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RESUMO – A nanotecnologia tem apresentado grandes avanços com o desenvolvimento de nanossensores de 

cantileveres que podem ser utilizados para detecção de metais pesados em água. Para a interação entre o cantilever e o 

analito é necessário a funcionalização da superfície dos mesmos. O óxido de grafeno tem se apresentado como um material 

de grande interesse nesta área, devido a seu baixo custo e grande área superficial. Entretanto uma etapa muito importante 

para o desenvolvimento de nanossensores é a caraterização de sua superfície. A técnica de obtenção de imagens 

topográficas de microscopia de força atômica fornece informações de grande relevância paras estudos morfológicos. 

Desta forma, o presente trabalho tem como objetivo caracterizar nanossensores de cantilever funcionalizados com óxido 

de grafeno por meio de obtenção de imagem topográfica de microscopia de força atômica, quanto a morfologia e 

rugosidade formada. As imagens obtidas demonstraram a formação de picos menores e definidos, sendo possível a 

realização do cálculo da rugosidade através do desvio médio quadrático, a qual apresentou diferença nos valores obtidos, 

indicando que houve a formação das camadas automontadas sobre a superfície do silício, assim, pode-se dizer que a 

funcionalização foi realizada de forma eficiente. Sendo assim, foi possível verificar que o óxido de grafeno possui grande 

potencialidade para utilização em nanossensores de cantilever e assim, serem utilizados como uma ferramenta para a 

detecção de metal pesado em águas. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

Recentemente a área de nanotecnologia tem apresentado grandes avanços, com o desenvolvimento de 

nanobiossensores e nanossensores de hastes ultrassensíveis, chamados cantileveres, os quais podem ser aplicados em 

muitas áreas, como na detecção química: em diferentes tipos de gases (vapor de água, hidrogênio, vapores metálicos, 

compostos orgânicos voláteis), íons metálicos (metais pesados), substâncias tóxicas; na detecção bioquímica: como no 

controle de pH (importante nas reações bioquímicas), concentrações de glicose e peróxido de hidrogênio na hibridização 

específica do DNA, desdobramento de proteínas e peptídeos, na detecção quantitativa de esporos de fungos, bactérias e 

vírus; e também é possível detectar alterações em propriedades físicas nos meios circundantes, tais como gás ou líquido, 

ou de camadas depositadas sobre o próprio braço de suporte (LANG; HEGNER; GERBER, 2010; STEFFENS et al., 

2014). 

Para a utilização dos cantileveres como sensores de alta especificidade, ou seja, alta sensibilidade a um analito 

específico é necessária a deposição de uma camada sensora (funcionalização) da superfície. Sua seletividade e 

sensibilidade depende da deposição uniforme de uma camada funcional em toda a superfície. A resposta deste dispositivo 

depende da transdução forças de adsorção entre a camada seletiva e o analito a qual pode ser obtida por meio da deposição 

eficiente de receptores seletivos na superfície (DESIKAN et al., 2007). 

Vários nanomateriais têm sido desenvolvidos e aplicados como camadas sensoras. Os nanomateriais à base de 

carbono como os fulerenos, nanotubo, nanofibras, nanofios e derivados de grafeno têm sido considerados como materiais 

promissores devido a sua relação custo-eficácia e sua grande área de superficial (SAINI; BAGRI; BAJPAI, 2017; 

KURBANOGLU; OZKAN, 2018; ARDUINI et al., 2020). 

Dentre estes os derivados do grafeno se destacam por ser um derivado de grafite naturalmente abundante o que 

o torna de baixo custo e pode ser obtido pelo uso de diferentes técnicas sintéticas, como esfoliação em fase líquida de 

grafite, deposição de vapor químico, abordagem de automontagem e redução química de óxido de grafite. A atração pela 

sua utilização em nanossensore de cantilever deve-se às suas performances elétricas e propriedades superiores únicas, tais 

como boa estabilidade química, grande área de superfície, boa condutividade térmica e condutividade elétrica, alta 

mobilidade de carga e transmitância óptica (KIM et al., 2011; MAO; PU; CHEN, 2012). 



 

 

Neste contexto, uma etapa muito importante no desenvolvimento de nanossensores de cantilever é a 

caracterização da superfície que entrará em contato com o analito de interesse. A microscopia de força atômica (AFM) é 

uma tecnologia de microscópio que é capaz de caracterizar materiais em escala sub-nanométrica. Ao contrário dos 

métodos microscópicos convencionais, a sua utilização permite visualizar a amostra contornando a sua superfície 

controlando as forças entre uma sonda minúscula e pontiaguda ou a ponta e a superfície da amostra (WANG; NIE, 2019). 

Sendo assim tornou-se uma técnica amplamente utilizada para estudos morfológicos, dimensionais e nanomecânicos de 

vários tipos de amostras diferentes, gerando imagens tridimensionais de morfologia. Sendo possível por meio dela 

determinar aspectos estruturais e obter medições precisas das dimensões (por exemplo, comprimento, altura e largura, 

espessura e rugosidade) (RUGGERI et al., 2019). 

