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CAPÍTULO 1
Nanopartículas de ouro: 
métodos clássicos de obtenção e 
caracterização

Claure N. Lunardi1*; Fellipy S. Rocha2; Anderson J. Gomes1*

1. Introdução
As nanopartículas de ouro (AuNP) possuem um vasto campo de inves-
tigação em pesquisa devido às suas diversas características físicas e 
químicas, contribuindo para o desenvolvimento da nanotecnologia1-4. 
Essas partículas possuem uma estabilidade química e, em relação 
à realização de modificação da sua superfície, essa característica 
permite o seu uso em diversas aplicações, nos diferentes campos 
interdisciplinares da física, química, biologia, medicina e ciência dos 
materiais5-10.

Pesquisadores investigam o uso das AuNP frente às suas propriedades 
eletrônicas, ópticas, térmicas e catalíticas, permitindo a utilização na 
construção de biossensores, sistema de liberação gradativa de drogas, 
lubrificantes, células solares, catálise e outros11-17. Devido à ampla área 
superficial por unidade de volume ou massa do metal, as AuNP tornam-
-se promissoras para catálise, o que é de grande interesse industrial.

Nós compilamos os 800 artigos mais citados nos últimos 10 anos no 
indexador Scopus, referentes ao procedimento de síntese de nano-

1.Faculdade de Ceilândia, Universidade de Brasília, Brasil

2.PPG-Nano – IB, Universidade de Brasília, Brasil

E-mail: clunardi@unb.br; ajgomes@unb.br



12

NANOTECNOLOGIA: CONSIDERAÇÕES EM MATERIAIS, SAÚDE E MEIO AMBIENTE

partículas de ouro, e criamos um mapa bibliométrico com as 30 pala-
vras-chave mais relevantes encontradas nesses artigos (Figura 1). 
O tamanho dos círculos está relacionado com a frequência das pala-
vras-chave nos artigos enquanto as cores representam grupos com 
maior correspondência.

Figura 1: Mapa bibliométrico sobre a síntese de nanopartículas de 

ouro e suas correlações

Fonte: Elaborado pelos autores com base no software VOSviewer 18.

Nanopartículas coloidais exibem propriedades elétricas, ópticas, mag-
néticas e químicas diferentes dos seus homólogos em massa. Essas 
propriedades são determinadas por parâmetros como tamanho, forma, 
composição e estrutura cristalina.



13

CAPÍTULO 1: NANOPARTÍCULAS DE OURO: MÉTODOS CLÁSSICOS DE OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO

As dispersões coloidais compostas por nanopartículas metálicas dife-
renciam-se completamente das demais em virtude de uma propriedade 
óptica que elas apresentam, denominada de Ressonância Plasmônica 
de Superfície (SPR). Essa propriedade dá cor aos coloides formados 
e possui intensa absorção e espalhamento da luz na região visível do 
espectro eletromagnético 6, 8, 11, 19-21.

As propriedades ópticas de nanopartículas metálicas surgem da inte-
ração da luz com nanoestruturas de dimensões menores que o seu 
comprimento de onda. Nessa condição, considera-se que a partícula 
está sob influência de um campo eletromagnético quase estático e 
homogêneo. Tal interação gera uma separação de cargas na superfí-
cie metálica, que apresenta uma forte força restauradora, originando 
um dipolo oscilante. Dessa forma, são induzidas oscilações coerentes 
dos elétrons da banda de condução da nanoestrutura em ressonância 
com a radiação incidente, dando origem a um campo eletromagnético 
intensificado na superfície da nanoestrutura (Figura 2).

Figura 2: Formação da Ressonância Plasmônica de Superfície (SPR) 

das nanopartículas metálicas    

Fonte: elaborada pelos autores.
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Uma das vantagens dessa propriedade de SPR das AuNP consiste 
no fato de poderem absorver e dispersar a luz de forma tão intensa, 
o que permite que as nanopartículas individuais sejam observadas 
usando microscopia de campo escuro (dispersão óptica). Dessa forma, 
as AuNPs podem ser incorporadas a materiais como rótulos e serem 
utilizadas em imunoensaios, e como sensores bioquímicos e outros. Em 
relação ao tamanho, as nanopartículas de tamanhos menores podem 
ser utilizadas para a marcação de proteínas e imageamento celular 
porque a sua menor área de superfície reduz interações não especí-
ficas e permite um melhor direcionamento. Um aspecto importante 
a respeito da ressonância plasmônica refere-se ao fato de que esta 
é influenciada por condições que rodeiam a partícula, como o tipo 
de ligante (moléculas que interagem com nanopartículas), solvente 
(mudando a constante dielétrica) e geometria (mudando condições 
de energia em sua superfície). Com isso, pode-se, ao avaliar as SPR, 
concluir algumas observações acerca da nanopartícula. Uma mudança 
de coloração causada pela adição de algum ligante na solução coloidal 
indica uma interação. O tipo de solvente em que as nanopartículas 
estão dispersas pode, também, deslocar o comprimento de onda de 
absorção máxima. É devido às características das AuNP que métodos 
de síntese são amplamente avaliados, sempre em busca de conhecer 
e controlar algumas dessas propriedades relativas aos nanomateriais. 
Atualmente, estudos na área da nanotecnologia focam a síntese con-
trolada de nanopartículas metálicas com diferentes tamanhos, formas 
e composição química, controlando sua dispersão para aplicações em 
diversas áreas 14, 20, 22-26.

