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Objetivos

Este projeto tem como objetivo explorar
a sintese e caracterizagao de nanoparticulas de
ouro com morfologia controlada, em especial,
particulas com pontas’, e a aplicagdo dessas em
espectroscopia Raman  amplificada  por
superficie (SERS) utilizando moléculas-alvo.
Além disso, procurou-se comparar 0s espectros
experimentais com valores tedricos e interpretar
alteragdes ou fendmenos nos sinais causados
pela interagéo entre molécula e particula.

Métodos e Procedimentos

A sintese das nanoparticulas foi
mediada por seeds, obtidas pelo método
Turkevich, crescidas com morfologia com
pontas devido a adicdo de Ag* seguindo o
procedimento de Indrasekara et. al2. Foram
realizados testes para a estabilizacido das
particulas e determinagao de uma sintese viavel
com estabilizantes, variando tempo de reagao e
etapa de adigao.

As particulas foram caracterizadas em
suspensao via  espectroscopia  UV-Vis,
Espalhamento de Luz Dinamico (DLS), titulagao
com potencial Zeta, Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) e Transmisséo (TEM).

As amostras para realizagdo de
espectroscopia Raman foram preparadas em
suspensdo, em filme seco, e aderidas a
substratos  funcionalizados a fim de
comparacgao. Para a medigédo da intensificagao
de sinal foram aderidas moléculas de
triamercaptotriazina (TMT), por meio de solugéo
104 M.

Os espectros Raman foram obtidos
utilizando um laser de comprimento de onda de
633 nm junto de um microscopio confocal. Os
sinais foram coletados ao longo de 5 minutos
como uma sequéncia de espectros integrados
por 1 segundo, com poténcia de 1TmW.

Resultados

ApOs testes iterativos de estabilizagao e
reproducdo da sintese citada, procedimentos
para sintese de duas particulas com morfologias
distintas foram definidos, baseados na diferenca
de estabilizante adicionado: antes da adicéo de
AgNOs e acido ascorbico, foi adicionado solugéo
1% de brometo de cetiltrimetilamdnio (CTAB),
sendo utilizados 0,1 mL para a sintese da
particula denominada A e 1 mL para a
denominada MA (Figura 1).
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Figura 1: Particula A, a esquerda, e evolucdo da cor
da suspensao da particula MA, a direita.

Os dados retirados por DLS mostraram
baixa polidispersividade das amostras e os
espectros UV-Vis mostraram picos das bandas
plasménicas em 583 e 603 nm para as
particulas A e MA, respectivamente. Imagens
obtidas por TEM e MEV de ambas as particulas
ilustram o efeito do estabilizante CTAB nas suas
morfologias (Figura 2). No caso da particula A,
o surfactante ndo causou alteragdo morfoldgica,
mantendo as pontas da sintese base, em
contraste com a morfologia da particula MA.

Dk.
a8

Figura 2: Imagens de TEM (a esquerda) e MEV (a

g.
direita) das particulas MA (acima) e A (abaixo).
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Figura 3: Espectro simulado e experimental de TMT
(a esquerda) e espectros do filme seco com TMT.

O espectro Raman da molécula-alvo foi
simulado e comparado com um espectro
experimental, e os picos dos modos vibracionais
em destaque foram utilizados para racionalizar
diferengas nos espectros com as particulas. O

espectro retirado do filme seco de particula MA
com TMT mostrou grande intensificagcdo do
sinal, deslocamento dos picos e splitting,
consequéncias da ligagdo da molécula a
particula. No espectro para a particula A foi
notado a degradacdo da molécula, levando a
diversos picos formando uma banda larga,
intensificada (Figura 3).

Conclusoes

Foi possivel estabelecer a sintese
reprodutivel de particulas de ouro estaveis e
monodispersas, com morfologia que possibilitou
a observagdo de SERS, em condi¢gdes amenas
e tempo curto de reagao.

O meio no qual as particulas estavam
nao se mostrou relevante quanto a qualidade
dos sinais Raman e intensificagdo. Foi possivel
observar grande intensificacdo do sinal da
molécula TMT, porém devido a alta temperatura
nos hotspots da particula, houve grande
alteragao dos espectros com o tempo e foi
possivel observar a degradagao da molécula.
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