
 

 

UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAZONAS - UFAM  

INSTITUTO DE CIÊNCIAS EXATAS E TECNOLOGIA - ICET 

PROGRAMA DE PÓS-GRADUAÇÃO EM CIÊNCIA E TECNOLOGIA 

PARA RECURSOS AMAZÔNICOS - PPGCTRA 

 

 

 

 

 

 

CAROLYNE RODRIGUES RIBEIRO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

SÍNTESE VERDE DE NANOPARTÍCULAS DE PRATA MEDIADA 

POR EXTRATOS DE Paullinia cupana (GUARANÁ) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ITACOATIARA – AM 

2023  



 

 

CAROLYNE RODRIGUES RIBEIRO 

 

 

 

 

 

 

SÍNTESE VERDE DE NANOPARTÍCULAS DE PRATA MEDIADA POR 

EXTRATOS DE Paullinia Cupana (GUARANÁ) 

 

 

 

 

 
Dissertação apresentada ao Programa de Pós-Graduação 

em Ciência e Tecnologia para Recursos Amazônicos 

como pré-requisito para a obtenção do título de Mestra 

em Ciência e Tecnologia para Recursos Amazônicos. 

 

 

 

 

PROF. DR. GUSTAVO FRIGI PEROTTI 

ORIENTADOR  

 

PROFª. Dra. DOMINIQUE FERNANDES DE MOURA DO CARMO 

COORIENTADORA  

 

 

 

 

ITACOATIARA – AM 

2023  

 



 

 

   



 

 

 

AGRADECIMENTOS 

 

Agradeço ao Prof. Dr. Gustavo Frigi Perotti pela orientação, dedicação e incentivo, sendo 

indispensáveis para a conclusão deste trabalho. 

À Prof. Dra. Dominique Fernandes de Moura do Carmo por sua co-orientação, gentileza e 

disponibilidade em ajudar. 

Ao Centro Multiusuário para Análise de Fenômenos Biomédicos (CMABio) pela realização 

dos experimentos de Microscopia eletrônica de transmissão (TEM). 

Agradeço a Profa. Dra. Márcia Regina de Moura Aouada e seu grupo de pesquisa da 

Universidade Estadual Paulista (UNESP) por realizar os experimentos de Espalhamento de luz 

dinâmico (DLS) e potencial Zeta. 

Agradeço ao Sidney Souza dos Santos, doutorando em Ciências dos Materiais pela 

Universidade Estadual Paulista (UNESP), pelo suporte durante os experimentos no decorrer da 

elaboração deste trabalho. 

Aos membros do LEMAv, em conjunto aos membros dos laboratórios de pesquisa da UFAM, 

gostaria de agradecer pela contribuição ao trabalho e pela amizade, em especial à Sabrina dos 

Santos Souza, Jardel Ramos da Encarnação e ao Mateus Feitosa Santos. 

À minha amiga Gabriele Simas Ribeiro que me incentivou, apoiou, acreditou, esteve e estará 

comigo em muitas circunstâncias da vida. 

À Ruana dos Santos Schultz, amiga que ofereceu todo auxílio em diversas situações ao longo 

desses anos, assim como sua família que me acolheu quando precisei de apoio. 

À Luane Seixas de Oliveira que além de me auxiliar no desenvolvimento desta pesquisa, foi 

companheira nas madrugadas de estudo. 

Ao Marco Antonio Carvalho Tapudima que, com carinho, paciência e parceria me deu suporte 

nessa etapa da minha vida. 

Agradeço do fundo do meu coração a minha família. Dedico este trabalho à minha mãe Vania 

Alves Rodrigues, ao meu pai Mauro Ribeiro da Silva e minha irmã Luana Rodrigues Ribeiro, 

que por muitas lágrimas a cada despedida, sempre celebraram cada conquista me incentivando 

nos estudos e apoiando minhas escolhas. Amo vocês, obrigada. 

Agradeço ao PPGCTRA, a Fundação à Pesquisa do Estado do Amazonas (FAPEAM), a 

Coordenação de Aperfeiçoamento de Pessoal de Nível Superior (CAPES) pela bolsa de 

pesquisa concedida para a realização deste trabalho. 



 

 

RESUMO 

 

 

À frente das propriedades singulares que dimensões nanométricas possuem, a nanotecnologia 

objetiva estudar e aprimorar as características de materiais, além de atribuir novas 

funcionalidades. As nanopartículas de prata (AgNPs) são pertencentes a esse conjunto que, as 

quais vem sendo amplamente investigadas, demonstram propriedades bactericidas. Em 

alternativa aos métodos tradicionais de síntese, a Química Verde resulta em uma metodologia 

mais sustentável devido a utilização de materiais potencialmente menos nocivos ao meio 

ambiente. Nesse cenário, os componentes presentes em extratos vegetais propiciam a síntese de 

nanopartículas metálicas, considerando que as substâncias bioativas presentes em plantas, como 

as encontradas no guaraná (Paullinia cupana), demonstram capacidade para mediar a produção 

e estabilização dos nanoparticulados. As AgNPs foram produzidas através de diferentes 

condições de síntese, de maneira a obter as melhores condições reacionais e, posteriormente, 

analisar o potencial microbicida das dispersões produzidas. A caracterização do extrato aquoso 

de guaraná foi realizada através da espectroscopia eletrônica UV-Vis, possibilitando relacionar 

o espectro encontrado com as transições eletrônicas presentes nas estruturas do extrato vegetal. 

A banda de ressonância de plasmon de superfície (RPS) foi identificada e monitorada para as 

demais condições de síntese das AgNPs. As condições de síntese em meio alcalino usando 

concentrações mais diluídas de extrato aquoso de guaraná apresentaram bandas relacionadas à 

formação de nanoestruturas mais intensas e simétricas, indicando a ocorrência de 

nanopartículas de menores diâmetros e uniformes em relação aos meios ácidos e neutros. 

Ademais, o aumento de temperatura do meio reacional não causou efeitos consideráveis em 

termos de quantidades de nanopartículas produzidas, mas favoreceu os efeitos de complexação 

em relação à síntese realizada em temperatura ambiente. A análise através da microscopia 

eletrônica de transmissão (TEM) confirmou o comportamento da banda RPS obtida para as 

condições de síntese em meio ácido e básico, sinalizando a produção de nanopartículas 

monodispersas e esferoidais, que em conjunto às informações obtidas pelas técnicas de 

espalhamento de luz dinâmico (DLS) e potencial Zeta, sugerem estruturas ainda mais 

monodispersas de diâmetro hidrodinâmico reduzido com o aumento da temperatura para 

AgNPs produzidas em pH 9,0. Foi observada sensibilidade dos microrganismos S. aureus e 

E.coli frente às AgNPs em síntese utilizando maior concentração de diluição de extrato de 

guaraná (condição 1) em pH 9,0 à temperatura ambiente, sendo nanoestruturas metálicas com 

diâmetro hidrodinâmico de 32,0 ± 0,6 nm. 

 

Palavras-chave: Nanotecnologia; Nanopartículas de prata; Química verde; Guaraná. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

ABSTRACT 

 

      

In addition to the unique properties that nanometric dimensions have, nanotechnology aims to 

study and improve the characteristics of materials, in addition to assigning new functionalities. 

Silver nanoparticles (AgNPs) belong to this set which, which have been widely investigated, 

demonstrate bactericidal properties. As an alternative to traditional synthesis methods, Green 

Chemistry results in a more sustainable methodology due to the use of materials that are 

potentially less harmful to the environment. In this scenario, the components present in plant 

extracts facilitate the synthesis of metallic nanoparticles, considering that the bioactive 

substances present in plants, such as those present in guarana (Paullinia cupana), demonstrate 

the capacity to mediate the production and stabilization of nanoparticles.The AgNPs were 

produced through different synthesis conditions, in order to obtain the best reaction conditions 

and, subsequently, to analyze the microbicidal potential of the produced dispersions. The 

characterization of the aqueous extract of guarana was carried out through electronic UV-Vis 

spectroscopy, making it possible to relate the spectrum found with the electronic transitions 

present in the structures of the plant extract. The surface plasmon band (RPS) was identified 

and monitored for the other AgNPs synthesis conditions. The conditions of synthesis in alkaline 

medium using more diluted concentrations of aqueous extract of guarana showed bands related 

to the formation of more intense and symmetrical nanostructures, indicating the occurrence of 

nanoparticles with smaller diameters and uniforms in relation to acidic and neutral media. 

Furthermore, increasing the temperature of the reaction medium did not cause considerable 

effects in terms of the amounts of nanoparticles produced, but favored the complexation effects 

in relation to the synthesis performed at room temperature. Analysis through transmission 

electron microscopy (TEM) analyzes confirmed the behavior of the RPS band obtained for the 

synthesis conditions in acidic and basic medium, signaling the production of monodisperse and 

spheroidal nanoparticles, which together with the information obtained by dynamic light 

scattering (DLS) and Zeta potential, suggest even more monodisperse structures with reduced 

hydrodynamic diameter with increasing temperature for AgNPs produced at pH 9.0. Sensitivity 

of S. aureus and E.coli microorganisms against AgNPs was observed in synthesis using a higher 

dilution concentration of guarana extract (condition 1) at pH 9.0 at room temperature, being 

metallic nanostructures with a hydrodynamic diameter of 32.0 ± 0.6 nm. 

 

Keywords: Nanotechnology; Silver nanoparticles; Green chemistry; Guarana. 
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1. INTRODUÇÃO 

  

  

A nanotecnologia é a ciência que explora, produz e manipula nanoestruturas 

investigando propriedades únicas que dimensões nanométricas possuem em relação às 

partículas macro e micrométricas, aprimorando suas características e conferindo novas 

funcionalidades (JEEVANANDAM et al., 2018). O desenvolvimento da nanotecnologia 

permitiu a criação de uma diversidade de nanomateriais e nanodispositivos (SARKAR; 

SARKAR, 2019), sendo que nas últimas décadas a importância dessa ciência é refletida em 

áreas biomédicas, ambientais, eletrônicas e magnéticas (YADI et al., 2018). O atrativo ao se 

trabalhar com nanopartículas (NPs) advém de características como a alta área de superfície, o 

que permite a facilidade de interação com outros sistemas (PANTIDOS; HORSFALL, 2014), 

aumentando o potencial para aplicações multifuncionais (WANG et al., 2017).  

A nanociência e a nanotecnologia apresentam suas origens em um passado remoto no 

qual se faziam uso dessa ciência, embora sem ter o nível de conhecimento da atualidade 

(ABDUSSALAM-MOHAMMED, 2019). Nanopartículas de cobre, ferro e ouro eram 

conhecidas na Índia como agentes terapêuticos na forma de Bhasmas e com outros 

componentes, sendo o Bhasma de ouro usado para a cura de diabetes, asma brônquica, artrite 

reumatoide e desordem nervosa (YADAV; UPADHYAY, 2020). No século IV D.C, 

nanopartículas foram utilizadas pelos romanos na fabricação do cálice de Licurgo (Lycurgus 

cup) e atualmente tem-se o entendimento que os efeitos coloridos visualizados em determinadas 

condições de iluminação são decorrentes da presença de nanopartículas de prata e ouro 

incorporadas ao vidro (BAYDA et al., 2020).  