 Desta forma o presente trabalho tem como objetivo caracterizar nanossensores de cantilever funcionalizados com 

óxido de grafeno por meio de obtenção de imagem pela técnica de microscopia de força atômica (AFM) quanto a 

morfologia e rugosidade formada para posterior utilização dos mesmo na detecção de metais pesados em água. 

 

2 MATERIAL E MÉTODOS 
 

2.1 Desenvolvimento de nanossensor de cantilever  

 

Os cantileveres (ContGD-G) usados para o desenvolvimento dos nanossensores foram adquiridos 

comercialmente (BudgetSensors), com as seguintes especificações do fabricante: material de silício revestido com 70 nm 

de ouro em um lado da superfície, frequência de ressonância de 13,0 (±4) kHz e constante de mola de 0,2 (0,07-0,4) N/m. 

A baixa constante de mola (0,2 N/m) proporciona maior sensibilidade para as medições no modo estático em meio líquido 

(CARRASCOSA et al., 2006; FRITZ, 2008). 

O cantilever apresenta comprimento e a espessura do suporte de 3,4 e 0,3 mm, respectivamente, bem como a 

espessura da haste (2 μm) e o comprimento da ponta (17 μm). O suporte possui a largura de 1,6 mm e a haste apresenta 

450 μm de comprimento e 50 μm de largura. 

Os cantileveres com recobrimento de ouro (Au) foram escolhidos pela alta afinidade deste metal com o grupo 

tiol (-SH). Como a camada de Au está presente em apenas um dos lados do cantilever, ou seja, do lado superior, a 

funcionalização ocorre unicamente neste lado e, assim, o mesmo pode ser operado no modo estático (TAMAYO et al., 

2013). 

 

2.2 Funcionalização da superfície dos cantilevers 

 

A funcionalização do cantilever foi realizada por meio da deposição da camada sensora no lado superior, onde 

se encontra depositado o Au. Para isso, a técnica de SAM foi escolhida, empregando agentes reticuladores (EDC/NHS) 

para ligação covalente com moléculas de alcanotióis. Segundo Galli (2009), esta técnica de formação de SAM com tióis 

sobre superfície metálica, constitui um método de obtenção de uma superfície com alto grau de ordenação controlada 

quimicamente. 

O procedimento de funcionalização do cantilever foi baseado no trabalho de Velanki e Ji (2006) e Martinazzo et 

al. (2018) consistindo das seguintes etapas: 

 Etapa 1: Limpeza dos cantileveres, os quais foram transferidos individualmente para uma placa de petri, onde foram 

imersos em álcool isopropílico isopropílico (Vetec, 99,5 %), durante 2 min, para lavagem, assim removendo interferentes 

da superfície, e então secos, a temperatura de 20 °C, por cerca de 15 min. 

 Etapa 2: Imersão do cantilever em uma solução de ácido16-mercaptohexadecanóico (tiol) (Sigma Aldrich, 90 %) 2 

mM em meio etanólico, por overnight (16 h). Após, foi realizada a lavagem do cantilever com água ultrapura (2 min) e 

secagem a 20 °C por 15 min. 

 Etapa 3: Imersão do cantilever em uma mistura de N-(3-dimetilaminopropil)-N’-etilcarbodiimida (EDC) (Sigma 

Aldrich, 98 %) 1 mM/ N-hidroxisuccinimida (NHS) (Sigma Aldrich, 98 %) 1 mM 4:1 (v/v) durante 10 min. A mistura de 

EDC/NHS foi realizada no momento de funcionalização. O EDC é usado para acoplar grupos carboxila ou fosfato a 

grupos aminas primárias e melhorar a ligação química de enzimas ao carbono, materiais poliméricos ou superfície de 

nanopartículas sem modificação prévia. Uma das principais vantagens do acoplamento EDC é a solubilidade em água, 

que permite a bioconjugação direta sem dissolução prévia de solvente orgânico. No entanto, o acoplamento deve ser 

realizado rapidamente para garantir a eficiência do método (MORALES, 2016). O NHS pode ser usado para aumentar a 

estabilidade deste éster ativo. A seguir, foi realizada a lavagem com água ultrapura (2 min) e secagem a 20°C por 15 min. 

 Etapa 4: O óxido de grafeno utilizado neste estudo foi gentilmente cedido pelo Instituto de Física da USP, São 

Carlos/SP e pelo Grupo de Nanociências e Nanotecnologia (Nano) da Universidade Federal de Juiz de Fora (UFJF), Juiz 

de Fora/MG. O mesmo foi sintetizado utilizando o processo de esfoliação química pelo método de Hummers 

modificado (LIMA et al., 2017) e encontrava-se diluído em água ultrapura na concentração de 0,1 mg/mL. Para a 

funcionalização o cantilever foi imerso nesta solução de óxido de grafeno durante 10 min. Posteriormente, foi realizada 

a lavagem do cantilever com água ultrapura (2 min) e secagem a 20 °C por 15 min.  



 

 

As lavagens realizadas após cada etapa tinham o objetivo de remover as moléculas que não ficaram adsorvidas 

na superfície. 

