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Resumo: As nanoparticulas, em especial as de prata (AgNPs), tém recebido uma grande
atengdo nas Ultimas décadas devido as suas diversas aplicagbes tecnoldgicas. Diferentes
métodos tém sido propostos para a sua obtengao; contudo, a maioria destes sdo demorados
e requerem o uso de reagentes quimicos de alto custo, frequentemente toxicos ao meio
ambiente. Nesse contexto, a sintese de nanoparticulas de prata por rotas verdes tem
despertado um crescente interesse, impulsionada pela necessidade de processos
sustentaveis e de baixo impacto ambiental. Entre as alternativas, os 6leos essenciais, ricos em
compostos bioativos, destacam-se por atuarem simultaneamente como agentes redutores e
estabilizantes naturais nos processos de sintese. Assim, o presente estudo teve como objetivo
sintetizar nanoparticulas de prata, utilizando o 6leo essencial da espécie Piper divaricatum
como agente redutor e estabilizante dos ions metalicos. O 6leo essencial foi caracterizado
por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM), o qual identificou
o metil-eugenol e o eugenol como os principais constituintes. A sintese foi realizada com
diferentes volumes do 6leo essencial (1, 2, 3 e 4 mL), utilizando o nitrato de prata (AgNO3)
como o precursor. As formulagdes obtidas foram caracterizadas por espectroscopia na regido
do ultravioleta visivel (UV-Vis) ao longo de 120 dias de armazenamento, sendo observadas
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intensidades maximas da banda de ressonancia plasmoénica de superficie (SPR) entre 400 e
500 nm, confirmando a formagdo das AgNPs. Os resultados demonstraram a viabilidade da
sintese verde, indicando o 6leo essencial de Piper divaricatum como uma matriz eficiente,
de baixo custo e ambientalmente sustentavel, representando uma alternativa promissora aos
agentes redutores convencionais.

Palavras-chave: nanoparticulas de prata; 6leo essencial; sintese verde.

Abstract: Nanoparticles, particularly silver nanoparticles (AgNPs), have received considerable
attention in recent decades due to their diverse technological applications. Various methods
have been proposed for their production; however, most of these are time-consuming and
require the use of expensive chemical reagents, often toxic to the environment. In this context,
the synthesis of silver nanoparticles via green routes has generated growing interest, driven
by the need for sustainable processes with low environmental impact. Among the alternatives,
essential oils, rich in bioactive compounds, stand out for their simultaneous action as natural
reducing and stabilizing agents in the synthesis processes. Therefore, the present study aimed
to synthesize silver nanoparticles using the essential oil of the Piper divaricatum species as
a reducing and stabilizing agent for metal ions. The essential oil was characterized by gas
chromatography-mass spectrometry (GC-MS), which identified methyl eugenol and eugenol
as the main constituents. The synthesis was performed with different volumes of essential oil
(1, 2, 3, and 4 mL), using silver nitrate (AgNO3) as the precursor. The obtained formulations
were characterized by ultraviolet-visible (UV-Vis) spectroscopy over 120 days of storage, with
maximum intensities of the surface plasmon resonance (SPR) band between 400 and 500 nm
being observed, confirming the formation of AgNPs. The results demonstrated the feasibility
of green synthesis, indicating Piper divaricatum essential oil as an efficient, low-cost, and
environmentally sustainable matrix, representing a promising alternative to conventional
reducing agents.

Keywords: silver nanoparticles; essential oil; green synthesis.

INTRODUCAO

A nanotecnologia € uma area de amplo crescimento e um dos aspectos mais
relevantes para a ciéncia dos materiais (Zakeri et al., 2021; Selvam et al., 2025).
A abordagem principal deste campo de pesquisa envolve o desenvolvimento, a
sintese e a modificagdo de particulas para dimensdes em nanoescala (Selvam et
al., 2025). O avango da nanociéncia e da nanotecnologia permitiu que diversos
nanomateriais fossem projetados (Hassan et al., 2022). O tamanho, o formato e a
quimica da superficie desses materiais podem ser criados para melhorar a eficiéncia
das invengdes as quais sao incorporados (Ang et al., 2025; Sana et al., 2021).