Na atualidade, um grupo amplamente estudado de nanomateriais que apresenta 

diversidade em seu uso são as nanopartículas metálicas (MNPs), e dentre elas, as nanopartículas 

de prata (AgNPs) são investigadas especialmente por apresentarem propriedades 

antibacterianas (ABBASI et al., 2016). A resistência de novas cepas de bactérias aos 

antibióticos tornou-se uma problemática bastante discutida no presente, de forma que o 

incentivo para o desenvolvimento de pesquisa e fabricação de nanomateriais bactericidas vem 

a ser cada vez mais oportuna (ALNAYLI; AL HAMADANI; YASEEN, 2017). Compostos à 

base de prata exibem forte efeito biocida para uma grande variedade de microrganismos, no 

entanto, quando estão em forma de nanopartículas, este efeito é potencializado em razão do 
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grande aumento de área superficial disponível para o microrganismo ser exposto, resultando 

em sua morte (PRABHU; POULOSE, 2012). 

A síntese de nanopartículas pode ser realizada de modo sintético ou biológico e exibem 

duas abordagens. Na abordagem top-down (de cima para baixo) o material macroscópico é 

fragmentado até atingir tamanho nanométrico através de diferentes técnicas como por exemplo, 

evaporação-condensação, ablação à laser, irradiação elétrica, irradiação gama e litografia 

(GÜZEL; ERDAL, 2018).  Já na abordagem bottom-up (de baixo para cima), as nanopartículas 

são sintetizadas utilizando principalmente métodos químicos e biológicos, construindo a 

estrutura átomo por átomo até atingir a escala nanométrica (RAFIQUE et al., 2017). O método 

biológico, no qual se utiliza bactérias, fungos e extratos de plantas, é uma alternativa 

interessante e ecologicamente mais correta que o método químico na abordagem bottom-up 

(NADAROGLU; GÜNGÖR; SELVI, 2017), pois sua síntese não emprega produtos 

potencialmente nocivos ao meio ambiente e aos seres humanos. Essa rota também se torna 

interessante em comparação à abordagem top-down, uma vez que esses métodos consomem 

grande quantidade de energia, resultam em baixa quantidade de nanopartículas e alta 

variabilidade quanto à forma e tamanho das estruturas produzidas (BEYENE et al., 2017). 

O uso de extratos vegetais viabiliza a síntese de nanopartículas metálicas por ser um 

processo inovador e requer equipamentos de baixo custo para a sua produção. Componentes 

presentes nos extratos vegetais, como polissacarídeos, proteínas, aminoácidos, ácidos orgânicos 

e outros metabólitos secundários como polifenóis, flavonoides, terpenoides, alcaloides, taninos 

e substâncias alcoólicas podem atuar tanto como agentes redutores da prata catiônica quanto 

agentes estabilizantes (capping agents) das nanopartículas produzidas (ALI et al., 2020).  

Nesse contexto, o guaraná (Paullinia cupana var. sorbilis) é uma planta de origem 

amazônica e sua produção está associada, primordialmente, ao território do baixo Amazonas, 

sendo que ao longo dos anos tem se expandido para outras regiões brasileiras (TRICAUD; 

PINTON; PEREIRA, 2016). O guaraná é comercializado na forma de grão torrado, moldado 

em forma de bastão ou xaropes, com 70% de sua produção destinada à indústria de refrigerantes 

e o restante se distribui para o mercado externo e interno (DA SILVA et al., 2017). O guaraná 

é uma planta rica em diversos compostos bioativos, como as metilxantinas, saponinas, taninos, 

catequinas, epicatequinas e proatocianinas (LIMA et al., 2017). Em virtude da abundância 

desses constituintes, o guaraná se destacou no desenvolvimento de alimentos funcionais e 

suplementos alimentares, uma vez que, os benefícios de saúde estão diretamente relacionados 

à ingestão desses compostos (DA SILVA et al., 2019). Substâncias bioativas presentes nas 



13 

 

plantas e extratos vegetais agregam capacidade de auxiliar a síntese de nanopartículas metálicas 

(MARSLIN et al., 2018), portanto, as substâncias encontradas em extratos de guaraná podem 

atuar de forma a reduzir íons metálicos, além de contribuir para a estabilidade dessas 

nanoestruturas. 

 

2. REFERENCIAL TEÓRICO 

2.1 Nanopartículas de prata (AgNPs) 

 

  

Os materiais em escala nanométrica se destacam por apresentarem propriedades e 

características físico-químicas superiores em comparação com os mesmos materiais em macro 

e microescala (KEÇILI; BÜYÜKTIRYAKI; HUSSAIN, 2019). A grande área de superfície em 

relação ao volume é uma das mais importantes propriedades que os nanomateriais possuem 

(AHMADI et al., 2017), o que proporciona características ópticas específicas, assim como 

propriedades magnéticas, elétricas e químicas (PATHAKOTI; MANUBOLU; HWANG, 

2018). 

Entre uma ampla gama de nanomateriais, as nanopartículas metálicas têm atraído a 

atenção da comunidade científica por apresentarem variedade de aplicações em diversas áreas 

do conhecimento (ADIL et al., 2015). Em destaque, as nanopartículas de prata exibem 

excelente estabilidade química e propriedades antifúngica e bactericida (LIAO; LI; TJONG, 

2019). Por esse motivo, tecidos adquirem características antimicrobianas após serem revestidos 

com AgNPs, reduzindo a transmissão de doenças infecciosas (LIN et al., 2018). As AgNPs 

podem ser utilizadas em áreas biomédicas com aplicação direta nas superfícies de próteses, 

dispositivos médicos, queimaduras e feridas para inibir infecções bacterianas e até mesmo 

acelerar a cicatrização de ferimentos (PALLAVICINI et al., 2017).  
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2.2 Potencial biocida das AgNPs 

 

 

Recentemente, a investigação sobre a interação entre bactérias e nanopartículas tem 

ganhado grande relevância em estudos que abordam a resistência aos antibióticos e a grande 

capacidade de colonização das superfícies, o que possibilita a formação de biofilmes e o risco 

de infecções (PAJERSKI et al., 2019). A primeira barreira que um agente antimicrobiano deve 

ultrapassar quando ocorre interação é a parede celular bacteriana, com o peptidoglicano sendo 

seu principal constituinte. Em bactérias Gram-positivas, essa camada se posiciona 

externamente à parede celular e é bastante espessa (CHRISTOFFERSON et al., 2020). Por 

outro lado, as bactérias Gram-negativas exibem maior complexidade estrutural, pois possuem 

duas membranas lipídicas distintas e uma fina camada de peptidoglicano entre elas (TAVARES 

et al., 2020), como demonstra a Figura 1 - A. O mecanismo de ação das AgNPs contra bactérias 

exibe complexidade para o desenvolvimento de resistência bacteriana, principal vantagem 

quando se compara aos medicamentos tradicionais. Isso ocorre porque a interação entre as 

AgNPs e as bactérias pode ocorrer de variadas formas, como pelo bloqueio do processo de 

respiração celular, interação com DNA bacteriano e indução de sua degradação, interação com 

enzimas responsáveis pelo ciclo energético celular ou interrompendo a função de proteínas, 

além de poder induzir a ruptura da parede celular (PRASAD et al., 2017), como observado na 

Figura 1 - B. 
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Figura 1 - Representação da diferença estrutural entre bactérias Gram-positivas e Gram-negativas (A); 

mecanismo de ação das AgNPs contra a proliferação bacteriana (B). 

(A) 

 
Fonte: Adaptado de Fanoro; Oluwafemi (2020). 

 

(B) 

 

 

Fonte: Rahman et al. (2019). 
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O potencial biocida das AgNPs abrange diferentes tipos de patógenos, como por 

exemplo em fungos produtores de esporos. Estudos relatam que as AgNPs podem atuar como 

fungicidas menos tóxicos do que fungicidas sintéticos (KHEZERLOU et al., 2018). Em síntese, 

um dos mecanismos de ação proposto ocorre por inibição do crescimento celular em fungos 

através da interação das nanoestruturas com as bombas de prótons, danificando e causando a 

desnaturação da proteína da superfície fúngica (NISAR et al., 2019). Os tratamentos médicos 

com agentes antifúngicos também enfrentam desafios devido ao surgimento de cepas resistentes 

a medicamentos e apesar de menos frequentes, as doenças causadas por fungos exibem alta 

patogenicidade (AMEEN et al., 2018). Logo, quando AgNPs são utilizadas para fins 

biomédicos deve-se evitar qualquer possível toxicidade originada durante a síntese. Nesta 

perspectiva, a síntese verde se apresenta como uma alternativa interessante para produção de 

nanopartículas (PALLAVICINI et al., 2017). 

 

 

 

2.3 Métodos de síntese de nanopartículas metálicas 

 

 

As nanopartículas metálicas podem ser sintetizadas através de diferentes métodos, como 

pirólise, abrasão e redução química. No entanto, esses métodos apresentam deficiências como 

alto custo, baixa taxa de produção, alta necessidade de energia, além da utilização de produtos 

potencialmente nocivos à saúde humana e ao meio ambiente, o que limita suas aplicações em 

diversas áreas (HAFEEZ et al., 2020; PIRTARIGHAT; GHANNADNIA; BAGHSHAHI, 

2019). Como alternativa às desvantagens que os métodos químicos e físicos possuem, as 

abordagens baseadas nos preceitos da Química Verde resultam em processos sustentáveis por 

utilizarem produtos e materiais ambientalmente menos danosos (ALSAMMARRAIE et al., 

2018), se baseando em três características importantes: uso de solventes verdes, uso de um 

agente redutor ecologicamente menos nocivo e o uso de um agente não tóxico como 

estabilizador (NAYAK et al., 2016). Conforme a Figura 2, a síntese verde pode empregar 

enzimas, bactérias, fungos e extratos de plantas no processo de síntese de nanopartículas 

(SANDHU; SHUKLA; SHUKLA, 2017). Em particular, os extratos vegetais apresentam uma 

mistura de diferentes tipos de biomoléculas que proporcionam estabilidade para as 

nanopartículas produzidas (SINGH et al., 2020). 
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Figura 2 - Representação dos diferentes métodos alternativos de síntese de nanopartículas metálicas. 

 

Fonte: Adaptado de Singh et al. (2020). 

  

A possibilidade de investigar metodologias que envolvem extratos de plantas na síntese 

de nanopartículas metálicas foi abordada em um dos estudos iniciais reportados por Gardea-

Torresdey et al. (2003). Os autores relataram a formação de nanopartículas de prata através de 

um sistema de plantas, demonstrando a capacidade das raízes da alfafa (Medicago sativa) 

absorverem Ag0 do meio no qual estavam inseridas e, seguidamente, ocorreu a transferência da 

Ag no mesmo estado de oxidação para o broto da planta, resultando em uma organização dos 

átomos de prata que deram origem a um sistema nanoparticulado. 

Neste sentido, a compreensão sobre o potencial de metodologias que envolvem uso de 

extratos vegetais na síntese de nanopartículas de prata é demonstrada em estudos iniciais que 

abordaram essa temática. Os autores Shankar, Ahmad e Sastry (2003) evidenciaram que a 

utilização de extratos de folhas de gerânio (Pelargonium graveolens) na formação de 

nanopartículas resultou em uma significativa redução de íons prata. Neste estudo, os autores 

afirmaram que a taxa de redução foi mais rápida quando comparada à utilização de uma 

determinada espécie de fungo na síntese de nanoestruturas, de modo que a metodologia de 

biossíntese de nanopartículas metálicas pode atingir taxas de síntese comparáveis às dos 

métodos químicos convencionais. 
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2.4 Influência dos parâmetros físico-químicos na síntese de AgNPs mediada por 

extratos vegetais 

 

 

O rendimento e a taxa de produção são parâmetros de extrema relevância quando se 

refere à síntese verde de nanopartículas metálicas, e logo, a condição de biorredução no decorrer 

da síntese é uma variável crítica. A concentração do extrato vegetal e da fonte de íons prata 

(usualmente o nitrato de prata (AgNO3)), o pH e a temperatura devem ser controlados e 

otimizados para cada sistema, pois são fatores que podem afetar o tamanho, a morfologia das 

NPs e a velocidade da reação (SOOD; CHOPRA, 2018).  

