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Resumo

A sintese de nanoparticulas de ouro, NPsAu, com elevado controle sobre seu
tamanho e morfologia é de importancia tecnolégica. O xilitol, um adocante natural,
se apresenta como promissor agente auxiliar para esta sintese, devido ao seu baixo
custo comparado aos agentes rotineiramente utilizados. Neste trabalho, avaliamos
a preparacdo de NPsAu empregando o xilitol como agente redutor e estabilizante
das nanoparticulas e como resultado obtivemos NPsAu com morfologia esférica e
tamanho médio de 20 nm. A solucédo coloidal obtida foi empregada em testes
colorimétricos para identificacdo de moléculas modelo tal como a cisteamina e a
albumina de soro bovino, BSA. O teste colorimétrico foi eficiente para a cisteamina
permitindo sua identificacdo em concentracdes abaixo de 0,005 mM.

Introducao

De acordo com Shrivas K. et al (2018) e Wang YW et al (2016), o
desenvolvimento de nanoparticulas metalicas, especialmente as NPsAu,
apresentam potencial aplicacdo em diversas areas, tal como seu emprego em
sistemas de deteccdo colorimétricos que permitem novos avancos em sistemas
simplificados de deteccdo, como por exemplo na deteccdo de doencas,
agroquimicos e contaminantes farmacéuticos. Para a efetiva aplicacdo destas
NPsAu, é imprescindivel que elas possuam elevada estabilidade em meio aquoso,
aliados ao tamanho e forma geométrica controlada. Diversos agentes podem ser
utilizados como redutores e estabilizantes para nanoparticulas metélicas. O xilitol,
um adocante natural, € pouco explorado como agente redutor de nanoparticulas
metalicas, contudo oferece diversas vantagens como nao toxicidade, relativo baixo
custo e aprovacdo para utilizacdo na industria alimenticia e farmacéutica em
diversos paises.

Este trabalho propde a preparacdo de nanoparticulas de ouro sintetizadas
com xilitol como agente auxiliar, elucidando a capacidade de sintese e estabilizacao
para as NPsAu. As NPsAu sintetizadas serdo avaliadas com relagéao a aplicacdo em
um potencial sensor colorimétrico utilizando a cisteamina e a albumina (BSA), como
moléculas modelo.

Materiais e métodos
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Para sintese das nanoparticulas, misturou-se na respectiva ordem e a
temperatura ambiente, 2,50 ml da solugao de xilitol 0,3% m/m, 0,050 ml de uma
solucdo de NaOH 1,00 M, 6,25 ml de agua deionizada e 1,25 ml da solucdo de
HAuCl, 6,0 mM. A formacdo das nanoparticulas foi acompanhada por
espectrofotometria UV-Vis, monitorando a banda de ressonéancia plasménica (SPR)
em um espectrofotbmetro Analytik Jena Spekol 2000 na regido de 400-800 nm. A
morfologia das NPs foi avaliada por meio da técnica de Microscopia de Transmissao
Eletronica - TEM.

Os testes colorimétricos foram avaliados por meio da espectrofotometria UV-
Vis. Para os testes, a solucdo coloidal inicial de NPsAu foi diluida na proporcao 1:3,
sendo adicionado posteriormente diferentes concentracdes de cisteamina e/ou BSA
ao sistema.

Resultados e Discusséo
A Figura 1 apresenta a evolugdo do processo de sintese das NPsAu
utilizando o xilitol e a caracterizacdo das NPsAu obtidas.
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Figura 1 -a) Espectro de absorg¢do das NPsAu em fung&o do tempo de sintese na temperatura de
25°C com solucéo de xilitol 0,3% m/m; b) TEM das NPsAu na escala de 50 nm; c) distribuicdo de
tamanho das NPsAu.

Na Figura 1(a) pode ser visualizada a formac&o das NPsAu por meio do
aparecimento da banda SPR caracteristica das NPsAu (~520 nm). A evolucdo desta
banda é continua até o tempo de 90 min, ocorrendo a estabilizacdo do sinal e
confirmando o final do processo de sintese das nanoparticulas. Na Figura 1(b), é
apresentado as imagens de TEM para as NPsAu, sendo observado a formacao de
nanoparticulas esféricas com elevado grau de homogeneidade quanto a sua
geometria. A andlise do tamanho das nanoparticulas por meio das imagens de TEM
mostrou a predominancia de NPsAu com diametro entre 17 e 22 nm, tendo como
didmetro médio 20 + 4 nm, Figura 1(c).

Na Figura 2 pode ser visualizada a estabilidade da solugdo coloidal em
funcdo do tempo de armazenamento monitorando a banda SPR das NPsAu. E
observado que para os primeiros 30 dias ocorre uma brusca reducdo da
absorbéancia da banda SPR da solucdo coloidal, e apos este periodo ocorre uma
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reducado lenta. Este efeito pode ser relacionado com a precipitacdo das NPsAu na
solugcdo coloidal, reduzindo a concentracdo de nanoparticulas dispersas e
estabilizadas no meio aquoso. Este efeito demonstra que apesar do xilitol ser
efetivo no processo de reducéo do sal de ouro ele ndo consegue manter a elevada
estabilidade para as nanoparticulas. Esta observacdo corrobora com as imagens de
TEM, onde é possivel observar aglomerados de NPsAu, fator que facilita a
precipitacao.

