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Figura 3. Espectros na regido do infravermelho (FTIR) do solvente (BA), do solvente polimerizado (BA#) e das
amostras u25% 24h s, u25% 48h s e u25% 96h s: a) de 3750 a 2750cm™! b) de 1800 a 400cm’!

4 CONCLUSAO

O estudo apresentado neste trabalho sugere que a sintese solvotérmico com alcool benzilico ¢
um método promissor para a obten¢ao de nanoparticulas de magnetita, na presenga de ureia, a partir do
cloreto ferro(I1l) hexahidratado, com alta estabilidade e a baixa dispersido de tamanhos.
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Resumo

O oxido de cuprico, CuO, apresenta diversas propriedades interessantes em nanoescala, que o tornam
um material promissor em distintas aplicagdes. Este trabalho teve por finalidade otimizar a sintese de
nanoestruturas de CuQ, pois é conhecido que as propriedades fisico-quimicas dos materiais sio afetadas
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pelo tamanho e forma das particulas. A metodologia de sintese utilizada foi o método de precipitagio
instantdnea. Foram utilizadas concentragdes diferentes do surfactante Polietilenoglicol 400 (PEG 400)
para avaliar a sua influéncia na dispersdo e controle do tamanho das particulas. Foi observado que o uso
de PEG 400 reduz o tamanho, mas ndo melhora a dispersdo das nanoestruturas. E que a sintese sem o
uso de surfactante proporcionou particulas mais dispersas, aproximadamente esféricas, com tamanho
em torno de 10 nm e cristalinas. )

Palavras-Chave: Precipitacdo instantanea; Polietilenoglicol; Nanoestruturas; Oxido de Cobre.

OPTIMIZATION OF SYNTHESIS CUPRIC OXIDE: USE OF SURFACTANT

Abstract

Copper oxide CuO presents several interesting properties at the nanoscale, which make it a promising
material for many different applications. This paper aims to optimize the synthesis of CuO nanostruc-
tures. It is known that the physical and chemical properties of the material are affected by the size and
morphology. The quick precipitation method was used for synthesizing the nanoparticles. Different con-
centrations of the surfactant, polyethylene glycol 400 (PEG 400), were used to evaluate its influence on
dispersion and particle size. It was observed that the use of PEG 400 reduces the particle size, but does
not improve the dispersion of the nanostructures. The synthesis without the use of surfactant yielded
approximately spherical nanoparticles, more dispersed particles with a diameter of around 10 nm and
presented a crystalline structure.

Keywords: Quick precipitation; polyethylene glycol; nanostructures; Copper Oxide.

1 INTRODUCAO

Devido as diversas propriedades apresentadas por nanoparticulas de CuO, esse material tem
sido muito estudado no meio cientifico. Diversas metodologias de sintese sdo apresentadas para esse
material, as quais produzem particulas de CuO em vérios tamanhos e morfologias. Os pesquisadores
Yang e colaboradores (2011) obtiveram nanoparticulas de CuO com diversos tamanhos e formas, por
precipitagdo quimica seguida pelo método hidrotermal, modificando parametros reacionais. Dessa for-
ma, estes autores produziram nanoflores e nanobarcos, alterando o tempo de reagdo hidrotermal e adi-
cionando polietilenoglicol ou aménia, obtiveram nanoplacas e nanoelipsoides, respectivamente (YANG
etal., 2011).

Dentre as diversas aplicagdes do CuO, destacam-se o seu potencial de inativagdo bacteriana
e fungica, por intermédio da geragdo de radicais livres. Paschoalino e colaboradores (2008) mostra-
ram a inativagdo de E. coli em fungdo da area superficial e da concentracdo de nanoparticulas de CuO
sob irradiagdo de luz visivel (A~360 nm). Quanto maior a area superficial das nanoparticulas, menor a
concentra¢do minima inibitoria necessaria do composto. Com a utiliza¢do de iluminagio visivel, foi
apresentada uma inativa¢do de 100% em apenas 4 h de ensaio (PASCHOALINO et al., 2008). Assim,
o0 objetivo principal desse trabalho foi a sintese de nanoparticulas de CuO, pelo método de precipitagido
instantanea e avaliagdo da influéncia do PEG 400 sobre a dispersdo, morfologia e tamanho das particulas
durante a sintese.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Preparacio das nanoparticulas de 6xido de cobre

