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Introducao

O método Stober [1] descreve a preparacdo de
particulas esféricas monodispersas de silica, com
tamanhos na faixa coloidal, a partir da hidrélise do
tetraetilortosilano  (TEOS) seguida por uma
policondensagdo em meio etandlico na presenga de
amodnia como catalisador. O método é um dos mais
utilizados para a sintese de nanoparticulas de silica
(NPs) devido a sua simplicidade e eficacia.
Entretanto, a literatura é controversa em relacéo aos
efeitos causados pelos parametros envolvidos na
sintese.

Neste trabalho os efeitos causados pelos
parametros envolvidos na sintese da silica de Stober
foram avaliados (temperatura, concentracdo da
agua, TEOS, aménia, velocidade de agitagdo e razao
molar) de forma uni e multivariada. Um planejamento
fatorial 24 foi utilizado para avaliar a magnitude dos
efeitos dos reagentes sobre o tamanho médio das
nanoparticula e em quais condiges esses efeitos
sdo observados. Foram estudados quatro fatores
(quantidade de etanol, agua, TEOS e amoénia) e dois
niveis (+1, -1), o que significa 16 experimentos em
duplicata (Tabela 1).

Tabela 1. Planejamento Fatorial 2* da sintese de NPs.

Fatores (-1) (+1)
1.Etanol (mmol) 240 440
2. TEOS (mmol) 12,0 13,0

3. Amdnia (mmol) 4,00 11,0
4. Agua (mmol) 500 1200

Resultados e Discussao

Os resultados do estudo univariado mostraram que
todos o0s parametros avaliados apresentaram
influéncia no tamanho das nanoparticulas. Particulas
com tamanho na faixa de 9 a 83 nm foram
sintetizadas utilizando as condi¢Bes experimentais
descritas na Tabela 1. O aumento da concentracéo
do catalisador, da concentracdo de &agua e da
velocidade de agitacdo utilizado na sintese de
nanoparticula promoveu um aumento no tamanho
médio de particula. No entanto, o aumento da
temperatura e da razdo [Etanol]/[TEOS] promoveram
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uma diminuicdo do tamanho médio de particula.
Sinteses realizadas com elevadas concentracdes do
catalisador e baixa velocidade de agitacdo
produziram particulas com um menor grau de
aglomeracdo e com morfologia bem definida
(esférica). No estudo multivariado, foi possivel
identificar que as variaveis envolvidas na sintese
apresentam efeitos principais e de interacéo
significativos (95%). A equagédo 1, mostra o modelo
ajustado:
Y=23,39(+0,29) + 6,37(+0,29)x2 + 4,84(+0,29)x3 +
8,69(2£0,29)x4 - 2,75(x0,29) x1x2 - 2,36(+0,29) x1x3 +
3,01(£0,29) x2x3 + 7,29(x0,29) x2x4 + 8,48(+0,29)
X3X4 - 3,62(x0,29) x1x2 X3 - 3,37(x0,29) X1X3 X4 +
3,40(x0,29) x2X3 Xa (D)
O efeito causado pelo aumento a concentracao de
etanol, pode aumentar o tamanho da particula em até
21 nm (nos niveis +-+ para as variaveis 2,3 e 4,
respectivamente) ou diminuir em até 37 nm, se as
variaveis 2, 3 e 4 estdo nos niveis +++. De acordo
com a equacdo do modelo é possivel observar que
os efeitos causados pela variacdo na concentracéo
de etanol sdo apenas efeitos de interacdes com as
outras variaveis. No caso do TEOS, 4gua e amonia,
o efeito observado, em praticamente todas as
situagbes, € no sentido de elevar o tamanho da
particula, chegando a um aumento de até 60nm no
tamanho da particula para o TEOS, 68 nm para a
agua e 76nm para a amobnia, quando as outras
variaveis estdo nos niveis -++.

Conclusoes

As interacdes significativas de segunda e terceira
ordem explicam os diferentes resultados reportados
na literatura. Portanto, o controle rigido e o
entendimento dos efeitos causados pelos
parametros sdo necessarios para a realizacdo de
uma sintese com reprodutibilidade adequada.
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