Diversos trabalhos buscam evidenciar a relação da concentração do extrato (em função 

da disponibilidade de biomoléculas presentes) com a forma final das nanopartículas. Segundo 

o estudo de Dong et al. (2016), o tamanho, a dispersibilidade, a distribuição e a forma das 

nanopartículas são influenciadas pela quantidade de extrato vegetal, assim como apontou que a 

crescente concentração de AgNO3 reflete em um aumento no tamanho das nanopartículas. O 

tempo de contato entre o extrato vegetal com a solução de metal é outro fator que está vinculado 

à biorredução dos íons metálicos, de forma que, esse tempo está correlacionado à 

disponibilidade dos agentes redutores presentes na síntese dos nanoparticulados (OMOBAYO 

ADIO et al., 2016). 

 Da mesma forma, a dependência do pH da solução quanto ao tamanho das 

nanopartículas sintetizadas através da abordagem da síntese verde é amplamente discutida em 

diferentes estudos que afirmam sua influência na quantidade de nanopartículas produzidas e em 

sua estabilidade. Observações sobre o aumento de pH do meio reacional, quando comparadas 

a síntese de nanopartículas em meio ácido indicam um aumento da velocidade de reação de 

redução do cátion prata, assim como produziram nanopartículas de tamanhos menores e 

esféricas. Considerando que diferentes extratos exibem diferentes valores de pH, em meio 

básico, há uma maior quantidade de grupos funcionais disponíveis capazes de se ligar a prata 

e, por consequência, formar um grande número de nanopartículas com diâmetro reduzido 

(IRAVANI; ZOLFAGHARI, 2013; SOOD; CHOPRA, 2018).  

Diversos trabalhos sugerem que o aumento na taxa de reação e a formação de centros 

de nucleação das NPs estão relacionados ao aumento da temperatura de síntese (SINGH et al., 

2020). A temperatura é um dos fatores que mais influenciam o tamanho e a forma das 

nanoestruturas, por consequência, há um número crescente de revisões que avaliam o efeito da 
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temperatura na síntese de AgNPs. A elevação desse parâmetro promove um aumento de energia 

cinética dos reagentes, refletindo em uma aceleração na taxa de redução dos íons metálicos e 

provocando uma produção elevada de NPs, além de influenciar de forma crucial sua morfologia 

e o seu tamanho (CHUNFA et al., 2018; NAGAR; DEVRA, 2018), resultando em formas mais 

homogêneas e em uma menor possibilidade de crescimento do tamanho das estruturas (JAIN; 

MEHATA, 2017). 

 

 

2.5 Espectroscopia de absorção molecular na região do UV-Vis na caracterização de 

AgNPs 

  

  

A caracterização de nanopartículas, de modo geral, é realizada com relação à sua forma, 

tamanho, área de superfície e índice de polidispersividade (SOOD; CHOPRA, 2018). A 

espectroscopia de absorção molecular na região do Ultravioleta-Visível (UV-Vis) é um método 

comumente utilizado para caracterizar as propriedades ópticas e eletrônicas das nanopartículas. 

A propriedade óptica que se resulta da interação entre o campo eletromagnético da luz com as 

nanopartículas metálicas é denominada como ressonância de plasmon de superfície (RPS), 

podendo ser observada na faixa do visível para três metais na forma de nanoestruturas: ouro, 

cobre e prata. À vista disso, o ambiente dielétrico, o tamanho e a forma das nanopartículas 

metálicas determinam a posição espectral de absorção da banda, assim como sua largura, 

tornando a técnica bem consolidada em diversos estudos que investigam as variações das 

bandas RPS (AMENDOLA; BAKR; STELLACCI, 2010; SMITHA et al., 2008; WANG et al., 

2019). 

 

 

2.6 Atividade antimicrobiana em relação aos formatos e tamanhos da AgNPs 

 

 

A caracterização das NPs está intimamente relacionada ao seu potencial antimicrobiano, 

uma vez que o mecanismo antibacteriano é influenciado pelo tamanho, forma, carga de 

superfície e concentração das AgNPs (SINGH; MIJAKOVIC, 2022).  Em consenso, diversos 

autores apontaram que a diferença na capacidade antibacteriana pode ser compreendida do 
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ponto de vista da área de superfície das nanoestruturas metálicas. Estudos iniciais sobre a 

atividade biológica das AgNPs com formas variadas foi avaliada por Pal, Tak e Song (2007) 

comparando NPs esféricas, em bastonete e triangulares truncados, em que AgNPs em formato 

triangulares de tamanho médio de 40 nm apresentaram melhor atividade antibacteriana para 

Escherichia coli em comparação ao formato esférico.  

Apesar da ideia de MNPs em formatos triangulares truncados apresentarem forte efeito 

microbicida ser bem consolidada, trabalhos recentes demonstram que NPs esferoidais 

apresentam forte ação antibacteriana mesmo comparada à outros formatos. Cheon et al. (2019) 

avaliou a atividade antibacteriana para três morfologias de AgNPs (esférica, disco e placa 

triangular) utilizando três microrganismos (Escherichia coli, Staphylococcus aureus e 

Pseudomonas aeruginosa). As NPs em formato esférico demonstraram maior ação 

antimicrobiana devido sua atividade ser em função da liberação de íons Ag+ das NPs (Ag°), 

relacionando seus resultados à dependência da quantidade de íons Ag+ liberados e área de 

superfície, em que a área de superfície total foi maior para NPs em forma esferoidal. Logo, 

AgNPs com tamanhos reduzidos em formatos esféricos ou quase esféricos são mais suscetíveis 

à liberação de íons Ag+ dentro da célula bacteriana devido à sua maior área superficial 

(AHMAD et al., 2020; BARABADI et al., 2021). 

Sob a perspectiva da Química Verde, a atividade antimicrobiana vem sendo bastante 

avaliada, correlacionando formatos e tamanhos de MNPs produzidas. À vista disso, os autores 

Vishwanath e Negi (2021) relatam a predominância de formatos esferoidais com tamanhos 

médios entre 15-40 nm para AgNPs formadas mediante síntese verde com atividade 

microbicida para bactérias Gram-positivas e Gram-negativas, em concordância com Restrepo 

e Villa (2021), em que os autores sugerem que essa morfologia prevaleça devido às diferenças 

na ligação de biomoleculas presentes em extratos vegetais com a superfície das AgNPs. 

Adicionalmente, as modificações nas superfícies dessas nanoestruturas causadas por moléculas 

orgânicas, as quais podem atuar como agentes estabilizadores podendo reduzir a agregação, 

podem aumentar a liberação de íons Ag+, melhorando as atividades de dissolução das AgNPs, 

o que reflete na ação antibacteriana (AHMAD et al., 2020). 
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2.7 Potencial de extratos aquosos de guaraná na síntese de AgNPs 

 

 

A bioatividade dos extratos de plantas vem sendo exponencialmente investigada na 

síntese de NPs, o que possibilita explorar a ampla biodiversidade da flora brasileira. O guaraná 

(Paullinia cupana), apresentada na Figura 3, pertence à família das plantas Sapindaceae, sendo 

nativa da região amazônica, sua versatilidade inclui efeitos biológicos que vem sendo o 

principal foco de investigações de suas ações farmacológicas (ARAÚJO et al., 2021). 

 

 
Figura 3 - Imagem da fruta do guaranazeiro. 

 

Fonte: Salomão-Oliveira (2018).  

 

As propriedades funcionais associadas ao guaraná, como ação termogênica, 

antioxidante, antimicrobiana e energética são atribuídas aos compostos orgânicos presentes em 

sua composição fitoquímica (CARVALHO et al., 2016; MARQUES et al., 2019), como a 

cafeína em grande quantidade, teobromina e a teofilina, como mostrado na Figura 4, além dos 

taninos condensados (SANTANA; MACEDO, 2019). As metilxantinas possuem em sua 

composição átomos com pares de elétrons livres, como nitrogênio e oxigênio, que apresentam 

potencial na complexação com íons metálicos (BANDEIRA et al., 2020; ROLIM et al., 2019). 
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Figura 4 - Estruturas químicas das metilxantinas presentes no guaraná. 

 

Fonte: Novaki et al. (2021). 

 

As investigações que refletem a bioatividade dos flavonoides em relação à síntese de 

NPs sugerem que os grupos funcionais presentes em suas estruturas atuam como agentes 

redutores. Afirmando essa capacidade de interação, Hussain et al. (2019) demonstraram a 

capacidade de grupos funcionais, como hidroxila e carbonila, auxiliarem na redução de íons 

metálicos para a formação de nanopartículas. 

O guaraná também possui quantidade significativa de flavan-3-ois quando se compara 

a outros compostos presentes, sendo elas a catequina e a epicatequina (SANTIAGO-MEDINA 

et al., 2017). Os flavonoides são compostos polifenólicos e sua estrutura é composta por dois 

anéis benzênicos ligados a um anel heterocíclico (MALEKI; CRESPO; CABANILLAS, 2019). 

A estrutura química básica dos flavonoides, como mostrado na Figura 5, é composta pelo anel 

A aromático fundido a um anel C heterocíclico, ligado através de uma ligação carbono-carbono 

ao anel B (UIVAROSI; MUNTEANU, 2017). 

O número de grupos hidroxila e a estrutura dos flavonoides são importantes para a 

interação com os metais. Em relação aos flavonóis, devido à estrutura orto-diidroxila no anel A 

ou B (catecol) que fornece um sistema de conjugação π e a porção hidroxila na posição 3 anel 

C, esses compostos apresentam potencial para síntese de AgNPs, além de auxiliar a 

estabilização dos nanoparticulados (HUANG; CHENG, 2018).   
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Figura 5 - Estrutura básica de uma molécula de flavonoide. 

 

Fonte: Šimunková et al. (2020). 

 

 

3. OBJETIVOS 

3.1 Objetivo Geral 

 

 

Obter nanopartículas de prata através da síntese mediada por extratos aquosos de 

guaraná em diferentes condições de síntese e verificar a atividade microbicida dos coloides 

metálicos preparados.  

 

 

3.2 Objetivos Específicos 

  

  

a) Obter os extratos de guaraná;  

b) Caracterizar o extrato vegetal por espectroscopia de absorção molecular na região do 

UV-Vis;  

c) Monitorar o progresso de síntese das nanopartículas por espectroscopia de absorção 

molecular na região do UV-Vis;  



24 

 

d) Estudar os parâmetros de reação (tempo de reação, relação entre quantidade de Ag+ 

e extrato vegetal, pH e temperatura) através da espectroscopia de absorção molecular na região 

do UV-Vis;  

e) Verificar a dimensão e estabilidade das nanopartículas obtidas pelas técnicas de 

espalhamento de luz dinâmico (DLS), potencial Zeta e microscopia eletrônica de transmissão 

(TEM);  

f) Avaliar o potencial microbicida dos materiais preparados mediante testes 

antimicrobianos. 

  

  

4. METODOLOGIA 

4.1 Equipamentos e materiais de laboratório 

  

  

Para executar as atividades do presente trabalho foram utilizados os seguintes 

equipamentos (Tabela 1) e reagentes químicos (Tabela 2). 

