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Resumo

A nanotecnologia, especialmente o estudo das nanoparticulas de prata (AgNPs), estd em crescimento
devido as suas propriedades fisico-quimicas Unicas, como atividade antimicrobiana e alta
condutividade elétrica. Ja a resina ep6xi € um polimero de destaque no cotidiano por apresentar facil
aplicabilidade. Esse estudo investiga a sintese e estabilidade das AgNPs, usando citrato de sd6dio como
estabilizante, e a incorporacdo delas em resina epoxi. As AgNPs mais estaveis foram obtidas com
1,67% de citrato de sédio a 100°C, apresentando boa estabilidade coloidal. A resina contendo as
nanoparticulas demonstrou mudangas espectrais, indicando a incorpora¢éo bem-sucedida das AgNPs.

Palavras-chave: Nanoparticulas de prata, nanotecnologia, sintese, resina epoxi
Area do Conhecimento: Ciéncia Exatas e da Terra — Quimica.
Introducéo

A nanotecnologia € um campo interdisciplinar da ciéncia, que visa projetar e utilizar sistemas e
estruturas por meio da manipulacao de atomos e moléculas em escala manométrica (1nm = 10°m)
(BETTIO, 2020; MOSQUIM LEMES; LIMA CASTILHO; RANIERO, 2017). O material em dimensdes
manomeétricas tem sido amplamente utilizado em pesquisas, devido as suas propriedades singulares e
sua grande &rea superficial em relagdo ao seu volume, que aumenta a sua reatividade quimica
(SANTOS, 2020). Assim, observou-se que quando a prata esta em escala hanométrica ela apresenta
propriedades fisico-quimicas, como atividade catalitica, condutividade elétrica e condutividade térmica.
Também apresenta atividade antimicrobiana, sendo de interesse para o avanco em aplicacfes da érea
da saude (CHEN; SCHLUESENER., 2008). Desta forma, as nanoparticulas podem ser incorporadas
em matérias, buscando aumentar a sua aplicabilidade;

Dentre os materiais comerciais, a resina epoxi se destaca, pois € um polimero termoestavel usado
para aplicag8es estruturais. Logo, essa utilidade da resina epOxi se d& devido a sua alta forga de tenséo,
facil processamento e 6tima resisténcia quimica(FAN-LONG.; XIANG.; SOO-JIN., 2005). Suas diversas
aplicacbes se dao pela elevada reatividade do grupo epoxi. Esta reatividade se forma a partir do anel
epoxi, por apresentarem uma instabilidade devido as suas variagbes nos angulos e aos carbonos
carregados positivamente. Essas particularidades contribuem para a instabilidade da estrutura,
permitindo a sua abertura por diferentes compostos quimicos (D'ALMEIDA; MONTEIRO, 1996).

Desse modo, neste trabalho ser4 realizado o estudo sobre a sintese de nanoparticulas de prata em
meio aquoso, reduzindo e estabilizando-as com citrato de sédio. As nanoparticulas foram
caracterizadas por espectroscopia UV-visivel, espalhamento de luz dindmica (DLS) e andlise de pH,
tanto imediatamente apoés a sintese quanto apds cinco meses de armazenamento. A andlise focara na
distribuicdo e no tamanho das nanoparticulas, visando a melhor estabilidade temporal para posterior
incorporagdo na resina epoxi. Apés a obtengdo do nanomaterial, o produto sera submetido a analise
UV-visivel para avaliar a insercdo das nanoparticulas na resina.
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Metodologia

Para o processo de sintese foi utilizado as temperaturas/Concentrac6es de Citrato de sédio:
100°C/2%; 95°C/2%; 85°C/2%; 75°C/2%;100°C/1,67%; 95°C/1,67%; 85°C/1,67%; 75°C/1,67%. Estas
condicbes experimentais foram baseadas em relatos da literatura. No processo de sintese, preparou-
se uma solugao de 150 mL AgNO; (1mol.L%) e, em seguida, colocou-se sob agitagdo magnética até a
temperatura desejada. Logo, foi adicionado 10mL de solugdo de citrato de s6dio, mantendo-a sob
agitacdo constante por 7 min, ou até atingir uma coloragao verde acinzentada. A solugao coloidal foi
armazenada em frasco ambar, em temperatura 7°C, e caracterizada pelo UV-visivel, DLS a fim de
saber sua estabilidade em relagdo ao tempo. Além disso, a analise do pH foi realizada, onde a solugéo
de AgNPs foi alicotada em 10 amostras, sendo estas ajustadas para pH variando entre 3 e 10.

