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RESUMO

Materiais nanoestruturados podem ser descritos de maneira geral como substratos em
que pelo menos uma das dimensBes esta no intervalo entre 1-100 nm. Alguns efeitos nos
materiais nanoestruturados como os de dispersao, confinamento quéantico e aumento da area
superficial séo pecas-chave para o desenho de materiais nanoestruturados com novas funcdes
e comportamentos, sendo que, as caracteristicas quimicas e estruturais das interfaces séo
altamente significantes neste contexto 13

O presente trabalho tem como finalidade produzir filmes mesoporosos utilizando
materiais organicos, inorganicos e metalicos. Para isso, foi utilizada a técnica de litografia
coloidal com suspenséo de esferas de poliestireno (PE) com 600 nm e 1,1 um de diametro a
1% de dispersdo em agua e Triton X-100. No processo de formacdo e caracterizacdo dos
filmes propostos, foram utilizadas técnicas eletroquimicas como a voltametria ciclica e
cronoamperometria utilizando um potenciostato p-Autolab type-lll. Durante os estudos
eletroguimicos foram utilizados placas de carbono vitreo como eletrodos de trabalho, eletrodo
de referéncia Ag/AgCl e placas de Pt como eletrodos auxiliares. A caracterizacdo morfolégica
dos filmes obtidos foi realizada por meio da Microscopia de Forca Atémica (AFM) utilizando-se
um microscopio modelo Mic Agilent 5500.

A partir da metodologia descrita acima, foram obtidos filmes mesoporosos de Azul da
Prussia, polipirrol e filmes metélicos de Au e Pt, onde foram formadas estrtuturas moldadas
com as esferas de PE utilizadas na técnica de litografia coloidal.

Dessa forma, péde-se verificar que 0 método utilizado gera resultados satisfatorios na
producdo de filmes mesoporosos possibilitando sua aplicacdo em biossensores, células a

combustivel, catalisadores e supercapacitores.

Palavras chaves: filmes mesoporoso, eletrodeposicéo, AFM.

(f}) UFABC



({? ) Universidade Federal do ABC Trabalho de Conclusdo de Curso
Bacharel em Quimica

ABSTRACT

Nanostructured materials can be described generally as substrates at least one of the
measures is in the range 1-100 nm. Some effects in nanostructured materials such as
dispersion, quantum confinement and increase in surface area are key to the design of
nanostructured materials with new functions and behaviors, and the chemical and structural
characteristics of the interfaces are highly significant in this context 13

This work aims to produce organic, inorganic and metallic messoporous films using. For
this aim, we used the technique of lithography, colloidal, by using a suspension of polystyrene
beads (PE) of 600 nm and 1.1 microns in diameter in a 10% dispersion in water and Triton X-
100 for making the templates. And the films were characterized by electrochemical techniques,
as cyclic voltammetry and chronoamperometry, in a p-Autolab type-lll. potentiostat During the
electrochemical studies were used glassy carbon plates as working electrode, reference Ag /
AgCl and a Pt plate as auxiliary electrode. The morphology of the films was obtained by Atomic
Force Microscopy (AFM) using an Agilent Mic 5500 equipment.

From the methodology described above were obtained mesoporous films of Prussian
blue, polypyrrole and metal films of Au and Pt, which were formed structures molded by PE
spheres used in the colloidal lithography technique.

Thus, it can be seen that the method generates satisfactory results in the production of
mesoporous films allowing its application in biosensors, fuel cells, catalysts, and

supercapacitors.

Keywords: messoporous films, electrodeposition, AFM
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1. INTRODUCAO

A area da nanotecnologia vem trazendo grandes inovages no mundo cientifico devido
a sua grande diversificacdo, e dessa forma, nos Ultimos anos ocorreu um aumento no
desenvolvimento de novos produtos e materiais, resultados da manipulacdo de atomos e
moléculas. Assim sendo, a nanotecnologia tem como caracteristica a multidisciplinaridade,
unindo os conhecimentos da fisica, quimica, biologia, computacdo e entre outras areas com
objetivo de promover a manipulacdo da matéria e do atomo pelo homem 12

O aumento no interesse sobre esses novos materiais esta relacionado ao grande efeito
nas propriedades decorrentes da reducdo critica do tamanho das particulas. Estas novas
propriedades (cataliticas, eletrocataliticas, magnéticas, ferroelétricas, mecanicas, Opticas,
luminescentes e eletrénicas ou elétricas) ocorrem quando as dimensdes sao reduzidas para
um sistema composto por pequenos numeros de atomos. Os efeitos manifestados nos
materiais nanoestruturados * tais como disperséo, confinamento quéantico e aumento da area
superficial, sdo pontos importantes para o surgimento de novas fun¢des e comportamentos,
sendo que as caracteristicas quimicas e estruturais das interfaces sédo altamente significantes
neste contexto.