Entre os nanomateriais, as nanoparticulas metalicas, especialmente as de
prata (AgNPs) surgiram como um grande campo de interesse para pesquisadores,
pois a modificacdo de sua morfologia e tamanho podem resultar em propriedades
fisico-quimicas excepcionais como atividade O6ptica, catalitica, condutividade
elétrica e térmica otimizada, alta atividade antimicrobiana e, até, um comportamento
magnético especifico (Bruna et al., 2021; Ang et al., 2025; Fahin et al., 2024;
Carrapico et al., 2025; Zinicovscaia et al., 2025). Essas caracteristicas promissoras
tornaram as AgNPs aplicaveis a diferentes setores industriais, como nas éareas
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da informatica, eletrénica, biotecnologia, embalagens de alimentos e na medicina
(Zinicovscaia et al., 2025; Sena et al., 2021; Pervaiz et al., 2023; Sana et al., 2021).

Tradicionalmente, as nanoparticulas de prata podem ser obtidas pelos métodos
fisicos e quimicos que, embora eficazes no desenvolvimento de nanomateriais, sao
geralmente caros, demorados e potencialmente téxicos para o meio ambiente, o
que reduz o seu uso em larga escala (Zakeri et al., 2021; Bindhu, Sathe, Umadevi,
2015; Melo et al., 2020). Diante desse cenario, a sintese verde surge como uma
alternativa sustentavel as sinteses convencionais, uma vez que reduz a produgéo
de residuos indesejaveis e, consequentemente, evita a poluigdo (Sena et al., 2021;
Bindhu, Sathe, Umadevi, 2015). E um método considerado economicamente viavel
e ecologicamente correto, fundamentado nos principios da Quimica Verde, em
que se empregam agentes redutores de recursos vegetais, bem como extratos de
plantas e 6leos essenciais (Maciel et al., 2020). Em geral, essas matrizes séo ricas
em flavonoides, terpenos, alcaloides, fendlicos e sacarideos, capazes de reduzir e
estabilizar os ions metalicos favorecendo a formagao das nanoparticulas de prata
(Guimaraes, Amarante, Oliveira, 2021).

Nalliteratura, encontram-se diversos relatos sobre diferentes espécies vegetais
e Oleos essenciais, que sdo destaque por serem fonte de compostos bioativos
(André et al., 2018) e por apresentarem excelentes propriedades antibacterianas,
antifingicas, antivirais, antiinflamatérias e antioxidantes (Burt, 2004; Zhang et al.,
2021; Rehman, 2021). Dentre elas, citam-se Origanum vulgare (Rosa et al., 2020),
Myristica fragrans (Vilas, Philip, Mathew, 2014), Azadirachta indica (Nazeruddin et
al., 2014) Rosmarinus officinalis L. (Amaral et al., 2019), Syzygium aromaticum L.
(Costa et al., 2011), e Piper divaricatum (Monteiro et al., 2024).

No que se refere a espécie Piper divaricatum, pertencente a familia
Piperaceae, diversos estudos reportam iniUmeros beneficios e aplicagdes do seu
Oleo essencial, incluindo atividades antioxidantes, bactericidas e fungicidas (Souza
et al., 2019; Monteiro et al., 2024). No entanto, até o momento, ndo hé relatos sobre
sua utilizagao na producao de nanoparticulas. Assim, o presente estudo teve como
objetivo realizar a sintese de nanoparticulas de prata mediada pelo 6éleo essencial
de Piper divaricatum, investigando sua atuagdo como agente redutor e estabilizante
natural no contexto da sintese verde.