Neste capítulo, abordaremos os métodos clássicos de síntese e carac-
terização de nanopartículas de ouro.
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2. Desenvolvimento
2.1. Métodos de obtenção das nanopartículas de ouro
Os métodos de obtenção das nanopartículas podem ser separados 
em físicos (top-down), químicos e biológicos (bottom-up) (Figura 3).

Figura 3: Esquema ilustrativo dos métodos de obtenção das AuNPs

Fonte: elaborado pelos autores.

Em relação aos métodos físicos (top-down), a partícula inicial possui 
um tamanho maior (ouro sólido maciço) que a do final do processo. 
Utilizam-se métodos mecânicos, como moagem, tratamentos termoquí-
micos, litografia com feixe de elétrons, deposição a vácuo e ablação a 
laser. Esses tipos de processos de preparação são complexos e demora-
dos, além do alto custo dos equipamentos, e levam a diversos defeitos 
nas nanopartículas, comprometendo muitas de suas propriedades 27.

Nos métodos químicos (bottom-up), as nanopartículas são feitas come-
çando do menor tamanho e crescendo até chegar ao tamanho dese-
jado por nucleação (Figura 4). Os métodos químicos utilizados são 
redox, eletroquímico, fotoquímico, crescimento de semente, síntese 
modelo, síntese modelo de microemulsão, síntese por micro-ondas etc. 
Os compostos de ouro, como o ácido cloroáurico, são reduzidos, e o 
crescimento das partículas é controlado (tamanho e forma) 2, 14, 21, 28, 29. 
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Alguns métodos de síntese “verde” de nanopartículas vêm sendo desen-
volvidos recentemente.  São alternativas inovadoras, pois envolvem a 
síntese biológica, sobretudo, por meio do uso de bactérias, fungos e 
plantas. Esses processos são de extrema importância porque reduzem 
ou eliminam o uso de solventes, reagentes e a geração de produtos 
tóxicos, nocivos à saúde humana 30-32.

A maioria dos sistemas contendo nanopartículas de ouro pode sofrer 
agregação causada pela alta energia da superfície, caso a superfície 
esteja sem proteção ou passivação 33. O uso de agentes estabilizantes 
constitui uma ferramenta para alterarem as propriedades da superfície 
das AuNP, impedindo, assim, que estas formem agregados (Figura 4).

Figura 4: Esquema mostrando nucleação e estabilização 

(eletrostática e estérica) das nanopartículas de ouro

Fonte: elaborado pelos autores.
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2.1.1. Obtenção de Nanopartículas pelo Método Físico
Método síntese metal-vapor
Na síntese em fase vapor, a formação das nanopartículas ocorre na 
fase gasosa. Esse processo tem sido utilizado nas últimas décadas 
por muitas empresas em reatores para a fabricação de nanopartícu-
las de carbono ou dióxido de titânio. Nessa técnica, ao se formar uma 
partícula, esta colide, rapidamente, com um gás inerte num ambiente 
de baixa pressão, formando tamanhos muito pequenos. Um exemplo 
dessa forma de produção de nanopartículas envolve a hidrólise de 
cloretos metálicos em fase gasosa com influência de água 34. A reação 
produz um óxido metálico tendo o gás clorídrico (HCl) como subpro-
duto que pode ser reciclado. Uma variação mais moderna e eficiente 
na produção de nanopartículas é conhecida como condensação por 
gás inerte. Nesta, a produção é controlada e o tamanho mais homo-
gêneo34. As partículas são formadas quando átomos oriundos de uma 
fonte quente perdem rapidamente a energia colidindo com átomos 
de um gás inerte. Os tamanhos podem ser inferiores a 10 nm e vários 
metais podem ser sintetizados nesta escala, como Al, Co, Cr, Cu, Fe, 
Ga, Mg e Ni.