 

Tabela 1 - Equipamentos e materiais utilizados para a produção, caracterização das AgNPs e ensaio 

antimicrobiano. 

Equipamento Modelo Fabricante 

Agitador magnético/ aquecedor CE-1540/A15 Cienlab 

Balança Analítica AUY220 Shimadzu 

Centrífuga - Centribio 

Espectrofotômetro UV-M51 Bel 

Refrigerador - Electrolux 

Liquidificador LE45OFBR Black&Decker 

pHmetro 

Capela de segurança biológica 

 Estufa de secagem 

Autoclave 

pH 140 

Pa70 

Circulação natural 

AV 75 

Simpla 

Pachane 

Ethik Technology 

BS equipamentos 

Fonte: A autora (2023). 

  

  



25 

 

Tabela 2 - Reagentes utilizados para a produção, caracterização das AgNPs e ensaio antimicrobiano. 

Reagente Fórmula química Procedência 

Guaraná - Maués - AM 

Hidróxido de sódio P.A NaOH               Biotec R.A. 

Nitrato de prata P.A 

Caldo nutriente 

Ágar Mueller Hinton 

Amoxicilina 10 mcg 

Clo-clorafenicol 30 mcg 

AgNO3 

- 

- 

- 

- 

             Laderquimica 

KASVI 

KASVI 

Cecon 

Cecon 

Fonte: A autora (2023). 

 

 

Os microrganismos utilizados nos testes de halo de inibição estão dispostos na Tabela 

3. 
 

Tabela 3 – Microrganismos utilizados no ensaio antimicrobiano. 

Microrganismos Código 

Escherichia coli ATCC 259232 

Staphylococcus aureus ATCC 25923 

Salmonella sp. ATCC 14028 

Fonte: A autora (2023). 

 

 

4.2 Métodos  

4.2.1 Preparação do extrato aquoso de guaraná 

  

  

O pó do guaraná foi obtido no comércio local do município de Maués-AM. Inicialmente, 

1 g do pó do guaraná foi disperso em 100 mL de água destilada e com auxílio de um 

liquidificador, a homogeneização ocorreu durante 10 min com a finalidade de aumentar a área 

superficial para melhor extração dos constituintes do guaraná como se observa na Figura 6 - A. 

A amostra foi posteriormente armazenada em geladeira por 24 h (Figura 6 - B), em seguida foi 

centrifugada a 3.000 rpm para que a presença de material insolúvel seja retirada (Figura 6 - C). 

A solução de extrato vegetal foi guardada em geladeira por até 1 semana após seu preparo. 
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Figura 6 - Amostra homogeneizada (A); amostra acondicionada em geladeira por 24 h (B); extrato aquoso de 

guaraná (C). 

 

Fonte: A autora (2022).   

 

A caracterização para o extrato aquoso de guaraná foi realizada mediante 

monitoramento através da espectroscopia eletrônica UV-Vis, assim como monitoramento deste 

extrato vegetal em diferentes pHs, ajustados utilizando solução de NaOH 0,01 mol.L-1. 

  

4.2.2 Síntese das nanopartículas de prata (AgNPs) 

  

  

Em béqueres revestidos com papel alumínio, para minimizar a fotoativação do nitrato 

de prata com a luz, foram adicionados 50 mL de solução aquosa de AgNO3 de 1x10-4 mol L-1. 

Posteriormente, 3 condições com concentrações distintas de extrato vegetal, sendo condição 1 

(2,5 mL de extrato + 2,5 mL de água destilada), condição 2 (1,4 mL de extrato + 3,6 mL de 

água destilada) e condição 3 (1,0 mL de extrato + 4,0 mL de água destilada) foram adicionadas 

nos béqueres contendo a solução aquosa de AgNO3 sob agitação constante durante 24 h e 

temperatura ambiente (25- 30 °C). 

Em relação aos ensaios de produção das nanoestruturas, foi utilizado 5,0 mL de extrato 

de guaraná em diferentes diluições em 50 mL de solução aquosa de AgNO3, de modo a totalizar 

um volume de mistura de 55 mL. Os meios reacionais foram ajustados para neutro e básico 

utilizando uma solução de NaOH 0,1 mol L-1. Para a síntese de AgNPs em condições 1 e 2 de 

extrato vegetal em pH 9,0 também foram investigadas as temperaturas do meio reacional de 50 

e 70 °C.  
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4.2.3 Monitoramento da síntese das nanopartículas de prata (AgNPs) 

  

  

A evolução na produção das nanopartículas de prata foi acompanhada pela técnica da 

espectroscopia molecular de absorção na região do UV-Vis através do monitoramento da banda 

associada à ressonância de plasmon de superfície, localizada entre 350 a 600 nm (SAMPAIO; 

VIANA, 2018). Após o início do contato entre as soluções, foram retiradas alíquotas a cada 

hora nas primeiras 4 h de síntese, seguidamente, as análises foram realizadas nos tempos de 8, 

24, 36, 48 h e 3-21 dias. 

  

  

4.2.4 Microscopia eletrônica de transmissão (TEM) e Espectroscopia de energia 

dispersiva de raios-X (EDS) 

  

  

Através do microscópio JEOL modelo JEM 1400, operando a uma tensão de 120 kV, 

foi possível obter as imagens de microscopia eletrônica de transmissão (TEM). As amostras 

foram diluídas em água destilada e por gotejamento, a dispersão coloidal foi disposta em um 

porta-amostra de cobre de 400 mesh revestido com uma película de carbono (lacey carbon) até 

a evaporação da gota à temperatura ambiente após 24 h. O EDS é acoplado ao microscópio, 

possibilitando a ampliação e visualização da amostra em áreas determinadas, tais amostras 

foram preparadas sob mesmas condições para análise TEM. 

 

  

4.2.5 Espalhamento de luz dinâmico (DLS) e análise de potencial Zeta 

 

 

A determinação do diâmetro hidrodinâmico e índice de polidispersividade das AgNPs 

foram realizados utilizando o equipamento Zetasizer NanoZS - Malvern Instruments. As 

amostras contendo AgNPs foram previamente diluídas em água ultrapura, em seguida, a análise 

DLS foi realizada utilizando um laser de hélio-nêonio (4 mW) operando em 633 nm a um 

ângulo de 173 °. As medições foram realizadas em triplicata, em modo automático a 25 °C. O 
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potencial Zeta foi determinado manualmente em triplicata utilizando uma célula de eletroforese 

capilar DTS-1070. 

  

  

4.2.6 Ensaios de halo de inibição 

  

  

Para os testes antimicrobianos foram utilizados três microrganismos distintos, sendo: 

Salmonella sp., Escherichia coli e Staphylococcus aureus. O procedimento ocorreu em 3 etapas. 

Na primeira etapa, os microrganismos foram inseridos em caldo nutriente e em seguida 

acondicionado na estufa a 37 °C por um período de 24 h, sendo 2 g de caldo nutriente em 200 

mL de água destilada dissolvido mediante aquecimento e agitação. A segunda etapa consistiu 

na diluição dos microrganismos já cultivados até que se obteve o valor de absorbância igual a 

0,03 no comprimento de onda de 600 nm, para depois realizar o procedimento de verter as 

bactérias no meio de cultura preparado utilizando a proporção de 36 g de ágar para 1 L de água 

destilada dissolvido por aquecimento e agitação, disseminando-o em placas de Petri estéreis. A 

etapa final consistiu em introduzir de forma organizada os discos blanks estéreis imersos nas 

dispersões de nanopartículas que apresentaram melhores características de estabilidade após a 

síntese, além do extrato de guaraná e solução aquosa de nitrato de prata (controles negativos), 

assim como a introdução do antibiótico (controle positivo) nas placas de Petri, em seguida 

foram incubadas por 24 h a 37 °C, posteriormente foram medidos os halos de inibição resultante 

do antibiograma. Os ensaios foram realizados em triplicata. 

   

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1 Caracterização do extrato aquoso de guaraná mediante espectroscopia eletrônica 

UV-Vis 

  

  

Inicialmente, fez-se necessário o processo de monitoramento através da espectroscopia 

eletrônica UV-Vis para o extrato aquoso de guaraná para avaliação de seu perfil químico e 

determinação da validade do extrato após o seu preparo. O espectro mostrado na Figura 7 exibe 

duas bandas, uma banda intensa em uma faixa de 200 nm e a segunda banda moderada faixa de 

280 nm. Com máximo de absorção próximo a 200 nm, a primeira banda está relacionada às 
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transições eletrônicas entre orbitais moleculares dos sistemas conjugados de anéis aromáticos 

do tipo π→π*, já a segunda banda situada em 280 nm está relacionada às transições eletrônicas 

n→π* (PAVIA et al., 2010). 

 

Figura 7 - Espectros eletrônicos UV-Vis para o extrato aquoso de guaraná. 

 

Fonte: A autora (2022). 

  

O extrato de guaraná contém uma grande quantidade de cafeína quando comparada às 

outras quantidades de metilxantinas presentes (TORRES et al., 2022). Quando essa substância 

é analisada de forma isolada através da espectroscopia UV-Vis apresenta máximo de 

absorbância em uma faixa de 270 nm (HAGOS et al., 2018; MUHAMMED; SEID; HABTE, 

2021; NOVAKI et al., 2021), podendo ser atribuída à transição eletrônica n→π* 

(KAMALAKANNAN et al., 2017), uma vez que a cafeína apresenta grupos carbonila em sua 

estrutura. 

A posição dos sinais quando realizada a caracterização por espectroscopia UV-Vis 

denotam informações importantes sobre as espécies absorventes presentes em extratos vegetais. 

Contudo, essa técnica quando aplicada de maneira individual fornece informações sobre as 

transições eletrônicas presentes nas estruturas das moléculas orgânicas, porém não é capaz de 

determinar a composição destas, uma vez que tais transições podem estar relacionadas a mais 

de um composto, podendo exibir sobreposições ou apresentar valores muito próximos de 

máximo/mínimo de absorção. 
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Estudos sobre flavonoides relatam dois principais máximos de absorção que 

correspondem ao sistema cinamoíla (Anel B - catecol) e benzoíla (Anel A) presentes em sua 

estrutura básica (SANTOS et al., 2017). Tal comportamento referente ao espectro apresentado 

na Figura 7, sendo uma banda de menor intensidade em uma faixa de 300 nm que aparece como 

ombro de uma banda de alta intensidade a uma faixa de 200 nm, é um forte indicativo de 

presença de compostos flavonoídicos (DHIVYA; KALAICHELVI, 2017). 

A composição química de extratos aquosos de guaraná foi demonstrada 

quantitativamente em diversos trabalhos que, em comum, indicam as concentrações de 

componentes majoritários. Os flavonoides representados como catequina e epicatequina são 

encontrados no guaraná em altas concentrações, principalmente quando extraídos em água à 

temperatura ambiente (MAJHENIČ; ŠKERGET; KNEZ, 2007; TORRES et al., 2022). 

Conforme a Figura 8, suas estruturas podem estar relacionadas às bandas presentes no espectro 

eletrônico do guaraná, uma vez que estes flavonoides possuem transições eletrônicas do tipo 

π→π*, com máximos de absorção encontrados na literatura dentro destes comprimentos de 

onda (ATOMSSA; GHOLAP, 2015; BARK et al., 2011; MAOELA et al., 2009). 

 

Figura 8 - Estrutura da catequina relacionada às bandas presentes no espectro UV-Vis. 

