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INTRODUCAO

Nos dltimos anos, 0s nanomateriais tém
recebido grande atencdo no campo de
materiais Opticos, devido ao seu pequeno
tamanho e forma Unica, que originam muitas
vezes excelentes propriedades opticas [1].

Nesses materiais os efeitos da superficie e de
interface tornar-se mais importante dando
origem a uma mudanca nas propriedades do
material.

Nanoesferas de silica, podem ser preparadas
com diametros uniformes entre 20 nm até
alguns milimetros. Estas nanoesferas séo
preparadas através do método Stdber [2].
Como o didmetro das nanoesferas é uma
funcdo da concentracdo de amoénia, de agua,
de etanol e da temperatura, torna-se possivel
sintetizar as nanoesferas com diversos
tamanhos e formatos, mas a sintese muitas
vezes € lenta, e o trabalho em questéo visa a
otimizacdo dessa sintese de modo que se
possa ter uma sintese mais rapida.

A presenca de grupos hidroxila na superficie
das nanoesferas permite o ancoramento de
grupos organicos e a silica
organofuncionalizada, pode ser utilizada para
criar sitios de adsorcdo, o que podera
conduzir a preparacdo de adsorventes
seletivos que podem ser aplicados em
diversas areas.

Desse modo, torna-se interessante a
preparacdo e a caracterizacao deste tipo de
material, visando sua utilizacdo como suporte
para ancorar complexos opticamente ativos.

OBJETIVO

O presente trabalho teve como objetivo a
otimizagdo da sintese de nanoparticulas de
silica para que estas sejam posteriormente
decoradas com complexos de ions Terras
raras, TR**, e usadas como marcadores.

METODOLOGIA

Os nanomateriais mencionados neste
relatério foram sintetizados através do método
de Stober, modificado. Stober e
colaboradores foram quem sintetizaram as
nanoesferas de silica pela primeira vez [2].
Método Stober

As particulas de silica com formato esférico
sdo formadas através da hidrolise e
condensacdo de um alquil silicato, nesse
projeto utilizou-se o ortossilicato de tetraetila
(TEOS: (C2Hs0)4Si), em solucéo alcodlica na
presenca de amonia e 4gua. Estas reacbes
podem ser representadas respectivamente
pelas equacbes (1) e (2), em que R
corresponde ao grupo alquil, podendo variar
de metil a butil:

Si(OH)s — SiO2 + 2H20 (1)

Si(OR)4 + 4H20 — Si (OH)4 + 4ROH )

Stbber e colaboradores, demonstraram que
na auséncia de amonia, as particulas se
formam apresentando formas irregulares e
nao em esferas. Eles mostraram, ainda, que o
diametro das esferas depende da
concentracdo da amonia e que variagdes na
concentracdo do alquil-silicato entre 0,02 e
0,5 mol.L™* na mistura reacional néo interfere
significativamente no tamanho das particulas.



Pag. 188

No decorrer do projeto, variou-se alguns
parametros durante a sintese
individualmente, e o melhor resultado obtido
até o momento € o que esta representado na
Figura 1:

ETANOL TEOS

AGITACAO EM ULTRASSOM

AGUA

ETILENODIAMINA

ESFERAS DE SILICA

Figura 1: Fluxograma da sintese de esferas de silica
Caracterizacdao fisica do material

Os materiais obtidos foram caracterizados via:
microscopia eletrénica de varredura durante
todas as etapas de otimizagcdo para que
houvesse um  acompanhamento  dos
resultados obtidos com a variacdo das rotas
de sintese utilizadas (Figura 2).

RESSULTADOS

Sintese das nanoesferas de silica:

O estudo para a otimizacdo da sintese das
nanoesferas de silica foi feito de maneira a se
obter uma sintese mais rapida e com mesma
eficiéncia. Muitos dos testes realizados
geraram resultados que ndo foram positivos,
no entanto, foram muito Udteis na
determinacao do protocolo que sera utilizado
para dar continuidade ao projeto.

Caract

Figura 2: Micrografias obtidas por MEV de nanoesferas
de silica. MagnificagBes: (A) 50x (B) 2000x (C) 5000x
(D) 10000x.

Essas imagens foram feitas em um MEV de
alta resolucdo. Na sintese em questdo, a
condensacdo ocorreu rapidamente com o
auxilio de um aparelho de ultrassom por
aproximadamente 15 minutos e posterior
descanso por aproximadamente 5 horas.
Ap6s o término da sintese o produto foi
colocado sob aguecimento e agitagcdo para
aumentar a velocidade da evaporacdo do
solvente. O método em questdo foi baseado
no trabalho de T. Gholami et al. [3] e nas
micrografias em questdo, onde é possivel
observar uma amostra homogénea, o0 que é
de grande interesse e pode ser explicado
devido a condensacao lenta apds a agitacao
em ultrassom, em que se formam as
nanoesferas.

CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos é possivel
afirmar que dentre todas as metodologias
utilizadas para sintetizar as nanoesferas de
silica, aquelas em que a condensagao pos-
hidrélise ocorre sem perturbagdo (agitacao
mecanica, agitacdo por ultrassom, e
centrifugacéo) do sistema fornecem melhores
resultados quanto a homogeneidade e
morfologia do produto final obtido.
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