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SYNTHESIS OF GOLD NANOPARTICLES AND COLORIMETRIC SENSING OF THE SULFATHIAZOLE: AN
EXPERIMENTAL PRACTICE FOR INTERDISCIPLINARY CLASSES. Students undertaking courses in the field of sciences and
engineering need to learn practical skills and conceptual knowledge, and the experimental classes are the best moment for this. In

this paper, we propose a practical experiment to aid nanotechnology learning by synthesizing gold nanoparticles (AuNPs) and their

application as a colorimetric sensor of sulfathiazole. AuNPs were prepared using sodium citrate as a reducing and capping agent. The

existence of the synthesized AuNPs was detected using the Tyndall effect while their optical properties were investigated by molecular

absorption spectrophotometry. The gold nanoparticles exhibit spherical-like shape morphology and an average size of 13.6 nm,

determined by transmission electron microscopy. The AuNPs were applied as a colorimetric sensor for the detection of sulfathiazole

in mixed water/ethanol solution by simple visual inspection and using molecular absorption spectrophotometry. Due to the simplicity

of the experimental steps, this activity is well-suited for a hands-on introduction of nanoparticles synthesis and its application as a

molecular sensor. In addition, the experiment encompasses knowledge from different fields being suitable for interdisciplinary classes.
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INTRODUCAO

As préaticas experimentais sdo extremamente importantes e
indispensdveis para a formacio de vdrios profissionais, como,
por exemplo, quimicos, biélogos, fisicos, engenheiros, médicos,
farmacéuticos, etc. As aulas experimentais permitem aos estudantes
vivenciar casos reais ou simular atividades cotidianas da profissdo que
estdo almejando, resultando em um aprendizado unico e diferenciado
das disciplinas tedricas. A experimentagdo permite o dinamismo
da aula, estimula o trabalho em equipe, acontece em um ambiente
diferente (geralmente laboratdrios ou como atividades de campo),
facilita o aprendizado de habilidades praticas, sendo muito valorizada
pelos estudantes e gerando expectativas entre os mesmos. Entretanto,
a pratica experimental que meramente repete roteiros passa a ser
cansativa e desestimulante, além de ainda manter os estudantes
com duvidas, principalmente por apenas terem executado uma agao
automadtica com resultado esperado.! Lima e Alves, relataram uma
pesquisa realizada com estudantes do ensino médio sobre um ensino
de quimica mais satisfatério. Os entrevistados responderam que para
tal finalidade, o ensino de quimica precisa ser realizado com mais
aulas experimentais, pois tornam esta ciéncia mais interessante e
motivadora, e também necessita de mais contextualizacdo, com
aulas apresentando maior clareza e objetividade.? Nesse sentido, e
dada a relevancia da pratica experimental na formagdo dos futuros
profissionais, as aulas experimentais em qualquer nivel de formagdo
devem ser mais desafiadoras e interdisciplinares, possibilitando aos
estudantes vivenciar o problema e trabalharem na busca da melhor
solugdo.

A interdisciplinaridade € um conceito que busca a intersec¢io
entre conteidos de duas ou mais disciplinas para permitir que o
estudante elabore uma visdo mais ampla a respeito das teméticas.’
Nessa direcdo, o conteiido programdtico dos cursos passa a ser
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integrado em disciplinas com cardter interdisciplinar ao invés
das tradicionais divisdes em disciplinas isoladas. A pratica da
interdisciplinaridade pode enriquecer, em varios aspectos, a qualidade
das atividades experimentais, permitindo aos estudantes assimilarem
uma visao mais ampla das questdes abordadas em aula. Os problemas
didrios do mercado de trabalho e as questdes globais estdo integrados,
como bem exemplificado pela Organizagdo das Nacdes Unidas nos
17 objetivos de desenvolvimento sustentdvel.* Consequentemente,
os profissionais precisam passar por um processo de formagdo que
os prepare para a vida real. Por exemplo, com o surgimento da
nanotecnologia e sua popularizacio crescente para diversas dreas
do conhecimento, nota-se a integracdo de contetidos em uma tnica
drea. A nanotecnologia ¢ um campo multidisciplinar, que integra
vérias disciplinas fundamentais, como por exemplo, fisica, quimica,
matemadtica e biologia, alcancando as engenharias, medicina,
industria alimenticia, etc.” Em outras palavras, em uma atividade
didética com o tema central “Nanotecnologia”, vérios conteidos de
outras disciplinas podem ser integrados no sentido de se atingir uma
compreensao mais ampla.

