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RESUMO

Este trabalho descreve a obtencdo de nanoparticulas de silica, preparadas através
da hidrolise e policondensacdo do precursor usado o Tetraetilortosilicato (TEOS).
Nanoparticulas de silica apresentam aplicabilidade em varias areas, dentre elas na
medicina; E apresenta todas as caracteristicas necessarias para a aplicacdo
industrial, podem ser produzidas em grande escala a baixo custo, com a utilizac&o
de solventes comuns. O objetivo deste trabalho foi demostrar a obtencdo das
nanoparticulas de silica. Para isto foi calculado através da concentracdo inicial dos
reagentes as solugbes “A” e "B”, sendo possivel prever o tamanho das particulas,
foram preparadas particulas de 730 nm. Foram preparadas duas solucdes, a solucéo
“‘A” 27 mL de NH,OH e 63 ml de Etanol Etilico Absoluto, enquanto que a solugéo “B”
foi 4,5 mL de Tetraetilortosilicato (TEOS) e 4,5 mL de Etanol Etilico Absoluto. A
mistura das soluc¢des resultou em um volume final de 100 mL, e [NH4,OH] 4,35 M;
[TEOS] 0,20 M e [H20] 9,6 M. Estas solugdes foram adicionadas em um baléo de
trés bocas, agitados por 15 segundos pelo agitador turrax, e deixado reagir por 30
minutos; pode se observar a mudanca de aspecto nos primeiros minutos da reacéao,
de limpido para leitoso, 0 que indicava que estavam sendo formadas as particulas
de silica. Logo ap6s foi colocado em um frasco de plastico e guardado em geladeira.
Foi obtida particulas de diametro de 944 nm, para a particula preparada. Andloga a
preparacao das particulas foram preparadas nanoparticulas de silica de 90 nm, com
concentracbes e temperatura diferentes. Nao foi possivel a caracterizacdo, pois o
microscépio optico tem poder de resolucao de 0,2 um, o que equivale a 200 nm.

Palavras-chave: Silicio; Nanoparticulas; Nanotecnologia.



ABSTRACT

This paper describes the achievement of silica nanoparticles, prepared by hydrolysis
and polycondensation of the precursor used Tetraetilortossilicato (TEOS). Silica
nanoparticles have applicability in many areas, including medicine; It presents all the
characteristics necessary for industrial, can be produced on a large scale at low cost
with the use of common solvents. The objective of this study was to demonstrate the
achievement of silica nanoparticles. For this was calculated using the initial
concentration of the reagent solutions "A" and "B", is possible to predict the particle
size, particles were prepared from 730 nm. We prepared two solutions, the solution
"A" NH40H 27 mL of ethanol and 63 ml of absolute ethyl, while the solution "B" was
4.5 mL Tetraetilortosilicato (TEOS) and 4.5 mL of ethanol absolute ethyl. The mixture
of the solutions resulted in a final volume of 100 mL, and [NH40OH] 4.35 M; [TEOS]
0.20 M and [H20] 9.6 M. These solutions were added in a balloon three mouths,
agitated for 15 seconds by Turrax stirrer, and left to react for 30 minutes; can observe
the change of appearance in the first minutes of reaction, from milky to clear,
indicating that the particles were being formed silica. Soon after it was placed in a
plastic bottle and stored in the refrigerator. We obtained particle diameter of 944 nm,
prepared for the particle. Analogous to the preparation of the particles were prepared
silica nanoparticles of 90 nm with different concentrations and temperature. It was
not possible to characterize, because the optical microscope has a resolving power

of 0.2 mM, equivalent to 200 nm.

Keywords: Silicon, Nanopatrticles, Nanotechnology.



Figura 1
Figura 2
Figura 3
Figura 4
Figura 5
Figura 6
Figura 7
Figura 8
Figura 9
Figura 10

Figura 11

Figura 12
Figura 13
Figura 14
Figura 15
Figura 16
Figura 17
Figura 18
Figura 19
Figura 20
Figura 21

Figura 22

LISTAD

— Di6xido de Silicio......

E ILUSTRACOES

— Estrutura Quimica do Dioxido de SiliCiO...........cceeevviiiiiiiiiiinnnnns

— Ligacdes dos atomos no silicio amorfo.........cccceeevveiiiieeeeeennn,

— Estrutura molecular do TEOS... ...

— Nanoparticulas de formato esférico..............cccceeviiiiciiiinnnne.

— Nanoparticulas de formato elipsoidaes.............cccccceeeeveeennnnnn.

— Nanoparticulas de formato piramidais...........cccccceviiiieeeeenns

— Nanoparticulas de formato cubicas...........cccccccciieiiiieeeieeeeeennn,

— Microfotografia eletrd

silica (diametro 55+/- 3
— Reagéo de formacéao
— Reacéo de formacéao
— Reacéo de formacéao

— Reagéo de formacéao

nica de transmisséao de particulas de

D MM i
dO SIlICIO.....uviiiieiiiiiiieee e
do cloreto de magnésio...............ccc.e....
(o (o JKS1 1 [T [o T

O SIAaNO. ..,

— Reag8o exploSiVa..........ocooiiiiiiiiiiie

— Reacéo de formacao

do cloreto de magnésio...........cccceeen.....

— .Silicio em pO ObtidO..........cooiiiiiiic e

— Esquema para obtengdo do SiCla......ccooeeeiieiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiis

— Reacéo de formacéao
— Reacéo de formacéao

— Tetracloreto de silicio

O CIOIO. e,

dO SiClgu.eiiiiiiiieii



Figura 23
Figura 24

Figura 25

Figura 26

— Esquema para producéo das particulas de silica..................... 44
— (A) Imagem do liquido limpido, (B) imagem do liquido leitoso. 46

— (A) Reacéao de hidrolise do tetraetilortosilicato (TEOS), (B)

