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Nanoparticulas de ouro e cobre como sondas para estudos dinamicos por XPCS
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Resumo

Nanoparticulas metalicas, como ouro e cobre, apresentam propriedades fisico-quimicas bem
definidas, como elevado contraste em experimentos de espalhamento de raios X, estabilidade
coloidal e possibilidade de controle fino de tamanho, forma e funcionaliza¢do superficial, o que
as torna sondas ideais para estudos dindmicos em escala nanomeétrica. Este projeto tem como
objetivo a sintese e caracterizacdo de nanoparticulas de ouro e cobre com propriedades
controladas para aplicagdo em experimentos de Espectroscopia de Correlacdo de Fétons de
Raios X (XPCS). A proposta envolve o desenvolvimento de rotas de sintese reprodutiveis que
permitam controlar o tamanho, a dispersdo e a estabilidade das nanoparticulas em diferentes
meios. As particulas serdo utilizadas como sondas em sistemas complexos resultantes de
separacao de fase liquido-liquido, como coacervados com aplicagdo em catalise e condensados
de proteinas. Nesses sistemas, a determinacdo das propriedades viscoelasticas é desafiadora
por métodos convencionais, como a reologia. O uso de XPCS permitira acessar diretamente a
dindmica das nanoparticulas dispersas nesses meios, possibilitando a extracdo de informacdes
sobre difusdo e propriedades viscoeldsticas dos condensados. As nanoparticulas serdo
caracterizadas por técnicas como UV-Vis, e Espalhamento de Raios X a Baixo Angulo (SAXS) e
microscopia eletronica. O projeto oferece ao aluno formacdo em sintese de nanomateriais,
caracterizacdo estrutural e aplicacdo em experimentos avancados com luz sincrotron, em um
contexto multidisciplinar.

Introducgdo

Nanoparticulas metdlicas de ouro e cobre sdo uma classe importante de materiais
devido as humerosas aplicacdes na industria quimica, biomédica, eletrénica, entre outras®=.
Além de aplica¢Oes tradicionais, essas nanoparticulas podem ser utilizadas como sondas para
investigar a dindmica de sistemas complexos, uma vez que seu movimento pode ser
diretamente relacionado as propriedades do meio em que estdo dispersas®. Sistemas
resultantes de separacdo de fase liquido-liquido, como coacervados e condensados de
proteinas, tém atraido crescente interesse em areas como catdlise e biologia. Esses sistemas
apresentam comportamento viscoelastico complexo. Como as gotas da fase condensada estdo
dispersas em agua, medidas de reologia convencional refletem a resposta do sistema como um
todo, incluindo a fase condensada e o solvente, dificultando o acesso direto as propriedades da
fase condensada. A Espectroscopia de Correlagdo de Fétons de Raios X (XPCS) permite acessar
a dindmica de particulas em escala nanométrica a partir da andlise temporal do espalhamento
coerente de raios X. Essa técnica fornece diretamente fung¢bes de correlagdo associadas ao
movimento das particulas, possibilitando a determinagao de coeficientes de difusdo e o acesso
a propriedades viscoeldsticas locais. O uso de nanoparticulas metalicas como sondas permite
rastrear a dinamica nesses meios e investigar a resposta da fase condensada de forma indireta,
mas sensivel>®, Para isso, é essencial o controle das propriedades das nanoparticulas, como
tamanho, dispersao e estabilidade em diferentes meios.

