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INTRODUCAO

Nanomateriais sdo todos aqueles cujas dimensdes estdo dentro da escala nanomeétrica
(107°m). Estes materiais sdo divididos de acordo com a sua forma, morfologia e
composicdo quimica (Khan et al, 2009). Nanoparticulas apresentam, por conta do seu
tamanho reduzido, propriedades quimicas e Opticas diferentes do material na escala
macroscopica. Essas diferentes caracteristicas tém potencial para promover o avanco
tecnoldgico, como melhorar a transferéncia de informag&o ultrarrapida e atingir um nivel
mais eficiente na interacdo entre materiais bioldgicos e sintéticos. Um tipo especifico de
nanomaterial bastante interessante é a nanoparticula de prata (NpAg). Esse tipo de
nanoparticulas encontra diversas aplicacdes em varios campos de pesquisa e na economia
devido a suas caracteristicas fungicidas e antibidticas.

Existem varias formas de sintetizar NpAg, sendo a rota quimica a mais popular. Mas,
por dispensar o0 uso de aparelhos caros e ter como produto final NpAg com elevada pureza
e estaveis, optamos por usar uma rota eletroquimica (Khaydarov et al, 2009; Kuntyi et al,
2019). ApGs a sintese sera necessario caracterizar a formacdo das NpAg e a sua
estabilidade. Dentre as diversas técnicas para isso, temos disponivel (ou seja, proxima a
nds) apenas a espectroscopia UV-Vis. Aliada a uma teoria de espalhamento, conhecida
como teoria de espalhamento de Mie, podemos comparar 0s dados experimentais e
teoricos e estimar o tamanho das NpAg sintetizadas. Por fim, o sucesso em sintetizar
nanoparticulas prata com uma metodologia segunda nos possibilitara explorar outros
tipos de sintese e com outros metais nobres, como o ouro e a platina. Destaca-se também
que esse foi o primeiro trabalho a sintetizar nanoparticulas metélicas no grupo de
pesquisa.
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MATERIAL E METODOS OU METODOLOGIA (ou equivalente)

A metodologia é dividida em 3 partes: montagem de um controlador de corrente e
montagem do aparato experimental; sintese das NpAg e coleta de amostras; por fim,
armazenamento e caracterizagdo das NpAg produzidas com espectroscopia UV-Vis.
Antes de descrever essas etapas, € necessario introduzirmos o método eletroquimico para
sintetizar NpAg. Tal método consiste em inserir 2 bastdes de prata em meio aquoso e
passar corrente elétrica entre eles. Isso desencadeia um processo de oxirreducdo nos
eletrodos de prata e a liberacdo de ions de prata na agua. Por consequéncia, aglomeracgéo
desses ions forma nanoparticulas do metal. Para que o processo ocorra adequadamente, é
necessario controlar precisamente a corrente elétrica e manté-la estavel. Entdo na primeira
etapa desse trabalho construimos um controlador de corrente ajustavel. Para isso usamos
uma protoboard, alguns potencidometros e um amplificador apropriado para essa
finalidade, o LM317.

Na proxima etapa do trabalho, montamos o aparato experimental para sintetizar as
nanoparticulas. O sistema consiste no circuito controlador de corrente, de um aquecedor
(para aquecer o meio aquoso) e de um béquer grande, colocado dentro de uma panela,
para que a solucdo fosse aquecida em banho Maria. Também construimos um suporte
para os eletrodos de prata, para que distancia entre eles ficasse fixa. Também é importante
mencionar que utilizamos &gua destilada, pois possui menos impurezas em sua
composicdo. Uma foto do aparato experimental montado e um esquema desse aparato
encontram-se na figura 1a e 1b, respectivamente.
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Figura 1 - a) Fotografia do experimento montado b) Esquema. Os eletrodos sdo representados como
resistores em alusdo a resisténcia do meio aquoso no qual sdo submersos.

A etapa de sintese foi executada utilizando combinacGes de 2 valores de tensdo na
fonte (20 V e 30 V) e controlando 3 valores de corrente entre os eletrodos (5, 10 e 15
mA), com o tempo de sintese variando de 60 min até 120 min. Durante a sintese coletamos
algumas amostras a cada 20 min para avaliar em que momento as NpAg se formavam e
como o tempo de sintese influenciava na formacdo dessas nanoparticulas. Também
tivemos que limpar rotineiramente os eletrodos, pois eles oxidavam e isso influenciava
na formagao das NpAg.