Método síntese ablação a laser
Em sínteses recentes, as AuNPs podem ser preparadas por ablação 
a laser em meio aquoso biocompatível, o que modifica, fortemente, a 
química da superfície e as propriedades físicas e biológicas. De manei-
ra simplificada, uma porção de ouro (filme, fios, pedaços maciços) é 
imersa em meio aquoso e irradiada por laser de alta intensidade, pro-
duzindo as nanopartículas de ouro (Figura 5). Quando liberadas no 
meio aquoso, essas nanopartículas coalescem e formam uma solução 
coloidal de NPs. A ablação por laser em água deionizada, sem agentes 
ligantes/estabilizantes, leva a soluções NP extremamente estáveis em 
um estado quase monodisperso. Essa estabilidade é atribuída a um 
efeito de repulsão elétrica resultante de uma carga negativa das NPs 
produzidas. As AuNP sintetizadas por ablação a laser podem exibir 
uma química de superfície única, o que as torna reativas com uma 
série de novos materiais 27.
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Figura 5: Técnica de obtenção física de nanopartículas de ouro por 

ablação a laser

Fonte: adaptada de Rajeshkumar, S. (2013)27.

2.1.2. Obtenção de nanopartículas pelo método químico
As técnicas bottom-up são, também, conhecidas como métodos quí-
micos. Características como o tamanho, a morfologia, a estabilidade 
e a funcionalidade da superfície das nanopartículas dependem não 
apenas do método de síntese empregado como também das condições 
experimentais (concentração do íon metálico, velocidade de redução, 
temperatura, uso e concentração de agentes estabilizantes etc.).

O ácido cloroáurico, [HAuCl4], é utilizado como fonte de íons Au(III) e, 
na presença de citrato de sódio e borohidreto de sódio, são os métodos 
clássicos de preparo de nanopartículas de ouro. Outo método utiliza-
do é o de redução química dos íons metálicos no interior de micelas 
formadas por surfactantes e usadas como nanorreatores (método de 
troca de ligante).

Método de Turkevich-Frens
O método clássico de síntese controlada e reprodutível para nanopar-
tículas de ouro foi estabelecido por Turkevich em 1951.  Esse método é 
conhecido pelo método do citrato 35, 36. Até hoje, o protocolo de síntese 
original foi modificado inúmeras vezes, permitindo a fabricação de 
nanopartículas em uma ampla gama de tamanhos.
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Resumidamente, ocorre uma reação de oxirredução em meio aquoso, 
em que os íons de ouro (III) são reduzidos pelo citrato, que atua como 
agente redutor e estabilizante. O amplo uso do Método de Turkevich 
está associado ao fato dele ser atóxico, de simples manipulação, fácil 
execução, baixo custo, rápido, seguro e reprodutível (Figura 6). As 
nanopartículas formadas pelo método de citrato possuem boa homo-
geneidade no tamanho e dispersão das nanopartículas, com tamanho 
em torno de 20 nm.

Figura 6: Síntese de AuNP pelo método de Turkevich

Fonte: adaptada de Zhao, P. (2013) 37.

Método de Brust-Schiffrin
O método Brust-Schiffrin (Figura 7) foi o primeiro a preparar AuNP 
estabilizadas com tiolatos por síntese in situ, produzindo AuNP mais 
hidrofóbicas, com diâmetros na faixa de 1,0 a 8,0 nm 24. Derivados de 
ouro são reduzidos com borohidreto de sódio em solvente orgânico 
e na presença de ligantes de tiol, usando um sistema líquido-líquido 
bifásico ou um solvente adequado. Essas AuNP são estabilizadas por 
ligações relativamente fortes de Au-S 25.
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Figura 7: Síntese de AuNP pelo método de Brust

Fonte: adaptada de Calandra, P. (2010) 25.

Método de Reação de Troca de ligante 
O método de preparo de AuNP mais comumente usado é a reação 
de troca de ligante de superfície (Figura 8), que foi introduzida, pela 
primeira vez, por Murray e colaboradores 38. Nessa reação, os ligantes 
iniciais na superfície de nanopartículas são substituídos por ligantes 
funcionalizados, assim nanopartículas multifuncionalizadas podem ser 
obtidas de maneira controlada. Quando a superfície de nanopartículas 
apresenta grupos quimicamente reativos, ligantes adicionais podem 
ser conjugados por meio de protocolo convencional, fornecendo uma 
segunda via para a funcionalização de partículas.
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Figura 8: Síntese de AuNP pelo método de Troca de Ligantes

Fonte: adaptada de Calandra, P. (2010)25.

2.1.3. Obtenção de nanopartículas pelo método Biológico
A síntese verde busca a utilização de compostos naturais como agentes 
redutores, proporcionando uma alternativa sustentável aos produtos 
tóxicos.