A nanotecnologia € uma drea do conhecimento que engloba
ciéncia, engenharia e tecnologias baseadas em materiais fabricados
na nanoescala, entre 1 e 100 nm.® Os materiais quando reduzidos a
essa escala de tamanho apresentam propriedades diferenciadas da
sua contraparte micro e macro, devido & alta razdo drea de superficie/
volume e aos efeitos de confinamento quintico por tamanho.%’
Com isso, € possivel aplicd-los na geracdo de novas tecnologias
ou aperfeicoar tecnologias ja existentes, resultando na denominada
nanotecnologia. Para uma melhor compreensdo e entendimento dos
fendmenos da matéria em nanoescala € de fundamental importancia
estudar a ciéncia das nanoparticulas. Por exemplo, o ouro em
escala macro apresenta cor amarela e brilho metalico caracteristico.
Entretanto, esse mesmo elemento na forma de nanoparticulas, com
dimensao inferior a 100 nm, pode exibir outras cores, dependentes
do tamanho, da morfologia e do meio ao qual as particulas estdo
imersas.*® Essa mudanga de propriedade tem origem na ressonincia
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plasmonica de superficie (SPR, do inglés surface plasmon
resonance), resultante de variagdes na interacido das nanoparticulas
com a radiag@o eletromagnética incidente. Essas varia¢des ocorrem
devido a mudancas na dindmica coletiva dos elétrons, que oscilam
em diferentes frequéncias dependentes do tamanho, morfologia e
constante dielétrica do meio.*® Consequentemente, as nanoparticulas
de ouro podem exibir diferentes cores (vermelho, azul, violeta),
resultantes de variacdes do espalhamento da radiac@o incidente.!”

O sulfatiazol foi escolhido como objeto de estudo devido a sua
caracteristica quimica, apresentando grupos funcionais com dtomos
de nitrogénio e enxofre, os quais apresentam afinidade quimica
com o ouro. Por ser um composto de origem farmacéutica usado
como antibidtico para infec¢des bacterianas humana e veterindria, o
sulfatiazol também j4 foi relatado como contaminante emergente.'!?
A presenga desses compostos em dgua pode ser nociva ndo somente
a saide humana, mas também a biodiversidade do ambiente, sendo
o0 seu monitoramento e destino de interesse ambiental.'* Este assunto
pode ser abordado pelo docente com os discentes, contextualizando
a pratica experimental com um tema cotidiano e também mostrando
como a nanotecnologia pode ser empregada na solucéo do problema.
Além disso, existem poucos trabalhos na literatura envolvendo
a interacdo do sulfatiazol com nanoestruturas de ouro, sendo os
principais relacionados a deteccdo por SERS (surface-enhanced
Raman spectroscopy) e sensoriamento eletroquimico.'*!*> Esse fato
também indica que o presente trabalho apresenta uma proposta
inédita.

Diante do exposto, o objetivo do presente trabalho € apresentar
um experimento de sintese de nanoparticulas de ouro e sua aplicagio
no sensoriamento colorimétrico do sulfatiazol. O experimento
é apresentado como uma proposta de pritica experimental
interdisciplinar, que engloba conhecimentos de sintese quimica,
fisico-quimica de superficie e coloidal, fdrmacos e andlise
ambiental, contextualizada com a nanotecnologia. Além disso, o
presente trabalho também engloba aspectos da nanoquimica, que
€ um termo usado no contexto da nanotecnologia para enfatizar os
aspectos relacionados a sintese de nanoestruturas e estudo das suas
propriedades quimicas.'® Geoffry Ozin, um pioneiro no campo da
nanoquimica, descreveu em seu livro intitulado “Nanochemistry: A
chemical approach to nanomaterials”, a importancia do estudo dos
aspectos quimicos dos nanomateriais para uma melhor compreensao
das propriedades fisico-quimicas e aplicaco.!®