Ap0s a sintese, caracterizamos as amostras com espectroscopia UV-Vis, pois € unica
técnica que temos disponivel para estudar essas NpAg na instituicdo. Nessa técnica, 0
espectro de absorcéo, isto €, 0 comprimento de onda absorvido pela amostra, pode ser
utilizado para determinarmos o tamanho das nanoparticulas, sua concentra¢éo na solugéo
e sua estabilidade ao longo do tempo. Uma vez coletados os dados experimentais, fizemos



comparagOes com resultados tedricos, utilizando a teoria de Mie de espalhamento. Essa
comparagao nos permitiu estimar o tamanho das NpAg sintetizadas neste trabalho.

RESULTADOS E/OU DISCUSSAO (ou Analise e discussdo dos resultados)

Os dois primeiros resultados desse trabalho foram a criacdo do controlador de corrente
e a montagem do aparato experimental. O controlador de corrente se mostrou um
equipamento estavel e seguro, mantendo a corrente constante em todo o processo. Isso
foi essencial para o sucesso desse trabalho. A montagem experimental também se
mostrou robusta para os diversos processos que realizamos. Tamanha € a importancia
desses instrumentos, que eles continuardo a ser empregados em futuros trabalhos no
laboratério que visam sintetizar NpAg.

Na etapa de sintese conseguimos fabricar NpAg em todos os testes que fizemos.
Contudo, decidimos mostrar somente nosso melhor dado experimental, ou seja, o
resultado do experimento em que sintetizamos as NpAg com 0s menores raios. A figura
2a € um exemplo de amostra coletada durante uma das etapas de sintese. A cor amarelada
do liquido é um primeiro indicio da formacao de NpAg.
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Figura 2 -a) A amostra de 20 min tem a coloragdo transparente pois ndo ha concentragdo suficiente de
NpAg. Entretanto, nas demais amostras, é possivel notar a coloragdo amarelada. b) Comparacg&o do gréafico
experimental de absorbancia de nanoparticulas com grafico de espalhamento de Mie utilizados na
estimativa do tamanho das nanoparticulas.

Para confirmar a formacdo das NpAg conduzimos a caracterizacdo 6tica com
espectroscopia UV-Vis. A figura 2b é um exemplo do espectro de absorbancia em funcéo
do comprimento de onda de uma das amostras. No grafico também esté inserido o grafico
tedrico, obtido via a teoria de Mie, gerado pelo programa MiePlot. Observa-se que a
condicdo de ressonédncia, ou seja, onde ha maior absor¢do luminosa, ocorre
aproximadamente em 410 nm. Para gerar o grafico tedrico nessa posi¢do, utilizamos
como parametro uma NpAg esférica com raio de 50 nm. Como o valor tedrico e
experimental se ajustam na mesma posi¢do, podemos inferir o raio das NpAg. Assim,
estimamos que as menores NpAg que conseguimos sintetizar possuem raio de 50 nm.



CONSIDERACOES FINAIS (ou Concluso)

Ao final do trabalho foi alcan¢ada uma sintese de nanoparticulas de forma prética
e econdmica. Para a execu¢do da metodologia proposta foram projetados um confiavel
aparato experimental e um controlador de corrente elétrica, que foi imprescindivel para
formacéo de nanoparticulas em diferentes valores de corrente elétrica. Para confirmar a
sintese das nanoparticulas em nossos experimentos, conduzimos medidas de
espectroscopia de absorbancia no UV-Vis e comparamos nossos dados com previsoes
tedricas com a teoria de espalhamento de Mie. Disso, foi possivel analisar os dados
experimentais de forma a inferir o raio das nanoparticulas sintetizadas e também a sua
estabilidade ao longo do tempo. As melhores amostras apresentaram raio médio de 50
nm, comprovando que conseguimos sintetizar com sucesso as nanoparticulas de prata.
Desse modo, esperamos que 0s aparatos experimentais produzidos nesse trabalho
auxiliem os demais projetos do Laboratério de Fisica dos Materiais. Por fim, destacamos
que este é o primeiro trabalho a sintetizar nanoparticulas de prata na universidade. Esse
feito nos permitira progredir no projeto de pesquisa e estabelecer colabora¢des com outros
grupos de pesquisa e instituicGes, como a Embrapa, que possui linhas de pesquisa
estudando o efeito fungicida de nanoparticulas de prata.
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