Utilizando-se destas notaveis caracteristicas, muitas aplicacdes vém sendo efetuadas
com o material mencionado anteriormente dos quais podemos citar: biossensores *°, biocelulas
a combustivel ®7, catalisadores ®°, supercapacitores *° e outras utilizacges.

O presente trabalho tem como finalidade a producédo de eletrodos modificados por
métodos eletroquimicos de deposicdo matérias metalicos, poliméricos e inorganicos aliados a

11-12

técnica de litografia coloidal . No processo de litografia coloidal, utiliza-se uma suspenséo

de nanoesferas de poliestireno monodisperso, estas que por sua vez, adquirem um

empacotamento hexagonal durante o experimento *>**

. A seguir, o material de interesse é
eletrodepositado nos instesticios do molde e, apds a remoc¢do das esferas com o solvente
adequado, o depoésito finalmente adquire a estrutura desejada. A Figura 1 mostra uma

representacao esquematica do processo de modificagédo e deposigéo.
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Figura 1: Esquema ilustrativo da formagdo das cavidades metélicas com a dissolugdo das esferas de PE. Apds a

dissolugdo das esferas é realizada a eletrodeposigao nas cavidades formadas.

ApOs alguns estudos sobre as propriedades dos polimeros condutores, surgiu o
interesse na pesquisa de polimeros dopados com metais para aplicacdo em supercapacitores.

Em 1977 o pesquisador Shirakawa juntamente com sua equipe de trabalho verificou
que durante o tratamento do poliacetileno na presenca de iodo aumentava drasticamente a
condutividade elétrica do polimero de 10°® para 10° S.cm™, dessa forma, os estudos de
materiais poliméricos passaram a ser alvo de grandes pesquisas .

Nos udltimos anos, os polimeros condutores (polimeros orgénicos) vém despertando
grande interesse no setor cientifico devido as grandes propriedades que estes materiais
possuem, dentre as quais podemos destacar: condutividade elétrica, eletrocromismo,
eletroluminescéncia, fotocondugéo e dentre outras 18 Representantes desta nova classe de
polimeros sdo denominados de metais sintéticos devido a grande condutividade elétrica,
decorrente da presenga de longos sistemas 1 conjugados que promovem a alternancia de
ligacdes simples e duplas ao longo da cadeia. Dentre os polimeros mais estudados destacam-
se o0 poliacetileno, polianilina, polipirrol e politiofeno; a Figura 2 mostra a estrutura dos

polimeros condutores intrinsecos "

& urnec 10
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Figura 2: Alguns exemplos de estruturas de polimeros condutores intrinsecos (PIC’s) utilizados em indUstrias

As aplicacdes tecnolégicas dos polimeros baseiam-se nas seguintes caracteristicas 18,
I- Condutividade do polimero condutor puro ou blenda do polimero de interesse
juntamente com o polimero convencional (diodos emissores de luz ¥ fimes de dissipacédo de

carga estatica °, blindagem eletromagnética ).

ll- Propriedades eletroquimicas do polimero (janelas eletrocrémicas®, capacitores 2,

armazenamento de energia *%).

IlI- Formagdo de estados excitados no material (dispositivo optico néo—linearzs).

26-27

IV- Morfologia e microestrutura do polimero (sensores quimicos , Catélise)

O mecanismo pelo o qual os polimeros conduzem eletricidade esta relacionado ao grau

de ordenamento molecular e supramolecular **%°

. Polimeros que possuem maior grau de
ordenamento molecular favorecem a conjugacao polimérica juntamente com o ordenamento de
estiramento e/ ou cristalizacao.