Reacao de condensacao e formacgéao da silica........................... 47

— Particulas de silica diametrode 944 nM .....coooveeeeiiiiiiiiaen, 49



2.1
2.2

2.3
2.4

6.1
6.1.1
6.6.2

6.6.2.1
6.6.2.2

7.1

7.2

7.2.1
7.2.2
7.2.3
7.2.4
7.2.5

SUMARIO

INTRODUGAO.......oiiiiiiiirieieieneeieee s 14
SILICIO ittt 16
PROPRIEDADES DO SILICIO.......cciiiiieieieeiecee e 17
O DIOXIDO DE SILICIO......cuiieceeeeeeeeeeeeeeeeeee e 18
SILICA GEL ..o 20
ALGUMAS CONSIDERACOES SOBRE O
TETRAETILORTOSILICATO (TEOS)....ccii i 22
ASPECTOS GERAIS DA NANOTECNOLOGIA................ 24
OS BENEFICIOS DAS NANOPARTICULAS E SUAS
APLICA(}@ES DE UMA FORMA EM GERAL.......c....c....... 26
NANOPARTICULAS DE SILICA ....coviiieieeeeeeeeeeeeeee s 27
APLICACOES DE NANOPARTICULAS DE SILICA................... 29
SILICIO, UM TEMA MUITO IMPORTANTE PARA SER
ABORDADO NO ENSINO DA QUIMICA.........coveeeeere. 31
MATERIAIS E METODOS. ..ottt 32
IMEETTAIS ...t e e e e e e e e 32
1Y =100 Yo [ F T TP O PP PP PPPPUPPPPPPRT 32
Reacdo de formacao dO SiliCIO........uuveeieiiiiiiiiiiiiee e 32
Reacédo de formacao do cloreto de magn@sio........c.cecovvvvevieeeeeeeiisiiiiiiieeenn. 33
METODOLOGIA. .. ..ot 34
MATERIAIS E REAGENTES......cooi i 34
METODOS. ....oiiieieieeesesietes ettt eeierenens 35
ObtenGa0 dO SIlICIO....cooiiiiiiieie e 35
Obtencdao do tetracloreto de SiliCiO.....cceeeeeeeeiiiiiiiieccee e 36
Obtencdao do tetraetilortosilicato (TEOS).........cocvvviiiviiiiiiiiieneeeeenn, 37
Preparacéo das particulas monodispersas de silica...................... 37

Preparacdo das nanoparticulas monodispersas de silica............. 38



7.2.6 Célculo para obtencao do diametro das particulas de silica......... 38

8. RESULTADOS E DISCUSSAO.........cooiieeeeee e 39
8.1 OBTENGCAO DO SILICIO......cooiiiiieeeeeeee e 39
8.2 OBTENCAO DO TETRACLORETO DE SILICIO.........c..coeu....... 41
8.3 OBTENCAO DAS PARTICULAS DE SILICA.......cccceevireveenne, 43
8.4 OBTENCAO DAS NANOPARTICULAS DE SILICA.................... 49
9. (010 N[ U7X T 51

REFERENCIAS . .. .ottt 52



14

1 INTRODUCAO

O silicio € um dos elementos que existe em maior quantidade na crosta terrestre. Os
silicatos correspondem a 60% de todo o silicio presente na terra (PRADO, 2005). A
silica, SiO,, € uma rede sélida e dura, insoluvel em agua. Ela tem coloracdo marrom

dourada pelas impurezas do 6xido de ferro (ATKINS, 2006).

O dioxido de silicio (silica) € uma das substadncias mais encontradas na vida
cotidiana e na fabricacdo de varios produtos eletrdnicos usado no dia a dia. O
diéxido de silicio cristalino existe em varias formas: quartzo, tridimita, cristobalita,
sendo um componente importante de uma grande quantidade de minerais. O SiO; é
formado por fortes ligacBes covalentes: quatro &tomos de oxigénio estdo dispostos
nos cantos de um tetraedro em torno de um atomo central de silicio (SILICON
DIOXIDE IN FOOD-BUZZLE, 2011).

A silica pode ser transformada em nanoparticulas que séo particulas de tamanho de
1 a 100 nandémetros (PRAETORIUS, 2007) e apresentam aplicacdes em medicina,
ceramica, pigmentos, emulsées fotograficas e catalisadores (GIESCHE (), 1994).
Atualmente na ciéncia, tem sido dada uma atencdo especial a utlizacdo das
nanoparticulas nas areas bioldgicas e estudos nas areas de saude devido a sua
biocompatibilidade (FERREIRA, 2009).

Segundo Filho (a) (2007), existe uma estimativa de que daqui a 10 anos os
conceitos da Nanociéncia estardo introduzidos em mais da metade de todos os

produtos quimicos e farmacéuticos.

O método de sintese de Stober é utilizado para obtencédo de silica monodispersa,
consiste na hidrélise do tetraetilortosilicato (TEOS), tendo aménia como catalisador
(GIESCHE (Il), 1994).

A partir da concentracao inicial dos reagentes é possivel prever o tamanho final das
nanoparticulas de silica (GIESCHE (Il), 1994).

As nanoparticulas de silica apresentam todas as caracteristicas necessarias para a

aplicagéo industrial, podem ser produzidas em grande escala a baixo custo, com a
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utilizacdo de solventes comuns. Apos a producdo das nanoparticulas de silica é
necessario que se faca um estudo para sua modificacdo superficial, para adequa-las
numa determinada reacdo. Com a modificacdo superficial da silica, obtém-se
compostos com maior versatilidade e com propriedades especificas relacionada as

espécies ligada as suas superficies (PRADO; FARIA 2005).

Sao de grande importancia as modificagdes na superficie das nanoparticulas, pois
ampliard suas aplicacbes como catalisadores, com potencial uso na industria
qguimica e farmacéutica (SANTOS; FIALHO, 2007).

O objetivo deste trabalho foi produzir nanoparticulas monodispersas de silica a partir

do silicio.
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2. SILiclo

O silicio, de silex ou silicis, que significa “pedra dura” (PEIXOTO, 2001) € um dos

elementos que existe em maior quantidade na crosta terrestre (PRADO, 2005). A

figura 1 apresenta uma imagem representativa do elemento silicio.

Figura 1 — Silicio (In. ACENDEOUNAO, 2011).

Na natureza o silicio s6 ocorre combinado, é encontrado em todas as rochas
(PEIXOTO, 2001), e em grandes quantidades (ATKINS, 2006), nas areias, barros e
solos; Combinado com oxigénio e outros elementos como aluminio, magnésio,
calcio, sodio, potassio ou ferro forma silicatos, quando combinado com o oxigénio
forma a silica SiO, (PEIXOTO, 2001).

O silicio elementar foi preparado, no ano de 1824 pelo médico Jons Jakob Berzelius,
pela reacdo do tetrafluoreto de silicio na presenca de potassio aquecido (PEIXOTO,
2001). Berzelius conseguiu um produto puro, resultante de filtragens prolongadas
(PEREIRA, 2009).

O silicio também pode ser preparado reagindo dioxido de silicio com magnésio
metéalico ou com carvéo. O silicio preparado em grande escala industrial, € obtido
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pela reacdo do dioxido com o coque. Para a fabricacdo de semicondutores para uso
em equipamentos eletrénicos o silicio é requerido ultra puro, a preparagédo € feita
pela decomposicdo de silano (SiH;), ou de tetrahaletos de silicio a altas
temperaturas (PEIXOTO, 2001).

Como este trabalho tem por finalidade a preparagédo de nanoparticulas de silica, o
objetivo era de continuar o trabalho de conclusdo de curso de Alexandre Luiz
Pereira, 2009, no qual foi extraida a metodologia para a obtencdo do silicio, que

tinha como objetivo a obtencéo de silica gel e silicio a partir da areia.