A propor¢éo adequada para a mistura da resina com o agente de cura foi indicada pela Redelease,
sendo de 2:1. Primeiramente, adicionou 1g de resina e 50mL das AgNPs secas em uma placa de petri
a 50°C durante 24h, e misturou manualmente com o auxilio de um bastdo de vidro. Sequentemente,
adicionou-se 0,5g de endurecedor e misturou novamente. Ao fim do processo, obteve-se a resina epoxi
curada contendo AgNPs.

Resultados

Nem todas as condi¢cdes experimentas da Tabela 1 levaram a resultados satisfatorio. Ndo houve
formacdo de nanoparticulas para as condicfes de temperatura/concentracdo de citrato de sdédio:
75°C/2,00%, 75°C/1,67% e 85°C/1,67%. A figura 1 apresenta as distribuicdes dos didmetros
hidrodinamicos, mensuradas pela técnica de Espalhamento Dinamico de Luz (DLS), das coloidais
sintetizadas nas condi¢des experimentais que permitiram a obtencdo de AgNPs.

Figura 1 — Analise do DLS das AgNPs formadas.
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Apébs a sintese, a distribuicdo bimodal dos didmetros hidrodindmicos foi observada nas AgNPs
formadas com 2% de citrato de sodio a 85 e 100°C. A distribuicio monomodal dos diametros
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hidrodinamicos foi mostrada para 2% a 95°C, e nas amostras com 1,67% de citrato de sddio. Os
resultados apds 5 meses de armazenamento sao apresentados na Figura 2.

Figura 2 — Analise do DLS das AgNPs apos 5 meses.
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Apéds 5 meses, todos os graficos mostram solug8es coloidais mais polidisperas em comparacao das
andlises realizadas logo apés a sintese. Aquelas sintetizadas com 2% de citrato de sodio apresentaram
uma distribuicio monomodal dos didmetros hidrodinAmicos. Para AgNPs feitas com 1,67% de citrato
de sdédio, a distribuicaodos diametros hidrodindmicos é bimodal para 95°C, enquanto a amostra é
monomodal a 100°C.

Os resultados das caracterizages de UV-visivel das amostras recém-sintetizadas e apos 5 meses
estdo apresentados na figura 3. As amostras foram sintetizadas a partir de concentracfes de 1,67% e
2,00%, de citrato de sédio, respectivamente e nas temperaturas de 85°C, 95°C e 100°C. Apds 5 meses
€ notavel pelos gréficos 3a e 3b que ha uma queda acentuada da banda de ressonéncia plasménica
de superficie para a solugdo coloidal sintetizada a 1,67% na temperatura de 95°C. Ap6és 0 mesmo
periodo, o deslocamento € menor para a mesma concentracdo a 100°C. Enquanto, nos gréficos 3c e
3d mostram que, dentre as solucdes feitas com 2% de citrato de sédio, a solugdo que apresentou maior
deslocamento em sua banda de ressonancia plasménica de superficie, apdés 5 meses, foi aquela
sintetizada a 100°C.

Desta forma, na andlise dos resultados das sinteses apds 5 meses, a condigdo experimental que
mostrou maior estabilidade foi aquela com 1,67% de citrato de sodio sintetizada a 100°C. Portanto,
essa condicdo foi escolhida para investigar a influéncia do pH no meio e, os resultados séo
apresentados na figura 4.
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Figura 3 — Comparacdes dos espectros UV-visivel AgNPs; a) 1,67% recém-sintetizadas; b) 1,67% apds 5

meses; c) 2% recém-sintetizadas; d) 2% apds 5 meses.
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Figura 4 —Influéncia do pH do meio na estabilidade coloidal das AgNPs.
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No grafico 4, a analise por Potencial Zeta mostra as mudangas na interface com o meio dispersante
(SCHAFFAZICK, R. S. et al., 2003). A analise das solucdes de AgNPs ocorreu alterando o pH do meio.
Observa-se que, para valores de pH abaixo de 4 o poténcial Zeta registrado foi menor que 30 mV e
naior que -30 mV, sendo considerado um intervalo de instabilidade coloidal. Entretanto para valores de
pH de 4 a 10, os valores deste potencial foram inferiores a —30 mV, indicando estabilidade coloidal

