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Resumo

Este projeto visou a preparacao de materiais hibridos de nanobastdes
de ouro e oxido de grafeno e sua aplicagdo na constru¢cdo de um biosensor.
Os nanobastbes de ouro foram sintetizados através do método de
crescimento em solugdo semente variando-se as proporgdes dos reagentes
para otimizacdo dos parametros reacionais. Posteriormente realizou-se a
preparacdo dos substratos, seguido da etapa de modificacdo de sua
superficie de forma a ancorar os nanobastdes de ouro. A espectroscopia de
absorcdo da regido do Ultravioleta e Visivel (UV-Vis) foi utilizada para
avaliacdo dos produtos formados, objetivando encontrar as melhores
condi¢bes de sintese. Em seguida, houve a modificacdo dos nanotubos de
oxido de grafeno para ancorar de forma ordenada os nanobastdes de ouro, e
o sistema foi explorado quanto as suas propriedades plasmonicas.

Introducao

Buscando uma alternativa viavel para caracterizagdo de eventos de
superficie, o presente trabalho buscou a elaboracdo de um biosensor
partindo do oxido de grafeno e materiais nanoparticulados proveniente do
ouro’. Um biossensor é constituido basicamente de duas partes, o
biorreceptor que € uma biomolécula imobilizada que reconhece o analito
desejado e um transdutor que converte o sinal bioquimico em uma resposta

mensuravel. Para a montagem desse sistema, utiliza-se com frequéncia
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materiais hanoparticulados como transdutores, j& que estes apresentam alta
sensibilidade. Ja o grafeno, uma forma alotropica do carbono, é empregado
em sensores devido as suas propriedades como alta resisténcia mecanica,
flexibilidade, mobilidade eletronica, entre outras.

Materiais e métodos

Os reagentes utilizados foram: Acido cloroaurico 30% em HCI, 10 mL
(Sigma-Aldrich); Brometo de hexadeciltrimetilamoénio 99%, 100 g (Sigma-
Aldrich); Borohidreto de sodio 99%, 25 g (Sigma-Aldrich); Nitrato de Prata 99%,
25 g (Sigma-Aldrich); Acido ascorbico 99,9%, 100 g (Sigma-Aldrich); Acetona
95%, 1L (Sigma-Aldrich); Acido sulftrico 98%, 1L (Sigma-Aldrich); Perdxido de
hidrogénio 30%, 1L (Anidrol); (3-Aminopropil) trimetédxisilano 99%, 500 mL
(Sigma-Aldrich); Solucéo de Oxido de grafeno 1% (método de Hummers).

A sintese dos nanobastdes de ouro foi realizada utilizando o método da
solucdo semente’. Essa solucdo foi preparada com as respectivas
concentracdes®: 0,25 mL de &cido clorodurico 0,01 M; 7,5 mL de brometo de
hexadeciltrimetilaménio (CTAB) 0,10 M; 0,600 mL de borohidreto de sodio 0,01
M. ApOs o preparo da solucdo semente, foi preparada a solugdo de
crescimento dos nanobastfes, que foram constituidas de: 4,75 mL de CTAB
0,10 M; 0,030 mL de nitrato de prata 0,01 M; 0,200 mL de &cido cloroaurico
0,01 M; 0,032 mL de acido ascorbico 0,10 M; 0,010 mL de solucdo semente. A
preparacdo dos substratos de vidro iniciou-se com lavagem utilizando
detergente e acetona em banho de ultrassom durante 10 min. Foram entdo
imersos em solucao piranha (H2SO4: H20, [30%] 3:1) por 30 minutos a 80°C.
Em seguida os substratos foram novamente lavados utilizando agua destilada e
colocados em solucdo etandlica contendo 3-aminopropil-trimetoxisilano
(APTES) 1% (v/v), por 1 h. Em seguida foram enxaguados com etanol, secos
em fluxo de N; e levados ao aquecimento por 30 minutos a 100°C. Apds esse
periodo foram imersos na solugdo dos nanobastdes de ouro durante 4 horas e
em seguida secos a temperatura ambiente. Por fim, os substratos foram
imersos na solucdo de 6xido de grafeno 1% (m/v) durante 4 h.

Resultados e Discussao
Para o processo de sintese, utilizou-se o &cido clorodurico como fonte
precursora de ouro e o CTAB para direcionar o tipo de estrutura, visto que este

atua como surfactante auxiliando no crescimento direcional das particulas®. O
borohidreto de sddio possui a funcao de forte agente redutor, que é necessario
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para a sintese das sementes de ouro. O acido ascorbico é um agente redutor
fraco indispensavel para a reducao lenta do ouro proporcionando o crescimento
uniforme dos bastbes e, por fim o nitrato de prata auxiliou no crescimento
longitudinal dos bastdes®. Com intuito de avaliar o comportamento dos bastdes
formados, variaram-se as concentracdes dos reagentes utilizados na solugéo
de crescimento. A primeira tentativa foi realizada por meio da variacdo de
concentracao de nitrato de prata, que gerou solucdes de coloragdes diferentes.
Executou-se a analise UV-Vis para caracterizacdo e os resultados sao
apresentados na Figura 1.
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Figura 1 — Variacdo longitudinal da banda de plasmon com a variagéo de
AgNOs.

As melhores condi¢des de sintese foram obtidas & medida que ocorreu a
diminuicdo da concentracéo de prata, com pico centrado em 750 nm e banda
longitudinal intensa, caracteristico de nanobastdes. Na sequéncia, foram
realizadas cinco sinteses com diferentes concentraces de solucdes de CTAB
na etapa de crescimento e conclui-se que o melhor resultado foi aquele que
se aproximou da metodologia proposta, indicando a formacdo de
nanoestruturas com diferentes tamanhos longitudinais e transversais e
banda caracteristica de nanobastdes em 760 nm. O CTAB ¢ fundamental na
sintese de nanobastdes, pois atua como surfactante e estabilizador de
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estrutura, auxiliando no direcionamento do ouro durante o crescimento. As
proximas etapas consistem na modificacdo dos substratos com 6xido de
grafeno e nanobastdes de ouro para formar um compésito aplicavel como
sensor plasmonico, assim como sua caracterizacdo através de medidas de
angulo de contato e outras técnicas, e por fim o acoplamento desse substrato
ao sistema por injecdo em fluxo para avaliagdo de sua biossensibilidade.

Conclusbes

Conclui-se, portanto que o0s nanobastdes de ouro possuem
propriedades particulares e que a variagdo em sua estrutura esta
diretamente relacionada ao efeito de ressonancia dos plasmons de superficie.
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