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Introducao

Neste trabalho, nanoparticulas de ouro foram
sintetizadas e estabilizadas empregando um
silsesquioxano  catibnico. As  nanoparticulas
metdlicas foram imobilizadas em uma matriz de
SiO,/AlL,O; e aplicadas como sensor eletroquimico

para determinacao de nitrito por voltametria ciclica.

Resultados e Discussao |

O organosilano, cloreto de 1-aza-4-azoniabiciclo
[2.2.2]octano (Fig. 1) foi sintetizado utilizando

guantidades  estequiométricas de  cloropropil-
trimetoxisilano (CPTMS) e dabco.
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Fig 1. Estrutura do organosilano cloreto de 1-aza-4-
azoniabiciclo[2.2.2]octano

O silsesquioxano resultante da gelificacdo do
organosilano, DbSil, foi usado para estabilizar
nanoparticulas de ouro. A reducdo e estabilizacdo
das nanoparticulas foi feita pela adicdo de solucdo
de HAuUCI, sobre a dispersdo aquosa de DbSil , ao
qual foi adicionada solugdo de NaBH,. O sistema
hibrido resultante contendo as nanoparticulas de
ouro foi imobilizado sobre a superficie de uma silica
modificada com o6xido de aluminio. O material
resultante deste processo foi designado como Au-
DbSil/AISi,

Fig 2. Imagem obtida por MET da solug&o contendo
as nanoparticulas de ouro. 200 000x

A Fig. 2 mostra uma tipica imagem, obtida por
Microscopia Eletrbnica de Transmissédo, das

nanoparticulas de ouro estabilizadas por DbSil em
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solugdo. As nanoparticulas de ouro apresentam
didametro médio de 6,5 nm, com desvio padrao de
2,3 nm, considerando uma populacdo de 600
particulas.

Os voltamogramas ciclicos (VC) na presenca de
0,53 mmol L™ de NO, em 0,3 mol L™ de KCI, obtidos
com eletrodos de pasta de carbono modificados
com os materiais Au-DbSIl/AISi (curva 1), DbSIl/SiAl
(curva 2) e com a matriz AISi (curva 3), séo
apresentados na Fig. 3.
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Fig 3. Voltamogramas ciclicos para Au/Dbsil/SiAl(1),
DbSil/SiAl (2) e SiAl (3) na presenca de 0,53 mmol L™ de NO;".

Pode-se observar uma melhor resposta para o nitrito
quando utilizado o eletrodo Au-Dbsil/AlSi, visto que o
mesmo apresentou uma intensidade de pico de
corrente muito maior que os eletrodos feitos com a
matriiz pura (AISi) e com a matriz modificada com
DbSil na auséncia de nanoparticulas de ouro
(DbSIl/AISi). Também ¢é possivel observar que o
potencial de oxidacdo do nitrito para o eletrodo Au-
Dbsil/AlSi € menor que para DbSIl/AISi e AISi. Os
VC obtidos em diferentes concentracdes de nitrito
mostraram que o eletrodo possui uma relacéo linear
entre a intensidade de corrente e a concentracdo de
nitrito na faixa de 0,08 a 0,46 mmol L™

Conclusodes

O silsesquioxano cloreto de 1-aza-4-azoniabiciclo
[2.2.2]octano, pode ser empregado na estabilizacéo
e dispersdo de nanoparticulas de ouro em solucdo
aquosa. Silica modificada com alumina, contendo o
sistema silsesquioxano/nanoparticulas pode ser
aplicada como  sensor eletroquimico na
determinacao quantitativa de nitrito.
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