(CACUA, 2019).
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Na figura 5 é apresentado a insercdo de nanoparticulas na resina epdxi. Observa-se espectros de
absorcdo no UV-Vis da resina curada de maneira padréo, da resina curada com nanoparticulas de
prata e a banda de ressonancia plasmdnica da solucéo coloidal de AgNPs.

Figura 5 - insercdo das AgNPs na resina epoxi.
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E evidenciado um deslocamento do espectro da resina curada com nanoparticulas em relacéo a
resina curada de forma padréo.

Discusséao

As AgNPs sintetizadas a uma concentragéo de 1,67% a 95°C, apds 5 meses, apresentaram duas
bandas, indicando a presenca de nanoparticulas de dois tamanhos distintos. De acordo com a
literatura, nanoparticulas maiores tendem a apresentar maior agregacao, o que se manifesta por uma
banda de ressonéancia plasménica mais larga e deslocada para comprimentos de onda mais elevados
(SONG, KIM, 2009). Os dados apresentados na figura 3(a) e 3(c) séo caracterizados por tamanhos de
nanoparticulas relativamente menores. Em contraste, a figura 3(b) e 3(d) mostram uma queda mais
acentuada, uma banda mais ampla e deslocamento para comprimentos de onda maiores, refletindo um
aumento nas interacbes entre as estruturas e, devido ao processo de aglomeracdo. Dessa forma, é
possivel concluir que, apés 5 meses de sintese, as AgNPs com melhor estabilidade sdo aquelas
sintetizadas a uma concentracdo de 1,67% a 100°C.

A estabilidade das nanoparticulas de prata esta diretamente relacionada a forca do agente
estabilizador. Se a solugdo apresentar estabilidade, isso indica a eficacia do agente estabilizador. Os
valores de potencial zeta entre -30 mV e 30 mV sdo considerados préximos ao ponto isoelétrico,
refletindo uma faixa de instabilidade coloidal, onde ndo ha forca suficiente para impedir a agregagéo
das AgNPs (CACUA, 2019). Embora o pH do meio em 3 esteja na zona de instabilidade coloidal,
tornando o agente estabilizador ineficaz, valores entre 4 e 10 situam-se na zona de estabilidade
coloidal.

A figura 5 apresenta a incorpora¢do de nanoparticulas de prata na resina epoxi. O espectro exibe
uma banda de absorcdo préximo a comprimento de onda em 333 nm, indicando a absor¢éo da resina
epoxi. No entanto, ao comparar os espectros, nota-se um deslocamento na banda de absorgao de 7nm
para a resina com AgNPs, indicando a contribuigcdo das nanoestruturas no espectro do material. A baixa
absorcdo na regido de ressonancia plasmonica das AgNPs pode estar associada a uma baixa
concentracao de nanoparticulas, o que diminui a interagéo particula-particula, aumentando a distancia
entre elas e, consequentemente, reduzindo a capacidade de excitagdo coletiva na superficie (SANTOS,
T.E., 2011). Aresina contendo AgNPs pode ser ter uma alta aplicabilidade em superficies com objetivo
de inibir o crescimento bacteriano na superficie, mas estudos futuros dever&o contribuir para determinar
esta eficiéncia.
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Conclusao

No processo de sintese das AgNPs foi observado que a condicdo experimental com a concentracao
de citrato de sédio de 1,67% a 100°C apresentou o melhor resultado, mantendo suas caracteristicas
apos 5 meses de armazenamento. O estudo da influéncia do pH do meio também foi de importancia
na determinacdo da estabilidade das AgNPs, quando foi observado a estabilidade das coloides para
valores de pH do meio acima de 4. A insercdo das nanoparticulas de prata na resina epoxi foi
alcancada, apresentando deslocamento da banda de absorcdo na regido do UV-Vis, em comparacao
a banda de absorcdo da resina curada sem adi¢do das nanoestruturas.
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