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Introducao:

Estudos'realizados no IF da UFRGS visam determinar o comportamento de nanoparticulas (Nps) bimetalicas
de PtPd como catalisadores, sendo a determinagao do tamanho e da forma das NPs sintetizadas em
laboratorio, passo importante do estudo. E possivel determinar tanto o tamanho quanto a forma de objetos
desta ordem de grandeza atraves de espalhamento de raios X a baixo angulo (SAXS), tecnica possivel de ser
realizada atraves do equipamento Nano-inXider (Xenocs), do Centro de Nanociéncia e Nanotecnologia da

A interferencia das ondas secundarias, espalhadas pela amostra, forma padroes de difracao. No caso
UFRGS. de raios X atingindo o objeto, cada eletron se torna uma nova fonte de espalhamento de ondas. Uma vez

que os raios X sao principalmente espalhados por elétrons, espalhamento destas ondas para baixos
angulos € sempre observado, e apenas observado, quando inomogeneidades de densidade de eletrons
de tamanho coloidal existem na amostra.

A determinacao do tamanho e da forma destas NPs via tecnica SAXS. Mais especificamente, o estudo visa _ i ’ ) S
determinar se as particulas sao formadas por ligas (alloy) ou se possuem uma estrutura do tipo “core-shell” *A amplitude F de espalhamento em fun¢ao do vetor de espalhamento ( € uma fungao da distribuicao de

(caroco casca) (seed), para NPs sintetizadas de duas formas diferentes, visando estas duas estruturas densidade de elétrons do objeto, integrada sobre todo o volume da particula
distintas. Analises de particulas de sintese semelhante? indicam particulas de tamanho aproximado 5t1nm,

com distribuicao Gaussiana. ‘
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Meétodo Experimental:

*‘Desta equacao podemos obter a intensidade I((J) da difracao, usando o complexo conjugado F*:

Na tentativa de colocar as NPs (em solucao aquosa) em capilares, o efeito de capilaridade teve de ser levado
em conta. A centrifugacdo em etapas dos capilares foi o método utilizado para fazer com que a solucao ](q) — K F*
entrasse nos capilares. Cada etapa foi constituida de o liquido ser colocado em pequena quantidade na
entrada (parte mais larga) dos capilares e rotacoes baixas de 400 rom durante aproximadamente 1 minuto.
Repetir o procedimento aproximadamente quatro vezes foi suficiente para a entrada do liquido com as NPs.
Os mesmos foram preenchidos quase completamente e fechados com cera de abelha quente, a qual apés Pode-se também obter a fungéo de distribuigéo de distancias a partir de |(q):
secar, formava uma parede resistente. Este procedimento foi necessario pois a analise via SAXS requer os
capilares em vacuo, o qual seria responsavel pela remocao do liquido dos capilares em caso de nao vedacao
rigida.

Os dados para a tecnica de analise atraves de SAXS foram obtidos atraves do equipamento Nano-inXider, do 1 O
Centro de Nanociéencia e Nanotecnologia da UFRGS, o qual incide um feixe de raios x na amostra analisada a ( )
qual espalha o feixe, que e coletado por um detector em duas dimensoes. A maquina possul um detector r >
protegido por um beamstop semitransparente que absorve parte do feixe transmitido diretamente pela 27'(' 0
amostra.

As imagens obtidas pelo detector foram transformadas em curvas unidimensionais de espalhamento, as

quais foram corrigidas pela transmissao, normalizadas pelo tempo de contagem e feita a subtragcao do ! -‘ F 0 R

I(q) - (gr) - sen(qr)dq

o o0 metodo da transformada indireta de Fourier (ITP) desenvolvido por O. Glatter que calcula
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sendo ¢ o mesmo coeficiente nas duas equacoes, calculado atraves do multiplicador de Lagrange.

espalhamento do solvente.
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Coalumn:

Imagem 2D formada pela sensibilizacao do detector pelos raios espalhados. No canto superior direito, o angulo
zero, com intensidade total diminuida pelo beamstop semitransparente, o qual evita a danificacao do detector por
ondas transmitidas diretamente.
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Os dados apontam para NPs tipo alloy com aproximadamente 160A e NPs do tipo seed com aproximadamente 150A de tamanho. O resultado nido esta de acordo com os resultados obtidos via
TEM (aproximadamente 5x1nm). Uma das possiveis explicagoes para a divergencia € o possivel agrupamento das NPs formando estruturas maiores no processo de centrifugacao dos capilares
no metodo SAXS. Uma possivel solucao, a qual esta sendo posta em pratica atualmente, € a substituicao da centrifugacao pela injecao das NPs em solugao nos capilares via seringa com
agulha veterinaria de aproximadamente 5 cm de comprimento.
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