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RESUMO

O presente estudo investigou a formacdo temporal de nanoparticulas de ferro (FeNPs) por meio de
espectroscopia UV-Vis, avaliando o comportamento de reagentes tanto isolados quanto misturados.
Os resultados validaram a sensibilidade e a confiabilidade do método no monitoramento da formacao
das nanoparticulas e da estabilidade coloidal, com altera¢des espectrais minimas detectadas ao longo
de quatro horas. Recomenda-se um monitoramento em longo prazo para identificar deslocamentos
significativos no comprimento de onda de maxima absorcdo (A™m@¥), os quais podem ser indicativos
de alteracdes estruturais ou mudancas em suas composicoes.
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ABSTRACT

The present study investigated the temporal formation of iron nanoparticles (FeNPs) via UV-Vis
spectroscopy, evaluating the behavior of both isolated and mixed reagents. The findings validated
the method's sensitivity and reliability in monitoring nanoparticle’s formation and colloidal stability,
with minimal spectral changes detected over four hours. Long-term monitoring is recommended to
identify significant shifts in the maximum absorption wavelength (A™#X), which may indicate additional
structural or compositional changes.
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INTRODUCAO

Nanoparticulas (NPs) sao estruturas com dimensdes compreendidas entre
1 e 100 nanbmetros cujas propriedades fisico-quimicas diferem significativamente
das suas formas macroscopicas. Essas propriedades sdo fortemente influenciadas
pelo tamanho, forma, area superficial e distribuicdo das particulas !"l. Dentre as
diversas classes de nanoparticulas, destacam-se as nanoparticulas de ferro, que tém
atraido grande interesse académico e industrial devido as suas aplica¢bes em areas
como biomedicina 17, ¥, catalise ¥, armazenamento de energia ' entre outros.

Asintesede NPsgeralmenteenvolve ousode precursores metalicos,como osulfato
ferroso (FeSO,), além de agentes estabilizadores, encapsulantes e agentes redutores.
Esses componentes atuam na prevencdo da aglomeracdo e oxidacdo das particulas,
além de permitir o controle de suas caracteristicas morfolégicas e dimensionais ®.

Para a caracterizacdo de nanoparticulas nesta faixa dimensional, a
espectroscopia na regido do ultravioleta-visivel (UV-Vis) é considerada uma técnica
menos robusta que outras, porém mostra-se rapida, eficiente e nao destrutiva,
amplamente utilizada para estudar sistemas contendo espécies que absorvem luz na
faixa compreendida entre 200 - 800 nm do espectro eletromagnético ], entretanto
ndo é utilizada para mensurar particulas, somente sua formacao.

No casoespecificode nanoparticulas deferro, essatécnica permiteacompanhar
em tempo real aformacdo, concentracdo, estabilidade coloidal e eventuais processos
de agregacao das particulas, apartirdaanalise da posicdo eintensidade das bandasde
absorcao caracteristicas no espectro obtido 1. Embora técnicas como DLS (Dynamic
Light Scattering) e TEM (Transmission Electron Microscopy) fornecam informacdes
adicionais sobre distribuicdo de tamanho e morfologia, a espectroscopia UV-Vis
oferece uma alternativa rapida, ndo destrutiva e econémica para 0 monitoramento

preliminar da sintese de nanoparticulas .
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MATERIAIS E METODOS

A sintese das FeNPs seguiu através do método proposto por [6] com algumas
modifica¢gdes. Os reagentes utilizados incluiram sulfato ferroso (FeSO,) como
precursor metalico, além de acido ascérbico, polivinilpirrolidona (PVP) e citrato de
sodio, todos em solu¢bes aquosas.

Os experimentos foram conduzidos utilizando balanca analitica de precisao e
espectrofotdmetro UV-Vis (Modelo UV-1600 Spectrophotometer), acoplado a um software
de aquisicdo e processamento de dados espectrais (M. Wave Professional 2.0). As analises
foram conduzidas no intervalo de 200 a 600 nm de comprimento de onda, com intervalos
de medidas acada 1 nm, empregando cubetas de quartzo de 1 cmde caminho 6ptico.
A configuracdo instrumental e o principio de funcionamento estdo esquematizados na
Figura 1, que ilustra o trajeto da luz desde a fonte, passando pelo monocromador, lente

de focalizacdo e cubeta contendo a amostra, até alcancar o detector.