PARTE EXPERIMENTAL

Em disciplinas experimentais, € muito comum o docente realizar
uma discussdo inicial com os discentes antes de comegar a prética
experimental. Nesse momento, € importante que os discentes
entendam, em linhas gerais, o objetivo do experimento e as etapas
que precisam ser executadas para atingi-lo. O uso de fluxogramas
¢ uma estratégia diddtica eficiente adotada pelos docentes e muitas
vezes solicitada pelos proprios discentes. Nesse sentido, para a pratica
experimental apresentada neste artigo, sugere-se usar o fluxograma
mostrado na Figura 1, no qual sdo descritas as trés etapas principais
do experimento de forma resumida e que também poder4 ser adaptado
pelo docente. Com esse fluxograma, os discentes identificardo
rapidamente quais sdo os reagentes necessarios, as solu¢des quimicas
que precisardo preparar, as andlises que fardo para caracterizar as
nanoparticulas de ouro (AuNPs) e os testes de deteccio do sulfatiazol.

Reagentes usados no experimento

Os reagentes dcido clorodurico (99,99%), citrato de sédio
tribasico (= 99,0%), sulfatiazol (99,0%), alcool etilico (95,0%), acido
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f}:tapa 1: Sintese das AuNPs
- Solucio de HAuCl;1,0x 1023 mol L1
- Solucao de citrato de sodio 5% m/v y
~

r}:tapa 2: Caracterizacio das AuNPs
- Efeito Tyndall

- Espectroscopia UV-vis

\- Microscopia eletronica de transmissio )
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Etapa 3: Teste colorimétrico
- Solucio de Sulfatiazol 2,0 x 10 mol L}
- Solugio de Sulfatiazol 1,0 x 10~ mol L

\

Figura 1. Fluxograma diddtico resumindo as trés etapas do procedimento
experimental

sulfdrico (95,0 — 98,0%) e peréxido de hidrogénio (30,0%) foram
adquiridos da Sigma-Aldrich e usados como recebidos.

Primeira etapa: sintese das nanoparticulas de ouro

O primeiro procedimento foi o preparo das solugdes usadas no
experimento. Foi preparado 50 mL de uma solugdo aquosa de 4cido
clorodurico (HAuCl,) na concentragio de 1,0 x 10 mol L}, reagente
usado como precursor de ouro. Foi preparada uma solucéo aquosa
de citrato de sédio na concentragdo de 5% m/v, reagente usado como
agente redutor e estabilizante. Foi também preparada uma solucéo
piranha (mistura de dcido sulftrico e peréxido de hidrogénio 4:1 v/v)
para a limpeza da vidraria usada na sintese.

O coloide de nanoparticulas de ouro (AuNPs) foi sintetizado
de acordo com um método ja reportado na literatura, com algumas
adaptacoes.'” A solu¢ao de HAuCl, foi transferida para um erlenmeyer
de 100 mL, sendo mantida sob agita¢do constante e aquecimento até
atingir ebulicdo. Nessa condigdo, foi adicionado 1 mL da solucdo
de citrato de s6dio 5% m/v. Apds ~ 5 min, a mistura mudou de cor,
passando do amarelo caracteristico do HAuCl, para o vermelho vinho.
O aquecimento foi interrompido apds 15 min da mudanca de cor, mas
a agitac@o foi mantida até o resfriamento do coloide.

Em uma aula experimental, o volume de 50 mL do coloide de
AuNPs € suficiente para atender dez grupos de estudantes, uma vez
que no teste de sensoriamento do sulfatiazol foram usados 5,0 mL
no total, como descrito na terceira etapa abaixo.

Segunda etapa: caracterizacio das AuNPs

O coloide de AuNPs foi analisado apds a sintese usando um laser
com radiac@o verde para evidenciar o efeito Tyndall.'®

Os espectros de absorcdo foram coletados usando um
espectrofotdmetro JASCO, modelo V-730-iRM, na faixa de 200 a
800 nm. Uma parte do coloide foi transferida para uma cubeta de
quartzo de caminho 6ptico igual a 1 cm, sendo em seguida registrado
0 seu espectro.