MATERIAIS E METODOS

Materiais

Os materiais utilizados neste estudo foram: nitrato de prata P.A. (AgNO3) e
acetona 99,5% P.A (C3H60), adquiridos da Neon Comercial; hidréxido de sddio
(NaOH), obtido da Qhemis; e agua destilada, produzida no Laboratério de Quimica
da Universidade Federal do Para-Campus Universitario de Ananindeua (LabQuim/
UFPA).
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Coleta e Processamento do Material Botanico

A espécie Piper divaricatum foi coletada na Cidade Universitaria Prof. José
da Silveira Netto, no campus Guama da Universidade Federal do Para (UFPA),
seguindo as técnicas descritas por Rotta, Carvalho e Zonta (2008). As folhas e
ramos finos foram dispostos em bandejas e secos em estufa a 40 °C, com ventilagéo
constante, por cinco dias. Apés a secagem, o material foi triturado em moinho de
facas e acondicionado adequadamente para a etapa de extracao.

Extracdo do Oleo Essencial de Piper divaricatum

A extracdo do oleo essencial foi realizada por arraste a vapor, utilizando-se
um aparelho de vidro do tipo Clevenger, acoplado a um sistema de refrigeragao,
que manteve a temperatura da agua de condensacao entre 10 e 15 °C, por um
periodo continuo de 3 horas. O 6leo obtido foi centrifugado por 4 minutos a 4.000
rom (Centrilab, 80-2B), desidratado com sulfato de soédio anidro (Na2S04) e
centrifugado novamente sob as mesmas condi¢gdes. Em seguida, foi armazenado
em frascos de vidro &mbar, na auséncia de oxigénio, devidamente etiquetado e
conservado sob refrigeracao (5-10 °C).

Composicdo do Oleo Essencial por Cromatografia Gasosa
Acoplada a Espectrometria de Massas (CG-EM)

A composigdo quimica do 6leo essencial foi investigada por cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG/EM) em sistema (Shimadzu Qp
Plus-2010, Téquio, Japao) equipado com coluna capilar de silica DB-5MS (30 m x
0,25 mm; 0,25 um de espessura do filme) nas seguintes condigbes operacionais: gas
de arraste: hélio, em velocidade linear de 36,5 cm-s™; tipo de inje¢do: sem divisdo
de fluxo (2uL de 6leo em 0,5 ml de hexano); temperatura do injetor: 250°C, programa
de temperatura da fonte de ions e outras partes 220°C. O filtro de quadrupolo varreu
na faixa de 39 a 500 daltons.s-1. A ionizagéo foi obtida pela técnica de impacto
eletrdnico a 70 eV. A identificacdo dos componentes volateis foi baseada no indice
de retencgao Linear (IR), e no padrao de fragmentagéo observado nos espectros de
massas por comparagéo destes com amostras auténticas existentes nas bibliotecas
do sistema de dados (NIST-11, FFNSC-2) e da literatura (Adams, 2007). Os IR
foram obtidos utilizando a série homdéloga de n-alcanos.

Sintese de AgNPs

A sintese de AgNPs foi realizada pelo método verde conforme a metodologia
descrita por Maciel et al. (2020), com modifica¢des. Para a sintese, o dleo essencial
foi previamente diluido em acetona na proporgdo de 0,5:85 (v/v). Em seguida,
preparou-se uma solugdo de nitrato de prata (AgNOs) na concentragao de 0,31
mmol. L', com pH ajustado para 8, utilizando hidréxido de sédio (NaOH) a 0,1 mol.
L.
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Na sequéncia, foram transferidas quatro aliquotas de 30 mL da solugéo
de AgNO: para uma chapa de aquecimento (THELGA), onde permaneceram até
atingir o ponto de ebulicdo (100°C). Ainda quentes, as solugbes foram levadas
rapidamente a um agitador magnético (INTLLAB), no qual foram adicionados, gota
a gota, diferentes volumes do dleo essencial (1, 2, 3 e 4 mL, respectivamente), para
cada amostra. As solu¢des permaneceram sob agitagdo vigorosa por 30 minutos,
observando-se a mudanga de coloragdo de incolor para amarelo levemente
acastanhado, indicando a formagao de AgNPs. Ao final do processo, as amostras
foram acondicionadas em frascos envoltos em papel aluminio, a fim de evitar a
degradacdo pela luz, e armazenadas em ambiente refrigerado (+ 6 °C). A Figura 1
ilustra as etapas realizadas no processo de sintese.