Figura 1

Esquema representativo do principio de funcionamento do espectrofotometro UV-Vis utili-
zado nas andlises

b e Lente Prisma Monocromador  Cubeta Detector

Inicialmente foram realizadas medidas através de espectrofotdmetro UV-Vis
individuais de cada reagente dissolvido, a fim de determinar o seu comprimento de
onda caracteristico de absorc¢do e garantir a auséncia de interferéncias no intervalo
de leitura adotado. Posteriormente foram realizadas medidas ap6s a mistura dos

reagentes, com o objetivo de monitorar a formacdo e evolu¢dao das nanoparticulas.
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As amostras foram analisadas por meio de espectroscopia UV-Vis em intervalos
de 1h, totalizando 4h de acompanhamento. Durante esse periodo, os espectros obtidos
permitiram acompanhar o surgimento e a variacdo da banda de absor¢do associada
a formacao das FeNPs, possibilitando a avaliagdo do comportamento coloidal e da
estabilidade do sistema ao longo do tempo.

A formacado e estabilidade das NPs foram monitoradas a partir da identificacao
da banda de absorcao caracteristica no espectro, cuja posicdo e intensidade estao
diretamente relacionadas as propriedades Opticas (e morfoldgicas) das particulas
metalicas "% A absorvancia maxima (Amx) foi determinada pela analise grafica dos
espectros, localizando-se o pico de maior intensidade.

A espectroscopia UV-Vis é uma técnica que usa luz ultravioleta (UV) e luz
visivel para estudar substancias. Ela funciona medindo como a luz muda ao passar
por um material, dependendo do comprimento de onda irradiado. Esse tipo de
espectroscopia € usado principalmente para observar como os elétrons dentro das
moléculas mudam de posi¢cdao quando absorvem fétons (hv) P Alguns exemplos
dessas mudancas incluem: 1) elétrons que passam de regides de menor energia para
regides de maior energia (estado excitado); 2) mudancas nos elétrons de ions de
metais de transicao (como ferro ou cobre); 3) transferéncia de carga entre diferentes
partes da molécula ou entre diferentes moléculas e 4) em materiais semicondutores,
a excitacdo de elétrons da banda de valéncia para a banda de conducao .

Em um experimento simples, um feixe de luz com apenas uma cor (luz
monocromatica) passa por uma amostra. Um detector mede quanta luz passou
(intensidade |) e compara com a luz original, antes de passar pela amostra (lo). A
razao entre essas duas medidas (I/lo) varia com o comprimento de onda e forma
o chamado espectro UV-Vis.

Na maioria dos casos, quanto mais moléculas que absorvem luz estiverem
presentes, maior sera a absorcdo. Essa relagdao entre a quantidade de luz absorvida

e a concentracdo da substancia é descrita pela lei de Beer-Lambert ), e € 0 que
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permite usar essa técnica para fazer analises quantitativas (ou seja, medir quanto de
uma substancia esta presente em uma amostra).

A absorvancia obtida serve, portanto, como parametro qualitativo e
comparativo, permitindo acompanhar a evolu¢dao da formacdo e a estabilidade
coloidal das nanoparticulas ao longo do tempo. A estabilidade das dispersdes
foi avaliada observando-se a manutenc¢do da posicdo e intensidade da banda de

absorcdo nas medicdes realizadas ©..

RESULTADOS

Figura 2
Resultado da andlise UV-Vis dos reagentes utilizados na sintese de FeNPs no instante
inicial (hora 0)

Espectro UV-Vis dos reagentes utilizados na sintese das FeNPs
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O acido ascorbico apresenta absorcao caracteristica na regiao UV (200 - 300 nm)
devido a transi¢fes de grupos carbonila e hidroxila conjugados, conforme observado
em estudos de antioxidantes ', O citrato de sédio mostra absorcao abaixo de 250
nm, similar ao resultado obtido para o PVP. Tratando do sulfato de ferro Il, o qual

exibe absorcao fraca no UV (200 - 350 nm). Podemos inferir que a auséncia de picos no
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visivel confirma a inexisténcia de nanoparticulas metalicas, sendo necessario a sintese

dos demais reagentes para que isso fosse possivel.

