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1. INTRODUGAO:

A nanotecnologia revolucionou muitas areas da ciéncia, incluindo a producéo de materiais com
propriedades Unicas que ndo existem em escala macroscépica. Dentre esses materiais, as
nanoparticulas de prata e ouro tém sido amplamente estudadas devido as suas propriedades Gpticas e
eletrénicas.

O grafeno é um dos materiais mais promissores para aplicacdes em sensores devido as suas
propriedades excepcionais, como alta condutividade elétrica e térmica, grande area de superficie,
resisténcia mecénica e alta sensibilidade. Ademais, suas grades cristalinas de alta qualidade e baixo
ruido elétrico os tornam excelentes para dispositivos eletrénicos flexiveis. Contudo, nanomateriais
envolvendo o carbono ainda apresentam desvantagens em aplicacdes de sensores, como o longo tempo
de recuperacdao, baixa seletividade e fraca interacdo com moléculas de gas.

Como o grafeno melhora a seletividade e sensibilidade do sensor, projetar substratos hibridos
com nanoparticulas de prata e ouro, € uma maneira eficaz de aumentar a qualidade dos nanomateriais
envolvendo o carbono. Portanto, combinar nanoparticulas de metais com grafeno pode levar a novos
avancos em sensores. Disto, este estudo visa analisar a sintetizacdo de nanoparticulas de prata e ouro,
assim como o controle de tamanho e sua caracterizacdo utilizando 0s equipamentos espectroscopicos
UV-VIS e DLS, para futuramente projetar substratos hibridos que auxiliem na modificacdo de sensores

baseados em grafeno.
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2. METODOLOGIA:

Existem varias rotas de sintese de nanoparticulas de prata (AgNPs) e de nanoparticulas de ouro
(AuNPs). O método quimico € um dos mais comuns e envolve a reducdo de um sal de prata ou ouro em
uma solugdo contendo um agente redutor. A forma e o tamanho das nanoparticulas podem ser ajustados

variando-se as condic¢des de sintese, como a concentracao do agente redutor e atemperatura da reacao.

2.1 SINTESE DE AuNPS

As AuNPs foram preparadas de acordo com o0 método de Turkevich. Comumente, através de um
processo monofasico em meio aquoso, usando citrato de sdodio (CtNa) como agente redutor e
estabilizante, em meio controlado. Primeiro, foi preparada a solu¢ao de CtNa (40 mg, 2 mL). Em seguida,
sob aquecimento (100 °C), uma agitacdo (450 rpm) constante, em agua Milli-Q (100 mL), foram
adicionadas a solucdo de 30% de HAuCI4 (0.040 mL) e ap0s 30s a solucédo de CtNa (1.4 mL). Apos 35

min de reacao, o produto é coletado em forma de coloides.

growth step  diameter (nm) SD (%)  concentration (NPs/mL)  SRP peak (dipolar) (nm)  SRP peak (quadrupolar) (mm)  expected diameter (nm)

seeds 84410 119 30 x 10" 518

1st 17.6%12 6.8 19 = 10" 5215 182
Znd 223422 a8 1.2 = 10' 52315 4.5
ird L1428 a0 7.6 = 10" 5255 30.4
4th 60+24 6.6 4.8 = 10" 5275 36.7
sth 422423 7.8 3.1 = 10" 53105 437
6ith 544433 6.1 1.9 = 10" 515 513
7th 648+ 34 52 1.2 = 10" 540 0.5
&th 693445 6.5 7.8 » 10" 5415 707
ath 80.14+5.4 6.7 49 10" 546.5 216
10th 261 £56 5.8 3.1 = 10" 3555 6.4
11th 1092+ 76 69 2.0 = 10" 5745 1124
12th 123.6 £ 10.6 8.6 12 x 10" 606 1310
13th 1500 £ 99 6.6 7.9 % 10" 649 545 1526
14th 1805 £ 10.7 59 50 10" 720 560 177.8

Tabela 1: Resumo dos tamanhos, concentragdes e propriedades dpticas das AuNPS obtidas apds diferentes etapas de crescimento.
Fonte: Bastus et. al. 2011