O silicio tem grande importancia na industria eletrénica como semicondutor. Devido
a sua estrutura eletrénica ser muito caracteristica o silicio passa por uma dopagem,
gue é um processo onde este é adicionado a outros elementos, como Boro, Fosforo
e Arsénio com intuito de alterar suas caracteristicas de conducéo elétrica. Este
processo forma materiais semicondutores, que sdo 0s materiais para a construcéo
de chips de computadores, transistores, diodos de silicio, interruptores especiais e
muitos outros componentes de circuitos eletronicos. O silicio € muito usado na
indUstria metallrgica como agente redutor e na producédo de ligas de acos, latbes e
bronzes (PEIXOTO, 2001).

2.1 PROPRIEDADES DO SILiCIO

O silicio € um solido duro de cor cinza escuro, sua estrutura cristalina é
semelhante a do diamante (PEIXOTO, 2001), (figura 2) e pardo na forma
amorfa, seu simbolo quimico é Si, € um elemento ndo metélico, possui estado

de oxidacao +4 e pode ser denominado material semicondutor (LIRA, 2011).
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Figura 2- Estrutura Cristalina do Silicio (In: LAS, 2011).

2.2 O DIOXIDO DE SILICIO

O dioxido de silicio (figura 3) € uma rede sélida e dura, insoluvel em agua. Ela ocorre
naturalmente como quartzo e como areia que é formada por pequenos fragmentos
de quartzo, sendo normalmente colorida de marrom dourado pelas impurezas de
oxido de ferro. O diéxido de silicio cuja formula € SiO, é encontrado de uma forma
bem abundante na crosta terrestre, a areia ou 0 quartzo sdo as duas formas mais
comuns de silica (ATKINS, 2006).
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Figura 3 — Dioxido de Silicio (In: DATUPINION, 2011).

O SiO, é formado por ligacdes covalentes fortes, e tem uma estrutura definida local:
quatro atomos de oxigénio estdo dispostos nos cantos de um tetraedro em torno de

um atomo de silicio central, como mostra a figura 4.

Figura 4 — Estrutura quimica do dioxido de silicio (In: CHEMWIKI, 2011)

O dioxido de silicio € um dos minerais que tem uma infinidade de usos e aplicacdes,
o que faz com que ele seja um mineral de grande importancia para 0s seres

humanos. O dioxido de silicio é encontrado em eletrénicos, na fabricacdo de cabos
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de fibra Optica, isolamentos de fios e semicondutores, como isolantes de fios por ter
um alto ponto de fusdo. O SiO, também apresenta propriedades piezoelétricas, ou
seja, a capacidade de converter energia mecanica em energia elétrica, devido a esta
propriedade, ele é usado em estacfes de radio e televisdo para transmitir e receber
sinais de uma forma adequada. Em vidros, quando SiO, é misturado com soda e
oxido de boro, esta mistura € resultante de um copo que é resistente ao choque
térmico; Um dos importantes usos do didxido de silicio € na fabricacdo do cimento
Portland, que € um pdé fino e um componente importante do concreto (SILICON
DIOXIDE IN FOOD-BUZZLE, 2011).

2.3 SILICA GEL

A silica € um polimero inorganico que possui agregados em sua estrutura interior
grupos siloxanos (Si-O-Si), e em sua superficie grupos silandis (Si-OH) (ALBERTI,

2009), como mostra a figura 5.

A presenca de grupos silanois em sua superficie permite sua modificacdo quimica a
fim de produzir novos materiais, com varias aplicacdes tecnologicas diversas
(PRADO, 2005).

A silica pode ser cristalina ou amorfa, o quartzo é um exemplo de sua forma

cristalina, enquanto a silica gel de sua forma amorfa (PRADO, 2005).
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Figura 5 - Ligacdo dos atomos na silica amorfa (In: ALBERTI, 2009).

A silica, juntamente com outros elementos, produz varios produtos, como os vidros,
janelas, garrafas etc., misturando-a com carbonato de sddio e a cal, e junto com
oxido de boro produz vidros resistentes a alta temperatura e choques térmicos,
esses vidros sao os pirex, comercialmente conhecidos (PEREIRA, 2009).

A silica gel é normalmente utilizada como dessecante, com a finalidade de evitar que
a umidade do ar ndo reaja com o produto, exemplos disso é em medicamentos, ela

é encontrado nos comércios em geral em saches (PEREIRA, 2009).



22

2.4 ALGUMAS CONSIDERACOES SOBRE O TETRAETILORTOSILICATO
(TEOS)

Em 1846, Ebelman foi quem sintetizou o primeiro alcoxido metalico a partir o
SiCl, e alcool, o Tetraetilortosilicato (TEOS) (figura 6) o produto da reacéo se
converte em um gel vitreo imerso em um meio aquoso, esta conversao é
devido a reacdo de hidrolise provocada pela agua presente na atmosfera,

esse processo recebeu o nome de “Processo Sol Gel” (PORTELLA, 2008).

HaC

)

0
\
Si—O

/N T\
O O CH
/ 3
H4C
CHa

Figura 6 — Estrutura Molecular do TEOS (In: FERREIRA, 2009).

“Sol” significa dispersdes de particulas coloidais em um liquido (diametro de 1
a 100 nm), e “Gel”, € um sistema formado pela estrutura rigida de particulas
coloidais ou de cadeias poliméricas (gel polimérico) que imobiliza a fase
liquida nos seus intersticios (ALBERTI, 2009).

O processo sol gel apresenta algumas particularidades e vantagens na
obtencdo de materiais, segundo Franken et al. (2002) o processo sol gel
apresenta uma versatilidade na obtencdo de materiais com propriedades
fisico-quimicas distintas, dentre elas estdo: a area superficial, tamanho e

forma de particulas, tamanho de poros, grau de incorporacdo organica, tendo
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como vantagem o baixo custo e a simplicidade nos procedimentos
experimentais. Segundo Albert (2009), uma das vantagens de se utilizar este
processo para a obtencdo da silica € a possibilidade de interferéncia no
sistema através da metodologia de Stober, utilizando ambnia como catalisador
para a reacdo de hidrélise do Tetraetilortosilicato (TEOS), e a propor¢cao de
agua e alcool permite controlar a morfologia e o tamanho das particulas;
Pensando em vista da imobilizacdo de catalisadores, o uso de silica sendo
obtida pelo processo sol gel contribui ao catalisador um suporte rigido que

inibe interacdes indesejaveis e a formacao de dimeros.