Utilizando-se das notaveis caracteristicas dos polimeros, nos dltimos anos surgiram
pesquisas na dopagem destes com metais sendo aplicados em diversas areas dentre as quais
podemos destacar a classe de supercapacitores %0,

Os supercapacitores sdo alvos de grande interesse devido a possibilidade de

armazenagem de energia para backup de computadores e de veiculos elétricos .

0
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Outro composto que pode ser aplicado na producdo de eletrodos modificados
eletroquimicamente é o Azul da Prussia (AP) que pode ser utilizado na fabricacdo de
biossensores® devido & sua caracteristica de mediador elétrons favorecendo assim a
passagem de elétrons a partir do eletrodo até o substrato de interesse.

O AP é pertencente a classe dos hexacianoferratos (HCF) compostos com valéncia
mista que possuem como caracteristica a insolubilidade. Sua descoberta se deu em 1704, mas
somente nos Ultimos anos, houve o0 aumento no conhecimento das caracteristicas
eletroquimicas dos HCF’s, principalmente nos filmes insollveis. Dessa forma, muitos trabalhos
foram publicados na literatura relatando modificacdo de superficies de eletrodos utilizando o
AP, gerando estudos na preparacao eletroquimica do mesmo, bem como em propriedades
eletrocrémicas, eletrocataliticas ou caracterizacéo espectroscépica35.Tanto 0 AP quanto seus
analogos (substituidos por Cu, Ni, Co, Ru+In, Mo, V, dentre outros) possuem grande
contribuicdo no incremento de pesquisas utilizando a modificagdo eletroquimica de superficies
de variados tipos de materiais. Tal aumento esta relacionado a resultados positivos nos
estudos eletroquimicos muito bem definidos nos processos de oxidagéo e reducao juntamente

com propriedades de troca-idnica, assim como a intercalacdo de componentes®®

2. OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho visa a fabricacdo de flmes mesoporosos utilizando a técnica
de litografia coloidal para formacgdo de estruturas nanométricas e micrométricas em diferentes
tipos de materiais. Os filmes obtidos podem ser aplicados nos estudos em células a

combustivel, super-capacitores, catalisadores e biossensores.

0
OO UFABC 12
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3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1 REAGENTES:

Os reagentes e solventes comerciais utilizados para a elaboracdo dos filmes
mesoporosos foram os seguintes: PE latdéx (Sigma-Aldrich) de 600 nm a 1,1 um de diametro,
Triton X-100 (Sigma-Aldrich), acido perclérico (HCIO,) (Synth), perclorato de sédio (NaClO,)
(Synth), cloreto de ouro (l1l) (AuCls) (Sigma- Aldrich), acido hexacloroplatinico (H,PtClg) (Sigma-
Aldrich), acido sulfdrico (H,SO,4) (Synth), Pirrol (C4HsN) (Sigma-Aldrich), cloreto de potassio
(KCI) (Synth), cloreto de ferro (Ill) (FeCls) (Sigma-Aldrich), hexacianoferrato (lll) de potassio
(K3[Fe (CN)g]) (Sigma-Aldrich), hidroxido de potassio (KOH) (Synth) e tetrahidrofurano (THF)

(Synth).

3.2 APARELHAGEM:

Todas as medidas eletroquimicas executadas no trabalho foram realizadas no
equipamento Potenciostato/ Galvanostato pAutolab Fra 2, Type lll. Para a realizagdo dos
experimentos foi utilizada célula eletroquimica de trés eletrodos: eletrodo de referéncia Ag/
AgCl, placa de Pt como eletrodo auxiliar e placas de carbono vitreo como eletrodo de trabalho.
Para promover o aumento do empacotamento das esferas de PE foi utilizada a estufa Orion
515. A caracterizagdo morfoldgica dos filmes obtidos foi realizada por meio do equipamento

5500 Atomic Force Microscope Agilent.
3.3 METODOLOGIA

3.3.1 PREPARO DA SUSPENSAO DE POLIESTIRENO

Para o preparo de 1 ml da suspensao de PE para 600 nm e 1,1 um de diametro a 1%
de dispersdo em agua utilizou-se 100 uL de PE, 300 pL de Triton X-100 (1X10™ mol L™") e 600

uL de agua ultra-pura (Mili-Q, 18 MQ cm™), sendo disposta em um tubo eppendorf.

