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RESUMO

Nanoparticulas sdo diferentes de moléculas isoladas e materiais a granel por conta de suas propriedades
oOpticas, eletronicas e quimicas, além de manifestarem propriedades impressionantes e Uteis, que podem ser
exploradas para uma variedade de aplicacdes estruturais e ndo estruturais. As nanoparticulas metalicas estdo
em destaque no campo de deteccdo eletroquimica, principalmente na fabricacdo de eletrodos. A deteccédo
dos compostos normalmente ocorre por meio do HPLC, mas adicionar as nanoparticulas metalicas nos
eletrodos, ira oferecer um maior custo-beneficio. Este trabalho teve como objetivo sintetizar nanoparticulas
metalicas de cobre e de ferro com a finalidade de inseri-las em eletrodos de pasta de carbono/resina epoxi
que servirdo para melhora do sinal na deteccdo de compostos desejados. Foi demonstrado que a
encapsulacdo dos compostos foi efetiva. Os dados obtidos no trabalho servirdo de base para estudos
subsequentes.

Palavras-chave: eletroquimica, métodos instrumentais, hanotecnologia.
ABSTRACT

Nanoparticles are different from single molecules and bulk materials on account of their optical, electronic
and chemical properties, in addition to manifesting impressive and useful properties, which can be exploited
for a variety of structural and non-structural applications. Metallic nanoparticles are highlighted in the field
of electrochemical detection, mainly in the manufacture of electrodes. The detection of compounds
normally takes place by means of HPLC but adding the metallic nanoparticles to the electrodes will offer a
greater cost-benefit ratio. This work aimed to synthesize metallic copper and iron nanoparticles in order to
insert them into carbon paste/epoxy resin electrodes that will serve to improve the signal in the detection
of desired compounds. Encapsulation of the compounds was shown to be effective. The data obtained in
the work will serve as a basis for subsequent studies.

Keywords: electrochemistry, instrumental methods, nanotechnology.
1 INTRODUCAO

As nanoparticulas metélicas oferecem inimeras vantagens no campo de deteccdo eletroquimica,
especialmente na fabricacdo de eletrodos. Sua pequena medida causa 0 aumento da &rea de superficie do
eletrodo, além de aumentarem a taxa do transporte de massa e ofertar uma transferéncia rapida de elétrons,
assim, aumentando a sensibilidade dos eletrodos utilizados (KORNII et al., 2020). Os sistemas voltamétricos
que utilizam as nanoparticulas demonstram o desempenho aprimorado, ou seja, os limites de deteccdo foram
reduzidos e as sensibilidades aumentadas.
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A deteccdo de compostos normalmente ocorre por meio da cromatografia liquida de alta eficiéncia
(HPLC), que pode ser considerada uma técnica de alto custo, com procedimentos muito longos e mais
demorados, além da dificuldade de uso em ambientes reais (CHOKKAREDDY et al., 2019). Adicionar
nanoparticulas metalicas em eletrodos, a fim de serem usados para deteccdo de compostos desejados, oferece
a mesma sensibilidade com um menor custo e procedimentos operacionais menos complexos com detec¢do
rapida no local.

Este trabalho teve como objetivo sintetizar nanoparticulas metalicas de cobre e de ferro com a finalidade
de inseri-las em eletrodos de pasta de carbono/resina epdxi que servirdo para melhora do sinal na deteccéo de
compostos desejados.

2 METODOS

Sulfato de cobre (CuSQs, Dinamica), 4gua ultrapura do tipo 1 (Agua Mili-Q®), Acido acético glacial
(C2H402, Sigma-Aldrich) e hidroxido de sodio (NaOH, Dinamica) foram usados nas nanoparticulas de 6xido
de cobre. Cloreto de ferro (FeCls, Alphatec), cloreto de ferro Il (FeClz, Dindmica), gés nitrogénio (N>),
hidroxido de sodio (NaOH, Dinamica), 4cido citrico (CsHsO7, Sigma-Aldrich) e agua ultrapura do tipo 1 (Agua
Mili-Q®) foram usados nas nanoparticulas de 6xido de ferro. Brometo de potéssio (KBr, Sigma-Aldrich, grau
espectroscépico) foi usado nas analises de Espectroscopia de Infravermelho (FTIR).

