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Resumo:

O processo de sintese quimica de
nanoesferas possibilita manipular o
didmetro dos coléides aumentando ou
diminuindo as concentracdes dos
reagentes, mas em pesquisas anteriores
detectamos que os diametros das esferas
também mudam alterando a resisténcia
elétrica da agua usada no processo,
produzindo coloides com até o dobro o
tamanho sem a necessidade de alteracao
das concentracbes dos reagentes,
barateando o custo de producédo. Ainda é
um assunto pouco explorado na literatura
e ndo esta bem compreendido por nos,
por isso decidimos fabricar esferas de
diferentes diametros explorando esta
caracteristica.
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Introducao:
Visamos a producao e
caracterizacao de materiais

nanoestruturados de alta qualidade a um
custo viavel. Utilizamos para tanto a
eletrodeposicao (ED), que € uma técnica
simples e econdmica, associada ao uso
de mascaras coloidais auto-organizadas
(SPADA; DA ROCHA; JASINSKI; et al,
2008). A litografia de nanoesferas (LiN),
apresenta algumas vantagens em relacao
a litografia tradicional: ¢é simples,
economicamente acessivel e permite a
definicho de objetos com dimensdes
caracteristicas que vao de 50 a 1000 nm.

Além disso, possibilita a
nanoestruturacdo na direcdo transversal
ao plano do substrato, o que corresponde
a um grau de liberdade a mais em
relacdo as estruturas geradas pela
litografia tradicional. As méascaras em
guestdo sado formadas por esferas
nanomeétricas de silica ou polimero auto-
organizadas em uma rede cristalina bi ou
tridimensional. A partir dessa técnica é
possivel fabricar diversos tipos de
nanoestruturas, entre as quais redes de
nanoporos ordenados (SPADA; DA
ROCHA; JASINSKI; PEREIRA,;
CHAVERO et al, 2008) e redes de
nanoesferas ordenadas (HICKS; ZHANG;
ZOU; et al, 2005).

A LIN tornou-se viavel gracas a
rotas de sintese quimica que permitem a
fabricacdo de coloides esféricos e
monodispersos (RODRIGUEZ;
ATIENZAR; RAMIRO-MANZANO; et al,
2005), isto €, com uma distribuicdo de
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didmetros estreita, tipicamente menor
que 1%. As solucdes coloidais
monodispersas mais usuais sédo de
Poliestireno (PS) ou silica (SiO2), com
diametros que vao de 50 nm a 1 um.
Optamos pelo desenvolvimento de
nanoesferas de silica.

Metodologia:

1 - Sintese de Silica: Coldides
modispersos de silica serdo sintetizados
pelo método de Stober (STOBER, W;
FINK, A; BOHN, E; 1968).

2 - Separacdo dos coldides
produzidos: Usamos centrifugacdo para
separar 0s coloides do restante do
material utilizado na sintese. ApGs a
separacdo, os coldides sao dispersos em
meio aquoso e armazenadas em frascos
ambar e mantidas sob refrigeracgéo.

3 - Monitoramento da dispersdao de
tamanho: A caracterizacdo foi feita em
Microscopio Eletrénico de Varredura, pois
essa técnica produz uma imagem
topografica da amostra e viabiliza a
visualizagdo direta da geometria das
particulas. A distribuicdo de tamanho dos
didametros das particulas pode ser obtida
diretamente das imagens de microscopia.

Resultados e Discussao:

O processo de sintetizacdo de
coloides nanométricos de silica ocorre
pelo método de Stober, Fink e Bohn
publicado em 1968. Nesse trabalho eles
propdem o crescimento controlado de
esferas de silica monodispersas a partir
da hidrélise de silicato e alquila e
subsequente condensacdo de acido
silicico em solugbes alcodlicas, sendo
gue amobnia era utilizada como
catalisador morfologico.

As sinteses de coloides de silica.
seguiram 0s reagentes e concentracdes
da Tabela 01.

Tabela 01: Reagentes e quantidades utilizados
no processo de sintese de nanoesferas de silica.

REAGENTES QUANTIDADES
ETANOL 102,60 ml
NH,OH 34,18 ml
H,O 8,11 ml
TEOS 5,65 ml
KCL 059

Os coloides fabricados sé&o
mostrados na Figura 01. Atingimos
esferas de 350 nm de diametro.

Figura 01: Nanoesferas de Silica (350 nm)
sintetizadas utilizando o protocolo da Tabela 01.

Também estamos investigando a
influéncia da condutividade da agua no
processo de sintetizacdo dos coloides.
Inicialmente preparamos algumas sintese
sem um controle sistemético deste
parametro, com esferas atingindo
aproximadamente 700 nm de diametro
(Figura 02).

utilizando o protocolo da Tabela 01, mas com
outra condutividade da agua.

Foi feito um controle da
condutividade da agua pelo acréscimo de
Cloreto de Potassio (KCI). Para isto
preparamos uma solucdo de agua
destilada e deionizada (DD) e KCl em
uma concentracao de 0,03 mol/L.
Gradativamente gotas da solucédo citada
foram em 100 ml de agua DD. A
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condutividade inicial da agua era de
aproximadamente 0,64 uS/cm? e foi
alterada até atingir 5 pS/cm2. Na Figura
02 vemos dois testes, onde temos o
aumento gradual da condutividade em
funcdo das gotas da solucéo de KCI.

Condutividade (uS/cm’)
W

10 1
N’ de Gotas

Figura 02: Condutividade da agua em funcéo
do nimero de gotas de solucdo de 0,03 mol/L
de KCI.

Neste teste, dividimos 200 ml de
agua em dois Beckers e
acrescentavamos gradualmente gotas da
solucdo de 0,03 mol/L de KCI. Apos a
insercdo de cada gota, agitivamos o
eletrélito e mediamos sua condutividade.
Em um teste o valor de 5 uS/cm? foi
obtido com 22 gotas da solucédo de 0,03
mol/L de KCI, e a outra com 25 gotas.

Para o processo de sintese, agua
inicialmente destilada e deionizada teve a
condutividade alterada de
aproximadamente 0,64 uS/cm? (sem KCI)
para 3 pS/cm? (a temperatura de 25°C) e
s6 entdo foi empregada na sintese dos
coloides. Realizamos duas sinteses com
estas caracteristicas, em dois dias
distintos (amostras em analise).

Conclusoes:

Pelo método adotado € possivel
sintetizar nanoesferas de Silica com
grande sucesso, podendo gerar coloides
com diferentes didmetros alterando a
concentracdo dos reagentes. Inicialmente
percebemos que a condutividade da
agua esta interferindo no tamanho das
esferas, e um estudo sistematico
reforcaria esta hipdtese. Esperamos

(desejamos) que o Cloreto de Potassio
nao interfira no formato e/ou dispersao de
tamanho dos coloides de Silica, mas
ajude a controlar o diametro das
nanoesferas.
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