As imagens de microscopia eletronica de transmissao (TEM) foram
obtidas usando o microscépio da JEOL, modelo JEM-2100 (200 kV
de poténcia e 0.25 nm de resolugio pontual). A amostra para TEM foi
preparada por deposi¢do de gotas do coloide de AuNPs sobre grade
de cobre, recoberta com filme fino de carbono. Ap6s a evaporagao da
4gua, aamostra foi analisada. A contagem de tamanho de particulas foi
realizada a partir da andlise das imagens de TEM, usando o software
Imagel, que € um programa de livre acesso disponivel para download
na internet. Os valores foram transferidos para uma planilha, sendo
gerado o histograma de distribui¢do de tamanho.
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Vale ressaltar aqui, que a andlise de microscopia eletronica nao
¢é obrigatéria como parte da prética experimental, visto que este
procedimento de sintese € reprodutivel. A escolha fica a critério do
docente, levando em consideracio a disponibilidade e acessibilidade
ao microscopio em sua institui¢do. Caso o docente nao realize essa
caracterizacdo, recomenda-se consultar referéncias bibliograficas
que relatem esse tipo de andlise, como as referéncias 19 e 20, e o
assunto seja discutido com os discentes.!*? Discutir, por exemplo,
como € realizada a caracteriza¢dio por TEM e como interpretar as
micrografias coletadas. Os leitores também podem acessar imagens
de TEM das AuNPs sintetizadas neste trabalho em informagado
suplementar.

Terceira etapa: sensoriamento colorimétrico do sulfatiazol

Para o sensoriamento colorimétrico, foram preparadas duas
solugdes de sulfatiazol nas concentragdes 2,0x 103 e 1,0 x 10* mol L,
usando etanol como solvente devido a baixa solubilidade do composto
em dgua. Em seguida, foi coletado 1 mL da solucéo mais concentrada
e transferido para uma cubeta de quartzo contendo 2,5 mL do coloide
de AuNPs, resultando em uma concentrag@o final de 5,7 x 10 mol L.
A cubeta contendo a mistura foi fotografada e posicionada no
porta amostra do espectrofotdmetro, sendo coletado espectros de
absor¢do em diferentes tempos (1, 25, 50, 75 e 100 min). Apds esse
tempo, a cubeta foi retirada do equipamento e fotografada para
comparagdo. O mesmo procedimento foi realizado para a segunda
solucdo de sulfatiazol, que resultou em uma concentragdo final de
2,9 x 10° mol L' apés a corregdo do efeito de diluic@o.

Manejo dos residuos gerados

Ap0s finalizar a pratica experimental, os 7 mL da mistura do
coloide de AuNPs com sulfatiazol foi transferido para um recipiente
de vidro, identificado e armazenado no abrigo de residuos do
laboratério. Apds vdrias execugdes desse procedimento e actimulo
de maior volume, o residuo poderd ser tratado com agua régia
(mistura de 4cido cloridrico e 4cido nitrico), para recuperagdo do
acido clorodurico que podera ser reaproveitado em outra sintese de
nanoparticulas de ouro.?!

Para o procedimento de recuperagdo do ouro, sugere-se
centrifugar as AuNPs e remover o sobrenadante, que contém citrato
de sédio como primeiro estabilizante. Suspender as AuNPs em dgua
destilada, que estardo com sulfatizol como estabilizante, e adicionar
dgua regido na propor¢do 3HNO,;:4HCI. Nessa proporcdo, o ouro €
oxidado, gerando 4cido clorodurico, dgua e gas didxido de nitrogénio,
que ird se desprender da solu¢@o. Para separar o sulfatiazol do meio,
como este composto € pouco solivel em dgua, pode ser realizada
uma extracdo liquido-liquido, usando solventes organicos, como
etanol ou acetona.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 2 € apresentado o espectro de absor¢do na regido do
visivel do coloide de ouro apds a sintese. Observa-se uma banda de
absorcdo com maximo em 520 nm, referente a ressonincia plasmonica
de superficie caracteristica de nanoparticulas de ouro.” Outra forte
evidéncia da formagdo de ouro nanométrico € a cor vermelha
observada no coloide, comumente relatada na literatura cientifica
para nanoparticulas de ouro.?’