São utilizados reagentes naturais, tais como vitaminas, açúcares, 
extratos de plantas, polímeros biodegradáveis e microrganismos como 
agentes redutores em vez de solventes orgânicos e agentes estabili-
zantes12, 31, 39-42.

Uma das rotas biológicas dentro da síntese verde é o uso de extratos 
obtidos com base em partes da planta, e o agente ativo nesse tipo de 
síntese é atribuído aos compostos fenólicos, flavonoides, aminoáci-
dos, terpenoides, ácido cítrico, grupos funcionais (álcoois, aldeídos, 
aminas), compostos heterocíclicos, polissacarídeos e ácido tânico e 
outros (Figura 9). A síntese verde se mostra interessante e os métodos 
de síntese têm sido amplamente estudados, uma vez que são simples, 
de baixo custo, reprodutíveis e muitas vezes resultam em materiais 
mais estáveis, biocompatíveis e biodegradáveis42-45.

A natureza do extrato da planta, sua concentração, a concentração do 
sal de metal, o pH, a temperatura e o tempo de reação são conhecidos 
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por afetarem a velocidade de síntese de nanopartículas, a quantida-
de e outras características. As rotas sintéticas verdes visam otimizar 
condições experimentais levando a um aumento do rendimento e da 
velocidade de reação quando comparados com os padrões de síntese 
por rotas tradicionais.

Figura 9: Síntese de AuNP pelo método biológico

Fonte: adaptada de SHAH, M. (2015) 42.

2.2. Métodos de caracterização das nanopartículas de ouro
As nanopartículas de ouro (AuNPs) são uma fascinante classe de nano-
materiais que podem ser usadas para uma ampla gama de aplicações 
biomédicas, incluindo bioimagem, ensaios de fluxo lateral, detecção 
e purificação ambiental, armazenamento de dados, entrega de medi-
camentos, biomarcadores, catálise, sensores químicos, detecção de 
DNA, entre outros.

As AuNPs são caracterizadas principalmente pelas técnicas: espectros-
copia UV-vis, espalhamento dinâmico de luz, potencial zeta, emissão 
de fluorescência, espectroscopia na região do infravermelho, eletroquí-
mica, microscopia eletrônica de varredura, espectroscopia de energia 
dispersiva e microscopia eletrônica de transmissão, que se mostraram 
ser técnicas muito úteis para essa finalidade46-54.
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Espectroscopia na região do ultravioleta e visível (UV-Vis)
Uma vez que a ressonância de plasmon de superfície (SPR) origina 
um espectro de extinção o qual depende do tamanho, forma e estado 
de agregação das nanopartículas de ouro, a espectroscopia de UV-vis 
se torna uma técnica útil que permite calcular o tamanho, a concen-
tração e o nível de agregação das partículas21, 50. A SPR das AuNPs é 
claramente vista como um pico entre 520 nm e 580 nm, e um modelo 
matemático baseado na teoria de Mie pode descrever o tamanho e a 
concentração das nanopartículas com tamanhos entre 5,0 nm e 100 
nm baseando-se nesse pico41. De acordo com a teoria de Mie, a for-
mação de bandas simétricas e agudas de SPR para AuNPs sugere a 
formação de nanopartículas esféricas, dispersas em solução aquosa 
e sem sinais de agregação. O comprimento de onda do pico de absor-
bância aumenta conforme o diâmetro da AuNP aumenta (Figura 10). 
Para partículas com o mesmo tamanho, mas com formas variadas, o 
espectro de absorbância se desloca, significativamente, para a região 
do vermelho45.

A técnica de UV-Vis também pode ser utilizada para avaliar a                 
funcionalização das nanopartículas de ouro. Ao se adicionar ligantes 
na superfície das AuNPs, e mantendo o diâmetro do núcleo metáli-
co, o espectro de absorbância deslocará para comprimentos de onda 
maiores (deslocamento batocrômico)50. Esse deslocamento pode ser 
utilizado para identificar diferentes proporções do agente funcionaliza-
dor, e é resultante do aumento no índice de refração local na superfície 
da nanopartícula de ouro55.
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Figura 10: Espectro de absorção das AuNP com diferentes tamanhos 

e deslocamentos do comprimento de onda

Fonte: adaptado de Lopez-Munoz, G. A. (2012)56

Espalhamento Dinâmico de Luz
Espalhamento dinâmico de luz é uma técnica analítica utilizada para 
mensurar o tamanho médio, a distribuição de tamanho e o índice de 
polidispersão de partículas. A performance da técnica está relacionada 
ao setup experimental e às características das amostras. Usualmen-
te, para avaliar AuNPs, o sistema é equipado com um laser de He-Ne 
de comprimento de onda de 633 nm e as medidas são realizadas em 
temperatura ambiente; o resultado é uma média de várias corridas 
do equipamento. As partículas são iluminadas pelo laser e a variação 
do espalhamento da luz é monitorada. A técnica nos permite medir o 
diâmetro hidrodinâmico das partículas, o que inclui a nanopartícula, 
agentes funcionalizantes e a camada de solvente associada à partí-
cula43, 48.