3.3.2 FORMAGCAO DOS FILMES METALICOS

Ap6s o polimento do eletrodo foi depositado em sua superficie um pequeno volume de

suspensao de PE, aproximadamente 15 uL, com o auxilio de uma micropipeta. Aguardou-se a

0
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total evaporacdo do solvente (em ambiente aberto) presente na suspensdo restando somente
as esferas de PE. Em seguida o eletrodo foi disposto na estufa a 90 °C durante 45 minutos
para aumentar o empacotamento das esferas, atentando sempre para que a temperatura nao
ultrapassasse 100 °C.

ApOs o resfriamento do eletrodo, foi aplicado entorno da area depositada com PE, uma
camada de esmalte comercial com o intuito de impedir a redu¢cdo do metal em locais
indesejados no eletrodo. A aplicacao do esmalte ocorreu também na parte posterior do eletrodo
ocupando uma area de aproximadamente de 1 cm? e também nas laterais do mesmo.

Montada a célula eletroquimica, utilizando solu¢des de Au (5x10'4 mol L'l), NaClO, (
0,5 mol L"), HCIO, (1x10? mol L™) e Pt (5x10 mol L™), H,S0, (0,5x10° mol L) esta foi vedada
com suporte de teflon a fim de promover a passagem de corrente branda de gas nitrogénio por
aproximadamente 30 minutos, para promover a desoxigenacado da solucdo e da superficie do
eletrodo de trabalho imerso em solucéo.

Para formacao do filme metalico, foi utilizado o equipamento potenciostato p-Autolab
no modo galvanostatico durante 600 segundos com corrente de continua de -30pA. Apds a
eletrodeposicdo do metal, o eletrodo foi mergulhado em tetrahidrofurano (THF) para dissolver

as esferas de PE e o esmalte, restando somente a cobertura metalica moldada com as esferas.

3.3.3 FORMAGCAO DO FILME DE PPy

Devido a grande facilidade de oxidag&o pelo pirrol em contato com o ar, inicialmente
este foi destilado para que o grau de pureza fosse aumentado. Apés o processo de destilacéo,
a solucéo é preparada com adicdo de pirrol (3,60x10™ mol L™) e KCI (0,1 mol L™). Devido a
baixa solubilidade do pirrol em &gua, todas as solu¢cBes preparadas foram dispostas no
ultrassom por 5 minutos para garantir a maxima solubilizacao do mesmo.

Para a formagdo do filme mesoporoso de PPY, foi utlizado o método de
cronoamperometria onde foi utilizada corrente de -20pA durante 120 segundos. Antes da
formacdo do filme, o eletrodo passou pelo tratamento prévio mencionado anteriormente na
formacao dos filmes mesoporosos metalicos. Apos a formacédo dos filmes, o eletrodo foi imerso

em THF para promover a dissolucéo das esferas de PE.

0
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3.3.4 FORMACAO DO FILME DE AZUL DA PRUSSIA E OS SPOTS DE AU.

Para a formacao do filme mesoporoso de Azul da Prassia foram preparadas solucdes
de FeCl; e K3[Fe(CN)g] com concentracdo de 2x10° mol L™ juntamente com KCI 0,1 mol L™
Apbs o preparo das solucdes mencionadas, estas foram misturadas obedecendo a proporcao
1:1, para formacédo do Azul da Prassia. Em seguida os eletrodos modificados pela técnica de
litografia coloidal foram imersos durante 20 minutos na solucéo formada a fim de promover a
entrada da solugao nos “intersticios” das esferas, melhorando a formacéo das estruturas.

Foi utilizada a técnica de cronoamperometria para a formagéo do filme, onde se utilizou
o potencial de -0,1 V durante 180 segundos. ApOs este processo, as esferas de PE foram
imersas em THF para que fossem dissolvidas gerando estruturas no filme.

