ISSN 2175-8395

Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria
Embrapa Instrumentacao

Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento

ANAIS DO VIl WORKSHOP DA REDE DE
NANOTECNOLOGIA APLICADA AO AGRONEGOCIO

Maria Alice Martins
Odilio Benedito Garrido de Assis
Caue Ribeiro
Luiz Henrique Capparelli Mattoso

Editores

Embrapa Instrumentacao
Séao Carlos, SP
2013



Exemplares desta publicacao podem ser adquiridos na:

Embrapa Instrumentacio
Rua XV de Novembro, 1452
Caixa Postal 741

CEP 13560-970 - Sao Carlos-SP
Fone: (16) 2107 2800

Fax: (16) 2107 2902
www.cnpdia.embrapa.br
E-mail: cnpdia.sac@embrapa.br

Comité de Publicacoes da Unidade

Presidente: Joao de Mendon¢a Naime

Membros: Dra. Débora Marcondes Bastos Pereira Milori
Dr. Washington Luiz de Barros Melo

Sandra Protter Gouvea

Valéria de Fatima Cardoso

Membro Suplente: Dra. Lucimara Aparecida Forato

Revisor editorial: Valéria de Fatima Cardoso

Capa - Desenvolvimento: NCO; criacio: Angela Beatriz De Grandi

Imagem da capa: Imagem de MEV-FEG de Titanato de potassio - Henrique Aparecido de Jesus
Loures Mourao, Viviane Soares

1a edicdo
la impressao (2013): tiragem 50

Todos os direitos reservados.

A reprodugao ndo-autorizada desta publicagéo, no todo ou em parte,
constitui violagdo dos direitos autorais (Lei no 9.610).
CIP-Brasil. Catalogagao-na-publicagao.

Embrapa Instrumentacéo

Anais do VII Workshop da rede de nanotecnologia aplicada ao agronegécio —
2012 - Séo Carlos: Embrapa, 2012.

Irregular
ISSN 2175-8395

1. Nanotecnologia — Evento. |. Martins, Maria Alice. Il. Assis, Odilio Benedito Garrido de.

lll. Ribeiro, Caue. IV. Mattoso, Luiz Henrique Capparelli. V. Embrapa Instrumentacao.

© Embrapa 2013



. . . /N Rede
Elﬂwa E; E VII Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegocio e g W =
ano

INFLUENCIA DO PVP E DO SAL METALICO NA FORMACAO DE
NANOCOMPOSITOS DO TIPO CORE-SHELL DE Ag-POLIANILINA POR
MEIO DA SINTESE “ONE-STEP”

Alexandra Manzoli', Alessandra A. Correa, Elaine C. Paris, Daniel S. Corréa, Luis H. C. Mattoso

Laboratério Nacional de Nanotecnologia para o Agronegocio, Embrapa Instrumentagdo Sdo Carlos — SP
alexxiamanzoli@gmail.com

Projeto Componente: PC2

Plano de Acdo: PAS

Resumo

Os nanocompdsitos hibridos formados por PANI condutora/metal inorgénico tém atraido atengéo académica
devido as suas potenciais aplicagdes tecnoldgicas. Nanocompdsitos do tipo core-shell de Ag-polianilina
foram sintetizados por meio de um processo “one-step", sendo investigados a utilizacdo de duas fontes do
metal, AgNO; e 0 Agy(SO,) e, a utilizagdo de PVP como um agente “4ncora”. As micrografias de MEV-
FEG mostraram que o PVP foi mais eficiente na sintese dos nanocompositos que utilizaram Ag,(SO,) como

fonte do metal.

Palavras-chave: nanocompositos, core-shell, Ag-polianilina, AgNO; Ag,(SO4), PVP.

Introducao

Um composito é o resultado da unido de dois
ou mais componentes isolados diferindo em forma
e/ou  composicdo na  macroescala. Um
nanocomposito ¢ um composito com um dos
constituintes na  escala nanométrica. A
comunidade cientifica vem desenvolvendo e
investigando novos materiais, obtidos por meio da
inser¢do de polimeros orginicos em matrizes
inorganicas, formando nanocompdsitos hibridos
com um contato intimo entre seus constituintes,
em uma escala intermediaria entre a molecular
classica e microscopica. Estes nanocompositos
hibridos, organico-inorganico, tém apresentado
uma alta evolug@o nos ultimos anos. Na produgio
de nanocompdsitos, a utilizagdo de nanoparticulas
apresenta a vantagem de ter uma area superficial
elevada e quando dispersas em matrizes
poliméricas, promovem alteragdes nas
propriedades da matriz, relacionadas a interacdo
quimica especifica entre as nanoparticulas e o
polimero. Essas interacdes podem influenciar a
dindmica molecular do polimero, resultando em
alteragdes significativas nas propriedades fisicas
ou fisico-quimicas do material resultante. As
relacdes estrutura/propriedade sdo ajustadas para
resultarem em  novos  materiais com
comportamentos eletrdnico, &tico, magnético,
fotoquimico, eletroquimico, catalitico e mecanico

diferente dos materiais precursores. Ha um
recente interesse na sintese e aplicagdo de
polimeros condutores com particulas metélicas
incorporadas (MAJUMDAR et al., 2005), sendo
que umas das propriedades interessantes é o
aumento da sua condutividade dos polimeros
condutores, como por exemplo em sensores
(YANG et al., 2010).