A técnica pode ser aplicada em soluções diluídas ou concentradas, 
mas é limitada para identificação de misturas devido à contribuição 
das partículas na intensidade do espalhamento da luz 48, 57. A agrega-
ção das nanopartículas de ouro pode ser avaliada por meio do alar-
gamento do pico indicando o tamanho hidrodinâmico. Por exemplo, o 
processo de aglomeração pode ser resultante da troca de ligantes na 
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superfície das AuNPs, o que pode acarretar  um aumento significativo 
de tamanho médio das partículas de ~50 nm para ~140 nm, e, com o 
aumento da concentração do ligante, o tamanho médio pode aumen-
tar ainda mais, apresentando múltiplas populações com uma delas a 
aproximadamente 960 nm 58.

Potencial Zeta
O potencial zeta (ZP) é uma propriedade física exibida por qualquer 
partícula em suspensão. Pode ser usado para otimizar as formulações 
de suspensões e emulsões. Um potencial zeta mínimo de -30,0 mV 
é essencial para uma boa estabilidade47, 59. AuNPs produzidas pela 
redução do ácido cloroáurico por meio de citrato de sódio resultam em 
um valor médio de ZP de -34,9 mV60; AuNPs produzidas por meio de 
síntese verde usando o extrato Eclipta prostrata resultaram em um valor 
de -17,4 mV 33, 61. Esses valores indicam que as moléculas de cobertura 
presentes na superfície de AuNPs são compostas, principalmente, de 
grupos carregados negativamente e conferem estabilidade moderada 
às nanopartículas.

Emissão de Fluorescência
Quando uma molécula absorve um fóton na região ultravioleta ou visí-
vel (UV-Vis) (190 - 800 nm), ocorre uma transição eletrônica dentro 
da molécula. Essa transição envolve a transferência de um elétron do 
estado fundamental singleto (S0) para o estado excitado singleto (S1). 
O retorno da molécula para o estado fundamental pode ocorrer de três 
maneiras distintas: por desativação colisional, fluorescência ou fosfo-
rescência. O mecanismo de fluorescência envolve o retorno do elétron 
do estado excitado singleto ao estado fundamental acompanhado pela 
emissão de um fóton de energia mais baixa (maior comprimento de 
onda) que o fóton absorvido; a perda de energia é devida ao relaxa-
mento vibracional enquanto no estado excitado 51.

O espectro de fluorescência das nanopartículas de ouro pode ser medi-
do por meio da excitação da amostra com comprimento de onda de 
308 nm e o monitoramento do pico de fotoluminescência que apare-
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ce, aproximadamente, em 423 nm, permitindo inferir o tamanho das 
nanopartículas (Figura 11–A). A incidência da luz em 308 nm leva à 
excitação do plasmon de superfície, assim como dos elétrons do nível 
energético d. Além disso, em análises quantitativas com tamanho fixo 
de AuNPs, a intensidade de fluorescência do espectro aumenta linear-
mente com o aumento da concentração com correlação de R2 = 0,995 
(Figura 11-B). Assim, podemos dizer que a intensidade da banda de 
emissão de fluorescência é dependente da concentração e do tamanho 
da partícula62.

Figura 11: (A) Espectro de emissão de fluorescência de uma solução 

de AuNPs; (B) Pico de emissão de fluorescência para AuNPs com 10 

nm de diâmetro em diferentes concentrações

Fonte: adaptada de Abdelhalim, M. (2012)62.

Espectroscopia na região do Infravermelho com 
Transformada de Fourier (FTIR)
O FTIR é uma técnica amplamente utilizada para investigar os pos-
síveis grupos funcionais envolvidos na formação de AuNPs, que dão 
origem às assinaturas bem conhecidas na região Infravermelho (IV) 
do espectro eletromagnético. Os espectros de FTIR para as AuNPs 
são diretamente dependentes de seus precursores (citrato, luminol, 
extratos de plantas, fungos e outros agentes redutores)52.
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Diversos autores 2, 30, 32, 52, 63, 64 têm relatado que a redução de íons ouro 
está intimamente relacionada à presença dos grupos funcionais carbo-
xílico, amina, fosfato e hidroxila29. Esses grupos atuam como agentes 
redutores para a redução do íon metálico para nanopartículas metá-
licas. Especialmente a conversão do grupo CO dos terpenos para o 
grupo –COO pode ser responsável pela redução de Au+ para Au039.