Os procedimentos de funcionalização foram realizados em uma sala climatizada a 20 °C, pois temperaturas muito 

altas diminuem a eficiência das ligações dos grupamentos envolvidos. Posteriormente, os dispositivos foram armazenados 

sob refrigeração (4 ºC), a seco sobre uma pequena placa de gel, dentro de placas de petri. Sendo que antes da realização 

de experimentos, os mesmos permaneciam a 25 ºC por 30 min, para estabilizar sua temperatura. 

 

2.3 Microscopia de Força Atômica 

 

A caracterização de topografia e rugosidade da superfície dos nanossensores foi realizada em uma placa de silício 

(1 cm2), ou seja, um material similar ao do cantilever, onde foi depositada uma camada de 20 nm de ouro por meio da 

técnica Sputtering. Para tanto foi utilizado a microscopia de força atômica (AFM). As análises foram realizadas em um 

AFM Nanosurf (C3000 Controller, Suíça), utilizando um cantilever de silício, modelo Tap-150-G (BudgetSensors), de 

frequência de ressonância de 150 (±75) kHz e constante de mola de 5 (1,5-15) N/m. Todas as imagens foram obtidas em 

modo dinâmico e a varredura realizada no modo tapping. Para as análises de topografia e rugosidade, as imagens foram 

obtidas em uma área de 25 μm2, com resolução de 512 x 512 pontos e velocidade de varredura de 2 s/linha. A raiz 

quadrada da média da rugosidade (Rms) foi calculada usando o software Gwyddion (Versão 2.53), em diferentes locais 

da imagem. Rms é uma função da média do desvio dos picos e vales presentes no perfil da superfície do material (LEITE 

et al., 2005). 

 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

 A Figura 1 apresenta as imagens topográficas, em 3D, obtidas da placa de silício (cantilever) com ouro e após 

a funcionalização da superfície com óxido de grafeno. 

 

Figura 1. Imagens de AFM, em 3D, da superfície placa de silício recoberto com ouro (a) e funcionalizado com óxido de 

grafeno (b). 

 

 

 
Na Figura 1 pode-se observar diferenças topográficas da superfície da placa de silício recoberto com ouro e após 

sua funcionalização com óxido de grafeno. Analisando o substrato de silício com ouro (Figura 1a) observa-se uma 

superfície com aglomerados, decorrentes do processo de deposição do ouro. A adição do óxido de grafeno (Figura 1b) 

(a) 

(b) 



 

 

após a etapa dos agentes reticuladores formou picos menores e mais definidos. A deposição de moléculas sobre uma 

superfície pode ocorrer tanto nos vales quanto nos picos, que são, respectivamente, regiões abaixo ou acima do plano 

médio da superfície (RODRIGUES, 2015). 

A partir das imagens topográficas foi calculado o desvio médio quadrático da rugosidade (Rms) que está 

apresentado na Tabela 1. O cálculo da rugosidade leva em conta a diferença entre a dimensão dos componentes da 

superfície, ou seja os picos e os vales (KLAPETEK; NECAS; ANDERSON, 2016).  

 

Tabela 1. Valores da raiz quadrada da média da rugosidade (Rms) das superfícies da placa de silício recoberto com ouro 

(a) e a funcionalizado com óxido de grafeno. 

Etapa Rms (nm)* 

Sílicio + Ouro 22,035 ± (2,128) 

Sílicio + Ouro + Tiol + EDC/NHS + Óxido de grafeno 17,133± (1,965) 

*Média (três repetições) ± Desvio Padrão. 

 

A rugosidade apresentada na Tabela 1 para a camada de ouro pode estar relacionada a formação de 

conglomerados pela deposição de átomos de ouro pela técnica de Spputering, a qual pode haver a deposição de átomos 

de ouro sob a forma de conglomerados, possivelmente esses conglomerados se depositaram nas regiões de vale, existentes 

na superfície de silício, preenchendo os espaços vazios (RODRIGUES, 2015).  

Na deposição da camada de óxido de grafeno se observou uma redução da rugosidade. Segundo Naghib et al. 

(2018), a estrutura do óxido de grafeno em forma de folhas aumenta a área de contato, o que proporciona uma melhora 

significativa da transferência de elétrons entre os mesmos, uma propriedade muito importante para sensores. 

A diferença nos valores obtidos de rugosidade da superfície em cada etapa de funcionalização é um indicativo 

da formação das camadas automontadas sobre a superfície do silício, dessa forma podendo-se dizer que a funcionalização 

foi realizada de forma eficiente. 

 

4 CONCLUSÃO 
 

A caracterização da superfície dos nanossensores de cantilever funcionalizados com óxido de grafeno pela 

análise de microscopia de força atômica (AFM) confirmaram a funcionalização da camada sensora pela técnica das 

camadas automontadas (SAM), sendo possível verificar a deposição da mesma. Desta forma a funcionalização com óxido 

de grafeno demonstrou ser um material com grande potencialidade para utilização em nanossensores de cantilever e assim, 

serem utilizados futuramente como uma ferramenta para a detecção de metal pesado em águas. 
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