Para a producdo das nanoparticulas, utilizou-se como base a metodologia de Rangel, Boca Santa e Riella
(2020) com modificacGes, entdo procedeu-se a dissolucdo de 2,5 g de CuSO. em 50 mL de agua tipo 1 (solugédo
0,2 M CuSOy) e adicionou-se 1 mL de &cido acético glacial. Em outro recipiente, colocou-se 8 g de NaOH que
foram dissolvidos em 25 mL de agua tipo 1. Gotejou-se a solucdo de NaOH na solugéo de CuSO4 sob agitacdo
continua e temperatura de 90°C. Ao final, obteve-se um precipitado preto (6xido de cobre resultante da reacao),
o qual foi centrifugado a 6000 rpm por 10 minutos e lavado com agua tipo 1 (o método de centrifugacdo e
lavagem foi realizado até que ndo houvesse odor residual de hidrdxido de s6dio). Apds o processo, 0
precipitado foi seco em estufa a 80°C por 2 horas. O pé fino das nanoparticulas de éxido de cobre e o sulfato
de cobre puro foram caracterizados por Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
e Microscopia Eletronica de Transmisséo (MET), a fim de verificar se a reagéo ocorreu de maneira a ndo restar
reagentes contaminantes no produto.

As nanoparticulas de 6xido de ferro foram sintetizadas de acordo com a metodologia de Souza (2011),
com modificagdes. Foram adicionados 100 ml de FeCI3 0,6 M e 100 ml de FeCl2 0,3 M a um reator
encamisado sob atmosfera de N, agitagdo constante (acima de 800 rpm) e aquecimento a 40 °C. Para atingir-
se pH em torno de 11 no meio reacional foram adicionados 100 ml de NaOH 2,4 M. Durante 01 hora, foi
mantido o abastecimento de Na, agitagdo e aquecimento a 40 “C. Foram entdo adicionados 3 ml de &cido citrico
1,7 M para prevenir aglomeracdo das particulas. Apos o resfriamento, o precipitado foi magneticamente
decantado e o sobrenadante descartado. Lavou-se as nanoparticulas diversas vezes com agua tipo 1 e secou-se
em estufa a 40 °C por 4 h. As nanoparticulas foram armazenadas para posterior caracteriza¢cdo por microscopia
eletrénica e FTIR.

Anélises de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR, Shimadzu-IRAffinity-
1) foram realizadas para observar a existéncia de possiveis interacdes quimicas entre os reagentes utilizados
no processo da producgdo de nanoparticulas de 6xido de cobre. Para as analises, utilizou-se cerca de 3 mg de
composto para producdo de pastilhas de brometo de potéssio (100 mg). As pastilhas foram entdo analisadas
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com resolucdo de 2 cm™ entre 4750 e 450 cm™ com 32 scans cumulativos. Os picos foram normalizados para
possibilitar a comparacao entre as amostras.

A morfologia das nanoparticulas obtidas foi avaliada por Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET,
equipamento Jeol, modelo jem-1011) operando a 100 kV, com faixa de magnificacdo de 50 a 600.000 vezes.
Para a analise, algumas gotas da disperséo aquosa da amostra foram depositadas sobre uma grade de cobre de

300 mesh, estando esta previamente recoberta por um filme de parlédio. As grades foram secas a temperatura
ambiente e em seguida analisadas.

3 RESULTADOS
A Figura 1 apresenta as nanoparticulas metalicas de 0xido de ferro. Na Figura 2 sdo apresentados 0s

resultados das analises realizadas na Espectroscopia de Infravermelho (FTIR) para a amostra de nanoparticula

metalica de 6xido de cobre, bem como para o composto (CuSO.) que as constituem, e na Figura 3, resultado
das analises de FTIR para as nanoparticulas de 6xido de ferro.

Figura 1- Nanoparticulas metalicas de 6xido de ferro em contato com ima.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Figura 2 - Espectros do FTIR para o sulfato de cobre e para as nanoparticulas.
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sulfato de cobre.

