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Resumo

Neste trabalho foi realizada a sintese de nanoparticulas de ouro-NPAus,
explorando as gelatinas tipo A e B em trés concentragcbes. A formacgao das
NPsAu foi elucidada por meio da anélise de UV-Vis monitorando a banda de
ressonancia plasmoénica caracteristica das NPsAu. As imagens de TEM
demonstraram que as concentracoes de 3,0 e 6,0% m/v de gelatina tipo B e
A respectivamente, foram as melhores condi¢cdes para controle do tamanho
e forma geométrica das nanoparticulas sintetizadas.

O poder catalitico das NPsAu nas melhores condi¢6es de sintese foi
avaliado na reacdo de reducdo do 4-nitrofenol para 4-aminofenol. O
processo de reducéo foi analisado aplicando o modelo de pseudo-1°-ordem
demonstrando que a presenca de gelatina ndo interfere no poder catalitico
das NPsAu.

Introducao

Atualmente ha alguns trabalhos explorando polimeros naturais tais
como quitosana, amido, gelatina, e alginato como eficazes agentes
redutores do acido cloroaurico (HAuCl;)) na sintese “verde” das
nanoparticulas de ouro - NPsAu. A gelatina se encontra disponivel em duas
formas que variam em peso molecular e nas especificidades de substrato
diferentes. A gelatina tipo A é extraida por via acida com uma rapida quebra
do colageno da pele suina enquanto a gelatina tipo B € extraida por meio
do pré-tratamento alcalino e desnaturacdo térmica do coldgeno da pele
bovina para proporcionar melhor rendimento.*?

Neste trabalho avaliamos o emprego da gelatina tipo A e B para
sintese de NPsAu pelo método da auto reducéo analisando a dependéncia
da variagdo de concentracdo de gelatina em relacdo ao tamanho e forma
das NPsAu. A aplicacdo das NPsAu sintetizadas foi avaliada no processo
de catalise do 4-nitrofenol para 4-aminofenol avaliando o efeito da gelatina
sobre o poder catalitico das nanopatrticulas sintetizadas.
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Materiais e métodos

Para o processo de sintese das NPsAu, 1,0 mL da solugédo estoque
de éacido cloroaurico (HAuCls) 6,75 mM foi adicionada sobre 2,65 mL de
solugéao de gelatina A ou B, nas concentracdes de 1,5, 3,0 e 6,0% m/v sob
aguecimento de 80 °C. A formacdo das NPsAu foi acompanhada por meio
da analise de UV-Vis monitorando a banda de ressonancia plasménica,
SPR. A morfologia das nanoparticulas foi avaliada por meio da técnica de
Microscopia de Transmissao Eletronica - TEM.

A analise do poder catalitico das NPsAu foi verificado explorando a
reacdo de reducdo do 4-nitrofenol, 4-NF, para 4-aminofenol, 4-AF. Nesta
etapa uma solucdo de 4-NF de concentracdo 0,2 mM foi colocada em
contato com uma solucdo previamente preparada de NaBH; 0,035 M,
juntamente com a solugédo coloidal de ouro. A concentragcdo de NPsAu
utilizada no processo foi de 0,04 mg/mL. O processo de catalise foi
acompanhado por meio de analise UV-Vis monitorando o comprimento de
onda maximo do 4-NF em 400 nm e com o auxilio de uma curva de
calibragdo foi verificado a quantidade de 4-NF convertido em funcdo do
tempo.