Albert (2009) em sua pesquisa ressalta que o tamanho das particulas
esféricas de silica é devido a varios fatores como a concentracdo de agua e
amonia, tipo de alcoxito de silicio, no caso o mais usado e que se obtém bons

resultados seria o Tetraetilortosilicato (TEOS) e a temperatura.
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3. ASPECTOS GERAIS DA NANOTECNOLOGIA

A nanotecnologia esta presente na natureza a milhares de anos. Pode ser
observado na histéria, que ha aproximadamente 4000 anos a.C., os alquimistas
egipcios ja faziam uso do “elixir de ouro”, que era constituido por particulas de ouro
com tamanho da ordem de 1-100 nm, para estimular a mente e restaurar a
juventude; Os chineses ja aplicavam a nanotecnologia, ao utilizar nanoparticulas de
carvdo em solugdo aquosa para produzir a tinta nanquim (FERREIRA; RANGEL,
2009).

Na década de 50 o fisico americano Richard Feynman, foi quem sugeriu a
construcdo e a manipulacdo, atomo a atomo, de objetos em escala manométrica
(FERREIRA; RANGEL, 2009), ou seja, as primeiras ideias acerca do tema
miniaturizacdo foram apresentadas por Feynman (RIBOLDI, 2009). O termo
nanotecnologia foi introduzido pelo engenheiro japonés Norio Taniguchi em 1974
para indicar uma nova tecnologia que ia além de controle de materiais e da
engenharia em microescala (FERREIRA; RANGEL, 2009), (RIBOLDI, 2009).

Segundo Riboldi (2009), a nanotecnologia se fundamenta no desenvolvimento de
técnicas e de ferramentas adequadas para o posicionamento de atomos e moléculas
em locais previamente estabelecidos, para se obter estruturas e materiais de

interesse.

Nos ultimos anos o desenvolvimento de materiais nanoestruturado teve um impulso
nas areas da ciéncia. Metais de transicdo nanoestruturados suportados com
propriedades magnéticas e cataliticas vém sendo estudados. Devido a varios fatores
na producéo de nanoparticulas, métodos de sintese devem ser desenvolvidos para
possibilitar a obtencdo de particulas nanomeétricas, com pouca aglomeracdo e

pequena faixa de distribuicdo de tamanho (NEFTALI et al., 2002).

Segundo Filho (2011) o impacto da nanotecnologia em diversos setores da
economia sera o equivalente ao impacto combinado das revolucdes estabelecidas

pela microeletronica, computacdo e fabricacdo dos polimeros no século XX. A
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estimativa dos especialistas € que ird se observar mais mudancas na civilizagdo nos

proximos 30 anos induzida pela nanotecnologia.

Ja estdo sendo comercializados 800 produtos no mercado, sendo alguns deles
tecidos que ndo molham e séo ultra resistentes, materiais mais resistentes e mais
leves para aplicacbes em automoOveis e aeronaves, cosméticos, formulagbes
farmacéuticas etc; (FILHO, 2011). Entre outros materiais nanoestruturados como,
diéxido de titanio, ouro, prata e cobre que, adicionados aos plasticos, tintas e outros
materiais, tem seu desempenho melhorado (FERREIRA; RANGEL, 2009).

Como as pesquisas estdo cada vez mais avancadas e novas descobertas estao
sendo feitas, quem ira se beneficiar com esses produtos sdo os consumidores, pois
outros produtos como veiculos de transporte de drogas no corpo humano e
nanotubos de carbono, estdo previstos para a comercializacdo (FERREIRA;
RANGEL, 2009).

Segundo Riboldi (2009), materiais nano-estruturados como 0 nano-ago poderao ser
mais fortes e resistentes, até mais leves que o aco de hoje; Podendo ainda ser
construido aeronaves, navios, submarinos e veiculos terrestres de elevado tamanho

e poténcia, com ultra-alta resisténcia e leveza.



26

4. OS BENEFICIOS DAS NANOPARTICULAS E SUAS APLICACOES
DE UMA FORMA EM GERAL

Atualmente tem sido demonstrado muito interesse em pesquisas dentro da
nanotecnologia, devido aos beneficios que esses produtos pesquisados podem
oferecer. Encontramos em revistas cientificas, sites, jornais a importancia de se

pesquisar e produzir estes produtos.

Pesquisa e desenvolvimento em nanotecnologia estdo presentes em varias areas,
como a Fisica, Quimica, Biologia, Engenharia de Materiais, Eletrdnica e Medicina
(RIBOLDI, 2009).

Segundo Schlesinger (2011), nanoparticulas estdo entre as principais promessas da
medicina e da tecnologia, ele ainda aponta que sdo capazes de atuar de diferentes
maneiras conforme sua posi¢cao tamanho e formato. Podendo chegar a lugares onde
outras drogas ndo conseguem e mostrar propriedades para o estudo macro e

microscopico.

Produtos gerados pela nanotecnologia ja estdo no mercado, como a resina para
restauracdo de dentes, que apresentam os beneficios de serem mais resistentes.
Tintas solGveis em agua, que recebem uma quantidade de nanoparticulas de fosfato
de aluminio, apresentando um beneficio de terem uma durabilidade maior e um
maior brilho (FILHO (b), 2007).

Segundo Guerra (2011), pesquisadores Chilenos criaram nanoparticulas que
identificam células cancerigenas, e que podem no futuro tornar mais efetivo o
diagnostico precoce da doenga, sendo constatado ainda que uma de suas potenciais

aplicacoes seja sobre o cancer de mama.

Segundo Ferreira (2009), esta sendo utilizadas nanoparticulas em ensaios
biolégicos, devido a sua biocompatibilidade, dentre as aplica¢cdes estdo o transporte
de moléculas de DNA e a liberagédo controlada de proteina em silica mesopora sob

condicdes fisiologicas.
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5. NANOPARTICULAS DE SILICA

Nanoparticulas séo particulas de tamanho de 1 a 100 nandmetros (PRAETORIUS;
MANDAI, 2007).

Segundo Filho (2011), nanoparticulas sdo pequenos aglomerados de &tomos
organizados ou ndo podendo ter formatos variados, mas nenhum dos tamanhos
prevalece sobre os demais. Os formatos podem ser esféricos (figura 7), elipsoidais

(figura 8), piramidais (figura 9), cubicas (figura 10) etc.

Figura 8 — Nanoparticulas de formato Elipsoidais (In: WEB, 2011).
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20 nm

Figura 10 — Nanopaticulas de formato cubicas (In: WEB, 2011).

Nanoparticulas esféricas nanométricas podem ser obtidas pelo método de Stbéber, na
qual ocorre a hidrélise em seguida de policondensacdo de precursores silicatos

(FERREIRA, 2009), na qual o precursor usado neste trabalho € o tetraetilortosilicato.

As nanoparticulas de silica apresentam todas as caracteristicas necessarias para a
aplicagéo industrial, podem ser produzidas em grande escala a baixo custo, com a
utilizacdo de solventes comuns. Apds a producdo das nanoparticulas de silica é
necessario que se faca um estudo para sua modificacdo superficial, para adequé-las
numa determinada reacdo. Com a modificacdo superficial da silica, obtém-se
compostos com maior versatilidade e com propriedades especificas relacionada as

espécies ligada as suas superficies (PRADO, 2005).

