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APRESENTAÇÃO

O e-book: “O ensino e a pesquisa em química 3” é constituído por quinze capítulos 
que foram organizados em três grandes áreas temáticas, a saber: i)  ensino de química: 
processos formativos e a importância de atividades experimentais contextualizadas; 
ii) preparo de materiais metálicos e síntese aplicada ao desenvolvimento de materiais, 
substâncias com propriedades biológicas e bicombustíveis e; iii) avaliação e monitoramento 
da qualidade dos recursos hídricos.

O primeiro tema é composto por sete capítulos de livro que procuraram investigar a 
importância do aprendizado de conceitos técnico-científicos e de atividades experimentais para 
o melhor aprendizado do estudante do ensino médio na área de química. O desenvolvimento 
de atividades de extensão voltado para o contexto social possibilitou um maior aprendizado da 
química por intermédio da interdisciplinaridade com outras áreas da ciência e o desenvolvimento 
de uma consciência ambiental, a princípio, dentro do contexto escolar e que poderá ser 
disseminado por toda a sociedade a fim de se atingir uma maior conscientização coletiva, 
proporcionando a mudança em ações e atitudes que levam a consequências negativas para o 
meio ambiente e retorna a espécie humana com inúmeras consequências negativas. 

A segunda temática é composta por cinco capítulos que apresentaram estudos 
voltados para o preparo de barras utilizando a técnica de Extração por sorção em barra 
de agitação (SBSE), visando aumentar a inércia química e, consequentemente, reduzir 
o processo de corrosão metálica e aumentando a vida útil deste material. Os outros 
quatro capítulos apresentaram processos de reação de síntese com o intuito de produzir 
nanomateriais enriquecidos com biomassa de origem vegetal; produção de quinolina para 
combater a Leishmaniose que é uma doença parasitária muito presente em países tropicais 
como o Brasil; a síntese da 2-metilarilquinonas com elevada propriedades biológicas que 
podem vir a ser utilizadas na química medicinal. Por fim a reação de síntese e avaliação de 
um eletrocatalisador com um enorme potencial para ser utilizado em células de combustíveis 
para aplicação na produção de bioetanol.

O terceiro e último tema é composto por três capítulos de livro com estudos 
que procuraram avaliar a degradação de biodiesel utilizando processos em condições 
anaeróbicas; a distribuição de gás metano presente no sedimento da superfície do Lago 
Paranoá em Brasília. Por último, um estudo realizado e coordenado por pesquisadores da 
Universidade de Brasília, que objetiva a possibilidade de monitorar o uso de drogas ilícitas 
por meio da excreção de usuários na rede de esgoto domiciliar. 

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando com o intuito de estimular e 
incentivar os pesquisadores brasileiros e de outros países a publicarem seus trabalhos 
com garantia de qualidade e excelência em forma de livros e capítulos de livros que são 
disponibilizados no site da Editora e em outras plataformas digitais com acesso gratuito.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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CAPÍTULO 9
 

SÍNTESE E CARACTERIZAÇÃO DE 
NANOPARTÍCULAS DE OURO REDUZIDAS COM 

CASCA DE ROMÃ (Punica granatum L.)

Data de submissão: 20/10/2021

Rafaela Spessemille Valotto 
Universidade Federal do Espírito Santo 

Vitória – Espírito Santo
http://lattes.cnpq.br/0590154908694996

Wanderson Juvencio Keijok
Universidade Federal do Espírito Santo

Vitória – Espírito Santo
http://lattes.cnpq.br/7880904848142144

Marco Cesar Cunegundes Guimarães
Universidade Federal do Espírito Santo

Vitória – Espírito Santo
http://lattes.cnpq.br/0261991057482057

RESUMO: A nanotecnologia é uma ciência 
multidisciplinar com aplicações em diversas 
áreas, como engenharia da computação, biologia, 
medicina e farmácia. É caracterizada pelo 
estudo de materiais na escala manométrica e é 
uma ciência emergente ao redor do mundo. No 
procedimento de síntese de nanopartículas, uma 
reação de oxirredução forma as partículas por 
meio da redução do metal em sua forma iônica 
a partir da utilização de um agente redutor. Na 
síntese verde, esse agente redutor é, na maioria 
das vezes, de origem vegetal, favorecendo 
sua aplicação em sistemas biológicos. Sendo 
assim, para a formação das nanopartículas de 
ouro, o agente redutor utilizado neste estudo é 
o chá da casca da romã (Punica granatum L.), 
visto que a mesma apresenta alto potencial 

antioxidante e composição robusta de polifenóis. 
As nanopartículas formadas passaram por 
caracterização através do espectrofotômetro UV-
Vis, da microscopia eletrônica de transmissão 
e espectroscopia na região do infravermelho. 
Para avaliar a estabilidade das partículas, o 
potencial zeta do coloide foi analisado. As 
nanopartículas formadas não apresentaram 
alto grau de agregação, possuem formato 
aproximado de uma esfera, estão distribuídas 
de forma polidispersa, possuem baixa variação 
de tamanho e estabilidade razoável, propiciando 
assim, sua utilização em aplicações biológicas.
PALAVRAS-CHAVE: Nanopartículas de ouro. 
Síntese verde. Romã. 