Resultados e Discussao

A formacado das NPsAu foi acompanhada pela analise da banda SPR
intensa originada na regidao entre 400-700 nm. Esta banda fornece
importantes informacdes sobre as nanoparticulas uma vez que é sensivel ao
tamanho e morfologia das NPsAu. A Figura 1 apresenta 0s espectros
obtidos para as NPsAu sintetizadas empregando as duas gelatinas em
diferentes concentracdes. Analisando a Figura 1(a) € observado que a
banda SPR das NPsAu geradas com a gelatina A apresentam um
deslocamento na regido entre 534-539 nm em funcdo da concentragao de
gelatina. Esse deslocamento é evidenciado visualmente pela coloracdo das
solugbes coloidais, onde as solugcdes com absor¢cdo em 538 e 539 nm,
atribuidas as concentracoes 1,5 e 3,0 % respectivamente, apresentam
tonalidade azulada enquanto a banda em 534 nm, referente a concentracéo
de 6,0%, confere uma tonalidade vinho intensa para a solucao coloidal. A
Figura 1(b) apresenta os espectros para as soluc¢des coloidais geradas com
a gelatina tipo B. Neste caso é observada que a banda SPR se encontra
centrada em 532 nm em todas as condi¢bes de concentragdo avaliada de
gelatina tipo B. Um ponto a ser observado neste caso € o maior alargamento
da banda SPR para as concentracoes de 1,5% e 6,0%, sugerindo maior
heterogeneidade das nanoparticulas sintetizadas. Efeito similar pode ser
evidenciado para a gelatina A na concentracdo de 1,5%.
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Figura 2 — Espectro de UV-Vis para: (a) NPsAu sintetizadas com a gelatina A e (b)
NPsAu sintetizadas com a gelatina B ambas nas diferentes concentracdes de 1,5%, 3,0%; e
6,0% respectivamente.

O efeito da concentracdo de gelatina em relagcdo a morfologia das
NPsAu foi analisado por meio de imagens de TEM, Figura 2. As imagens da
série (a) correspondem as NPsAu obtidas com a gelatina tipo A e a série (b)
correspondem as NPsAu geradas com a gelatina tipo B nas diferentes
concentracgdes, 1,5, 3,0 e 6,0% respectivamente. Analisando as imagens é
possivel observar que as NPsAu obtidas com a gelatina tipo A se
apresentam mais dispersas em relacdo as nanoparticulas geradas com a
gelatina tipo B, que se apresentam na forma de aglomerados presas a
estrutura do biopolimero. Ainda com relacéo a gelatina A é evidente o efeito
da concentracdo da gelatina em relacdo a morfologia das NPsAu. Neste
caso é possivel evidenciar que o aumento da concentragcdo de gelatina
favorece nanoparticulas menores e homogéneas em relacdo ao tamanho e
formato esférico. Este efeito corrobora com o deslocamento da banda SPR
observado na Figura 1(a). Para as NPsAu geradas com a gelatina tipo B nédo
é evidenciado o efeito da concentracdo em relacdo ao tamanho e formato
das nanoparticulas devido a aglomeracdo das nanoparticulas com a
estrutura da gelatina. Este efeito também corrobora com o observado no
espectro UV-Vis da Figura 1(b), uma vez que em todas as concentracdes é
observada a banda SPR no mesmo comprimento de onda e o alargamento
da banda sugere a formagao destes aglomerados
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Figura 2 — Imagens de TEM para as NPsAu obtidas em diferentes concentragfes
de gelatina tipo A, sendo: (a) 1,5%, (a") 3,0%, (a”) 6,0% e gelatina tipo B, sendo: (b) 1,5%,
(b") 3,0%, (b") 6,0%.

Com base nos espectros de UV-Vis e nas imagens de TEM foi
observado que as melhores condi¢cdes de sintese para as NPsAu foi a
concentracdo de 6,0% para a gelatina tipo A e 3,0% para a gelatina tipo B,
sendo estas duas condi¢cfes avaliadas em relacdo a catélise do 4-NF, Figura
3. O processo de catélise foi analisado com base no modelo de pseudo-1°-
ordem e o ajuste linear gerou a constante de velocidade k= 0,005 s™ para o
processo envolvendo a gelatina A e k= 0,010 s™ para a catalise das NPsAu
geradas com a gelatina B indicando que as NPsAu permanecem ativas

mesmo na presenca da gelatina como estabilizante.
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Figura 3 — Grafico In(C/C,) versus tempo para o processo de reducéo do 4-NF na
presenca das NPsAu sintetizadas e estabilizadas com gelatina A e B.

Conclusbes

A utilizacdo das gelatinas tipo A ou B foram efetivas para o processo
de reducédo do sal de ouro e obtencdo das nanoparticulas metalicas, sendo
observado que o fator concentragcdo tem maior interferéncia para a gelatina
A. A aplicacdo das NPsAu no processo de catalise de 4-NF demonstrou que
as nanoparticulas permanecem ativas mesmo com a formagdo de
aglomerados e a presenca de gelatina sobre as NPsAu.
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