menor desperdicio de reagentes.

Quanto aos parametros fisico-quimicos, a escolha do pH 8,0 foi determinante, pois o
meio levemente alcalino promove a desprotonacao dos grupos hidroxila dos fitoconstituintes
do pdlen, intensificando sua capacidade redutora e estabilizadora. Isso resultou em particulas
menores e sistemas coloidais mais estaveis, evidenciados pelos elevados valores de potencial
zeta. A temperatura de 25 °C mostrou-se tecnicamente superior, uma vez que o aquecimentoa
45 °C nao acelerou significativamente a sintese.

Dessa forma, conclui-se que a sintese verde de AgNPs utilizando extrato etandlico de
polen de M. urundeuva representa uma alternativa sustentdvel e eficiente para a obtencao de
nanomateriais com caracteristicas fisico-quimicas adequadas. Os resultados demonstram que o
controle das condigdes reacionais, especialmente da proporcao extrato:AgNO; e do pH, exerce
papel determinante na formacao das AgNPs, contribuindo para a obtenc¢ao de sistemas coloidais

mais estaveis.
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