Além disso, em condi¢cdes controladas, sdo obtidas nanoparticulas de silica

praticamente monodispersas, como mostra a figura 11.
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Figura 11 — microfotografia eletronica de transmissao de particulas de silica
(diametro 55 +/- 3,5 nm) obtidas por crescimento controlado (GIESCHE (l),
1994).

5.1 APLICACOES DE NANOPARTICULAS DE SILICA

Hoje com os recursos tecnoldgicos, estudos com aplicacdo de nanoparticulas estéo
sendo desenvolvido em diversas areas, por pesquisadores de diversas

universidades, uma delas é na area da medicina, que € um grande avango que

contribui para o bem estar da sociedade.

Foi constatado na revista Isaude (2010), que nanoparticulas de silica mesopora,
particulas minusculas com milhares de poros, sao utilizados em tratamento
guimioterapicos de cancer. Utilizando modelos de ratos, os pesquisadores da
Universidade da Califérnia (UCLA) demostraram que as nanoparticulas podem
armazenar e liberar medicamentos quimioterapicos in vivo, eficazes na supressao de
tumores em camundongos. Os estudos também mostraram que as nanoparticulas
de silica mesopora se acumulam, quase exclusivamente, sobre os tumores logo
apos a administracao do tratamento e que as nanoparticulas sdo excretadas depois
de entregarem o0 quimioterapico. O tratamento com as nanoparticulas seria
interessante, devido a toxidade de a nanoparticula ser insignificante a longo prazo ja
gue sdo excretadas em quatro dias. Apesar de serem ainda testes, os resultados
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segundo a revista foram otimistas, pois até o final do tratamento os ratos estavam

livres dos tumores.

Nanoparticulas de silica compostas por um ndcleo magnético e uma camada de
silica contendo azul de metileno, ainda em estudos, também sao aplicados em
terapia fotodindmica no tratamento contra o cancer. Apos a irradiacdo, moléculas
fotosensitizadoras geram espécies reativas de oxigénio singlete causando danos
aos tecidos doentes. A terapia fotodinamica tem a vantagem de somente reagir nos
tecidos doentes, pois a localizacdo das moléculas de fotosensitizador pelos nucleos
magnéticos diminui a geracdo de compostos citotoxicos ao redor de tecidos que nédo
foram atingidos pela doenca (FERREIRA, 2009).

Nanoparticulas de silica coloidal sdo aplicados em sistema de retencdo em maquina
de papel. Segundo a Ekachemicals do Brasil (2011), que trabalha com produtos
quimicos para branqueamento de celulose e aditivos para a fabricacdo de papel;
Este sistema de retencdo € baseado na aplicacdo de nanoparticulas de silica
coloidal para aumentar a retencdo e a drenagem na maquina de papel. A disperséo
coloidal de silica com alta densidade de carga e elevada area superficial, para
aplicacdo em maquinas de papel, proporciona muitos beneficios entre eles o
aumento da drenagem, melhor formacdo, economia de vapor e melhor custo de

producdo com maior produtividade. Este sistema é chamado de Compozil Select.

As nanoparticulas de silica também séo aplicadas em produtos de limpeza, segundo
a revista H&C, 2011, a Total Quimica, lancou produtos de limpadores domésticos
com nanotecnologia. Produtos com um tensoativo ndo idnico e nanoparticulas de
silica, esta mistura promove uma limpeza em superficies fixas, criando uma camada
de repeléncia. Além disso, a nanoparticula de silica promove alteracbes nas
caracteristicas das areas onde o produto é aplicado, que ocorre em funcado do efeito
de deposicao das nanoparticulas nas superficies. Além disso, a tecnologia tem baixa
toxidade e é biodegradavel (MENDONGCA, 2009).
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6. SILICIO, UM TEMA MUITO IMPORTANTE PARA SER ABORDADO
NO ENSINO DA QUIMICA

A quimica é uma ciéncia completamente ligada a vida, os materiais provém da
natureza, e apos serem processados quimicamente retornam para interagir com ela.
A natureza se move através de processos de equilibrios quimicos, produzindo uma
infinidade de substancias quimicas, a palavra “tudo € quimica”, ndo € um conjunto
de regras, mas a constatacédo da importancia desse ramo do conhecimento humano
(VANIN, 1994).

O elemento silicio pode ser facilmente abordado em sala de aula, em dois niveis,
primeiro a teoria, onde o professor utiliza seu contetdo definido como um conjunto
de valores, habilidades e atitudes, para assim garantir o desenvolvimento e a
socializacdo do estudante (GRIGULL, 2008 apud, PINTO, 2010), conteudo este que
de uma forma em geral esta envolvido no cotidiano dos alunos. O professor assim
pode demonstrar as propriedades em geral do silicio, suas aplicacbes e sua

importancia no meio social; E o segundo nivel seria a prética.

No experimento o professor pode fixar os conhecimentos que foram ensinados em
sala de aula, como por exemplo; termodinamica, solubilidade, oxido-reducéo e ainda

a estequiometria.

Segundo Moreia et al. (2010), o processo de ensino e aprendizagem em quimica
ndo deve ser desenvolvido somente de uma forma tedrica, mas sim de uma forma
pratica também, sempre fazendo com que haja uma ligacdo, entre a pratica e a
teoria, entre a escola e a vida. E ainda ressalta que se ndo houver a unido entre os

dois tipos de atividades, os contetdos ndo seréo salientes a formagéo do aluno.

O objetivo deste trabalho € demonstrar quimicamente o processo de obtencédo do
silicio (PEREIRA, 2009), uma reacao de reducéo da silica gel pelo magnésio, uma
vez, para que ocorra tal reagdo € necessario o uso de um laboratorio quimico,
enfatizando que no ensino da quimica, é de grande importancia que se alie 0s

conhecimentos tantos tedricos como praticos.
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7

Para que ocorra a aula pratica € necessario um laboratorio quimico, devido a
manipulacdo do bico de Bunsen e da solucdo do acido cloridrico, que requer um

devido cuidado, e pela seguranca dos alunos.

6.1 MATERIAIS E METODOS

6.1.1 Materiais

Magnésio em raspas, Acido cloridrico a 25%, Silica Gel comercial, Tubo de ensaio,

Garra, Suporte universal, Bico de Bunsen, Funil de vidro, Papel de filtro quantitativo.

6.1.2 Métodos

Serado misturados 1,00 g de silica gel com 1,40 g de magnésio em p6é num almofariz.
A mistura sera transferida para um tubo de ensaio e aquecida em um bico de
Bunsen até o inicio de ignicao, para ativar a reac¢do de reducado do silicio. Apés a
reacdo o tubo de ensaio serd quebrado e o produto raspado e transferido aos
poucos para um béquer contendo acido cloridrico 25% e em seguida a mistura
reacional devera ser aquecida por alguns minutos. Apés resfriamento o silicio sélido

seré filtrado do meio reacional e seco em temperatura ambiente.

