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SINTESE DE NANOESFERAS DE SiLICA
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RESUMO

O relatério descreve a sintese e caracterizacdo de nanoesferas de silica realizadas
no LABMADE, com foco em aprimorar a produgao de coloides monodispersos para
uso em sensores e dispositivos eletronicos. Utilizou-se o método de Stober, com
centrifugacao e controle de temperatura para garantir uniformidade das particulas. As
esferas obtidas apresentaram diametro médio de cerca de 300 nm. A Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) mostrou inicialmente superficies irregulares, atribuidas
a variagdes no processo de sintese, mas ajustes como o controle térmico e a troca do
agitador magnético melhoraram significativamente a padronizagcdo. Também se
verificou que a resistividade da agua e a temperatura influenciam a qualidade dos
coloides. Conclui-se que a metodologia foi eficaz na obtengdo de nanoesferas
uniformes e controladas, essenciais para cristais coloidais, e que agitacédo e
temperatura sao fatores determinantes na morfologia das particulas.

Palavras-chave: Silica; Nanoesferas; Coloides; Microscopia Eletrénica de

Varredura; Método de Stober; Resistividade Elétrica

. INTRODUGAO/JUSTIFICATIVA
A nanotecnologia, entendida como a capacidade de fabricar e controlar estruturas em
escala nanométrica, constitui um dos campos mais promissores da ciéncia moderna.

Essa area apresenta potencial de aplicacdo em diversos setores, como fotdnica,
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spintrénica, midia magnética, catalise, supercondutividade e bioengenharia,
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impulsionando o desenvolvimento de dispositivos com alto desempenho e novas
funcionalidades. As técnicas tradicionais de nanoestruturacdo, como a litografia de
elétrons e a deposigcao seletiva por epitaxia molecular, embora altamente precisas,
exigem equipamentos sofisticados e de alto custo, acessiveis apenas a laboratérios
especializados.

Nesse contexto, a exploracdo de processos auto-organizados surge como uma
alternativa eficiente e economicamente viavel para a produgao de nanoestruturas de
interesse tecnoldgico. Inspirada em fendmenos naturais, a auto-organizagao permite
a formacao espontdnea de estruturas ordenadas, como membranas, proteinas e
acidos nucleicos. No LABMADE, essa abordagem é explorada por meio da
eletrodeposigado associada a litografia de nanoesferas, técnica que utiliza esferas
coloidais auto-organizadas como mascaras para a formagao de padrdes periodicos.
Essa metodologia possibilita a obtengcdo de redes de nanoporos e nanoesferas
ordenadas, ampliando as possibilidades de aplicagdo em sensores, dispositivos
fotdbnicos e materiais funcionais. Além de promover inovacao cientifica, a pesquisa
busca consolidar o uso de métodos acessiveis para a fabricacdo de materiais
nanoestruturados, fortalecendo o papel do laboratério no avango tecnolégico e na

formagao académica dos estudantes envolvidos.

Il. BASE TEORICA
A nanotecnologia compreende o estudo e manipulagdo de materiais em escala
nanomeétrica, permitindo o controle de propriedades Opticas, elétricas e magnéticas.
Essa area apresenta amplo potencial de aplicacdo em setores como fotdnica,
spintrénica, midia magnética, catélise e bioengenharia (YABLONOVITCH, 2001;
ROSS et al., 1999; BATRA et al., 2005). As técnicas tradicionais de nanoestruturacao,

como a litografia de elétrons e a deposicdo por epitaxia molecular, exigem
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equipamentos sofisticados e de alto custo, o que restringe seu uso a centros
especializados (KEMMLER et al., 2006).

Como alternativa, os processos auto-organizados surgem como métodos eficientes e

.......

acessiveis, inspirados em fendémenos naturais presentes em sistemas biolégicos
(WHITESIDES; BONCHEVA, 2002). Entre essas abordagens, destaca-se a litografia
de nanoesferas, que utiliza esferas de silica ou polimero auto-organizadas para formar
redes ordenadas bi ou tridimensionais (BARTLETT et al., 2002). Associada a
eletrodeposicao, essa técnica tem sido aplicada no LABMADE para a producéo de
materiais nanoestruturados de alta qualidade e baixo custo, com potencial uso em

sensores e dispositivos tecnoldgicos (HICKS et al., 2005).

. OBJETIVOS

Dar continuidade ao LABMADE na autossuficiéncia da producédo de coldides
de silica e dar continuidade as pesquisas em desenvolvimento no laboratoério. Para
atingir a meta principal, as seguintes etapas deverao ser cumpridas:

1 — Aprimoramento da técnica de sintese de colbides esféricos monodispersos
de silica. 2 — Continuidade na producgao e caracterizagao dos coldides. 3 — Otimizagao
dos parametros de sintese, como a retomada no estudo da dependéncia do diametro
das esferas com a resistividade da agua utilizada no processo de sintetizacao.