T T T T T T
= NPsAu T=23°C
0,6-\ _
\A=-1,401#10"4eX22:9% 0 374014774 1 0 238 |
R? = 0,995
054" -
\
.S \
o \
<% 0.4' \ -
g \
o
%)
Qo
<< 0,3 \\ i
— .
.
0,2 —a
T T T

0 20 40 60 80 100 120 140
Tempo (dias)

Figura 2 - Absorbancia da banda SPR em fung&o do tempo de armazenamento em
condi¢cdes ambiente para as NPsAu sintetizadas com xilitol.

A avaliacdo da aplicabilidade da solucdo coloidal em testes colorimétricos foi
realizada explorando o deslocamento da banda SPR das NPsAu na presenca do
soluto de interesse. O comportamento das NPsAu na presenca da cisteamina em
diferentes concentracdes é apresentado na Figura 3(a). E observado que o banda
SPR se desloca gradativamente com o aumento da concentracdo de cisteamina,
sendo este efeito analisado pela razdo das absorbancias, A7,1/Asz2, Figura 3(b). A
razdo A721/As2; demonstra um aumento gradual até a concentracdo de 0,005 mM
de cisteamina, que corresponde a mudanca gradual de coloracdo da solucéo

coloidal, e permanece inalterada para maiores concentracdes de cisteamina.
08 1,6

. (2) e (D) .

0,6

=
N}
)

“5: 0,5 J
El §10
n
@ 0 T < 08
g Conc. Cisteamina| -
«@ 034——0,0001mM No6
2 —— 0,0005mM <
2 029——0,0010mM 0,4
Qo ——0,0050mM
< o014 00100mM 0,2 K
—— 0,0500mM {-
0.04——0,1000mm 0,0
——1,000mM T T T T T T
7 T T T T T T
400 450 500 550 600 650 700 750 800 0,000 0,002 0,004 0,006 0,008 0,010
Comprimento de Onda (nm) Concentrag&o de Cisteamina (mM)

Figura 3 - (a) Absorbancia da solugéo coloidal na presenca de diferentes concentragées de
cisteamina e (b) sensibilidade das NPsAu na detec¢éo da cisteamina.
O teste colorimétrico da solucéo coloidal na presenca da BSA néo foi efetivo,
sendo observado que a BSA auxiliava na estabilizacdo das NPsAu evitando sua
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aglomeracao por meio de uma blindagem das NPsAu. Devido ao efeito estabilizante
da BSA foi avaliado o comportamento das NPsAu estabilizadas com a BSA frente a
cisteamina, Figura 4.

A Figura 4(a) apresenta o comportamento da solucédo coloidal contendo a
concentracdo fixa de BSA, 1,0x10° M frente a diferentes concentracdes de
cisteamina. E observado que s6 ocorre o deslocamento da banda SPR com
elevadas concentracfes de cisteamina, demonstrando a elevada estabilizacdo das
nanoparticulas com a presenca da BSA. Analisando a razao As73/Asy3 € observado
uma elevacgao brusca para a concentracao de 0,10 mM de cisteamina, enquanto que
para concentracdes inferiores ndo é observado a aglomeracdo das NPsAu e
consequente alteracdo de coloracéo da solucéo coloidal.

0,6 a) 1,44 b)

1,2

o
3
1

1,0

o
s
1

0,84

o
w
1

0,6+

A673/A523

Conc. Cisteamina
0,000mm
—— 0,001mM
— 0,008mM
—— 0,010mM
—— 0,100mM
—— 1,000mM

400 450 500 550 600 650 700 750 800
Comprimento de Onda (nm)
Figura 4 - - (a) Absorbancia das NPsAu estabilizadas com BSA na presenca de diferentes
concentracdes de cisteamina e (b) sensibilidade das NPsAu estabilizadas com BSA frente a
detecc¢do da cisteamina.
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Conclusoes

Pode-se sintetizar as NPsAu utilizando o xilitol como agente redutor e
estabilizador, obtendo controle da morfologia das NPsAu bem como controle de
tamanho. O estudo do envelhecimento da solug&o coloidal demonstrou que o xilitol
estabilizou as nanoparticulas em meio aquoso por aproximadamente 3 dias,
evitando sua precipitacdo sob condigcbes ambientes. A aplicacdo da solucao coloidal
frente ao teste colorimétrico foi eficiente para a cisteamina, conseguindo detectar
sua presenca em baixas concentracées enquanto que para a BSA foi observado
efeito contrario, de estabilizacdo das NPsAu. A presenca da BSA junto as NPsAu
reduz drasticamente a sensibilidade do teste colorimétrico frente a cisteamina devido
a blindagem das NPsAu pela BSA.
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