Para a explicacdo das reacfes envolvidas, o professor deve chamar a atencao do

aluno em cada parte do experimento.

6.1.2.1 Reacdo de formacéo do silicio

Deve ser lembrado que € uma reacao que precisa de calor para ocorrer, que € uma
reacao exotérmica, sobre a solubilidade do cloreto de magnésio que é soluvel em

agua.
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2Mg + SiO, —> 2MgO + Si(s)
A
Figura 12 — Reacdo de formacéo do Silicio

Deve ser lembrado que € uma reagdo que precisa de calor para ocorrer, reacao

exotérmica, sobre a solubilidade do cloreto de magnésio.

6.1.2.2 Reacédo de formacéo do cloreto de magnésio

O objetivo da acidificacédo € de eliminar todo o 6xido de magnésio formado, ja que o
cloreto de magnésio é soluvel em agua, e o silicio ndo reage com o acido cloridrico,

restando assim somente a parte solida que é o silicio.
MgO + 2HCI — MgC|2 + H,O

Figura 13 - Reacao de formacao do cloreto de magnésio

Apébs o experimento é necessario que o professor aplique um questionario, para que
seja direcionada a elaboracédo de um relatério (PRADO, 2005).



7. MATERIAIS E METODOS

7.1 MATERIAIS E REAGENTES

-Papel de Filtro quantitativo Quanty — (J. Prolab)
-Espatula

-Magnésio em raspas (Didatica Center)
-Hidréxido de Amonio (Synth)

-Cloreto de Sodio (Synth)

-Hipoclorito de Sédio (Synth)

-Carbonato de Sodio (Synth)

-Acido cloridrico 37% (Synth)
-Tetraetilortosilicato TEOS (Aldrich Sigma)
-Balanca analitica (Tecnal AG200)

-Agitador Polytron System PT 2100 Ultra-Turrax
-Microscopio Option 2005-B modelo Axiostar Zeiss
-Alcool Etilico Absluto PA (Dinamica)

-Hidréxido de Amoéneo 29% (Synth)

-Laminulas Glass Técnica

-Lamina (Bioslide)

-Oleo de Imers&o Microscopy Merck

-Pipeta Pauster

-Termdmetro 100°C (Incoterm)

-Becker 250, 500, 1000, 2000 mL (Satelit)
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-Barra Magnética

-Proveta 10, 100 mL (vidrolabor)
-Balédo de duas e trés bocas de 250 mL (Amitel)
-Suporte Universal

-Bico de Bunsem

-Tela de amianto

-Conexao de vidro

-Silica Gel

-Gelo

-Agua destilada

-Tubo de Ensaio 15 cm (Pirex)
-Estufa (Tecnal)

-Pipetas graduadas 2, 5, 10 mL
-Pera de seguranca J. Prolab
-Termdmetro 100° C (Incoterm)
-Agitador de Tubos (Phoenix)

-Régua Milimétrica Comum

7.2 METODOS

7.2.1 Obtencéo do silicio

35

Misturou-se 1,00g de silica gel com 1,40g de magnésio previamente triturado a pé

em um almofariz.
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A mistura foi aquecida em um bico de bunsem para ativar a reacdo de reducéo do
silicio. Devido ao impacto da reacdo o tubo de ensaio ficou trincado, por isso a
mistura foi retirada com a quebra do tubo de ensaio, e colocado aos poucos a
solucédo de HCI 25%. Apos ser transferida toda a mistura reacional, a mistura com o
HCI foi aguecida em um bico de bunsem por alguns minutos e filtrada apos

resfriamento em papel de filtro comum.

7.2.2 Obtencéao do tetracloreto de silicio

O SiCl, foi preparado através da reacéo do silicio com o cloro.

Pesou-se 1,009 de silicio em p6, 5,00g de KmnO4, € mediu-se 40 mL de HCI em

uma proveta.

O silicio foi colocado em uma placa de cobre dentro de um tubo de quartzo
aproximadamente de 30 cm. Este tubo foi acoplado em uma mangueira de silicone
contendo silica gel para absorcédo de eventual umidade, e esta mangueira acoplada
em um kitassato onde continha o KmnO,4, e acoplado no kitassato estava o funil

contendo o HCI.

Na saida do tubo onde era recebido o SiCl, foi inserida uma mangueira de silicone
acoplada em um baldo de duas bocas, e continha dentro de um becker de um litro
contendo agua e gelo para que a temperatura do meio reacional estivesse
aproximadamente a 20°C; Na outra saida do baldo foi acoplado o condensador do

tipo bola.

O tubo de quartzo foi aquecido por 30 minutos para atingir a temperatura ideal da

reacao, e logo foi iniciada a passagem do cloro seco.
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7.2.3 Obtencao do tetraetilortosilicato (TEOS)

O Tetraetilortosilicato (TEOS) seria preparado através da reacao do tetracloreto de
silicio com etanol anidro benzeno contendo piridina como catalisador (BRAUER,
1963).

Pesaria-se 400g de etanol anidro, previamente seco em Ca e CaO, transferindo para
um baldo redondo de trés bocas colocando-0 no banho de agua gelada. Seria
transferido gota a gota 330g de tetracloreto de silicio. O tetracloreto seria separado

do meio reacional por decantacao.

Visto que o objetivo deste trabalho é a producdo de nanoparticulas de silica, e a
guantidade adquirida de SiCl, foi de +/- 2 ml, e no experimento seria usado 330 g,
para a obtencdo do tetraetilortosilicato (TEOS), optou-se adquirir o produto

comercial, sendo que seria dificil a obtencdo em grande escala e sua purificagéo.

7.2.4 Preparacdao das particulas monodispersas de silica

Foram preparadas duas solugdes, a solugao “A” 27 mL de NH,OH e 63 ml de Etanol
Etilico Absoluto, na solugédo “B” 4,5 mL de Tetraetilortosilicato (TEOS) e 4,5 mL de

Etanol Etilico Absoluto.

O Alcool Etilico Absoluto e a solucéo de NH,OH foram medidos em uma proveta de

100 mL, enquanto o Tetraetilortosilicato foi medido em uma pipeta de 5 mL.

Primeiramente foi colocada a mistura “A” no baldo de trés bocas; Logo em seguido
foi colocado a solucdo de Tetraetilortosilicato (TEOS) em um tubo de ensaio junto
com o Etanol Etilico e foram agitados por 5 segundos em um agitador de tubos, apos
foi colocado esta solugao “B” imediatamente no baldo de trés bocas; As misturas “A”
e “B” foram agitadas pelo agitador “turrax” por 15 segundos, e logo apés os 15
segundos de agitacéo foi deixado reagir por 30 minutos. O experimento foi realizado

em uma temperatura de 20° C.
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Apéds os 30 minutos a solucao foi colocado em um frasco de plastico e guardado na
geladeira por trés semanas.