Caracterizagcao de AgNPs por Espectroscopia na Regiao do
Ultravioleta Visivel (UV-Vis)

Figura 1— Sequéncia experimental utilizada no processo de sintese.
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Fonte: autoria prépria, 2025.

As amostras produzidas foram caracterizadas por espectroscopia na regiao
do ultravioleta-visivel (UV-Vis), por meio de um espectrofotdbmetro (SHIMADZU,
modelo UV-1800, Téquio, Japao), operando em modo de varredura, na faixa de
comprimento de onda de 300 a 800 nm, utilizando agua destilada como branco.
As leituras foram realizadas a temperatura ambiente (25 £ 2) °C, em cubetas de
quartzo de caminho 6ptico de 1 cm, com o auxilio do software (UVProbe 2.43).

As formulagdes, preparadas com diferentes volumes de 6leo essencial, foram
analisadas individualmente ao longo dos tempos de armazenamento (0, 30, 60, 90
e 120 dias), a fim de verificar a estabilidade das nanoparticulas quanto a tendéncia
agregativa. As codificagdes atribuidas seguiram o modelo AgNPs-(x)OE-t(y), em
que x representa o volume de 6leo essencial adicionado e y o tempo de analise,
conforme descrito na Secéo 3.3.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

Composicido Quimica do Oleo Essencial

A composicdo quimica do 6leo essencial da espécie Piper divaricatum,
obtida por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG/EM),
esta apresentada na Tabela 1. A analise permitiu a identificagdo, quantificagédo e
classificagao dos constituintes quimicos presentes no 6leo essencial.

Tabela 1- Composi¢ao quimica do dleo essencial de Piper divaricatum.

TR IR Constituinte Conc. (%)
10.500 1048 E - beta - Ocimeno 2.01
20.967 1289 Safrol 1.72
23.192 1339 Delta - Elemeno 0.35
24.267 1363 Eugenol 24.74
24.958 1378 alfa - Copaeno 0.26
25.700 1395 beta - Elemeno 6.56
26.383 1411 metil - Eugenol 38.17
26.950 1424 E - Cariofileno 8.34
27.317 1433 Beta - Copaeno 0.22
28.342 1457 alfa - Humuleno 0.28
29.325 1480 gama - Muuroleno 0.24
29.575 1486 Germacreno D 6.74
29.758 1490 Valenceno 0.66
30.200 1500 Biciclogermacreno 4.53
31.242 1526 delta - Cadineno 0.57
31.417 1530 Acetato de Eugenil 4.61

Onde: TR= Tempo de Retencéo, IR= Indice de Retengédo, Conc= Concentragdo do composto
em %
Fonte: autoria prépria, 2025

Foram identificados 16 compostos, sendo os majoritarios pertencentes a
classe dos fenilpropanodides. Os resultados revelaram uma composicdo quimica
diversificada, com destaque para o metil-eugenol (C11H1402-38,17%) e o eugenol
(C10H1202-24,74%), que juntos corresponderam a 62,91% da composicao total do
6leo. A predominancia desses dois compostos também foi observada em estudos
anteriores, como os realizados por Silva et al. (2014), Souza et al. (2019) e Monteiro
et al. (2024), que relatam o metil-eugenol e o eugenol como constituintes mais
abundantes do 6leo essencial de Piper divaricatum.

O eugenol, segundo composto majoritario, € um fenol amplamente relatado
na literatura por suas diversas propriedades antioxidantes, analgésicas, anti-
inflamatdrias e antibacterianas (Ulanowska, Olas, 2021; Wu et al., 2025). Suaestrutura
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contém grupos hidroxila (OH), os quais desempenham um papel fundamental na
reducdo de ions metalicos, favorecendo a formagédo de nanoparticulas de prata
(Gimena- Mufoz et al., 2023; Maciel et al., 2020).