2.2. SINTESE DE AgNPS

As AgNPs foram preparadas de acordo com o método de Turkevich. Comumente, através de um
processo monofasico em meio aquoso, usando citrato de sodio [CtNa] como agente redutor e
estabilizante. Primeiro, foram preparadas as solu¢des de 0.125 M de CtNa (74 mg, 2 mL) e 0.1 M de
nitrato de prata [AgNO3] (34 mg, 2 mL). Em seguida, coberto por papel aluminio, sob aquecimento (100
°C), uma agitacao (450 rpm) constante, em agua Milli-Q (150 mL), foram adicionadas a solucéo de 0.125
M de CtNa (1.8 mL) e apés 30s a solucéo de 0.1 M de AgNO3 (1 mL). Ap6s 45 min de reacéo, o produto

é coletado em forma de coloides.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO:

3.1 Caracterizacdo de AUNPS
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Figura 1: Espectros UV-VIS das nanoparticulas de Ouro a 2% de Citrato de sodio (Ct). (A) com uma extingdo de 2,031 a.u.,
comprimento de onda de 531 nm e um tamanho entre 43,7~51,5 d.nm. (B) com uma extingdo de 2,055 a.u., comprimento de onda de
534 nm e um tamanho entre 43,7~51,5 d.nm.

Apbs a sintese das nanoparticulas, seguindo o método ja citado, foram levadas para a analise
no aparelho de espectroscopia no ultravioleta visivel (UV-VIS). De modo que, A e B foram sintetizados
em dias distintos. De acordo com os espectros apresentados na Figura 1, a amostra apresenta um 6timo
perfil de plasmon, pois ndo apresenta nenhuma banda anterior a banda caracteristica para as
nanoparticulas de ouro com um tamanho de 50 nm. Desta forma, indicando apenas a existéncia das
nanoparticulas de tamanho especifico e esperado com base no método utilizado para estas sinteses.

Ademais, 0 método revisto com 2% de Citrato de Sodio (Ct) permanece estavel, visto que, as
sinteses continuam apresentando um perfil igual ou parecido entre 0s espectros. Sendo a mudancga, ndo

muito significativa, na faixa de extingao.
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Figura 2. Espectro DLS das nanoparticulas de Ouro a 2% de Citrato de sddio (Ct). (A) com um pico de 41,81 d.nm e 85,0% de
intensidade. (B) com um pico de 50,03 d.nm e 86,4% de intensidade.
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Apo0s a sintese das nanoparticulas, foram levadas para a andlise no aparelho de espectroscopia
de espalhamento dinamico de luz (DLS). De modo que, ao se observar na figura 2, € possivel verificar
gue cada amostra, sintetizadas em dias distintos, apresentam um espectro com dois picos
caracteristicos. No entanto, em ambos 0s casos, foram feitas passagens pelo ultrassom durante 10
minutos para que se possa desfazer possiveis aglomerados, os quais podem acabar se formando apés
a sintese. antes de serem caracterizadas através do DLS, contudo, mesmo assim nao foi possivel

remover os picos de menor intensidade. Sugerindo a formacao de duas populac¢des de nanoparticulas.

3.2. Caracterizacdo de AgNPS
1 ] —— AgNPS [0.125 M Ct]
A amostra na figura 3, apresenta uma 12
banda caracteristica de AQNPS de tamanho 0]
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Figura 3: Espectro DLS das nanoparticulas de Prata a 0,125M de

a |a\/agem das nanoparticwas_ Todo o Citratode sédio. Sendo o maior pico com 161,7 d.nm, 99,6% de
intensidade.

processo foi realizado antes de serem

caracterizados através do DLS.
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CONCLUSOES:

A sintese de AuNPs apresentou uma reprodutibilidade consistente, demonstrada pelos espectros
UV-vis com formato bem definido. Por outro lado, o DLS mostrou sementes de nanoparticulas
remanescentes no coloide. Em contraste, o método de sintese de AgNPs apresentou resultados mais
consistentes por DLS, embora o seu maior tamanho. Essas nanoparticulas serdo utilizadas como

modificadores de grafeno para a fabricacdo de sensores.
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