 

Fonte: Adaptado de Huang; Chen (2018); Bukhari et al. (2009); Feng; Hao; Li (2017). 

 

Ainda de acordo com a Figura 7, nota-se que os extratos foram monitorados sem 

alteração do pH do extrato de guaraná, o qual apresentava pH de 5,5, e com a alteração do 

sistema, com os valores de pH sendo 7,0 e 9,0. Observa-se um deslocamento batocrômico em 

96 h na região de 200 nm para aproximadamente 220 nm para o extrato com pH 5,5. Tal 
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comportamento é reportado como indicativo de degradação dos compostos orgânicos presentes 

em extratos vegetais, o que pode ser causada por diversos fatores, como: luz, exposição ao 

oxigênio, tempo e temperatura (ARAMPATH; DEKKER, 2019; CHAVES et al., 2020; 

NISTOR et al., 2022; RAMEŠOVÁ, 2012). Para os ensaios de síntese de AgNPs foram 

utilizados os extratos aquosos de guaraná em pH 5,5 em até 3 dias (72 h) de preparo, uma vez 

que além do monitoramento por espectroscopia eletrônica no UV-Vis, notou-se que em tempos 

maiores o extrato adquiriu mudança em sua coloração durante o armazenamento, realçando a 

baixa estabilidade dos flavonoides em período de tempo mais longos. 

Estudos avaliativos sobre a concentração dos componentes majoritários do guaraná 

relatam o grau de estabilidade dessas biomoléculas mediante a extração ácida e básica. Desta 

forma, quando expostas às condições básicas, não há indícios de redução significativa no teor 

de metilxantinas, como a cafeína, diferentemente para os flavonoides, como a catequina e a 

epicatequina. Este fato poderá estar relacionado à oxidação da catequina que, contendo uma 

fração catecol, pode ser convertida em sua forma oxidada em solução aquosa denominada 

quinona (KIM; LEE; RYU, 2020; MACHADO, et al., 2018). Ademais, o processo de aumento 

no pH implica em uma mudança de coloração amarelada mais rapidamente, o que foi observado 

para o extrato em pH 9,0 em relação ao pH 5,5, sendo um indicativo da transformação de álcoois 

para grupos ceto (TAN et al., 2020). Entretanto, diferentes trabalhos indicam que existe a 

possibilidade deste ativo ser mantido proporcionalmente e não ser totalmente degradado, pois 

mantém uma concentração maior quando comparada ao ativo de forma isolada (ROGGIA et 

al., 2020) em concordância com os espectros apresentados na Figura 7, onde não existem 

diminuições significativas de absorbância para os extratos submetidos ao aumento de pH. 

  

5.2 Produção de AgNPs mediada por extrato aquoso de guaraná 

  

  

À medida que ocorreu o avanço da reação em função do tempo entre a solução de 

AgNO3 e extrato aquoso de guaraná em diferentes concentrações em pH 5,5 foi observado uma 

mudança de coloração do meio reacional, na qual passou de incolor para castanho claro, como 

demonstrado na Figura 9. 

A mudança de coloração é atribuída à presença de nanopartículas metálicas (PU et al., 

2018), essa progressiva alteração na tonalidade da solução é proveniente da interação do campo 

eletromagnético da luz com o meio reacional, o que resulta na oscilação dos elétrons da banda 
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de condução, denominada de ressonância de plasmon de superfície (RPS) (AMIRJANI; 

FATMEHSARI, 2018). A coloração castanho é um indicativo da formação e presença de 

AgNPs no meio reacional (ELAMAWI; AL-HARBI; HENDI, 2018), desta maneira, a 

intensidade na coloração dos coloides metálicos em solução é dependente da concentração das 

AgNPs produzidas (BADI’AH et al., 2019), assim como apresenta relação com tamanho e 

forma destes coloides metálicos (CAO et al., 2010). Com o decorrer dos 21 dias uma notável 

mudança na intensidade e na coloração das soluções foi observada para as condições neste meio 

reacional. 

 

Figura 9 - Imagem do progresso reacional das AgNPs em pH 5,5 em diferentes concentrações de extrato de 

guaraná em 1 hora (1) e 24 horas (2): A) condição 1 B) condição 2 e C) condição 3. 

 

Fonte: A autora (2022). 

 

Os estudos iniciais de produção das AgNPs foram realizados sem alteração no pH do 

extrato de guaraná, o qual apresentava pH de 5,5. De acordo com os estudos realizados por 

espectroscopia eletrônica de absorção na região do UV-Vis foi possível acompanhar a presença 

e evolução da banda plasmon de superfície localizada entre 350 a 600 nm, característica das 

AgNPs (SAMPAIO; VIANA, 2018).  

Na Figura 10, observa-se o progresso da banda plasmônica referente à síntese das 

nanoestruturas empregando maior concentração do extrato vegetal (condição 1). No decorrer 

dos 21 dias ocorreu um efeito hipercrômico, indicando que a reação não é instantânea, com 

máximo de absorbância próximo a 400 nm. Em geral, as bandas de RPS são influenciadas por 

fatores como tamanho, forma, morfologia, composição e ambiente dielétrico das nanopartículas 

(CANDAN et al., 2021), diversos estudos realizados sugerem a formação de nanopartículas 
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esferoidais em torno de 400 nm, com variações dentro dessa faixa de comprimento (HUSSAIN, 

KHAN, 2014; PRATHNA et al., 2011).  

   

Figura 10 - Espectros eletrônicos UV-Vis referente à síntese de AgNPs para os meios reacionais contendo 

quantidades de extrato de guaraná na condição 1 e pH 5,5. 

 

Fonte: A autora (2022). 

 

Diante os espectros eletrônicos UV-Vis apresentados para a síntese de AgNPs 

identifica-se a presença de um efeito hipercrômico, de maneira ordenada, para a banda II 

localizada próximo à 270 nm. Em estudos como o de Zhang et al. (2018), essas mudanças 

espectrais foram atribuídas às mudanças ocorridas no sistema flavonoídico sugerindo posições 

importantes de sítios quelantes, descartando essa condição para o Anel A (~200 nm), uma vez 

que não há comportamento sistemático para essa banda. Dessa forma, um complexo estável 

pode estar sendo formado para interação com íons Ag+, além da possibilidade de transformação 

da forma primária enol para cetonas (tautomerismo ceto-enólico) em flavonoides serem 

mencionadas como fundamental para a produção de nanopartículas metálicas (MAKAROV et 

al., 2014). A banda II, que também pode estar associada às transições n→π* do grupo carbonila 

(C=O), relacionada às metilxantinas presentes na composição do extrato de guaraná, da mesma 

forma, pode ser associada ao aumento de intensidade desta banda neste comprimento de onda 

de forma a acompanhar proporcionalmente a formação das nanoestruturas. 
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5.3 Efeito da concentração do extrato vegetal na produção das AgNPs  

 

 

O estudo sobre o efeito da concentração do extrato vegetal na síntese das nanoestruturas 

foi realizado considerando o meio reacional sem alteração (pH 5,5) para a produção das AgNPs, 

posto que os deslocamentos das bandas RPS tenderam à comportamentos diferentes em função 

da alteração na concentração do extrato de guaraná em determinados meios de síntese. 

A Figura 11 apresenta os espectros eletrônicos UV-Vis da síntese realizada em meio 

ácido para condições variáveis de extrato vegetal em temperatura ambiente. Nota-se que a 

condição com maior concentração de extrato vegetal (condição 1) apresenta maior quantidade 

de nanoestruturas formadas neste meio reacional. Segundo a Lei Beer-Lambert, a concentração 

é diretamente proporcional à absorbância (PAVIA et al., 2010), portanto, quantidades menores 

de AgNPs foram formadas quando há menores concentrações de extrato vegetal. 

Os espectros eletrônicos para a síntese realizada com concentração mais elevada de 

extrato vegetal em meio reacional ácido (Figura 11 - A) apresenta banda RPS alargada nos 

primeiros dias de reação, seguindo uma leve formação de um ombro em menor comprimento 

de onda, como visto em seu máximo de absorção em 21 dias. O comportamento inicial pode 

estar relacionado à formação de nanopartículas sem alteração considerável no tamanho, pois a 

banda RPS não muda de posição (DECAROLIS et al., 2020). Em tempos mais longos, o 

progresso da reação segue em um deslocamento para o azul sugerindo a formação de 

nanopartículas menores com dois modos de oscilação eletrônica, quando comparamos com a 

síntese realizada em concentrações mais diluídas de extrato. Diversos estudos relatam que os 

locais das bandas plasmônicas estão relacionados ao tamanho e forma das nanoestruturas 

formadas, deste modo, a tendência da banda à esquerda indica uma partícula de menor tamanho 

(CAO, X. L. et al., 2010). A relação com os dois modos de oscilação eletrônica está associada 

às populações de nanopartículas com formatos distintos, neste caso, podendo ser esferoidais e 

nanopartículas com formatos triangulares (MOCK et al., 2002; THOMAS et al., 2018). 
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Figura 11 - Espectros eletrônicos para síntese de AgNPs realizadas em meio reacional com pH 5,5, em 

condições de extrato vegetal 1 (A), 2 (B) e 3 (C). 

(A) 

 

(B)  
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(C) 

 

Fonte: A autora (2022). 

 

A banda RPS para a síntese realizada com menores concentrações de extrato de guaraná 

(Figura 11 - B e C) apresentou sinal alargado e indicaram menor taxa de formação de AgNPs 

em relação ao tempo de síntese quando comparada à síntese realizada com elevada 

concentração de extrato vegetal. Ao avaliar os espectros eletrônicos para as condições mais 

diluídas de extrato de guaraná, nota-se que a condição intermediária (condição 2) produziu 

maior quantidade de nanopartículas em relação à condição 3, tal condição mais diluída 

apresentou máximo de absorção em 3 dias,  seguindo de uma leve redução neste parâmetro até 

os 21 dias, realçando a baixa estabilidade das nanoestruturas e, principalmente, um menor efeito 

de redução com os íons Ag+, o que pode estar relacionado com a quantidade insuficiente de 

compostos orgânicos presentes para a redução do cátion metálico existente no meio reacional. 

Esta proporção de agentes redutores e de recobrimento presentes em diferentes extratos vegetais 

vêm sendo bastante discutida em estudos que associam a formação, tamanho e propriedades 

físico-químicas das nanopartículas (PRADEEP et al., 2021; YOUSAF; SALEH, 2018). 

De acordo com Seifipour, Nozari e Pishkar (2020), menores quantidades de extrato 

vegetal influenciam na quantidade de nanoestruturas formadas, produzindo menores 

populações de nanopartículas. Adicionalmente, resultados observados por diversos autores 

sugerem formatos dominantes para menores concentrações de extratos vegetais, somadas às 
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bandas RPS alargadas associadas às aglomerações de nanopartículas, consequentemente, 

crescimento das partículas (GUIDELLI; RAMOS; BAFFA, 2014; MARSLIN et al., 2018). A 

referida diminuição na absorbância para a condição mais diluída também pode ser indicativa 

dos efeitos adsortivos da parede do recipiente com as nanoestruturas metálicas, principalmente 

recipientes de vidro, sendo este efeito um dos principais causadores de perdas de AgNPs da 

suspensão, de modo a ter relação direta com as condições de teste, como a concentração de íons 

Ag+, estabilidade da solução, pH e temperatura do meio reacional (SEKINE et al., 2015; SILVA 

et al., 2020). 