Iniciou-se a sintese com adigdo de 1 mL de acido acético glacial a 300 mL de uma solugdo aquo-
sa de acetato de cobre (0,02 M), num baldo de fundo redondo equipado com um dispositivo de refluxo.
A solugio foi aquecida a 100 °C, com agitag¢@o vigorosa, ¢ em seguida, PEG 400 foi adicionado ao meio
reacional. Apds a dissolug@o do surfactante, cerca de 0,8 g de NaOH sélido foi rapidamente adicionado
ao meio em ebuli¢cdo até o pH atingir o valor entre 6-7. Nesse ponto, ocorre a formacdo de uma grande
quantidade de precipitado de coloragdo preta. Depois de ser arrefecido até a temperatura ambiente, o
precipitado foi centrifugado, lavado uma vez com agua destilada e trés vezes com etanol absoluto, res-
pectivamente, e, finalmente, seco em estufa a 100 °C.
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2.2 Caracterizacio das nanoparticulas

A analise de dispersio das particulas sintetizadas foi realizada por medidas do potencial zeta que
permitem avaliar a estabilidade dos coldides em suspensdo. O equipamento utilizado para caracterizar a
dispersdo foi o Zeta Sizer — Nano Series — ZS. Cerca de 1 mg da amostra foi disperso em 10 mL de agua
miliQ, com o auxilio do ultrassom de ponteira por 1 min. Uma aliquota dessa suspensdo seguiu para a
analise no equipamento Zeta.

Por microscopia eletronica de varredura com fonte de emissdo de campo (MEV-FEG) foi possi-
vel determinar a forma, tamanho e distribuicdo das nanoparticulas. O equipamento usado nessa analise
foi um JEOL JMS 6701F Cerca de 1 mg das amostras foram dispersas em 10 mL de acetona e 5 pL. dessa
dispersdo foi gotejada sobre o porta amostras recobertos com tinta carbono.

A cristalinidade do material, pureza e estrutura cristalina das particulas de CuO foram determi-
nadas pela técnica de difracdo de raios X. O equipamento utilizado foi o difratometro de raios X Shi-
madzu modelo XRD-6000. Depois de desaglomerado, o precipitado em forma de po, foi colocado num
porta amostras e seguiu para o difratograma. A faixa utilizada para esta analise foi varredura 6-26 de 10 a
80° com radiagdo Cu Ka, empregando-se 30 kV e 30 mA em modo continuo com velocidade de 1° min!

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir dos difratogramas apresentados na Figura 1 pode-se observar que ha formacgao de so-
mente uma fase cristalina, a estrutura monoclinica do CuO, segundo a base de dados, Joint Committee
on Powder Diffraction Standards (JCPDS) n° 01-080-1268 para todas as condi¢des de sintese empre-
gadas.
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Figura 1. Difratograma de raios X das amostras de CuO com diferentes concentragdo de PEG.

A Tabela 1 apresenta os valores do Potencial zeta obtidos pelas nanoparticulas sintetizadas. Sa-
be-se que valores de potencial zeta acima de 30 mV indicam a estabilidade das particulas em solugio.
Analisando-se os valores obtidos por Potencial zeta, observa-se que ao aumentar a concentracdo do
surfactante, a dispers@o das nanoparticulas de 6xido de cobre é diminuida.

Tabela 1. Analise do potencial zeta em relagido a quantidade do surfactante empregado

Sem Surfactante PEG 400 (1%) PEG 400 (5%)
Potencial Zeta (mV) 36,5 28,9 13,8

A diminui¢do do tamanho das particulas e o aumento da aglomera¢do com o uso de PEG 400,
também pode ser verificada ao analisar as imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV-FEG),
apresentadas na Figura 2. Na Figura 3 esto ilustrados os resultados de distribuicao destas amostras.
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Figura 2. Imagens obtidas MEV-FEG. a) CuO sem surfactante; b) CuO com PEG 400 1%; c¢) CuO com PEG
400 5%.
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Figura 3. Histogramas com a distribui¢@o dos tamanhos das particulas. a) CuO sem surfactante; b) CuO com
PEG 400 1%.