Formacgao de AgNPs

Aformacgao das nanoparticulas de prata (AgNPs) ocorreu por meio da redugéo
de ions Ag* em prata metalica (Ag°® ) da solugéo de nitrato de prata (AgNOs) a partir
da adicédo do 6leo essencial de Piper divaricatum. (Maciel et al., 2019). Os 6leos
essenciais sdo substancias utilizadas como agentes redutores naturais para os
ions metalicos, em virtude da sua complexa variedade de biomoléculas redutoras
(Guimaraes, Amarante, Oliveira, 2021). Dessa forma, alguns grupos funcionais
presentes nos 6leos essenciais podem interagir com diferentes ions, formando
ligagbes que contribuem para o processo de nucleagéo (aglomeragéo), originando
assim as nanoparticulas (Guimaraes, Amarante, Oliveira, 2021).

Conforme mencionado anteriormente, o 6leo essencial de Piper divaricatum,
possui um percentual significativo de eugenol em sua composigéo, e esse composto
quando misturado a solugado precursora, age como agente redutor, por meio da
doacéo de elétrons da sua estrutura, (Ahmad et al., 2025) o que se tornou evidente
ap6s a mudanga no aspecto visual das solu¢gdes que passaram de incolor para
amarelo-acastanhado (Maciel et al., 2019).

Vilas, Philip e Mathew (2016) ao sintetizarem nanocristais de prata a partir
da adigdo do dleo essencial das folhas de Coleus aromaticus, observaram o
surgimento de uma coloragdo amarelo-claro na solugao precursora. De maneira
semelhante, Bidan, Al-Ali (2024) relataram que, durante a avaliagdo do potencial
terapéutico antibacteriano e anticancer com o uso de nanoparticulas de prata, a cor
da solugéao foi alterada de verde para acinzentado apds a redugao e estabilizagao
proporcionadas pelo 6leo essencial de Jasminum sambac.

Aspectos semelhantes também foram analisados no estudo de Selvam et al.
(2025) que observaram a mudancga de cor da solugao de incolor para turva durante
a reducao dos ions de prata. Segundo os autores, este fendbmeno é atribuido a
ativacdo da vibragéo da ressonancia plasménica de superficie (SPR), caracteristica
comumente observada em nanoparticulas de prata (Bidan, Al-Ali, 2024; Vilas, Philip
e Mathew, 2016; Selvam et al., 2025).

Apos a sintese (tempo zero, t-0) e ao longo de 120 dias de armazenamento,
foi retroprojetado um feixe de luz por meio de um laser, nas quatro amostras de
nanoparticulas de prata produzidas com os diferentes volumes do 6leo essencial.
Observou-se que o feixe luminoso atravessou com facilidade as amostras durante
todo o periodo avaliado, como mostram as figuras 2 (a-d). Esse comportamento
se deve ao espalhamento da luz incidente do laser pelas nanoparticulas em
suspensao, caracterizando o fenébmeno conhecido como efeito Tyndall, tipico de
sistemas coloidais (Santos, Matos, Mazali, 2022; Golani, Parnaik, Phanse, 2024).
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Figura 2 — Retroprojegao do feixe luminoso nas amostras de AgNPs (a-d).

a) AgNPs-1mL-NaOH b) AgNPs-2mL-NaOH

c) AgNPs-3mL-NaOH d) AgNPs-4mL-NaOH

Fon: autoria propria, 202.
Espectroscopia UV-Vis

A analise por espectroscopia UV-Vis confirmou a formagéo de nanoparticulas
de prata (AgNPs) por meio da observagdo da banda plasménica de superficie
(SPR). As figuras 3, 4, 5 e 6 apresentam os espectros UV-Vis das amostras obtidas
com diferentes volumes de dleo essencial (1, 2, 3 e 4 mL), ao longo do periodo de
armazenamento de 120 dias.

As bandas SPR foram identificadas entre 419 e 440 nm em todas as amostras
sintetizadas, valores que estao de acordo com os valores reportados por Liagat et
al. (2022) e Ansari et al. (2023), além de estar em consonancia com a literatura que
indica a formagao de AgNPs na faixa de 400 a 500 nm (Bamal et al., 2021).