 

 

5.4  Efeito do pH na síntese das AgNPs 

  

 

Estudos que envolvem a síntese de nanopartículas metálicas promovem discussões 

sobre como a mudança de pH afeta consideravelmente a forma e o tamanho das nanoestruturas. 

Neste contexto, o aumento gradual nos valores de pH do meio reacional de síntese das AgNPs 

associado à concentração do extrato de vegetal influencia na quantidade, estabilidade, tamanho 

e formato dos coloides metálicos (ISMAIL et al., 2018; SEIFIPOUR; NOZARI; PISHKAR, 

2020). Este aumento no valor de pH provocou um aumento na taxa de redução dos íons prata 

na síntese de NPs envolvendo extratos aquosos de guaraná, de modo que a solução apresentou 

coloração castanho para o meio reacional com pH 7,0 e amarelo para o meio reacional com pH 

9,0 em 1 h, enquanto que em meio reacional ácido, neste mesmo tempo, a solução apresentou 

coloração incolor, como observado na Figura 12 (A, B e C). 

A coloração atingida para as soluções com pH alto foi mantida por 21 dias, sem a 

ocorrência de precipitados para todas as condições de diluição de extrato, enquanto que em 

tempos mais longos, os testes de NP produzidas em meio ácido tiveram sua coloração 

modificada para todas as condições, como sinalizado anteriormente, observando a ocorrência 

de precipitados para a condição mais diluída de extrato. Quando as partículas se aglomeram, a 

coloração da solução se modifica, de modo que NPs aglomeradas vão possuir tamanhos maiores 

do que NPs monodispersas, resultando em mudanças de propriedades ópticas (KAUSHAL et 

al., 2020), ocasionando precipitados de partículas de prata metálica, como observado na Figura 

12 - D. Uma vez que a estabilidade deste sistema nanoparticulado decorre da capacidade das 

nanopartículas formadas permanecerem em suspensão e não se aglomerarem para formação de 
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partículas maiores (PHAN; HAES, 2019), as características observadas sugerem uma tendência 

à estabilidade das nanoestruturas quando produzidas em meio reacional alcalino, somados aos 

demais fatores de comportamento das bandas RPS e a influência na reatividade dos compostos 

orgânicos presentes no extrato de guaraná que serão discutidos subsequentemente. 

 

Figura 12 - Síntese de AgNPs em diferentes concentrações de extrato de guaraná e tempo de reação, sendo a 

condição 2 com 1h de reação em pH 5,5 (A); pH 7,0 (B); pH 9,0 (C) e condição 3 com sedimentos no fundo 

béquer em 21 dias em pH 5,5 (D). 

 

Fonte: A autora (2022). 

  

Na Figura 13, observam-se valores de máximo de absorbância da banda RPS coletados 

no início da reação até os 21 dias para a síntese das nanoestruturas realizadas em meio reacional 

ácido, neutro e básico, nesta perspectiva, a produção das NPs em meio reacional neutro 

apresentou um comportamento análogo ao observado em meio reacional ácido, de modo a 

produzir maior quantidade de nanoestruturas quando existe maior concentração de extrato de 

guaraná presente no meio reacional. Ademais, a síntese das AgNPs produzidas em meio 

reacional neutro foi favorecida em termos de quantidade quando comparada à síntese realizada 

em meio ácido para todas as condições. A taxa de formação de AgNPs nos primeiros 4 dias 

(aprox. 100 h) em meio reacional neutro para a condição com maior concentração de extrato 

vegetal atingiu o valor de absorbância da banda RPS de 0.8 u.a., enquanto que a síntese 

realizada em meio ácido para a mesma condição atingiu valor de absorbância de 0.7 u.a. 

somente aos 21 dias. 

 Para os diferentes valores de pH do meio reacional em relação aos dados de absorbância 

máxima em função ao tempo, observa-se que para todas as condições de extrato de guaraná 

com meio reacional alcalino houve maior quantidade de NPs produzidas em um menor período 

de tempo em comparação às amostras com meio reacional em pH 5,5 e 7,0, conforme a Figura 
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13 - C. À vista disso, mesmo a condição com menor quantidade de AgNPs produzidas em pH 

9,0 (condição 1) conseguiu atingir o valor de absorbância de 0.8 u.a. em aproximadamente 1 h 

de síntese, o que para os outros meios reacionais este valor de absorbância  foi obtido somente 

em maiores períodos de tempo. Para as condições de síntese de NPs em pH 9,0 onde se trabalha 

com maiores diluições de extrato aquoso de guaraná (condições 2 e 3), observa-se pouca 

variação em seus valores de absorbância máxima da banda RPS com o decorrer do tempo. Nessa 

perspectiva, a mínima variação na banda RPS foi associada à estabilidade das nanoestruturas 

metálicas em solução por diferentes autores, entre eles, Albukhari et al. (2019) relataram que a 

banda RPS permaneceu próxima a um determinado valor de absorbância com o decorrer do 

tempo, confirmando que as partículas de prata em fase aquosa se encontravam em formatos 

uniformes e não apresentavam sinais de aglomeração. 
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Figura 13 - Absorbância máxima da banda RPS das diferentes condições de extrato de guaraná em função do 

tempo. A) pH 5,5; B) pH 7,0; C) 9,0. 

(A) 

 

(B) 

 

(C) 

 

Fonte: A autora (2022). 
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O acompanhamento da banda RPS para a síntese das NPs produzidas em meio reacional 

neutro apresentaram bandas mais definidas para as condições mais diluídas em comparação a 

síntese realizada em meio ácido (Figura 11 - B), com leve estreitamento em suas bandas 

presentes nos espectros eletrônicos e com leves deslocamentos para o azul, como observado na 

Figura 14, sugerindo nanopartículas com tamanhos mais reduzidos e com formatos variados 

por conta de um leve ombro em menores comprimentos de onda (SUI et al., 2019). No entanto, 

em períodos mais longos de tempo houve diminuição na intensidade da banda RPS, podendo 

estar atrelado à estabilidade dos coloides metálicos em solução (JAIN; MEHATA, 2017). Em 

meio reacional neutro, apesar de apresentar indícios de NPs parcialmente estáveis, ainda 

houveram indicativos de aglomeração, visto que o comportamento da banda RPS sugere uma 

maior estabilidade para síntese de AgNPs em meio reacional com pH 9,0. 

 

Figura 14 - Espectro eletrônico para síntese de AgNPs realizadas em meio reacional com pH 7,0 em condição 2 

de extrato de guaraná. 

 

Fonte: A autora (2022). 

 

Para a síntese das AgNPs realizada em meio reacional com pH 9,0, foi observado através 

dos espectros eletrônicos que a condição com maior concentração de extrato de guaraná 

apresentou menor valor no máximo de absorbância quando comparada às condições mais 

diluídas, como a condição 2, neste meio reacional, conforme a Figura 15. Este comportamento 

sugere a possibilidade de competição entre redução de íons metálicos e sua complexação 

quando a concentração dos compostos orgânicos está aumentada e em presença de íons 
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metálicos. Ademais, o padrão de deslocamentos (zigzag) para a condição 1 foi observado em 

maiores períodos de tempo, sugerindo uma rápida aglomeração das NPs (ISMAIL et al., 2018). 

 

 

Figura 15 - Espectro eletrônico para a síntese realizada em meio reacional com pH 9,0 para a condição 1 (A) e 2 

(B). 

 

(A) 

 

(B)  

 

Fonte: A autora (2022). 

 

Além do aumento significativo na quantidade de nanopartículas produzidas, a taxa de 

reação ocorreu mais rapidamente, de forma que a mudança na coloração ocorreu mais rápido 
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neste meio reacional para as condições mais diluídas, como observado anteriormente na Figura 

12 - C. Os espectros eletrônicos para a condição 2 de diluição do extrato apresentam bandas 

estreitas, intensas e simétricas, sugerindo AgNPs de menor diâmetro e mais uniformes, uma 

vez que a tendência do deslocamento da banda à esquerda indica uma partícula de menor 

tamanho (JAIN; MEHATA, 2017). O estreitamento da banda RPS observada para a síntese de 

NPs realizada em pH 9,0 para as condições mais diluídas sugerem a nucleação, e nanopartículas 

de formatos esferoidais, bem como nanoestruturas menores, com maior velocidade de formação 

quando comparadas às sínteses realizadas nos meios reacionais ácido e neutro, uma vez que o 

máximo de absorbância foi atingido com 1 hora de reação (LIU et al., 2018; YUSUF et al., 

2020). 

A maior influência do pH na reação é sua capacidade de alterar as cargas elétricas das 

moléculas orgânicas, o que pode alterar sua capacidade redutora e capeadora e o consequente 

crescimento de nanopartículas (SEIFIPOUR; NOZARI; PISHKAR, 2020). A capacidade de 

quelação de compostos orgânicos com metais é influenciada por suas propriedades redutoras 

(KEJIK et al., 2021), por consequência, o ambiente alcalino para a reação de produção das 

AgNPs se torna favorável em razão da condição dos compostos orgânicos presentes no extrato 

de guaraná neste meio reacional. Essa influência na reatividade dos flavonoides induz 

diretamente seus sítios quelantes de metais em função do pH do meio reacional, favorecendo o 

rompimento da ligação OH, existindo a possibilidade de neste processo ocorrer a liberação de 

hidrogênio reativo capaz de reduzir íons metálicos (UIVAROSI; MUNREANU, 2017; 

YUANN et al., 2021). 

O efeito da reatividade do extrato de guaraná em diferentes meios reacionais é atribuído 

aos compostos bioativos presentes que apresentam alta capacidade antioxidante (TORRES et 

al., 2022). Este potencial antioxidante é devido, em principal, às suas propriedades redutoras, 

que por sua vez, dependem das características estruturais que poderão ser influenciadas ao 

realizar alterações do meio reacional, como por exemplo, alterações no pH (KEJIK et al., 2021; 

PAIVA, L. et al., 2020). Para flavonóis, a capacidade antioxidante poderá estar relacionada às 

características estruturais já mencionadas neste estudo, como a orto‐substituição dihidroxi no 

anel B (UIVAROSI; MUNREANU, 2017). Nesta perspectiva, as metilxantinas também 

apresentam propriedades antioxidantes (JANITSCHKE et al., 2020), a atividade antioxidante 

da cafeína, por exemplo, pode sofrer influência pela natureza do radical livre reativo e também 

pela polaridade do ambiente, visto que em ambiente polar sua reatividade aumenta, 
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influenciando sua geometria e sítios de reação (LEON-CARMONA; GALANO, 2011), o que 

pode justificar a obtenção de nanopartículas de prata com maior estabilidade em meio alcalino.  

Adicionalmente, estudos que discorrem sobre interações entre a cafeína e íons metálicos 

indicam que complexos foram alcançados através do átomo N-9 (Figura 16). Em ambientes 

polares, este local de reação se encontra mais efetivo, favorecendo a interação com íons 

metálicos e induzindo a liberação de espécies reativas neste processo, que são importantes em 

outros mecanismos de reação, como na redução de metais (BOUHDADA; AMANE; 

HAMDANI, 2021; LÉON-CARMONA; GALANO, 2011; UEKANE; ROCHA-LEÃO; 

REZENDE, 2013; UIVAROSI; MUNREANU, 2017; VIEIRA; GASPAR; SANTOS, 2020). 

 

Figura 16 - Estrutura da cafeína e seus respectivos sítio de reação. 

 

Fonte: Bouhdada; Amane; Hamdan (2021). 