Por intermédio da analise das Figuras 2 e 3, observa-se que o surfactante reduziu a dispersio
das particulas. Todavia, na amostra em que ndo usou-se surfactante (Fig. 2a e 3a), verifica-se que foram
formadas particulas em torno de 10 nm, enquanto que o uso de 1% do surfactante resultou em particu-
las um pouco menores, 8-9 nm (Fig. 2b e 3b). Ao aumentar a concentragio do PEG 400, houve uma
redugdo das particulas, embora, devido aos limites de resolucdo do aparelho, a contagem do tamanho
de particulas da amostra com 5% PEG 400 (Fig. 2c) n2o foi realizada. Desta maneira, verifica-se que
com a utilizagdo de PEG 400 em concentragdes controladas € possivel obter nanoparticulas de CuO com
tamanhos reduzidos.

4 CONCLUSAO

A metodologia empregada na obtenc¢do de nanoparticulas de CuO mostrou-se eficiente na sinte-
se do material sem a presenca de fases secundarias indesejaveis. Verificou-se também, que o aumento da
adi¢@o de PEG 400 reduziu a dispersdo e o tamanho das particulas. De modo que, as sinteses realizadas
sem surfactante produziram particulas aproximadamente esféricas, com 10 nm de didmetro, mais dis-
persas e cristalinas.
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Resumo

Nanoparticulas de silica (SiO,) ocupam uma posi¢do de destaque na pesquisa cientifica e tecnologica
em decorréncia de suas aplicagdes industriais, como por exemplo no acabamento de té€xteis, na remogao
de contaminantes organicos da agua residual ou até mesmo como carreadores de compostos ativos em
farmacos. Nanoparticulas esféricas e monodispersas de SiO, podem ser sintetizadas via método Stéber,
o qual envolve a hidroélise e a policondensacdo de um alcéxido de silicio (tetraetilortosilicato, TEOS) em
etanol na presenca de hidroxido de amonio. Parametros como a concentragdo de TEOS, agua, amonia,
solvente (etanol) e a temperatura da reacdo governam o tamanho e a distribui¢do das particulas. Neste
trabalho, nanoparticulas esféricas de silica, com didmetros variando de 35 a 280 nm e diferentes graus
de aglomeragao, puderam ser obtidas variando-se a proporg¢éo entre agua e etanol em um sistema reativo
contendo TEOS e uma mistura de dgua/etanol como solvente. O tamanho de particulas foi analisado
por microscopia eletronica de varredura com fonte de emissdo de campo (MEV-FEG) e espalhamento
dinamico de luz (DLS).

Palavras-chave: Nanoparticulas de silica; Método de Stober

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF SPHERICAL AND MONODISPERSED SILI-
CA NANOPARTICLES

Abstract

Silica nanoparticles (SiO,) occupy a prominent position in scientific and technological research due to
their industrial applications, such as the chemical finishing of textiles, the removal of certain organic
contaminants from wastewater, as well as the potential in drug delivery. Monodisperse and spherical
silica nanoparticles can be synthesized via Stober method, which involves hydrolysis and polyconden-
sation of tetracthylorthosilicate (TEOS) under alkaline conditions in ethanol. Parameters, such as the
concentration of TEOS, ammonia, water, solvent (ethanol) and the reaction temperature govern the par-
ticle size and size distribution. In this work, spherical SiO, nanoparticles, with diameters ranging from
35 to 280 nm and different degrees of agglomeration could be obtained just by changing the ethanol/
water ratio in a reactive system containing tetraethylorthosilicate (TEOS) and ethanol/water mixture as
solvent. The particle size was examined by field emission scanning electron microscopy (FEG-SEM)
and dynamic light scattering (DLS).

Keywords: Silica nanoparticles; Stéber method

1 INTRODUCAO

Em 1968, Stober et al. (1) introduziu um método para a preparagdo de particulas esféricas e
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