Na Figura 12, é apresentado o espectro de FTIR do látex da Euphorbia 
tirucalli, que simplificadamente neste trabalho é chamado de Eufol, na 
mesma figura é apresentado o espectro das nanopartículas de ouro 
(AuNPs) produzidas por meio de uma reação de redução ocasionada 
por este látex. Durante o processo de produção das AuNPs, o reco-
brimento da superfície das partículas por compostos antioxidantes 
do tipo flavonoides e polifenóis provenientes do Eufol aumenta sua 
estabilidade 64. Esse processo de redução é acompanhado pelo des-
locamento do pico no número de onda de 3.419 cm-1 para 3.400 cm-1, 
o qual é atribuído a vibrações de estiramento do grupamento hidroxila 
(νOH). Um comportamento semelhante é observado com o desloca-
mento de 1.456 para 1.419 cm-1 em decorrência das deformações de 
flexão do grupamento metileno (δCH) e estiramento da ligação C-C64. 
Outros grupamentos funcionais que desempenham papéis importantes 
na produção e estabilização de AuNPs são as aminas primárias (νNH) 
e carbonilas (νC=O), que se encontram extensamente presentes em 
compostos polifenólicos. No espectro de FTIR, destacam-se também 
as vibrações de estiramento do grupo funcional alcano (νaCH2), que 
ocorre na região de 2.972 cm-1, e do grupo amida primária com suas 
bandas em 1.617 cm-1 (νC=O) e 1.405 cm−1 (δCH).
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Figura 12: Espectro de FTIR de nanopartículas de ouro com látex de 

eufol em micro-ondas

Fonte: Lunardi, C.N. (2018) 64.

Espectroscopia Raman amplificada por superfície (SERS)
A espectroscopia Raman intensificada por superfície aumenta o espa-
lhamento Raman de moléculas adsorvidas na superfície de metais, 
sendo efetiva para o estudo das propriedades de superfície interfa-
ciais, como a interação de biomoléculas com a superfície de metais65.             
Os processos de modificação química das superfícies podem ser 
relevantes para estabilizar o substrato, criar afinidade específica com 
o objeto de estudo, servir de padrão para medidas quantitativas e 
melhorar a reprodutibilidade25, 66-70. O fator contribuinte dominante para 
a intensificação do espalhamento Raman é o efeito de Ressonância 
Plasmônica de Superfície (SPR), que as nanopartículas metálicas apre-
sentam. Esse efeito é abordado, preferencialmente, nas nanopartículas 
de metais nobres como o ouro e a prata por serem estáveis no ar e 
apresentarem SPR nos comprimentos de onda mais utilizados para 
análises de Raman71. A intensificação do espalhamento Raman pode 
chegar à ordem de magnitude de 1015 vezes comparado com o sinal 
fraco inerente das moléculas, sendo dependente do tamanho e forma 
das nanopartículas de ouro72. Na Figura 13, observa-se um exemplo de 
caracterização por meio da técnica de Raman apresentando o efeito 
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SERS da associação de corante e DNA à superfície de nanopartículas 
de ouro, amplificando o sinal de Raman e permitindo o uso desta como 
sensor66.

Figura 13: Espectros Raman de oligonucleotídeos de DNA modificado 

cy5 puro (sem nanopartículas de ouro, preto) e nanossondas Au 

(nanopartículas de ouro conjugadas com oligonucleotídeos DNA cy5, 

vermelho)

Fonte: adaptada de Draz, M. S. (2016) 66.