Na Figura 3(a) e (b), sdo apresentadas fotografias mostrando a
incidéncia do laser em 4gua destilada (na qual nenhum efeito foi
observado) e no coloide de AuNPs, no qual o efeito Tyndall, tipico
de um sistema coloidal € observado, respectivamente. Esse efeito tem
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Figura 2. Espectros de absor¢do do coloide de AuNPs sintetizado neste
trabalho

origem no espalhamento de luz provocado pelas nanoparticulas em
suspensdo, sendo um teste simples e que também pode ser realizado
no decorrer da sintese das nanoparticulas.?> Assim, a visualizagéo do
caminho 6ptico do laser € um indicador da presenca de nanoparticulas
suspensas no solvente.

Figura 3. Demonstragdo do efeito Tyndall com a incidéncia de um feixe de
luz laser através de um recipiente contendo dgua destilada (a) e da amostra
de AuNPs (b)

Na Figura 4(a)-(c) sdo mostradas imagens de TEM do coloide
de AuNPs, em diferentes magnificacdes, em que € possivel observar
nanoparticulas com morfologia esferoidal. Com o aumento da
magnifica¢do € possivel observar mais detalhes das particulas, que
apresentam homogeneidade na aparéncia fisica. Esse resultado mostra
que o método de sintese empregado permitiu obter uma amostra
homogénea de AuNPs. Realizando a contagem do didmetro das
nanoparticulas de ouro em diferentes imagens de TEM, obteve-se
uma distribuicdo de tamanho que apresentou bom ajuste a fungéo
gaussiana, com valor médio de 13,6 nm, Figura 4(d).

Embora a discussdo do mecanismo de formagdo das AuNPs
pela reducio por citrato de sédio esteja fora do escopo do artigo,
apresentamos as duas principais etapas baseadas em evidéncias
experimentais e tedricas ja publicadas.?®?* Inicialmente, o Au’*
é reduzido a Au*, como mostrando na equacio quimica (1). Na
segunda etapa, equag@o quimica (2), a espécie quimica [Au*(Cl),]
sofre desproporcionamento, formando dtomos de ouro e o complexo
tetracloreto de ouro(IIl). Finalmente, os atomos de ouro formados se
ligam entre si, dando origem as nanoparticulas que sio estabilizadas
pelos &nions citratos. De acordo com Ojea-Jimenez,>* outras etapas
sdo possiveis no mecanismo de formacgdo das AuNPs em fun¢do
do pH do meio. As etapas apresentadas nas equagdes quimicas (1)
e (2), estdo de acordo com o mecanismo em meio 4cido, ja que no
presente trabalho o pH do meio reacional variou de 4,0, no inicio
da reagdo, para 6,3, no coloide final. Essa varia¢do de pH estd de
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Figura 4. Imagens representativas de TEM do coloide de nanoparticulas
de ouro em diferentes magnificagées e escalas de tamanho 200 nm (a), 50
nm (b) e 20 nm (c). Histograma de distribui¢cdo de tamanho das AuNPs (d)

acordo com a redug¢d@o da concentra¢io do 4cido clorodurico, que é
consumido na reacao.

[Au**(CI),]” + [C,H,0,]- = CO, + 2CI + [Au*(Cl),]” + C;HO; +
H* 1)
3[Au(CI),]" = 2Au° + [Au*(Cl),]- + 2CI 2)

(llustracdo das principais etapas do mecanismo de formagdo de
nanoparticulas de ouro na presenga do dnion citrato)