7.2.5 Preparacao das nanoparticulas monodispersas de silica

Anélogo a preparacdo das particulas de silica, foram preparadas nanoparticulas de

silica com diametro de 90 nm.

Foram preparadas duas solugdes, a solugado “A” 7,37 mL de NH,OH e 88,13 mL de
Etanol Etilico Absoluto, na solugao “B” 2,25 mL de Tetraetilortosilicato (TEOS) e 2,25
mL de Alcool Etilico Absoluto.

O experimento foi realizado em uma temperatura de 60°C.

7.2.6 Célculo para obtencéo do diametro das Particulas de Silica

A medida do diametro da particula foi efetuada utilizando microscopia optica com
aumento A; de 50X, e medida do diametro D; do campo visual com uma régua
milimétrica.

Para medir o didmetro da particula foi calculado o didametro do campo visual D, no
aumento A, de 400X de acordo com a form. (1).

A1XD1:A2XD2 (1)

Uma foto da imagem das particulas foi aumentada e o campo visual D, foi
relacionado com o didmetro de sua imagem em cm. Uma proporgdo entre o diametro

do campo visual e o da particula fornece o diametro da particula.
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8 RESULTADOS E DISCUSSAO

8.1 OBTENCAO DO SILICIO

O silicio foi obtido através da reacéo de reducéo da silica pelo magnésio. Para tal, foi
misturado 1,00 g de SiO,, obtido anteriormente pelo trabalho de Pereira (2009), com
1.40 g de magnésio em pd em excesso para um tubo de ensaio. A mistura foi

aquecida em um bico de bunsen, para ativar a reacao de reducédo de silicio.

Houve a formag&o de uma chama, indicando que ocorria a reagdo, conforme a figura
14.

2Mg + SiO, —> 2MgO + Si(s)
A
Figura 14 — Reacdao de formacéo do silicio.

A mistura reacional foi retirada com a quebra do tubo de ensaio e colocada aos
poucos na solucdo de HCI a 25%. Foram observadas pequenas faiscas durante este
processo, que indicava que estava ocorrendo esta reacgéao (figura 15).

MgSi + HCI —> MgCl, + SiHa

Figura 15 — Reacéo de formacéao do silano.
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O silano em contato com o ar produz pequenas explosdes, conforme a reacédo da
figura 16.

SiH; + Oy —_—> SiO, + H,O

Figura 16 — Reacé&o explosiva.

A acidificacdo tem como objetivo eliminar todo o 6xido de magnésio formado,

conforme a reagéo da figura 17.

MgO + 2HCI —> MgC|2 + H,O

Figura 17 — Reacao de formacédo do cloreto de magnésio.

O cloreto de magnésio formado € soluvel em agua, enquanto que o silicio ndo reage

com HCI. Portanto, o unico sélido apds a acidificacéo € o silicio.

A solucéo foi filtrada em papel de filtro, e o sélido foi colocado em uma estufa a 110°

C, por 2 horas, resultando numa massa de 0,28 g de silicio (figura 18).

Figura 18 — Silicio em p6 obtido.
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O silicio obtido apresentou um aspecto acinzentado, caracteristica que estd de

acordo com as referéncias de Atkins, 2006.

8.2 OBTENCAO DO TETRACLORETO DE SILICIO

Figura 19 — Esquema para obtenc¢ao do SiCl,

Foi deixada a temperatura do tubo de quartzo chegar a 360°C, ideal para que o
experimento ocorresse. Logo foi acionada a agua para resfriamento da coluna do
condensador. Foi aberto a valvula do funil que estava o acido cloridrico e deixado

escorrer lentamente sobre o permanganato de potassio (figura 29).

Conforme o gas cloro foi sendo gerado, foi observada uma coloracdo esverdeada no

tubo de quartzo, o que indicava a reacao (figura 20).

KmnO, + 8HCI —> KCI + MnCl, + 5/2Cl, + 4H,0

Figura 20 — Reacdo de formacéo do cloro
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O cloro em contato com o silicio formou o SiCl,, a qual foi observada pela
precipitacdo de um fumo branco, que se precipitou no baldo receptor sob a forma de
revestimento amarelo para laranja. Logo foi observado que um liquido amarelado

para laranja lentamente acumulou-se no baléo receptor.

Em temperaturas elevadas, o silicio reage com o cloro para formar o tetracloreto de

silicio conforme a reacgédo da figura 21.

Si(s) + Cl (g —> SiCls ()

Figura 21 — Reacgéo de formacéao do SiCly

A temperatura da reacdo foi mantida elevada durante todo o experimento, para
garantir que a reagdo ocorre-se; Foi observado que o silicio ndo foi totalmente
consumido na reagdo, mas sua aparéncia foi totalmente alterada pela reacéo; O

experimento teve uma duracdo de 30 minutos.

O tetracloreto de silicio obtido, conforme a figura 21 apresentou uma coloracdo
amarelo para laranja, comercialmente o tetracloreto de silicio € branco, liquido e
transparente quando puro. Este fato da coloracao foi devido a uma contaminacéo na
parede do tubo durante a reacéo.

O AICI; e FeCl; sdo formados com muita facilidade e é depositado na forma de
cloreto de aluminio puro adquirindo cor amarela. Quando o cloreto de aluminio é
contaminado com cloreto de ferro (lll) o sélido na parede do tubo da reacdo adquire a
cor laranja (CHEMIEDIDAKTIK, 2011).
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Figura 22 — Tetracloreto de Silicio.

8.3 OBTENCAO DAS PARTICULAS DE SILICA

As particulas de silica foram preparadas pelo método de Stdber (GIESCHE
(I, 1994), onde ocorreu a hidrolise seguido da policondensac¢édo do precursor
utilizado, o tetraetilortosilicato (ALBERTI, 2009).

A partir da concentragdo dos reagentes é possivel prever o tamanho final das
particulas de silica (GIESCHE (l), 1994). Para tal, foi calculado o volume da solucéo

“A” e “B”, conforme tabela 1.

A solucao “A” foi obtida com 27,2 mL de uma solu¢do de NH,OH 16 M e 63,8 mL de
Alcool Etilico Absoluto, enquanto que a solugdo “B” foi obtida com 4,50 mL do
Tetraetilortosilicato (TEOS), (d = 0,93g/mL) e 4,50 mL de Alcool Etilico Absoluto.

As solucdes A e B foram misturadas em um balédo de trés bocas provido de banho a
20° C, conforme figura 23.
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Figura 23— Esquema para producédo das particulas e nanoparticulas de silica

A mistura das solugdes resultou em um volume final de 100 mL, e [NH,OH] 4,35 M;
[TEOS] 0,20 M e [H,0] 9,6 M.