Estado da arte

O uso de técnicas de espalhamento de raios X coerente para o estudo da dindmica da
matéria mole tem avancgado significativamente com o desenvolvimento de fontes sincrotron de
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42 geracdo. Em particular, o XPCS permite acessar a dindmica de sistemas desordenados a partir
da analise temporal do espalhamento, fornecendo func¢des de correlacdo diretamente
relacionadas ao movimento das particulas. A utilizacdo de nanoparticulas como sondas em
experimentos de XPCS tem se consolidado como uma abordagem para estudos de
nanorreologia, especialmente em sistemas onde métodos convencionais ndo conseguem isolar
as propriedades locais do material. Em sistemas resultantes de separacdao de fase liquido-
liguido, como coacervados e condensados de proteinas, a fase condensada esta dispersa em um
meio continuo, o que dificulta a determinacdo direta de suas propriedades viscoelasticas por
técnicas macroscopicas. Nesse tipo de sistema, o uso de sondas coloidais permite acessar a
dindmica local por meio do movimento das particulas, possibilitando a extracao de coeficientes
de difusdo e a inferéncia de propriedades viscoelasticas da fase condensada. A interpretacdo
desses resultados depende diretamente das caracteristicas das nanoparticulas utilizadas, como
tamanho, polidispersidade e interagdo com o meio. Nanoparticulas de ouro sdo amplamente
utilizadas devido a sua estabilidade coloidal e elevado contraste de espalhamento, enquanto
nanoparticulas de cobre apresentam interesse adicional devido ao menor custo, embora exijam
maior controle sintético para evitar oxidacdo. A obtenc¢do de sistemas coloidais estaveis e bem
definidos é fundamental para sua aplicacdo como sondas em experimentos de XPCS.

Objetivos

O objetivo geral deste projeto é desenvolver e caracterizar nanoparticulas metdlicas de
ouro e cobre para aplicacdo como sondas em estudos dindmicos por XPCS em sistemas
resultantes de separacao de fase liquido-liquido.

Os objetivos especificos sao:

- Desenvolver rotas de sintese reprodutiveis para nanoparticulas de ouro e cobre com controle
de tamanho e forma.

- Avaliar a estabilidade coloidal das nanoparticulas em diferentes meios, incluindo sistemas de
coacervados poliméricos para aplicacdo em catalise e condensados de proteinas.

- Aplicar as nanoparticulas como sondas em experimentos de XPCS para investigar a dinamica
e extrair informacdGes sobre propriedades viscoelasticas dos sistemas estudados.

Metodologia

A sintese das nanoparticulas de ouro sera realizada por métodos coloidais baseados na
reducdo quimica de sais metalicos, incluindo rotas mediadas por sementes para controle de
tamanho e forma. Para as nanoparticulas de cobre, serdo exploradas rotas sintéticas que
minimizem a oxidagdo, com uso de agentes redutores e estabilizantes adequados. Serdo
avaliados parametros como concentragdao de precursores e condi¢cdes de estabilizagdo. As
nanoparticulas obtidas serdo caracterizadas por espectroscopia UV-Vis, espalhamento de raios
X a baixo angulo (SAXS) e microscopia eletrénica, permitindo determinar tamanho, forma e
dispersdao. A estabilidade coloidal serd investigada em da composicdo do meio, incluindo
condigdes relevantes para formacgdo de coacervados poliméricos e condensados de proteinas.

Experimentos de XPCS serao realizados para monitorar a dindmica das nanoparticulas
em coacervados poliméricos e condensados de proteinas. A analise das fung¢des de correlagdo
permitira determinar coeficientes de difusdo e acessar informagdes sobre viscosidade efetiva e
propriedades viscoelasticas locais da fase condensada.

Nesse projeto o aluno além do envolvimento com a pesquisa em fisico-quimica de
materiais, terd contato com técnicas modernas de caracteriza¢do utilizando luz sincrotron. O
projeto sera desenvolvido em um ambiente multidisciplinar onde o aluno tera contato com
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outras atividades desenvolvidas no grupo Sapucaia bem como interagdo com outros grupos de

pesquisa.
Cronograma de atividades
- Bimestre
Atividades 113256
Revisao bibliografica X | X | X | X | X | X
Sintese das nanoparticulas de ouro e cobre X
Caracterizacdo das nanoparticulas X | X
Incorporacao das nanoparticulas nos condensados X | X | X
Caracterizacao da morfologia X | X
Caracterizagao por XPCS e SAXS X X

Analise de dados X | X | X
Redacdo de relatério X X
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