Figura 3

Resultado da andlise UV-Vis da sintese de sulfato de ferro Il com citrato de sodio

Espectro UV-Vis da combinagao do sulfato de ferro Il com citrato de sédio
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A formacdo de um complexo Fe?* - citrato é evidenciada por deslocamentos ou
novos picos entre 250 - 400 nm. A auséncia de um pico caracteristico sugere que
nao ha formacao de nanoparticulas metalicas, indicando que o citrato, sozinho, pode

nao ser suficiente para reduzir completamente o Fe?* a Fe® em condi¢des padrao 12,

Figura 4

Resultado da andlise UV-Vis da sintese de sulfato de ferro Il com citrato de sédio e PVP

Espectro UV-Vis da combinagio do sulfato de ferro Il com citrato de sédio e PVP
35

3.0

Absorgéo (u.a.)
- - N N
=) 0 =) ]

e
&)

o
=)

200 250 300 350 400 450 500 550 600
Comprimento de onda (nm)

A adicao de PVP pode alterar o espectro, possivelmente reduzindo a agregacao

ou modificando o ambiente quimico do ferro. Se houver um leve deslocamento ou
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alargamento de bandas, isso pode indicar a estabilizacdo de espécies intermediarias.
Contudo, devido ao amplo comprimento de onda, ainda ndao podemos inferir a

formacdo completa de FeNPs.

Figura 5

Espectro uv vis ao longo de 4h a partir do momento de mistura dos reagentes (t=0h)

Espectro UV-Vis da dispersao coloidal ao longo de 4 horas
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O acompanhamento durante quatro horas de reacdo revelou que nesse
intervalo as variacdes espectrais foram discretas, sugerindo que a nucleagdo e a
formacao destas particulas ocorrem majoritariamente nos primeiros momentos da
reacao '3, No entanto, para avaliar a estabilidade coloidal e eventuais altera¢des na
estrutura ou agregac¢ao das nanoparticulas ao longo do tempo, seria necessario um
monitoramento estendido, em intervalos diarios ou semanais. Resultados semelhantes
foram observados por ", ao sintetizar nanoparticulas de ferro utilizando diferentes
precursores bioativos. Nesse estudo, os autores relataram que algumas formulacdes
apresentaram estabilidade coloidal e comportamento espectral constante por até 48
horas, enquanto outras mostram sinais de agregacdo a partir das primeiras 24 horas,
evidenciando a importancia do tipo de agente redutor e estabilizante na estabilidade

e comportamento 6ptico das nanoparticulas ao longo do tempo U4,
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CONCLUSAO

A espectroscopia UV-Vis demonstrou ser uma ferramenta pratica, acessivel e
adequada para o monitoramento inicial da formac¢do de nanoparticulas de ferro em meio
aquoso. O método permitiu detectar mudancas espectrais associadas a interacdo entre
0s reagentes e aos estagios iniciais de nucleacdo e crescimento das particulas, mesmo na
auséncia de sinais claros de plasmon ressonancia, tipicos de nanoparticulas metalicas.

A auséncia de picos na regiao visivel nos espectros individuais dos reagentes
confirmouqueaformacdo de FeNPs ocorreusomente apds amisturados componentes,
evidenciando a eficiéncia do protocolo experimental empregado. A adicao sequencial
de acido ascorbico, citrato de sédio e PVP resultou em modifica¢des sutis nos espectros,
refletindo tanto a formacao de complexos ferrosos quanto a estabilizacdo de espécies
intermediarias. Contudo, ainda nao foi possivel identificar a formacdo completa de
nanoparticulas metalicas, sugerindo a necessidade de otimiza¢do de parametros como
concentracdo dos reagentes, tempo de reacdo e condi¢des de pH e temperatura.

Oacompanhamentoaolongodequatrohorasreveloupoucasalteracbesespectrais,
indicando que os processos de nucleacao e crescimento ocorrem rapidamente, sendo
concentrados nos primeiros minutos da reac¢do. Para avaliar a estabilidade coloidal e
possiveis transformacgdes estruturais ao longo do tempo, recomenda-se estender o
monitoramento por dias ou semanas, com analise periddica dos espectros.

Embora este estudo ndo tenha incluido calculos do tamanho meédio das
particulas com base na posicao e largura das bandas de absorcdo, essa abordagem
foi considerada viavel e sera explorada em investigacdes futuras. Além disso, sugere-
se a aplicacao de técnicas complementares, tais como difracdo de raios X (XRD),
microscopia eletrénica de transmissao (TEM), microscopia eletronica de varredura
(SEM), espalhamento dinamico de luz (DLS) e medida de potencial zeta, para obtencao
de informacdes detalhadas sobre morfologia, distribuicao de tamanho, cristalinidade

e carga superficial das nanoparticulas sintetizadas.
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Em suma, conclui-se que a espectroscopia UV-Vis é uma técnica sensivel e
pratica para o monitoramento inicial da sintese de nanoparticulas metalicas,
especialmente em ambientes de pesquisa onde a simplicidade e o baixo custo sdo
fatores determinantes. Sua integracdo com outras metodologias analiticas permite
uma caracterizacdo mais robusta e confidvel, essencial para aplicacdes em areas

como biomedicina, catalise e remediacdao ambiental.
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