Eletroquímica
A caracterização eletroquímica é uma técnica utilizada, geralmente, 
quando se quer avaliar a atividade de um sensor ou de algum substrato 
condutor após a sua modificação. A voltametria cíclica é importante 
para obter informações sobre o potencial redox e as reações eletro-
químicas de soluções de analitos. Nessa técnica, a voltagem é medida 
entre o eletrodo de referência e o eletrodo de trabalho, enquanto a 
corrente é medida entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar. As 
medidas obtidas são inseridas em gráficos de corrente vs. voltagem, 
obtendo um gráfico conhecido como voltamograma. Durante o pro-
cesso cíclico, parâmetros importantes a serem avaliados são os picos 
catódicos e anódicos, e, quando houver correspondência entre eles, 
o gráfico fornece informações sobre a reversibilidade da reação43. A 
velocidade de varredura é um fator crítico, pois sua variação produz 
resultados diversos correspondentes devido à necessidade de tempo 
para que as reações químicas ocorram de forma significativa5, 9, 73.
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Nanopartículas de ouro podem ser diretamente eletrodepositadas em 
eletrodos, tornando o processo eletroquímico multifuncional, ou seja, 
a técnica eletroquímica é utilizada para a modificação com AuNPs e 
posterior caracterização do material condutor. A modificação do ele-
trodo com AuNP geralmente consiste em um processo de nucleação 
e crescimento divididos em duas etapas eletroquímicas de diferentes 
potenciais. A etapa de nucleação é tipicamente realizada em poten-
cial mais elevado determinando a uniformidade e a distribuição das 
AuNPs, e o crescimento em um potencial menor determina precisa-
mente o tamanho das nanopartículas até sua coalescência 28, 33, 74. Por 
exemplo, Eletrodos Interdigitados de Carbono nanométrico (EIC) foram 
recobertos com AuNPs, de diâmetro entre 90 nm e150 nm (Figura 14 
D ,E), em duas etapas de eletrodeposição: primeiro uma polarização 
direta de ‐0.9 V vs. Ag/AgCl é aplicada por 20 s promovendo a nuclea-
ção uniforme, seguida da aplicação de uma polarização reversa mais 
baixa de -0.7 V vs. Ag/AgCl por 40 s, para controlar o crescimento e, 
consequentemente, o tamanho das AuNPs. O tempo de cada etapa 
deve ser otimizado de acordo com a aplicação desejada. Tamanho, uni-
formidade e densidade das nanopartículas de ouro tendem a aumentar 
juntamente com o tempo de crescimento, que deve ser limitado para 
impedir a coalescência das AuNPs46, 73.

A presença de AuNPs pode ser determinada por meio da análise e 
da comparação do perfil do voltamograma cíclico antes e depois da 
funcionalização do substrato. Essa etapa de caracterização pode ser 
realizada em solução de eletrólito suporte (H2SO4, 0,5 mol×L-1) ou em 
solução com par redox como [Fe(CN)6]4-/[Fe(CN)6]3- em 0,1 mol×L-1 de 
KCl, que amplifica o sinal de corrente assegurando a sensibilidade do 
sensor 74. A Figura 14 A mostra a diferença entre o sinal eletroquímico 
dos sensores EIC e AuNP/EIC. A corrente é medida em microampere 
(µA) e o potencial é varrido de 0,0 a 0,6 volts com velocidade de 50 
mV×s-1. A intensidade da corrente é maior na presença das AuNPs 
devido ao aumento de transferência eletrônica que o ouro proporciona 
na superfície, e o potencial de separação entre os picos catódicos e 
anódicos diminui de 190 mV para 85 mV. Os picos de corrente em rela-
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ção ao potencial são dependentes da velocidade de varredura, como 
evidenciado na Figura 14 B, e a relação do pico de corrente com a raiz 
quadrada da velocidade de varredura exibe um gráfico com relação 
linear (Figura 14 C), sugerindo um processo de difusão controlada 
quasi-reversível 5, 46.

Figura 14: (A) Voltamograma cíclico de EIC e AuNP/EIC em 10 mM 

[Fe(CN)6]4- em solução de 0,1 mol×L-1 de KCl com velocidade de 

varredura de 50 mV×s-1. (B) Voltamograma cíclico de AuNP/EIC em 

10 mM [Fe(CN)6]4- em solução de 0,1 mol×L-1 de KCl com velocidade 

de varredura variável, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100 mV×s-1 

(curvas a - j respectivamente). (C) Relação entre o pico de corrente e 

a raiz quadrada da velocidade de varredura. Imagens de Microscópio 

Eletrônico de Varredura (MEV); (D) EIC, e (E) AuNP/EIC

Fonte: adaptada de Rocha F.S (2015) 74 e Sharma D. (2017) 17.

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)
As análises de MEV apresentam uma indicação clara sobre a forma 
e o tamanho das nanopartículas (Figura 15). As AuNPs mostradas 
apresentam dimensões variando entre 25 nm e 40 nm, e essas partí-
culas apresentam formatos esféricos, bastões, estrelas e triângulo. Na 
literatura, também são descritas AuNPs no formato de discos, prismas 
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e outros60. Para se controlar a forma e o tamanho dessas partículas, 
utilizam-se alguns agentes de controle, tais como surfactantes orgâ-
nicos, entre eles o brometo de hexadeciltrimetilamônio (CTAB), cloreto 
de hexadeciltrimetilamônio (CTAC); polímeros como polivinilpirrolidona, 
(PVP), poli (cloreto de dialildimetilamônio) (PDAC) e polietilenimina 
(PEI); sais inorgânicos como nitrato de prata (AgNO3), bem como molé-
culas ou íons pequenos, por exemplo citrato.