Fonte: Autoria propria (2021).
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Figura 3 - Espectros de FTIR para os reagentes cloreto de ferro 11 (vermelho), cloreto de ferro 111 (amarelo) e
para as nanoparticulas de magnetita (azul).
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Fonte: Autoria propria (2021).

Através dos dados obtidos nas analises de FTIR, na Figura 2, do reagente utilizado de sulfato de cobre
(CuS04.5H20) notou-se bandas entre 1400-420 cm™ que indicam a presenca do grupo sulfato (SO.)
(BARBOSA e SANTOS, 2014). Comparando esse espectro com o das nanoparticulas obtidas, nota-se a
atenuacio dos picos de sulfato e a presenca da banda caracteristica de 6xido de cobre em torno de 601-487 cm™
que sdo atribuidas as vibragdes das ligagdes Cu-O- o pico agudo é observado em 601 cm™ que representa a
caracteristica de formacdo das ligagdes Cu-O presente, que esta de acordo com a literatura (CHOKKAREDDY
et al., 2019).

Na Figura 3 estdo demonstrados os espectros de FTIR para os reagentes (cloretos de ferro Il e 11l) e as
nanoparticulas de magnetita obtidas. Para o cloreto de ferro 1l percebeu-se uma banda mais acentuada em torno
de 3400 cm™, a qual representa as vibragdes de alongamento dos grupos hidroxila. Com o cloreto de ferro 11l
uma banda em torno de 1620 cm™ também ficou em evidéncia comparando-se com os demais. Essa banda
indica uma vibragdo distorcida de O-H. Esses picos para os reagentes podem ter ocorrido devido & &gua
adsorvida, ja que estes sdo muito higroscopicos. Para as nanoparticulas de magnetita, observou-se picos mais
acentuados em torno de 565 a 690 cm™ correspondentes a vibragdo das ligagdes de Fe-O, indicando que as
nanoparticulas sintetizadas sdo de 6xido de ferro (FARGHALY et al., 2017; HWANG et al., 2014; WAN NOR
et al., 2018).

A Figura 4 apresenta as imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) das
nanoparticulas de 6xido de cobre, e a Figura 5 os resultados das analises no MET para as nanoparticulas de
Oxido de ferro.

https://eventos.utfpr.edu.br/sicite/sicite2021 4



XXVI Semindrio de Iniciagdo Cientifica e Tecnoldgica

08 a 12 de Novembro - Guarapuava/PR
SEI-SICITE 2021 P / CAMPUS GUARAPUAVA

Pesquisa e Extensdo para um
mundo em transformacdo

|
g:f; XI Semindrio de Extensdo e Inovagdo

UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

Figura 4 - Imagem de MET das nanoparticulas de
oOxido de cobre.

Figura 5 - Imagem de MET das nanoparticulas de
oxido de ferro (magnetita).

Fonte: Autoria propria (2021)

Através da Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET), as nanoparticulas obtidas foram caracterizadas
quanto a sua morfologia. As nanoparticulas de 6xido de cobre apresentaram um formato de espicula (Figura
4). Rangel, Boca Santa e Riella (2020) usando metodologia de sintese semelhante também obtiveram
morfologia semelhante. Phiwdang et al.(2013) através da utilizacdo dos precursores cloreto de cobre e nitrato
de cobre em metodologia semelhante obtiveram resultado semelhante.

Ja as nanoparticulas de magnetita (FesO4) obtidas foram de formato esférico (Figura 5). Outros autores
atraves de metodologias parecidas também obtiveram nanoparticulas desse mesmo formato (FARGHALY et
al., 2017; HWANG et al., 2014; WAN NOR et al., 2018).

4 CONCLUSAO

Os resultados obtidos indicam fortemente que as reacGes ocorreram de maneira satisfatoria, o sulfato foi
oxidado gerando as nanoparticulas de 6xido de cobre, e as bandas caracteristicas das nanoparticulas de ferro
foram acentuadas nas analises, indicando que as nanoparticulas sdo de 6xido de ferro. Os resultados encorajam
a continuidade dos trabalhos, e os estudos subsequentes versardo sobre a aplicacdo das nanoparticulas em
eletrodos para detec¢do de compostos de maneira mais sensivel e econémica.
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