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION 
OF GOLD NANOPARTICLES WITH 

POMEGRANATE PEEL AS A REDUCING 
AGENT (Punica granatum L.)

ABSTRACT: Nanotechnology is a 
multidisciplinary science with applications in 
several areas, such as computer engineering, 
biology, medicine and pharmacy. It is 
characterized by the study of materials at the 
nanometric scale and is an emerging science 
around the world. In the nanoparticle synthesis 
procedure, an redox reaction forms particles by 
reducing the metal using a reducing agent. In 
green synthesis, this reducing agent is, in most 
cases, of vegetable origin, favoring its application 
in biological systems. Thus, for the formation 
of gold nanoparticles, the reducing agent used 
in this study is pomegranate peel tea (Punica 
granatum L.), since it has a high antioxidant 
potential and robust polyphenol composition. 
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The formed nanoparticles underwent characterization using the UV-Vis spectrophotometer, 
transmission electron microscopy and infrared spectroscopy. To evaluate particles stability, 
the zeta potential of the colloid was analyzed. The formed nanoparticles did not show a high 
degree of aggregation, have an approximate sphere shape, are distributed in a polydisperse 
manner, have low size variation and reasonable stability, thus providing their use in biological 
applications.
KEYWORDS: Gold nanoparticles. Green synthesis. Pomegranate.

 

1 | 	INTRODUÇÃO 
As possibilidades de aplicação das nanopartículas de ouro (AuNP’s) têm sido 

ampliadas ao longo dos últimos anos, como em sensores (MUNAWAR et al., 2019), 
produtos antibacterianos (WANG; HU; SHAO, 2017) e em carreamento de drogas (CAI et al., 
2008), por exemplo. A maioria dos agentes redutores utilizandos são reagentes químicos, 
como o citrato de sódio (BALASUBRAMANIAN et al., 2010). Estes reagentes possuem 
um padrão de redução bem estabelecido, mas na maioria das vezes não apresentam a 
capacidade de estabilizar o nanomaterial, sendo necessário assim, o acréscimo de um 
agente estabilizante, também de origem química, como o polietilenoglicol (FREESE et 
al., 2012) e o álcool polivinílico (DAS; BANDYOPADHYAY; GHOSH, 2021), por exemplo. 
Estes componentes atingem níveis tóxicos no paciente (citotoxicidade) e no ambiente 
(ecotoxicidade) com facilidade, dificultando seu uso em nanopartículas sintetizadas para 
aplicações biológicas (RAVEENDRAN; FU; WALLEN, 2003).

A utilização de agentes redutores de origem vegetal criam uma alternativa para 
contornar os níveis de toxicidade presentes nos reagentes químicos. Conhecida por síntese 
verde, essa rota favorece a aplicação de nanopartículas em sistemas biológicos, e já foi 
reportada com a utilização de Virola oleifera (MILANEZE et al., 2016), chá preto (Camellia 
sinensis) (NUNE et al., 2009), gengibre (KUMAR; PAUL; SHARMA, 2011) e água de coco 
(BABU et al., 2011). Além disso, grande parte destes extratos vegetais apresentam função 
estabilizante, eliminando a necessidade de um processo posterior de estabilização com um 
reagente químico (KHARISSOVA et al., 2013).

Um ponto em comum na maioria dos extratos vegetais utilizados como agentes 
redutores é o alto índice de polifenóis. Estudos já indicaram que estes componentes executam 
um papel determinante na redução dos íons em questão, podendo ser considerados em 
algumas ocasiões os principais responsáveis pela reação de oxirredução que resulta na 
formação das nanopartículas (ROY et al., 2010; MAKAROV et al., 2014; KHARISSOVA 
et al., 2013). A romã (Punica granatum L.) se apresenta como uma interessante 
alternativa a ser explorada, visto que apresenta altos níveis desses componentes e ação 
antioxidante (MONEIM, 2012), antitumoral (DAI et al., 2010) e antibacteriana (CHOI et al., 
2011) comprovada, sendo sua casca a região do fruto com maior concentração destas 
propriedades (DEGÁSPARI; DUTRA, 2011).  
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2 | 	METODOLOGIA 
Para a preparação do chá, as cascas de romã foram adquiridas secas e cortadas, e 