Figura 15: Nanopartículas de ouro observadas pela técnica de 

microscopia eletrônica de varredura. As partículas mostraram forma 

esférica, bastões, estrela e triângulos. Escala de magnificação 

20,000×

 Fontes: Sotnikov, D. (2015), Salinas, K. (2014), Satija, J. (2010), 

Liebig, F. (2016)75-78.
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Espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS ou 
EDX)
A análise de EDS é conduzida para determinar os elementos presentes 
nas partículas. Trata-se de uma técnica de microanálise química utili-
zada em conjunto com a microscopia eletrônica de varredura (MEV). A 
análise qualitativa envolve a identificação das linhas no espectro e é 
bastante direta, devido à simplicidade dos espectros de raios X 49, 54. A 
análise quantitativa (determinação das concentrações dos elementos 
presentes) implica a medição das intensidades das linhas para cada 
elemento na amostra, para os mesmos elementos nos padrões de cali-
bração de composição conhecida.

O pico de adsorção óptica observado em aproximadamente 2,30 keV 
é atribuído à adsorção de nanocristais de ouro devido à ressonância 
plasmônica da superfície. No caso do precursor biológico Withania 
somnifera, foram observados sinais de átomos de ouro fortes em torno 
de 2,30; 8,10; 9,40 e 11,30 keV 79. Na Figura 16, observa-se o mesmo 
pico quando nanopartículas são associadas a flavonoides (FAuNPs) 
derivados de extrato retirado das folhas de B. lycium 10.

Figura 16: Perfil de EDS de nanopartículas de ouro

Fonte: Riaz, S. (2020)10
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Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET)
O microscópio eletrônico de transmissão é uma ferramenta muito pode-
rosa para a ciência dos materiais. Essa tecnologia pode nos informar 
sobre a estrutura, cristalização, morfologia e estresse de uma subs-
tância. Nessas técnicas de MET e MEV, é amplamente considerado 
o padrão ouro para a caracterização de nanopartículas. A principal 
diferença entre as duas técnicas é a maneira como as imagens das 
nanopartículas são resolvidas. O MEV produz imagens 3D precisas 
de partículas na dispersão enquanto o MET produz imagens 2D que 
requerem interpretação adicional 53.

Materiais como vírus, nanopartículas ou agregados de polímeros dificil-
mente requerem qualquer preparação. No caso de estruturas maiores, 
estas são geralmente cortadas em seções finas (<100 nm) para torná-
-las transparentes para o feixe de elétrons. Como pode ser observado 
na Figura 17, a análise indicou AuNPs esféricas e monodispersas com 
tamanho entre 15 nm e 30 nm 30, 53.

Figura 17: Nanopartículas de ouro. (A) Histograma de distribuição de 

tamanho de partícula; (B) Uma imagem de nanopartículas de ouro a 

partir da micrografia eletrônica de transmissão

Fonte: adaptada de Sotnikov, D. (2015) 75.
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3. Considerações Finais
Estudos envolvendo nanopartículas de ouro (AuNPs) vêm contribuindo 
de forma significativa para o campo da nanotecnologia, que é evi-
denciado a partir de suas inúmeras aplicações existentes e de muitas 
outras importantes que podem ser esperadas em um futuro próximo. 
As AuNPs existem há muito tempo, mas, nas duas últimas décadas, 
as suas aplicações dispararam devido ao avanço das ferramentas 
analíticas em nanoescala.

Como foi destacado neste capítulo, as AuNPs podem ter sua superfície 
facilmente modificada, permitindo o seu uso em diversas aplicações, 
tais quais: na construção de biossensores, sistema de liberação gra-
dativa de fármacos, lubrificantes, células solares, catálise e outros 
campos interdisciplinares da física, química, biologia, medicina e ciên-
cia dos materiais.

Um esforço considerável tem sido dedicado às técnicas de síntese para 
construir nanoestruturas de ouro com uniformidade de distribuição 
espacial e estabilidade melhoradas. Essas partículas são sintetizadas 
convencionalmente por meio dos métodos de Turkevich, Brust-Schiffrin 
e outros, e mais recentemente tem-se preferido a utilização de méto-
dos verdes, pois eles são reprodutivos, eficientes e ecológicos. Esse 
método de síntese favorável ao meio ambiente para AuNPs pode ter 
um grande potencial na produção em grande escala para atender a 
crescentes demandas comerciais e industriais por esses materiais nos 
campos de entrega biomédica, farmacêutica, cosmética, alimentícia 
e medicamentosa.
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