 

Nota-se que na Figura 15 - A o sinal em 270 nm associado às transições eletrônicas já 

mencionadas possui maior intensidade que o sinal em 400-450 nm da banda RPS e de forma 

inversa para a condição 2. Uma vez que existisse apenas a contribuição do aumento de 

carbonilas pela redução dos compostos orgânicos, esperava-se maiores valores de absorbância 

do sinal em 270 nm para a condição 2, onde há produção superior de AgNPs, desse modo, há a 

possibilidade que no processo de formação das nanopartículas os íons prata sofram com maior 

extensão o efeito de complexação do que o efeito de redução na condição 1 em comparação à 

condição 2. 
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5.5 Síntese AgNPs em temperaturas elevadas 

 

 

A temperatura do meio reacional é um fator essencial na síntese das nanoestruturas 

metálicas (SEIFIPOUR; NOZARI; PISHKAR, 2020). O controle da cinética neste processo é 

fundamental, uma vez que o aumento da temperatura irá aumentar a taxa de reação em 

decorrência do aumento na colisão efetiva das espécies reagentes para a formação dos produtos, 

podendo influenciar a intensidade da banda RPS em resposta a variabilidade de formatos e 

tamanhos das NPs, indicando rendimento e estabilidade (DADA et al., 2018). 

Após a avaliação das condições em relação à concentração de extrato e pH do meio 

reacional, optou-se para avaliar o parâmetro de temperatura para as condições de extrato 1 e 2 

em pH 9,0. De forma geral, observa-se que o aumento na temperatura favoreceu o efeito de 

complexação em comparação ao efeito de redução da prata, uma vez que houve quantidades 

semelhantes de NPs produzidas ao comparar com a síntese realizada em temperatura ambiente, 

além de apresentar um aumento expressivo do sinal em 270 nm referente a composição do 

extrato de guaraná. 

 Nota-se que para a condição 1 que a taxa de reação foi favorecida com o aumento da 

temperatura, como mostra a Figura 17, onde se observa que em 1 h de reação o máx. de 

absorbância da banda RPS alcançou valor superior ao obtido para a mesma condição em 

temperatura ambiente (25 - 30°C) (Figura 15 - A). A condição 1 para as temperaturas elevadas 

(50 e 70 °C) apresentaram bandas RPS mais uniformes e deslocamento para um menor 

comprimento de onda em menor tempo de reação, referente a formação de nanoestruturas com 

menor variabilidade de formas e tamanhos (JAIN; MEHATA, 2017).  
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Figura 17 - Espectro eletrônico para a condição de síntese 1 realizada em meio reacional com pH 9,0 para a 

condição 50 °C (A) e 70 °C (B). 

(A) 

 

(B) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: A autora (2022). 

 

Para a condição 2 em 50 °C (Figura 18 - A) nota-se que o máx. de absorbância atingido 

foi menor em comparação à mesma condição em T. ambiente e em 70 °C, podendo ser indício 

de baixa qualidade do pó de guaraná utilizado, sendo diferente dos casos anteriores, uma vez 

que a quantidade de compostos ativos presentes no guaraná depende de fatores agrícolas e 

ambientais, como estação, qualidade de solo e época de colheita (NINA et al., 2021; TORRES 

et al., 2022), acarretando em menores quantias de AgNPs. Assim, a possibilidade de degradação 

das moléculas orgânicas é descartada, pois a reação ocorre de forma similar em temperatura 

ambiente e 70 °C. 



47 

 

Ao elevar a T. para 70 °C, observa-se que a condição 2 em meio básico (Figura 18 - B), 

mesmo com o aumento de energia cinética, não houve aumento significativo na produção das 

nanoestruturas com relação à síntese efetuada em temperatura ambiente. Contudo, observa-se 

que a banda próxima a 280 nm aumenta sua intensidade com o decorrer do tempo. Além das 

transições eletrônicas já atribuídas para este sinal, estudos como o de Azam et al. (2003) e 

Farzana; Banu; Ahamed (2021) sugerem que a absorção intensa nesta região pode ser atribuída 

a formação de complexo entre o extrato vegetal e íons metálicos, por exemplo, a formação de 

complexos entre cafeína e íon metálico. 

 

 Figura 18 - Espectro eletrônico para a condição 2 de síntese realizada em meio reacional com pH 9,0 

para a condição 50 °C (A) e 70 °C (B). 

(A) 

 

 

(B) 

 

Fonte: A autora (2022). 
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5.6 Provável mecanismo de síntese de AgNPs mediada por extrato aquoso de guaraná 

 

 

Apesar de não ser totalmente compreendido, trabalhos que envolvem síntese verde de 

MNPs sugerem mecanismos de reação entre as moléculas orgânicas e prata catiônica para a 

redução do metal (LIU et al., 2018). Existem diversos estudos que envolvem cafeína e redução 

de íons metálicos, porém seu mecanismo ainda não foi demonstrado, mesmo sendo apontado 

seus sítios quelantes de metais presentes em sua estrutura, neste sentido encontra-se na literatura 

somente a complexação entre essas espécies. 

O processo de formação de AgNPs possui diferentes etapas, sendo a primeira 

denominada como nucleação, crescimento das NPs e estabilização da superfície das AgNPs 

(MUSINO et al., 2021). Neste sentido, grupos OH presentes em compostos fenólicos podem 

ser precursores na reação de redução, como sinalizado anteriormente. Como mostrado na Figura 

19, o mecanismo representado envolve um componente presente em grandes quantidades em 

extratos aquosos de guaraná, sendo ela a catequina. Após o contato do sal de prata com o 

composto fenólico, os íons prata irão reagir com a porção catecol, formando um composto 

intermediário que contém o compartilhamento de um par de elétrons não ligantes dos átomos 

de hidrogênio das hidroxilas. Neste processo, há o enfraquecimento da ligação O-H, liberando 

H+ no meio reacional, em sequência, ocorre a ruptura da ligação O-Ag+ e a liberação de um 

elétron, formando um sistema de enonas. Duas Rotas distintas são representadas como forma 

de redução da prata catiônica para Ag° (YUANN et al., 2021). 

 

Figura 19 - Mecanismo proposto para compostos fenólicos presentes no extrato de guaraná com base em 

mecanismos encontrados na literatura. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Adaptado de Omid et al. (2018). 
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5.7 Microscopia eletrônica de transmissão (TEM), Espectroscopia de energia 

dispersiva de Raio-X (EDS) Espalhamento de luz dinâmico (DLS) e potencial Zeta 

(mV)  

 

 

A técnica microscopia eletrônica de transmissão (TEM) permite analisar propriedades 

morfológicas de nanomateriais, identificando tamanhos e formas através do imageamento por 

alta resolução (LEE et al., 2020). Na Figura 20 observa-se imagens de AgNPs obtidas em pH 

5,5 em condição 1 de diluição de extrato vegetal. Nota-se a presença de populações de NPs 

mais aglomeradas em comparação às outras condições de síntese que serão discutidas em 

sequência. Há uma predominância de NPs de formatos esferoidais, pentagonais e tamanhos 

maiores com diâmetros entre 60-100 nm, o que havia sido sinalizado anteriormente através da 

banda RPS alargada, uma vez que aglomerados de NPs vão apresentar tamanhos maiores 

quando comparadas às NPs monodispersas, sendo esta característica refletida na estabilidade 

das AgNPs.  

 

 

Figura 20 - Imagens TEM para AgNPs obtidas mediante condição 1 de diluição de extrato, temperatura 

ambiente e pH 5,5. 

 

Fonte: A autora (2023). 
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A composição e distribuição dos elementos foram analisados mediante Espectroscopia 

de energia dispersiva de raios-X (EDS) como mostra a Figura 21. Os resultados apresentaram 

sinal de Ag em 3 keV (A e B) confirmando a presença de AgNPs (RAUTELLA et al., 2019) e 

associado ao mapeamento dos elementos foram identificados outros elementos além da prata 

(F) que são provenientes das grades de cobre revestida por carbono usadas para a análise (C, E 

e G), onde maiores porcentagens são destinadas para carbono (62,91 %), prata (30,90 %) e 

oxigênio (3,54 %), sendo o último elemento proveniente do grupo polihidroxi presente nas 

catequinas que reduzem os íons Ag a AgNPs (RIAZ et al., 2021). 

 

Figura 21 - Análise EDS, sendo espectro EDS referente ao “espectro 1” (A), localização do espectro (B) e 

mapeamento dos elementos (C, D, E, F e G). 

Fonte: A autora (2023). 

 

A síntese das AgNPs mediada por extratos de guaraná em pH 9,0 expressou relação com 

a estabilidade de sistemas nanoparticulados de metais, sendo observado através do TEM a 

presença de formatos e tamanhos bem definidos. A Figura 22 mostra AgNPs obtidas à 

temperatura ambiente e pH 9,0 em condição 1 de diluição de extrato. Observa-se NPs 

monodispersas, sendo esferoides facetados de diâmetros menores em relação à síntese em pH 

5,5. 
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Figura 22 - Imagem TEM para AgNPs obtidas mediante condição 1 de diluição de extrato, temperatura 

ambiente e pH 9,0. 

 
Fonte: A autora (2023). 

 

A análise EDS realizada para a síntese em pH 9,0 com condição 1 de extrato vegetal à 

temperatura ambiente é mostrada na Figura 23, com resultados que se assemelham aos 

encontrados para a condição em pH 5,5, apresentando sinal típico para a absorção de AgNPs 

em 3 keV. Ademais, este sinal foi encontrado para os outros dois ensaios analisados sendo em 

meio alcalino para condição 2 de diluição de extrato em T. ambiente e 70 °C. 

 

Fonte: A autora (2023). 

 

  

Figura 23 - Espectro EDS para AgNPs obtidas mediante síntese em pH 9,0 em condição 1 de diluição de extrato de 

guaraná à temperatura ambiente. 
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É bem observado, mediante os espectros UV-Vis e mudanças de coloração da solução, 

o aumento de estabilidade do sistema coloidal de metais quando se aumenta o pH do meio 

reacional na síntese envolvendo extrato aquoso de guaraná, em particular a síntese utilizando a 

condição 2 de diluição do extrato. Observamos fortemente a predominância de formatos mais 

esféricos em relação às AgNPs produzidas nas demais condições, como mostrado na Figura 24 

- A. Ao elevar a temperatura da síntese mantendo constante a concentração do extrato e pH da 

solução, observa-se a diminuição no tamanho da partícula como mostrado na Figura 24 - B. Tal 

comportamento corrobora com o trabalho de Riaz et al. (2021), em que NPs menores e mais 

dispersas foram formadas ao aumentar a temperatura de síntese. 

 

(A) 

 

 

Figura 24 - Imagem TEM para AgNPs obtidas mediante condição 2 de diluição de extrato aquoso de guaraná, 

temperatura ambiente e pH 9,0 (A) e Imageamento TEM para AgNPs obtidas com o aumento de temperatura, em 

pH 9,0 e condição 2 de diluição de extrato vegetal (B). 
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(B) 

Fonte: A autora (2023). 

 

 

 

O diâmetro hidrodinâmico das AgNPs foi determinado pela técnica de espalhamento de 

luz dinâmico (DLS), onde um volume de NPs é submetido a um feixe de luz, resultando em 

flutuações de intensidade da luz espalhada que incidiu na amostra (MEVA et al., 2019). 

Observa-se através da Tabela 4 o tamanho médio das AgNPs obtido através da análise DLS 

para as amostras em pH 9,0, onde estão em concordância com os resultados encontrados em 

TEM, em que tal caracterização apontou AgNPs de tamanhos menores com o aumento de 

temperatura de síntese, mesmo não havendo produção maior de NPs como observado para o 

comportamento da banda RPS para a síntese em 70 °C (Figura 18 - B). 