fervidas em água ultrapura durante 15 min, à uma concentração de 8 g de casca para 40 mL 
de água ultrapura (AHMAD; SHARMA; RAI, 2012). Em seguida o chá foi filtrado utilizando 
um papel filtro qualitativo com porosidade de 3 micras. A síntese das nanopartículas seguiu 
um planejamento fatorial com o intuito de entender a influência de diferentes variáveis no 
sistema e encontrar assim, condições que otimizem a formação das AuNP’s. 4 variáveis 
que poderiam influenciar no tamanho, na forma, na dispersão e na concentração das 
nanopartículas foram avaliadas, sendo elas temperatura, tempo de reação,  agitação e 
quantidade de extrato. Para cada uma delas estudou-se 2 níveis, formando um desenho 
experimental de 24 e totalizando assim, 16 experimentos, como pode-se observar na Tabela 
1.

Ensaios Temperatura (°C) Tempo (min) Agitação (rpm) Quantidade de extrato 
(mL)

1 60 20 400 0,18

2 90 20 400 0,18

3 60 10 400 0,18

4 90 10 400 0,18

5 60 20 100 0,18

6 90 20 100 0,18

7 60 10 100 0,18

8 90 10 100 0,18

9 60 20 400 0,09

10 90 20 400 0,09

11 60 10 400 0,09

12 90 10 400 0,09

13 60 20 100 0,09

14 90 20 100 0,09

15 60 10 100 0,09

16 90 10 100 0,09

Tabela 1. Planejamento fatorial das sínteses de nanopartículas de ouro.

Antes de cada síntese, as vidrarias foram lavadas com uma solução de água-régia 
(3HCl:1HNO3) e em seguida com água destilada. Em cada experimento, o chá de romã 
foi adicionado à 10 mL de solução de ácido tetracloroáurico tri-hidratado (HAuCl4, Sigma-
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Aldrich) de acordo com as condições listadas na Tabela 1. A concentração de HAuCl4 foi 
mantida em 2,5 x 10-4 M para todos os ensaios. O coloide formado passou por caracterização 
estrutural e química.

O produto de cada síntese foi analizado por espectroscopia de absorção na região do 
ultravioleta-visível (UV-Vis). As leituras foram realizadas no espectrofotômetro Evolution® 
300 Thermo Scientific, fornecendo a confirmação da formação das AuNP’s e informações 
sobre a quantidade, o tamanho e a dispersividade das partículas. As análises ocorreram 
com a utilização de cubetas de quartzo e leitura na faixa de 300-700 nm. Os dados 
resultantes foram plotados em um gráfico no software OriginPro 8.5, e a análise estatística 
do gráfico foi realizada no software STATISTICA 10, a fim de entender a influência das 
variáveis na rota de síntese.

A partir dos dados obtidos nos softwares, uma síntese foi definida como ótima e as 
análises seguintes seguiram baseadas nas condições deste coloide. Essa escolha ocorreu 
com base na melhor proporção entre os dados referentes à produtividade da síntese, 
uniformidade de tamanho e dispersividade das partículas. Para maior detalhamento das 
características estruturais do material, produziram-se imagens de microscopia eletrônica 
de transmissão (MET) no equipamento JEM-1400 (JEOL), operado à 120 kV. As imagens 
foram analisadas no software ImageJ para determinação do diâmetro médio das AuNP’s 
e após a medição de 500 partículas as medidas foram inseridas em um histograma no 
software STATISTICA 10 para a verificação de sua frequência de tamanho.

Para o entendimento da composição química do coloide, o material foi analisado por 
espectroscopia na região do infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR), utilizando 
o equipamento FT-IR FTLA 2000-102 ABB Bomen. 100 mL das AuNP’s e 100 mL do chá 
de romã foram depositados em placas de Petri para a secagem do material. As placas 
permaneceram na estufa, à 60°C, até a desidratação. A análise ocorreu com a utilização 
das amostras em pó, resultante da raspagem das placas onde estavam depositadas. 
Os resultados foram plotados no software OriginPro 8.5. A estabilidade das partículas 
foi avaliada por meio da análise do potencial zeta. A amostra foi analisada em triplicata, 
utilizando 1 mL do coloide, no equipamento Microtrac Zetatrac.