A tabela 1 mostra o efeito da concentracédo e temperatura das substancias no meio
reacional do didametro das particulas, os valores utilizados no experimento indicam
um didmetro esperado em torno de 730 nm.
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Condicdes Reacionais

Propriedade da Particulas

H,O NH; TEOS Temperatura | Didmetro Desvio Fator das
(mol dm®) (mol dm™®) (mol dm?) (K) (nm) Padréao formas
(nm)
3 0.8 0.1 293 274 14.2 0.959
3 0.8 0.2 293 267 26.7 0.953
3 0.8 0.4 293 161 25.6 0.924
3 0.8 0.2 313 146 12.6 0.936
3 0.8 0.1 333 88.7 10.0 0.902
3 0.8 0.2 333 87 8.5 0.883
3 0.8 0.4 333 86.3 8.3 0.890
8 0.8 0.2 293 665 25.0 0.950
8 4.2 0.2 293 730 50 0.870

Tabela 1 — Tabela para célculo de diametro das particulas (Adaptado: GIESCHE
(), 1995, p. 193).

Foi observado que no inicio da reac¢éo o liquido estava limpido, e logo em seguida o

liquido limpido apresentava-se turvo, com aspecto leitoso, conforme a figura 24.

Conforme Giesche (ll) (1994), esta mudanca no meio reacional seria um indicativo

de que as particulas estavam sendo formadas, com base neste artigo pode se

comprovar que realmente as particulas preparadas estavam sendo formadas.
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(A) (B)

Figura 24 — (A) Imagem do liquido limpido, (B) Imagem do liquido leitoso.

Este processo de formacdo da particula de silica, inicialmente o liquido precursor
tetraetilortosilicato (TEOS), é hidrolisado pela reacdo com &gua. No qual a silica
tetraédrica hidratada interage em uma reacao de condensacdo formando ligacdes
Si-O-Si, conforme figura 25.
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(a) Hidrdlise

OEt OH

EtO—ﬁi—OEt +  4(H,0) —» HO—ﬁi—OH + 4(CH3CH,0H)
OEt OH

(b) Condensacao

?H ?H ?H ?H

HO——?——OH + HO——?——OH  — HO——?F——O——?——OH+ H,O
OH OH OH OH

Figura 25 — (A) Reacdo de hidrélise do tetraetilortosilicato (TEOS), (B) Reacéo

de condensacdao e formacao da silica (In: ALBERTI, 2009, p. 35).

Na reacdo de policondensacdo, ocorre a ligacdo adicional Si-OH, levando a

formacdo da rede cristalina. Ocorrem sucessivas reagfes de hidrélise

e

policondensacdo até serem formadas suficientes ligacdes Si-O-Si em uma

determinada regiao.

Nanoparticulas segundo Praetorius (2007) apresentam diametros na faixa de 1 a

100 nm. Para medir diametros nesta faixa de tamanho seria necessaria a utilizacédo

de um microscépio eletrénico.

Para se obter uma particula de diametro mensuravel por microscopia optica, decidiu-

se utilizar uma condicdo para gerar particulas de 730 nm de diametro.

As particulas de silica foram medidas em uma resolucao de 400 X, e para fazer a

medicdo da particula foi montado o seguinte esquema:
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Aumento Total do Resolucao Diametro na régua
Microscopio milimétrica
5X 50 3,5mm
10 X 100 1,5mm

Tabela 2 - Esquema para célculo das particulas de silica.

Foi medido o campo visual do microscopio em 5 X e 10 X com uma régua milimétrica

comum, em seguida foi calculado o D, conforme a form. (1).

A1 XD1=A2 XDy
50 X 3,5=400 X Dy

O que resultou em um D, de 0,4375 mm; Apés foi realizado o seguinte calculo.

3,5 mm -------mmmmmm- no aumento de 400 X da 0,4375mm

No que resultou em um valor de 0,125 mm.

Foi aumentada uma imagem da particula de silica e foi medido resultando em um

valor de 200 mm. Logo foi realizado o seguinte calculo:

Foi medido um diametro de 944 nm para a particula preparada, através da

microscopia Optica, como pode ser visto pela figura 27.




49

Na tabela 1, pode-se verificar que um aumento apenas na concentracdo de agua de
3,0 M para 8,0 M, mantendo-se a concentracdo do NH;OH em 0,8 M e do
Tetraetilortosilicato (TEOS) em 0,2 M a uma temperatura de 293 K, o diametro da

particula aumentou de 267 nm para 665 nm.

Supondo que a concentracdo de agua utilizada de 9,6 M provoca um aumento no
didmetro diretamente proporcional, seria obtido o didmetro de 882 nm. Este valor
esta dentro da faixa do obtido assumindo-se um erro na medida do diametro por

microscopia optica em torno de 10%.

Figura 26 — Particulas de silica diametro de 944 nm.

8.4 OBTENCAO DAS NANOPARTICULAS DE SILICA

A solucao “A” foi obtida com 7,37 mL de uma solu¢do de NH,OH 0,8 M e 88,13 mL
de Alcool Etilico Absoluto, enquanto que a solucdo “B” foi obtida com 2,25 mL do
Tetraetilortosilicato (TEOS), (d = 0,93g/mL) e 2,25 mL de Alcool Etilico Absoluto.

A mistura das solu¢des resultou em um volume final de 100 mL, e [NH40H] 0,8 M;
[TEOS] 0,1 M e [H20] 3,0 M.
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As solugdes “A” e “B” foram misturadas em um baldo de trés bocas provido de
banho a 60°C, conforme figura 23.

As reacles tanto das particulas quanto das nanoparticulas preparadas ocorrem da
mesma maneira. Mudanca do aspecto conforme figura 24; Reacao de hidrolise do
tetraetilortosilicato (TEOS) e reacdo de condensacéo e formagéo da silica conforme
a figura 25. O que pode ser visto é a mudanca de concentracdo dos reagentes e

temperatura.

N&o foi possivel observar as nanoparticulas de silica de 90 nm de diametro por

microscopia optica.

Segundo Pelczar (1980), o menor objeto que pode ser visto com perfeicdo em um
microscopio optico, é o que apresenta um poder resolvente de 0,2 um, o que
equivale a 200 nm. O fato de as nanoparticulas ndo serem observadas sugere a

obtencado de nanoparticulas com diametro menor do que 200 nm.
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9. CONCLUSAO

Foi possivel a producéo de tetracloreto de silicio a partir da reagéo de silicio metalico
e cloro. No entanto, foi obtida uma pequena quantidade, dificultando a preparacao
do tetraetilortosilicato.

A partir do Tetraetilortosilicato (TEOS) obtido comercialmente, foram preparadas
particulas de silica com didmetro de 944 nm.

Embora se tenha preparado pelo mesmo método nanoparticulas, estas ndo puderam

ser caracterizadas devido a auséncia de um microscopio eletronico.
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