Antes de iniciar os testes colorimétricos do sulfatiazol usando
as AuNPs preparadas, a solucdo mais concentrada do composto foi
analisada por espectrofotometria e o espectro de absorcéo registrado
¢ apresentado na Figura 5. E possivel observar na Figura 5, as duas
bandas intensas caracteristicas do sulfatiazol, com absorcéo na
regidio do ultravioleta em 260 e 285 nm, de acordo com trabalho ja
publicado.” O conhecimento do espectro de absor¢do do sulfatiazol
foi importante para o teste de detec¢do discutido na sequéncia, ja
que o composto apresenta absor¢des em regido distinta do coloide
de AuNPs.
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Figura 5. Espectro de absorgdo do sulfatiazol na concentragéo 2,0 x 107 mol L'
e sua estrutura molecular
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Na Figura 6 sdo apresentados os resultados do teste de detecgdo
colorimétrica do sulfatiazol usando as AuNPs, que também foi
monitorado por espectrofotometria de absor¢ao molecular.
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Figura 6. Espectros de absor¢do do coloide de AuNPs antes e apds a adigdo da
solugdo de sulfatiazol 2,0 x 107 mol L para diferentes tempos (a) e fotografias
da cubeta de quartzo contendo a mistura do coloide de AuNPs e a solugdo de
sulfatiazol nos tempos de 1 e 100 min (b). Espectro de absor¢do do coloide de
AuNPs antes e apds a adigdo da solugdo de sulfatiazol 1,0 x 10*mol L' para
diferentes tempos (c) e fotografias da cubeta de quartzo contendo a mistura
do coloide de AuNPs e a solugdo de sulfatiazol nos tempos de 1 e 100 min (d)

Na Figura 6(a), € mostrado o espectro de absorcéo do coloide de
AuNPs puro e ap6s a adi¢do da solugdo de sulfatiazol 2,0 x 10° mol L,
concentragdo final 5,7 x 10* mol L, no primeiro minuto até 100
min. A cubeta s6 foi removida do espectrofotdmetro apds este tempo,
sendo observada a mudanga de cor do vermelho para o violeta,
servindo como indicador colorimétrico da interagdo das moléculas de
sulfatiazol com as AuNPs, Figura 6(b). Ao analisar detalhadamente o
conjunto de espectros de absor¢do do teste, observa-se o surgimento
de uma segunda banda SPR em 655 nm, em fung¢io do tempo, sendo
indicativa da formagdo de agregados das AuNPs induzido pela
presenca do sulfatiazol. Essa interpretacdo também corrobora com as
discussdes na literatura cientifica sobre a formagdo de agregados de
nanoparticulas de ouro.”*?’ O espalhamento de luz € diferente quando
as nanoparticulas estdo separadas em comparag¢do com agregados,
resultando em mudancas na coloragio observada.” Tomando vantagem
desse efeito, a mudanga de cor do meio pode ser usada como um
indicador colorimétrico da presenca das moléculas de sulfatiazol.

O teste de detecgdo para a solucio mais diluida do sulfatiazol,
concentragdo final 2,9 x 10° mol L, apresentou pouca variagdo
dos espectros de absorcdio apds 25 min e uma suave mudanga na
cor do coloide, Figura 6(c) e (d). Apesar dos efeitos serem menos
pronunciados, esse resultado indica que ainda € possivel monitorar
a presenca de sulfatiazol no meio aplicando a mesma metodologia.
Adicionalmente, esse ultimo resultado também sugere que nesta
condi¢@o o teste atingiu o seu limite de detecgdo. Vale ressaltar
ainda, que em ambos os testes as bandas do sulfatiazol também sdo
observadas na regido UV dos espectros, Figura 6(a) e (c). Porém,
devido a aleatoriedade das posigdes, apenas a banda SPR das AuNPs
foi usada como indicador do sensoriamento devido a consisténcia
do sinal.

Com base no resultado do teste colorimétrico discutido acima,
¢é proposto o desenho da Figura 7, como uma ilustragdo diddtica
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para o melhor entendimento do fendmeno em nivel molecular.
Na condicdo inicial, as nanoparticulas de ouro estdo dispersas no
solvente e se mantém afastadas por repulsdo eletrostdtica, devido
a presenca de cargas negativas dos anions citrato que estdo ligados
na superficie das AuNPs atuando como agente estabilizante. A
formacdo de agregados € induzida pela presenca de moléculas
de sulfatiazol, levando a mudanca de cor do meio. A molécula de
sulfatiazol apresenta grupos funcionais com dtomos de enxofre
e nitrogénio, que possuem pares de elétrons livres, e podem se
coordenar aos dtomos de ouro na superficie das nanoparticulas.?
Como as interagdes Au-S e Au-N sdo mais efetivas do que Au-
citrato, sugere-se que a interagdo ocorre com liberagdo de anions
citrato para a solucdo, ocorrendo a troca de estabilizantes antes
na superficie das AuNPs. Além disso, as moléculas de sulfatiazol
podem se ligar a superficie de mais de uma nanoparticula, atuando
como uma ponte e aproximando as AuNPs provocando a formagao
do agregado. De acordo com o observado na Figura 6 e discutido
acima, a formacédo de agregados € dependente da concentragdo da
solucdo de sulfatiazol. Essa interpretacido e modelo de formacio de
agregados das AuNPs na presenca de sulfatiazol estd de acordo com
relatos de trabalhos que estudaram em detalhes esse fendmeno para
nanoparticulas de ouro em contato com vdrias moléculas e sais que
induziram agregacao.?*?’