Para a amostra sintetizada com 1 mL de 6leo essencial, observaram-se
bandas SPR localizadas entre 433 a 436 nm nos diferentes tempos avaliados.
Inicialmente, a banda apresentou uma alta intensidade e um leve alargamento
no tempo zero, seguido de uma discreta reducdo da intensidade ao longo do
armazenamento e pouca variagao no comprimento de onda. Esse comportamento
sugere boa estabilidade coloidal frente a aglomeragéo, embora o alargamento inicial
possa ter indicado alguma polidispersividade entre as particulas (Maciel et al., 2020;
Ashraf et al., 2016).
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Figura 3 — Espectroscopia UV-vis para amostra de AgNPs sintetizada

Absorbancia (u.a.)

A amostra obtida com 2 mL de 6leo essencial apresentou bandas de absorgao
simétricas e estreitas, localizadas em 421 nm (t-0), 420 nm (t-30, t-60, t-90) e 419
nm (t-120). A auséncia de deslocamentos significativos, associada a manutengéo
da intensidade, indicam maior estabilidade coloidal e maior uniformidade na
distribuicdo do tamanho das nanoparticulas, em comparagdo a amostra com 1 mL

com 1 mL de éleo essencial ao longo de 120 dias.
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de 6leo (Maciel et al., 2020; Fahim et al., 2024).

Figura 4 — Espectroscopia UV-vis para amostra de AgNPs sintetizada

Absorbancia (u.a.)

com 2 mL de 6leo essencial ao longo de 120 dias.
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Na sintese realizada com 3 mL de dleo essencial, as bandas plasmoénicas
apresentaram perfil simétrico e elevada intensidade no tempo zero. Observou-se um
declinio gradual na intensidade ao longo dos 120 dias, o que pode estar relacionado
a uma possivel aglomeragdo ou coalescéncia das nanoparticulas (Maciel et al.,
2020). Os picos de absorbancia mantiveram-se estaveis em 427 a 428 nm.

Figura 5 — Espectroscopia UV-vis para amostra de AgNPs sintetizada
com 3 mL de éleo essencial ao longo de 120 dias.
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Por fim, a amostra sintetizada com 4 mL de d4leo essencial apresentou
bandas SPR intensas, levemente alargadas, na faixa de 435 a 440 nm. Observou-
se o deslocamento dos picos para menores e, posteriormente, para maiores
comprimentos de onda ao longo do tempo. Esse comportamento pode ser atribuido
a uma diminuigdo inicial no tamanho das particulas, seguida por um crescimento
gradual durante o periodo de armazenamento (Vijayanaghavan et al., 2012; Wu et
al., 2024).
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Figura 6 — Espectroscopia UV-vis para amostra de AgNPs sintetizada
com 4 mL de 6leo essencial ao longo de 120 dias.
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CONSIDERAGOES FINAIS

Os resultados obtidos neste estudo demonstraram que o 6leo essencial de
Piperdivaricatum apresentou elevada eficacia como agente redutor e estabilizante na
sintese verde de nanoparticulas de prata (AgNPs). O segundo composto majoritario
identificado, o eugenol, desempenhou um papel fundamental na redugao de Ag*
para Ag°. A analise por espectroscopia UV-Vis confirmou ndo apenas a formagao
das nanoparticulas, mas também revelou diferentes perfis de estabilidade coloidal
ao longo dos 120 dias de armazenamento. Entre as formulagdes avaliadas, o volume
de 2 mL apresentou o melhor desempenho, com maior estabilidade e uniformidade
no tamanho das particulas, quando comparado aos volumes de 1, 3 e 4 mL, que
apresentaram caracteristicas como alargamento, declinio e deslocamento da banda
SPR. Esses achados reforgam o potencial do 6leo essencial como uma alternativa
verde viavel e promissora para a sintese sustentavel de nanoparticulas metalicas.
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