A sintese de solugao coloidal monodispersa de silica € um processo simples,
bem documentado e em constante desenvolvimento no LABMADE, que possui
infraestrutura quimica completa para sua realizagao. O dominio das rotas de sintese
obtido neste projeto permitira ao laboratoério produzir continuamente matéria-prima em
larga escala, viabilizando a exploragdo de novas aplicagdes, como a litografia de

nanoesferas.
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IV. METODOLOGIA

O projeto foi desenvolvido ao longo de um ano, com as seguintes etapas:

.......

Aperfeicoamento do aparato experimental; Sintese de silica; Separagao dos
coléides; Monitoramento do tamanho das particulas; Otimizagdo dos parametros de

sintese.

V. RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante a primeira etapa da pesquisa, a discente foi orientada a realizar leituras
de artigos cientificos sobre o tema e recebeu treinamento laboratorial para 0 manuseio
de equipamentos e reagentes quimicos, fundamentais tanto para a operagédo dos
dispositivos quanto para a seguranca individual e coletiva.
Na sequéncia, iniciou-se o0 processo de sintese das nanoesferas de silica utilizando
o método de Stdéber, com reagentes como alcool etilico (99,5%), agua purificada,
tetraetil ortosilicato (TEOS — 98%) e hidréxido de amoénio (NH;OH — 28%). As
propor¢gdes dos reagentes foram calculadas estequiometricamente para alcangar o
diametro desejado das esferas. O processo reacional, realizado sob agitacéao

constante por até 24 horas, resultou em esferas com tamanhos entre 200 € 900 nm.

Apos a sintese, procedeu-se a separacao e purificacdo dos coloides, com
centrifugacéo em velocidades de até 4000 rpm, seguida da redispersédo das esferas
em agua purificada com auxilio de ultrassom. Esse processo, repetido diversas vezes,

garantiu a remog¢ao de impurezas e o controle da concentragdo da solugao.

Para a analise topogréfica, as amostras foram depositadas sobre substratos de vidro
e deixadas secar naturalmente, protegidas de impurezas. As observacdes feitas por
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) — em parceria com o LabSiN-UFSC —
mostraram esferas de aproximadamente 300 nm de didmetro, com boa uniformidade
e baixa dispersdo de tamanhos, conforme esperado. As imagens de MEV

apresentaram diferentes ampliagbes, permitindo observar desde superficies
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irregulares e fragmentadas até estruturas estratificadas e particulas compactas,

dependendo do nivel de aumento. Em maiores ampliagbes (até x40.000), foi possivel
identificar a morfologia esférica predominante, embora com superficies levemente
rugosas, possivelmente associadas ao processo de sintese. Maiores ampliagdes
foram realizadas para analise topografica (Figura 01), onde é possivel observar

algumas caracteristicas dos coloides.

A dispersao de tamanhos mostrou-se um fator critico, pois influencia diretamente a
formagao dos cristais coloidais, podendo gerar defeitos indesejaveis. Apds ajustes
experimentais, como a substituigdo do agitador magnético — que possibilitou agitagéao
constante durante toda a sintese —, observou-se uma melhora significativa na
padronizagao das esferas, evidenciada nas novas imagens de MEV, que mostraram

particulas mais homogéneas e de superficie lisa (Figura 02).

Figura 02: Imagens nas nanoesferas apods ajuste do processo.
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Além disso, foram realizados monitoramentos térmicos do ambiente e da solu¢ao de

sintese em intervalos de duas horas, variando a temperatura entre 18°C e 26°C, para
avaliar o impacto das condi¢gdes externas no processo. Observou-se que a
condutividade elétrica da agua apresentou um minimo em torno de 20°C, seguido de
um aumento quase linear até 25°C, comportamento associado a mobilidade iénica: a
medida que a temperatura cresce, os ions ganham energia cinética, aumentando a

condutividade.

Esse comportamento evidencia que temperatura e agitagdo sao fatores
determinantes na qualidade das nanoesferas de silica, e que o controle cuidadoso
desses parametros é essencial para a obtencéo de coloides monodispersos e de alta

qualidade, com potencial aplicacdo em cristais coloidais e dispositivos eletrénicos.

VI. CONCLUSAO/CONSIDERAGCOES FINAIS

A pesquisa demonstrou a sintese eficiente de nanoesferas de silica com boa
uniformidade e baixa dispersdo, adequadas para cristais coloidais. A discente
participou de todas as etapas do processo, da revisdo tedrica a execucgio
experimental. Analises por MEV confirmaram a influéncia de parametros como
agitacao e temperatura na morfologia das particulas. Ajustes simples, como a troca
do agitador magnético e o controle térmico, melhoraram a padronizacdo das amostras.
Os resultados validam a metodologia e contribuem para o avango em sintese

coloidal.
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