AuNPs passivadas
com citrato de sodio e
dispersas no coloide

de AuNPs induzido pela
adicao de sulfatiazol

Formacgéao de agregados O .

Figura 7. Esquema ilustrativo da interagdo das moléculas de sulfatiazol
com as nanoparticulas de ouro resultando em agrega¢do e mudanga de cor
do coloide de AuNPs

Na Tabela 1 sdo descritas algumas questdes de aprendizagem
que podem ser abordadas pelo docente ao longo das trés aulas
experimentais. As questdes foram selecionadas de acordo com os
conteddos tedricos mais importantes de cada etapa. Por exemplo,
a sintese das AuNPs ocorre via rea¢do de redugdo dos fons Au’*

Tabela 1. Questdes de aprendizagem para cada etapa da pratica experimental

Procedimento Questdes de aprendizagem
- Preparo de solucdes quimicas.
. - Reacao de 6xido-redug@o.
Sintese das AuNPs

- Balanceamento de reagdes.
- Quimica coloidal.

- Efeito Tyndall.
- Modelo de ligagio metdlica de Drude.
- Ressonéncia plasmonica de superficie.
- Espectrofotometria de absor¢do molecular.
- Microscopia eletronica de transmissao.

Caracterizagio das
AuNPs

- Aplicagdo de nanoparticulas.
- Compostos organossulfurados.
- Acido-base de Pearson.

- Contaminantes emergentes.
- Espalhamento de luz.

Teste colorimétrico do
sulfatiazol usando as
AuNPs

Quim. Nova

para dtomos de Au’, os quais agregam gerando as AuNPs. Com esse
procedimento, o docente poderd trabalhar com os estudantes varios
tépicos de quimica, como descrito na Tabela 1. Nas duas etapas
seguintes, alguns tépicos sdo mais avangados e/ou interdisciplinares,
como por exemplo, as técnicas de caracterizagdo, classe de formacos,
contaminantes emergentes, espalhamento de luz, etc. Essas questdes
podem ser escolhidas de acordo com a énfase que o docente deseja
direcionar a prdtica, o nivel de aprofundamento dos assuntos, o
curso de formacdo dos estudantes e o perfil da turma, graduagdo ou
pés-graduacio. Além disso, o docente também podera propor outras
questdes de aprendizagem que considerar relevantes.

CONCLUSOES

No presente trabalho, foi realizada a sintese de AuNPS usando
citrato de sédio como agente redutor e estabilizante, com tamanho
médio igual a 13,6 nm e banda SPR em 520 nm. As AuNPs exibiram
cor vermelha quando estavam dispersas no solvente, mudando para
cor violeta ap6s adi¢do de solugdo de sulfatiazol. Essa mudanga
de coloragdo ocorreu devido a formagdo de agregados de AuNPs
induzidos pelas moléculas de sulfatiazol. O fendmeno foi facilmente
monitorado por espectrofotometria de absorcdo e inspe¢do visual
do recipiente, podendo ser adotado como teste colorimétrico
para detec¢do de sulfatiazol. Devido a facilidade de execucdo e
cardter interdisciplinar, o presente trabalho foi apresentado como
uma proposta de prdtica experimental para aulas com foco em
nanotecnologia e interface com outras disciplinas, como por exemplo,
quimica, fisica e ciéncia de materiais.

MATERIAL SUPLEMENTAR

Outras imagens de microscopia eletronica de transmissdo do
coloide de nanoparticulas de ouro preparado neste trabalho estio
livremente acessiveis em http://quimicanova.sbq.org.br/.
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