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VIl Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegdcio

SINTESE DE NANOPARTICULAS DE SiO, EM
DIFERENTES CONDICOES DE HIDROLISE

Amanda Chiuzoli Silva'? , Caue Ribeiro de Oliveiral, Elaine Cristina Paris'

'Embrapa Instrumentagio- Sdo Carlos, SP, Brasil; caue.oliveira@embrapa.br
Universidade Federal de Sdo Carlos, Sdo Carlos, SP, Brasil

Projeto Componente: PC5

Plano de Acéo: PAS

Resumo

O presente trabalho consiste na sintese de nanoparticulas de SiO, por intermédio do processo de hidrélise em

solugdo aquosa, variando-se o pH do meio reacional. Nesta etapa, visou-se avaliar a influéncia das condigdes

de sintese na obtengdo das particulas de SiO,.

Palavras-chave: Nanoparticulas, Silica, Hidrolise.

Introducio

A silica (Si0;), em geral, é obtida por sintese
quimica na forma de esferas cujo tamanho pode ser
variado segundo Oh e Hansung (2012), por isso a
escolha do solvente adequado ¢ de fundamental
importancia no processo. A etapa de remocdo das
moléculas de dgua com o término da reacdo de
hidrolise ¢ fundamental para controlar o processo de
hidratacdo e a consequente obtencdo das particulas
de SiO, em suspensio.

Este trabalho teve como objetivo a sintese de
nanoparticulas de SiO, obtidas por intermédio da
hidrdlise do tetraetilortosilicato (TEOS) em uma
mistura de dgua/etanol na presenga de base ou acido
como catalisadores.

Materiais e Métodos

Foram realizados testes para obtengdo de
nanoparticulas de silica por intermédio de reacdo de
hidrélise. Inicialmente, para a obtengdo da silica
foram usados a mistura de 1:3 molar de TEOS e
Agua deionizada. Em temperatura ambiente e sob
constante agitacdo 2,43 mL de agua deionizada
foram transferidos a um béquer sob constante
agitag@o. Utilizou-se uma seringa para transferir o

TEOS (10 mL) para o frasco reacional, que

48
Posteriormente, realizou-se novamente 0 mesmo

permaneceu em  agitagdo  por horas.
procedimento, porém em hidrdlise acida e basica,
utilizando-se 0 mesmo tempo em cada pH. Gotejou-
se acido cloridrico respectivamente até¢ que o pH
fosse controlado em 1, 2, 3 e 4. O mesmo
procedimento foi realizado para a adicdo de
hidréxido de aménio e consequente obtengdo pHs
5, 6 ¢ 7. Em todas as amostras o precipitado obtido
foi lavado com etanol, centrifugado, posteriormente
congelado e liofilizado.

Os pds obtidos foram caracterizados analise por
intermédio de difracdo de raios X (DRX) para
determinagdo das fases cristalinas, utilizando-se um
difratdmetro da Shimadzu, modelo XRD-6000, com
radiacdo Cu Ka, empregando-se uma varredura de
0,02, uma velocidade de 2°C/min" e 20 variando de
5° a 75°. Para a determinacdo da forma, tamanho
das particulas foi utilizado microscopia eletrénica
de varredura com emissdo de campo (MEV-FEG)
em um microscopio Jeol, modelo JSM-6701F. Para
as medidas de area superficial das particulas
realizou-se andlise pelo método BET (Brunauer

Emmett e Teller), modelo ASAP 2000.
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Resultados e discussao

Com a finalidade de verificar a formagdo de
fases e as caracteristicas estruturais das particulas
de SiO, em diferentes condi¢des de hidrdlise, foi
realizada caracterizagdo por DRX das amostras
(Fig.1). Pela analise dos resultados obtidos na Fig,1,
pode-se observar somente a presenga de um pico
largo para todas as amostras, indicando que a silica
obtida apresenta estrutura desordenada a média e
curta distancia no reticulo cristalino.
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Fig. 1. Difratogramas de raios X das amostras de

silica obtidas em pHs variando de 4 a 7.

Tab 1. Valores de area superficial (AS) para as
amostras de SiO, em diferentes pHs

Amostra AS (m? g'l)
pH 1 445.49
pH2 451.63
pH3 598.24
pH 4 646.72
pHS5 458.29
pH7 370.44

Na Tab 1 estdo descritos os resultados obtidos
pelo método de Brunnaner-Emmett-Teller (BET)
para as particulas de SiO, em diferentes pHs.
Analisando-se esta tabela, pode-se observar um
aumento da area de superficie (AS), quando ocorre
um aumento dos valores de pH de 1 para 4. Para os
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valores superiores de pH, observa-se

diminui¢o dos valores de AS (Tabela 1).
As Fig 2 a e b ilustram as imagens de

uma

microscopia eletronica de varredura com emissao de
campo (MEV-FEG) para as amostras em diferentes
pHs. Nota-se que tanto a amostra obtida em pH 1
quanto em pH 7 apresentam-se altamente
aglomeradas, ndo sendo possivel obter os valores de
tamanho médio de particulas nestas condig¢des

empregadas para a aquisicdo das imagens.

-~ R f

X200,000 WD 3.0mm 100nm

EMBRAPA

EMBRAPA SEI 20KV  X50,000 WD 3.0mm 100nm

Fig. 2. Imagens obtidas por microscopia eletronica
das amostras de silica em pH 1 (a) e em pH 7 (b).

Conclusdes

Pela analise dos resultados inicias do trabalho,
pode-se concluir que foram obtidas nanoparticulas
de SiO; com estrutura desordenada e alto grau de
diferentes valores de

aglomeragdo nos pHs

empregados.
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