 

3 | 	RESULTADOS E DISCUSSÃO 
Durante todas as sínteses observou-se a mudança de cor do coloide de transparente 

para rosa ou roxo, indicando a formação de nanopartículas como descrito por Turkevich; 
Garton; Stevenson (1954). As análises da espectrofotometria UV-Vis realizadas após cada 
síntese demonstraram o resultado presente na Figura 1.
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Figura 1. Análise das sínteses do planejamento fatorial no espectrofotômetro UV-Vis. (A) 16 sínteses do 
planejamento; (B) Síntese 5 definida como ótima.

5 variáveis dependentes foram consideradas para interpretar os picos gerados 
pela espectrofotometria UV-Vis (Figura 1.A), sendo elas largura de banda a meia altura, 
absorbância máxima, lambda (l) máximo, área do gráfico e delta lambda (Dl). Para a 
determinação da síntese ótima, utilizaram-se os valores de largura de banda a meia altura 
e absorbância máxima como decisivos, uma vez que a alta produtividade de nanopartículas 
e a obtenção de partículas monodispersas e uniformes são fatores de destaque para 
a utilização do coloide em futuras aplicações. Portanto, de acordo com as análises 
estatísticas, o pico resultante da síntese 5 (Figura 1.B – 60°C, 20 min, 100 rpm e 0,18 mL 
de extrato) apresentou absorbância máxima de 1,08338 e largura de banda a meia altura 
de 50,33844, sendo este resultado a combinação do maior valor e menor valor possível, 
respectivamente, dentre todas as sínteses.
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Figura 2. Nanopartículas de ouro sintetizadas com romã visualizadas por microscopia eletrônica de 
transmissão com aumento de 150.000x (A), 250.000x (B), 300.000x (C) e 500.000x (D).

O MET forneceu informações mais detalhadas sobre tamanho, forma e distribuição 
das partículas no coloide (Figura 2), sendo possível assim, observar que as AuNP’s 
estão distribuídas de forma polidispersa, apresentam tamanhos variados e possuem 
o formato aproximado de uma esfera. O histograma a seguir, resultante da medição de 
500 nanopartículas, demonstra a faixa de tamanho predominante das partículas formadas 
(Figura 3).
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Figura 3. Histograma de distribuição de tamanho das AuNP’s gerado pelo software STATISTICA 10.

O valor resultante da média da razão de aspecto das partículas foi de 1,167, 
confirmando o formato aproximado de uma esfera. A partir da Figura 3 é possível observar 
também que a distribuição de tamanho se concentra em 1-20 nm, indicando que as AuNP’s 
sintetizadas apresentam tamanho uniforme. Em relação à análise química do material, a 
espectroscopia na região do infravermelho forneceu um número alto de picos, característico 
de extratos vegetais, refletindo sua natureza complexa (Figura 4).

Figura 4. Picos referentes à análise do coloide e do chá de romã por FT-IR.
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O pico localizado em aproximadamente 1708 cm-1 representa os grupamentos C=O 
ou C=N, e em 1595 cm-1 é caracterizado pelo grupamento – NH de amidas primárias. 
Os picos em 1439 cm-1, 1317 cm-1 e 1169 cm-1 são caracterizados pelos grupamentos – 
NH, vibrações de grupamentos – CH em compostos aromáticos e grupamentos C-C-N 
em aminas. O pico 1036 cm-1 indica a vibração de alongamento do grupo (NH)-C-O e os 
posicionados em 873 cm-1, 832 cm-1 e 746 cm-1 se referem aos grupamentos O-C=O em 
ácidos carboxílicos, N-C=O e C-N-C (SALEM; ALBANNA; AWWAD, 2017). Na Figura 5 é 
possível observar a estabilidade do coloide por meio da análise do potencial zeta.

Figura 5. Potencial zeta da síntese 5.

Pode-se inferir assim que o material apresenta estabilidade moderada, visto que o 
potencial zeta foi equivalente à aproximadamente 30 mV (ZETASIZER, 2004).

 

4 | 	CONCLUSÕES 
O chá da casca de romã foi capaz de sintetizar nanopartículas de ouro com baixo 

nível de agregação e formato aproximado de esfera. Apesar da distribuição das partículas 
se caracterizar de forma polidispersa, estas se encontram com pouca variação de tamanho, 
a maioria delas apresentando entre 1-20 nm. De todas as sínteses, a rota definida como 
ótima foi realizada sob as seguintes condições: 60°C, 20 min, 100 rpm e 0,18 mL de extrato. 
Além disso, a análise do potencial zeta indicou um coloide com estabilidade moderada. 
Assim, de forma geral, as nanopartículas produzidas neste estudo podem ser utilizadas 
para aplicações biológicas, assim como para outros fins, e para melhor aproveitamento 
devem seguir, de preferência, as condições ótimas de síntese estabelecidas.
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