Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ).

INFLUENCIANDO TEMPO DE AD[(;AO DO ALQOXIDO MPTS NA
PREPARACAO DE NANOPARTICULAS DE SILICA ESFERICA

Evelisy C.O. Nassor (PG)*, Lilian R. Avila (PG), Paula F. S. Pereira (PG), Alexandre Cestari (IC), Paulo S.
Calefi(PQ), César Mello(PQ), Kétia J. Ciuffi(PQ), Eduardo J. Nassar(PQ)

Universidade de Franca, Av. Dr. Armando Salles Oliveira, 201 Franca-SP, CEP 14404-600.

E-mail: nassorevelisy@hotmail.com

Palavras Chaves: sol-gel ,eurépio 11, 3-metacriloxipropiltrimetoxisilano, MET, hibridos

Introducéo

Muitos compésitos organico-inorganicos tém sido

preparados através do processo solgel. As

caracteristicas dessa metodologia permitem a introducao
de moléculas organicas em cadeia inorganica.

Componentes inorganicos e organicos podem ser

misturados em escala nanométrica, levando a formacao
de nanocompositos hibridos organico-inorganicos. Estes
hibridos, de facil obtencéo, sdo extremamente versateis
na sua composicdo e em suas propriedades Opticas e
mecénicas. Os alcoxidos de silicio

organofuncionalizados ou néo, sdo utilizados na

preparacdo de silica ou materiais a base de silica, os
quais apresentam uma vasta area de aplicacéo.
Particulas nanométricas com formas definidas séo os
principais objetivos dos trabalhos, os quais utilizam a
metodologia sol-gel em sua preparagéo.

Neste trabalho prepararam -se particulas de silica
utilizandose o alcoxido organofuncionalizado 3-

metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPTS) e
tetraetilortosilicato (TEOS). A silica foi obtida através de
uma mistura de_agua e alcool isopropilico, em catalise
basica. fons Eu®" foram adicionados a silica para obter
informacdes estruturais. A primeira amostra foi
preparada adicionando-se MPTS logo apés a adi¢édo do
TEOS, na segunda amostra esperou-se 15 min para a
adicdo do MPTS, para observar o processo de hidrélise
e condensacdo. As amostras foram centrifugadas,
lavadas com etanol, e secas a temperatura de 50°C. O

material resultante foi caracterizado por Andlise Térmica

(TG/DTA/DSC), Microscopia Eletrénica de Transmissdo
(MET) e Fotoluminescéncia (FL).

__ Resultados e Discussdo

A analise térmica para a primeira amostra,
apresentou a primeira perda de massa até a temperatura
de 170°C, que pode ser atribuida a moléculas de agua ou
solvente adsorvida na superficie da silica, a porcentagem
de perda foi da ordem de 7,58%. A segunda perda foi da

ordem de 20,46% e ocorreu entre 200 e 600°C, podendo

ser atribuida a decomposi¢do da matéria orgénica do
grupo metacrilato.

A andlise térmica da segunda amostra

apresentou uma primeira perda de massa até a
temperatura de 150 °C, que também pode ser atribuida a
moléculas de agua ou solvente adsorvida na superficie da
silica, a porcentagem de perda foi da ordem de 6,94%. A
segunda perda foi da ordem de 6% e ocorreu entre 200 e
600°C, e pode também ser atribuida a decomposicdo da
matéria organica do grupo metacrilato. A diminuicdo da
perda de massa nessa temperatura pode ser atribuida a

uma maior densificac8do das particulas, diminuindo assim
a quantidade de solvente e agua em seu interior. O
solvente foi em grande parte removido durante o processo
de secagem.

Os espectros de excitagdo do ion Eu® para as
amostras apresentaram méaximos em 393 nm,
correspondente a transicdo do estado fundamental (Fj)
para o estado excitado (Le). Os espectros de emissédo do
jon Eu* para as amostras excitadas em 393 nm
apresentaram as bandas correspondentes as transicdes
do estado excitado *Do para o estado fundamental = =
0,1,2,3e4).

Através da  Microscopia  Eletrbnica de
Transmissdo (MET) da primeira amostra, observou-se a
formacédo de um aglomerado de particulas heterogéneas,
FIGURA 1. A difragdo de elétrons mostrou que as
particulas de silica sdo amorfas. A MET da segunda
amostra mostrou a formacdo de particulas de silica
esféricas, homogéneas, da ordem de 480 nm, FIGURA 2.
O material formado na superficie da silica foi analisado
através da difracéo de elétrons e apresentou um pequeno
indicio de cristalinidade. O EDS da esfera mostrou a
presenca de basicamente Si e O, indicando a formagéo
de ligag@es silanicas (Si-O-Si), enquanto que o EDS do
material sobre a superficie mostrou a presenca de Si, O,
C e Eu, indicando que o grupo metacrilato encontra-se na
superficie da particula esférica.
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Conclusdes |

A andlise térmica confirmou a presenca da
matéria organica até a temperatura de aproximadamente
150°C indicando que o grupo metacrilato provavelmente
esteja presente nas duas amostras até esta temperatura.

Através da MET observou-se que o tempo de
adicdo do MPTS influencia na hidrélise e condensacéo do
material, e pode ser um fator relevante na formacao das
particulas esféricas.
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