No presente trabalho foi investigada a
formagao de nanocompdsitos do tipo core-shell de
Ag-polianilina, por meio de um processo chamado
“one-step” (FENG et al., 2006), na presenca de
PVP (polivinilpirrolidona). A formagao destes
nanocompopsitos com e sem PVP e, com e sem a
presenga do metal foi analisada por meio da
técnica de MEV-FEG.

Materiais e métodos

Sintese dos nanocompositos do tipo core-shell
de Ag-polianilina (FENG et al., 2006):
0,012 molL™" de Ag (AgNO; e Agy(SO,4)) e 0,012
molL™" de anilina foram adicionados, sob agitacao,
a uma solu¢do 2% de PVP. Uma solu¢@o oxidante
de persulfato de amonio (APS) em HCI foi
adicionada, gota a gota, na mistura acima,
mantida sob agitacdo e temperatura ambiente. A
razdo molar de anilina e APS foi de 1:1. A reagdo
foi mantida sob agitagdo durante 24 h, sendo que
apds este periodo, o precipitado foi filtrado e

Embrapa Instrumentagdo, Sdo Carlos, 10 a 13 de junho de 2013

27



Rede
En@a 4& VII Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegocio @QT
ano

lavado varias vezes com agua deionizada por
meio do sistema Milli-Q. O produto final foi seco
em vacuo a 40 °C por 24h.

Foi investigada por meio da técnica de
microscopia eletrénica de varredura com fonte de
emissdo de campo (MEV-FEG - modelo JEOL-
JSM 6701F) a topografia (elétrons secundarios) e
a composicdo (elétrons retroespalhados) das
nanoparticulas dos nanocompdsitos de Ag-
polianilina formados a partir de dois diferentes
sais de prata e, com e sem a presenca de PVP.

Resultados e discussao

A sintese dos nanocompdsitos do tipo core-
shell de Ag-polianilina por meio do processo
“one-step”, com e sem a presenga de PVP, foi
investigada com a técnica de MEV-FEG. Foi
investigada a influéncia da utilizagdo de PVP no
grau de dispersio e na uniformidade das
nanoparticulas do composito.

A fig 1. apresenta as micrografias das
diferentes sinteses dos nanocompositos, sendo
investigadas duas diferentes fontes de Ag, AgNO;
e Agy(SOy), e, a presenga ¢ auséncia de PVP,
com as imagens em (I) referentes aos elétrons
secundarios e em (II) aos elétrons retroespalhados.

) (D)

(h)
)

Fig 1. Micrografias de FEG-SEM das sinteses dos
nanocompositos do tipo core-shell de Ag-
polianilina obtidos por meio do processo de “one-
step”, com (a, ¢, e, g) e sem (b, d, f, h) PVP. (a,
b, ¢, d) Agy(SO,) e (e, f, g, h) AgNO; Escala:
(a,b,c,d,e,f) 1um e (g,h) 100 nm.

Foi investigada a utilizag@o do polimero PVP
como um agente “4ncora” na formacdo dos
nanocompositos do tipo core-shell de Ag-
polianilina, o qual promoveria uma forte interagéo
entre as particulas de Ag e o mondomero de
anilina. O PVP adsorvido fornece sitios ativos
sobre a Ag induzindo o crescimento de cadeias
policationicas do polimero em torno do metal,
formando, assim, a estrutura core-shell
(MURUGESAN et al., 2004). Além disso, o PVP
pode evitar a agregacdo da PANI. Dessa forma, a
utilizagdo de PVP facilitaria a formagdo dos
nanocompositos do tipo core-shell, evitando ainda
a agregacdo das particulas. Por meio das figs. 1
pode-se observar que houve a formagdo dos
nanocompositos de Ag recobertos com
polianilina, em todas as condi¢des de sintese
investigadas. Nas imagens de MEV-FEG obtidas
com os elétrons retroespalhados (figs. 1 (b, d, f,
h)), foi possivel observar a distribuicdo das
nanoparticulas no nanocompdsito, sendo que a
parte clara ¢ referente a polianilina. Em relacdo ao
PVP, pdde-se observar que foi mais eficiente em
evitar a agregacdo das particulas dos
nanocompositos na sintese que utilizou AgNO;
como fonte do metal. Outras concentra¢des de
PVP na sintese precisam ser testadas.
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Conclusoes

Foi demonstrada a maior eficiéncia do PVP em
evitar a agregacdo das particulas na sintese dos
nanocompositos do tipo core-shell de Ag-
polianilina quando foi utilizado AgNO; como
fonte do metal. Nao foi observado efeito da
utilizacdo deste agente “ancora” na sintese dos
nanocompositos do tipo core-shell de Ag-
polianilina quando foi utilizado Ag,(SO,) como
fonte do metal.
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