A medição do potencial Zeta é um parâmetro de estabilidade de uma dispersão coloidal, 

onde reflete a capacidade de NPs de se repelirem eletrostaticamente. Em resumo, o potencial 

zeta é a medição da interação entre partículas em dispersões coloidais, em que partículas com 

grandes valores de potencial Zeta positivo ou negativo limitam as chances de aglomeração, 

contudo, se os valores de potencial Zeta forem próximos a zero, podem sofrer aglomeração em 

decorrência da ausência de forças repulsivas (LUNARDI et al., 2021). Valores de potenciais 

maiores que +30 mV e menores que -30 mV são associados a obtenção de AgNPs mais estáveis 

(KATIYAR et al., 2019), neste sentido, foram obtidos valores de potencial Zeta dentro dessa 

escala, como mostrados na Tabela 4. 
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Tabela 4 - Análise DLS e potencial Zeta de AgNPs produzidas sob diferentes condições de síntese. 

Síntese em pH 9,0 

Diâmetro 

hidrodinâmico 

(nm) 

Potencial zeta (mV) 

Condição 1 em T. ambiente 32,0 ± 0,6 -10,8 ± 0,2 

Condição 2 em T. ambiente 15,0 ± 0,9 -22,2 ± 0,3 

Condição 2 em 70 °C 10,0 ± 0,8 -24,0 ± 0,4 

  Fonte: A autora (2023). 

  

Segundo YUSUF et al. (2020), os valores negativos obtidos para potencial Zeta podem 

ser devido à adsorção de compostos bioativos, como compostos carboxílicos e fenólicos 

recobrindo as AgNPs em síntese envolvendo Clinacanthus nutans, além do mais, a temperatura 

desempenha um fator importante na estabilidade das nanopartículas, assim  o valor de potencial 

Zeta aumenta com o aumento de  temperatura, o que pode justificar a diferença entre valores 

de potencial zeta para a condição 2 em T. ambiente para 70 °C. 

As modificações de potencial Zeta quando analisadas em relação ao pH da solução está 

presente em diversos estudos de síntese de AgNPs. Tormena et al. (2020) analisou a viabilidade 

de AgNPs sintetizadas por extrato de casca de Handroanthus impetiginosus para fins 

antibacterianos. O estudo mostrou que o potencial Zeta da dispersão de AgNPs obtidas na 

síntese é fortemente sensível ao pH, correlacionando este fato com a presença de grupos 

funcionais capazes de desprotonar sob condições dependentes do pH, induzindo as cargas de 

superfície, de modo que, o aumento de pH faz com que tais grupos funcionais possam atingir 

maior grau de desprotonação, aumentando a quantidade de carga superficial negativa, o que 

pode gerar aumento na estabilidade dos coloides metálicos. Em acordo com este trabalho e com 

o estudo de SALAZAR-BRYAM et al. (2021) ao aumentar o pH da solução, aumentou-se o 

potencial Zeta, assim, para AgNPs em condição 2 de diluição de extrato de guaraná, o potencial 

Zeta foi -11,3 ± 0,2 (pH 5,5) para -22,2 ± 0,3 (pH 9,0), onde o maior valor deste parâmetro 

geralmente vai implicar no aumento da estabilidade coloidal. Em conjunto com os espectros 

RPS e verificação de precipitados com o decorrer do tempo para essa condição, confirma-se a 

instabilidade ao se trabalhar com meio ácido na produção de AgNPs utilizando extratos aquosos 

de guaraná. 

 

5.8  Avaliação do ensaio microbiológico 
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Os resultados obtidos de halo de inibição das AgNPs produzidas estão dispostos na 

Figura 25. Observa-se maior atividade inibitória para a amostra 1 (síntese em pH 9,0 - condição 

1 de diluição de extrato à T. ambiente) com halo de inibição 11,5 ± 1,7 mm frente à S. aureus, 

seguido pela atividade inibitória de 10,8 ± 1,1 mm para E. coli sob a mesma condição de síntese, 

como mostrado na Tabela 5. 

 

Figura 25 - Resultado das AgNPs em diferentes condições submetidas em diferentes microrganismos, sendo 

condição 1 de diluição de extrato em pH 9,0 (1), condição 2 em pH 9,0 (2), condição 1 em pH 7 (3), condição 2 

em pH 7,0 (4) e condição 1 em pH 5,5, todas produzidas em T. ambiente. Microrganismos S. aureus (A, B e C), 

E. coli (D, E e F) e Salmonella sp. (G, H, I). 

 
Fonte: A autora (2023). 
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Tabela 5 - Atividade antimicrobiana das AgNPs. 

Zonas de inibição (média (mm)± desvio padrão) 

Amostra AgNPs S. aureus E. coli Salmonella sp. 

Condição 1 em pH 9,0 

Condição 2 em pH 9,0 

Condição 1 e 2 em pH 7,0 

11,5 ± 1,7 

- 

- 

10,8 ± 1,1 

- 

- 

- 

- 

- 

Condição 1 em pH 5,5 

Antibiótico 

9,4 ± 1,0 

13,3 ± 1,6 

- 

14,3 ± 1,1 

- 

26,3 ± 0,5 

Fonte: A autora (2023). 

  

As AgNPs demonstraram atividade microbicida para S. aureus e E. coli. Tais resultados 

corroboram com informações disponíveis na literatura, em que a atividade antibacteriana foi 

eficaz para estes dois microrganismos. Apesar de diferentes trabalhos sugerirem que a classe 

Gram-positiva não seja tão suscetível a ação das AgNPs quanto bactérias Gram-negativas, 

devido a diferença de interação com a parede celular bacteriana (MOHAMED; HASSAN; 

HASSAN, 2023), o presente estudo demonstrou potencial das AgNPs contra essa classe de 

bactérias. Neste sentido, a ação de AgNPs produzidas por rotas verdes contra bactérias Gram-

positivas foram discutidas em estudos relacionados às propriedades antibacterianas. Ananda et 

al. (2019) avaliaram danos na membrana celular de S. aureus ocasionada por tratamentos com 

AgNPs sintetizadas mediante extratos de P. cordifolia, mostrando que a superfície da célula 

bacteriana ficou severamente danificada, causando vazamento celular e efluxo de potássio. 

Adicionalmente, Quinteros et al. (2018) reportaram que bactérias de ambas as classes podem 

sofrer estresse oxidativo mediado pelo aumento de espécies reativas de oxigênio (ROS) quando 

estão em presença de AgNPs, ocasionando morte bacteriana. 

Diferentes estudos sugerem que o aumento na área superficial das AgNPs está 

relacionado com a capacidade antibacteriana (AHMED et al., 2021). Autores indicam que 

estruturas com tamanhos reduzidos e formatos esferoidais tenham ação antibacteriana maior 

em decorrência da maior liberação de cátions Ag+, tal espécie se liga a grupos funcionais 

presentes na parede celular bacteriana ocasionando eventos que levam morte celular 

(BARABADI et al., 2021). Contudo, ao relacionar os tamanhos médios e formatos das AgNPs 

produzidas com a sensibilidade dos microrganismos à essas nanoestruturas metálicas, observa-

se que a síntese de AgNPs em condição 1 de diluição de extrato de guaraná em pH 9,0 à T. 

ambiente apresentou formas correspondentes a esferoides facetados de maior tamanho médio 
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(32,0 ± 0,6 nm) quando comparado às outras condições de síntese em pH 9,0, sendo esta 

condição a apresentar maior atividade antibacteriana para S. aureus e E. coli.  

Neste sentido, a atividade antimicrobiana sendo avaliada ao correlacionar formatos e 

tamanhos de MNPs sintetizadas via abordagem verde traz consigo considerações acerca do 

extrato vegetal utilizado na síntese, uma vez que as moléculas orgânicas presentes nestes 

extratos são capazes de influenciar as características das MNPs produzidas (VISHWANATH; 

NEGI, 2021). Desta maneira, a ação antibacteriana do extrato aquoso de guaraná foi avaliada 

para os mesmos microrganismos testados para as AgNPs, não apresentando resposta 

microbicida para nenhuma bactéria. Adicionalmente, a solução de AgNO3 foi utilizada como 

controle negativo como apresentado na Figura 26, apresentando zona de inibição de 9,1 ± 0,6 

mm somente para S. aureus, portanto, a atividade antimicrobiana foi potencializada quando a 

prata estava na forma de nanopartículas.  

 

Figura 26 - Antibiograma contendo discos emergidos em: extrato aquoso de guaraná (1), solução aquosa de 

AgNO3  (2), solução de AgNPs produzidas em condição 2 em pH 9,0 à 70 °C (3) e antibiótico (4). 

 
Fonte: A autora (2023). 

 

Ao avaliar as AgNPS produzidas na condição 2 à temperatura elevada observa-se 

mediante micrografias TEM a diminuição nas dimensões das partículas, bem como NPs mais 

dispersas em comparação à síntese em T. ambiente. Esperava-se que essas AgNPs 

apresentassem maior ação antibacteriana, uma vez que as informações sobre maior atividade 
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antimicrobiana na literatura estão voltadas para NPs com tamanhos mais reduzidos, o qual terão 

maior área superficial, além de seus formatos serem voltados para esféricos. Contudo, não foi 

identificado zona de inibição em relação aos microrganismos testados para essa condição de 

síntese, como mostrado na Figura 26 (item 3). 

 

 

6. CONCLUSÃO 

 

 

Mediante o conhecimento prévio sobre a composição química do guaraná (Paullinia 

cupana) através de estudos sobre este extrato vegetal e dos resultados da espectroscopia 

eletrônica UV-Vis foi possível identificar possíveis grupos reativos de compostos orgânicos 

envolvidos no processo de redução dos íons prata para formação de AgNPs. A síntese das 

nanoestruturas metálicas mediadas por extratos aquosos de guaraná foi realizada investigando 

os efeitos dos parâmetros físico-químicos, como a influência da concentração do agente redutor, 

pH e temperatura do meio reacional.  

Nesta perspectiva, o aumento gradual nos valores de pH do meio reacional somado à 

concentração do extrato de guaraná tiveram grande influência na estabilidade e quantidade de 

AgNPs produzidas, onde as condições de síntese de NPs em temperatura ambiente utilizando 

extratos aquosos mais diluídos em meio alcalino sugerem maiores taxas de formação de 

nanopartículas de menor diâmetro e mais uniformes. De forma geral, observa-se que o potencial 

de formação de AgNPs está atrelada à qualidade do extrato vegetal envolvido na síntese, uma 

vez que este fator é dependente da quantidade de compostos orgânicos presentes em sua 

composição.  

Associados a espectroscopia UV-Vis, os resultados da análise TEM sugerem formatos 

e tamanhos distintos para diferentes condições de síntese das AgNPs. Ao contrário da síntese 

em meio ácido, NPs monodispersas com diâmetros bem reduzidos e formatos esferoidais foram 

produzidas em pH 9,0, em que o aumento na temperatura de síntese intensificou essas 

características, sendo observadas em conjunto aos resultados de potencial Zeta e DLS. O teste 

de halo de inibição indicou maior atividade antibacteriana das AgNPs produzidas em pH 9,0 

em condição 1 à temperatura ambiente para S. aureus e E. coli. Tal condição de síntese 

apresentou formatos definidos, sendo esferoides facetados de diâmetro hidrodinâmico de 32,0 

± 0,6 nm. 
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