Pag. 151

Preparacdo de nanoparticulas de ouro por radiacado UV
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INTRODUCAO

Nanoparticulas (NPs) de materiais
metalicos sdo muito estudadas devido a suas
caracteristicas e propriedades Unicas. Dentre
estas, as nanoparticulas de ouro tem
destaque, pois possuem um amplo campo de
aplicacdes[1l]. Sendo que as principais
aplicacbes estdo na area de catalise, em
diversos processos, como por exemplo, na
purificacdo de gas hidrogénio obtido a partir
da reforma a vapor de metano e/ou etanol.
Muitas metodologias de sinteses de Au-
NPs foram desenvolvidas, onde o mais
comum sdo o0s métodos quimicos, o
método de sintese com a radiacdo UV
produz Au-NPs com o minimo de residuos,
esta € uma necessidade de diversas
aplicacoes.

OBJETIVO

Estudar a influéncia de diferentes faixas de
energia de radiacdo na regido do
ultravioleta para a reducéo de ions de ouro,
observando assim a interferéncia no
tamanho, morfologia e atividade catalitica.

METODOLOGIA

As  nanoparticulas de ouro foram
preparadas em uma cubeta de quartzo de
caminho o6ptico de 1 cm. Na cubeta foram
adicionados 35 pL de uma solugdo aquosa
de HAuCl, (28,68 mM), 14,76 uL de uma
solucdo aquosa de citrato de s6dio(170mM)
e 2450 uL de agua de osmose reversa.
Apoés as adicdes, a solucdo € irradiada por
uma lampada de xendnio de 35 watts em
um periodo de 5 horas e mantida sobre
agitacdo constante, 0 acompanhamento da
formacdo das Au-NPs é feito in situ, por
espectrofotometria na regido do UV-Visivel.

Foi analisada a utilizacdo de filtros que
permitem a passagem de faixas de
comprimentos de onda, incidindo dessa
forma faixas de energias diferentes sobre a
amostra. Os filtros foram numerados e
associados a sua energia passante
correspondente, junto a largura de meia
banda, respectivamente sendo filtro n° 1
com 313 +/- 100 nm, filtro n® 2 com 390 +/-

100 nm, filtro n°® 3 com 450 +/- 100 nm e
filtro n°4 com 540 +/- 100 nm.

O tamanho das Au-NPs foi estimado por
espectrofotometria na regido do UV-
Visivel[l2] e o tamanho de cristalito e
parametros de rede determinados por
difracdo de raios X. A atividade catalitica
das Au-NPs foi avaliada a partir da reacao de
hidrogenacdo do corante alaranjado de
metila com borohidreto de sodio e
monitorada por espectroscopia na regiao do
UV-Visivel.

RESULTADOS

A irradiacdo da solucédo de ouro (lll), sem a
presenca de citrato de sodio, nao
possibilitou a formacdo de Au-NPs. Nos
demais experimentos, com a presenca de
citrato, ocorreram a formacao de Au-NPs que
foram fortemente influenciadas pela faixa da
radiacdo incidente em funcdo do filtro
utilizado. Na Figura 1 pode ser observada a
variacdo do tamanho das -Au- NPs em
funcdo do tempo e da faixa de comprimento
de onda da radiacdo empregada. Como
podemos observar na figura 1, a irradiagéo
com a fonte Xe sem filtro ou com o filtro n°2
apresentam formagédo de Au-NPs de modo
similar. Sua formacdo ocorre apos 50
minutos de irradiagdo, com tamanhos da
ordem de

100nm que vao diminuindo com a mesma
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velocidade até atingir cerca de 50nm. Ja
sem a utillizacdo de radiagdo ou
empregando o filtro n °4 a formacéo das
Au-Nps ocorre a partir de 125 minutos,
porém seu tamanho final fica ao redor de

70nm. Para os filtros n° 1 e 3 a formacgéao
das Au-NPs ocorre a partir do 90 minutos e
seu tamanho final fica ao redor de 60nm.
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Figura 1. Acompanhamento dos tamanhos
das Au-NPs in situ em funcdo do tempo e
da faixa de energia da radiacdo incidente.

Entretanto as Au-NPs preparadas,
independente da faixa de radiacdo utilizada,
ap0s uma semana apresentavam sinais da
formacao de aglomerados que, com o passar
do tempo, sedimentavam formando um
corpo de fundo com coloragéo preta.

Os difratogramas obtidos para as Au-NPs
apresentaram picos de reflexao e parametros
de rede caracteristicos para o sistema CFC
(PDF 4-784). O tamanho de cristalito foi
calculado empregando a equacédo de
Debbey-Scherrer[2] para o pico de reflexao
no plano [111] e apresentou valores
préximos a 12nm. Os valores sdo menores
que os tamanhos das Au-NPs estimados por
espectrofotometria UV-Vis[2], sugerindo que
as nanoparticulas  preparadas  sao
policristalinas.

As Au-NPs apresentaram baixa atividade
catalitica na hidrogenacdo do corante
alaranjado de metila. Este fato pode ser
atribuido ao elevado tamanho das Au-NPs

preparadas, 0 que acarreta numa menor area
superficial ativa.

CONCLUSOES

A preparagdao de Au-NPs empregando
radiacdo na faixa do UV-Vis pode ser uma
boa alternativa aos processos tradicionais
gue usam reagentes quimicos. O tamanho
das Au-NPs é fortemente influenciado pela
faixa de energia da radiagdo utilizada.
Radiacbes na regiao de 390nm
apresentaram tamanhos de Au-NPs ao
redor de 50nm. Entretanto a atividade
catalitica, no sistema estudado, foi aquém
da esperada.
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