Utilizando o filme mesoporoso de AP como molde secundario, foi realizada a
eletrodeposicdo de metais, como Au e Pt, no interior das cavidades moldadas no filme a fim de
gerar estruturas metdlicas (“spots”). Para tal, o eletrodo modificado com o filme mesoporoso de
AP foi imerso em solucdo de Pt ou Au durante 15 minutos para promover a entrada da solugéo
nas estruturas existente no filme. Em seguida, utilizando o método de cronoamperometria , foi
realizada a eletrodeposicdo dos metais utilizando corrente continua de -30pA durante 180
segundos. Apés o processo de reducdo metélica, o filme de AP foi imerso em solugcdo de KOH
1 mol L™ ( soltivel em meio basico) para promover a sua retirada restando somente os “spots”

de metal.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram produzidos eletrodos modificados com suspensdes coloidais de 600 nm e 1,1um
de didmetro. A partir destas amostras foram realizadas varias imagens de AFM do substrato
formado sobre o eletrodo de trabalho (carbono vitreo) juntamente com alguns estudos

eletroquimicos.

4.1 FORMACAO DO FILME MESOPOROSO METALICO

Para a formacao dos filmes mesoporosos metalico, foi utilizada a suspenséo coloidal
de PE com 1,1 um de diametro. A utilizacdo de esferas de diametro relativamente grande esta

relacionada a possibilidade de aplicacdo em estudos no comportamento eletroquimico do

0
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material obtido através do Microscépio eletroquimico de varredura (SECM). A Figura 3 mostra a

imagem de AFM do filme metélico de Au produzido.

173x 109

0x109

Figura 3: Imagem de AFM onde foi verificado a ndo formagdo das cavidades com aproximadamente 1,1 um de

diametro no filme de Au.

A partir da Figura 3 pode-se verificar que ndo ocorreu a formag¢do dos moldes das
esferas conforme se desejava obter, pois estas ndo foram dissolvidas corretamente (tempo de
dissolugédo insuficiente, possivelmente). Provavelmente, a redu¢do do Au possa ter ocorrido de
forma atenuada devido ao curto periodo do procedimento experimental. Contudo, através da
Figura 3, foi possivel verificar o empacotamento das esferas de 1,1 um de diametro.

Durante o processo de modificacdo, foram produzidos filmes mesoporosos de Pt
utilizando PE de 1,1 pm de didmetro para a mesma finalidade mencionada anteriormente. A
Figura 4 mostra a micrografia em 3-D de AFM onde é possivel verificar a formacao de algumas

estruturas moldadas com o PE.

& urnec 16
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X278 pm

Figura 4: Imagem em 3-D de AFM onde séo verificadas a formacéo de algumas cavidades moldadas com PE de 1,1

pm em filme de Pt.

Com a ajuda do programa de tratamento de imagens do préprio equipamento, foi
possivel medir o didmetro das cavidades formadas constatando que estas possuiam
aproximadamente 1,1 um de didmetro. Outro ponto a ser destacado nesta analise é de que em
algumas regibes do eletrodo ndo havia deposi¢do de Pt conforme o esperado para a formagéo
das estruturas mesoporosas, tal fato pode estar relacionado a ndo uniformidade da

condutividade ao longo do eletrodo utilizado comprometendo assim a estruturagéo do filme.

4.2 FORMACAO DO FILME MESOPOROSO DE PPy

No processo de formacdo do filme mesoporos de PPy foi utilizada a técnica de
cronoamperometria onde aplicou-se corrente de -20 pA durante 120 segundo. As esferas
utilizadas na técnica de litografia coloidal para moldar o filme possuiam 600 nm de didmetro. A

Figura 5 mostra o perfil obtido no processo de formacéo do filme de PPy.
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Figura 5: Cronoamperometria obtida no processo de formagéo do filme mesoporoso de PPy onde foi

utilizada corrente de -20pA durante 120 segundos.

Ap6s a formacdo do filme mesoporoso pelo método eletroquimico, estudos
morfoldgicos foram caracterizados por AFM. As Figuras 6 e 7 mostram a morfologia do filme de

PPy,onde pode-se verificar a formagéo das cavidades moldadas com PE de 600 nm.

Figura 6: Imagem de AFM onde séo verificadas as formagdes das estruturas moldadas com PE de 600 nm.
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Figura 7: Imagem de AFM em 3-D onde s&o verificadas as estruturas moldadas com PE de 600 nm.

A partir dos resultados obtidos, foi cogitada a possibilidade de insercdo de algum tipo
de metal no polimero, como por exemplo, 0 Ru que possui propriedades capacitivas. Durante
0s estudos houveram tentativas de fabricar um filme de PPy com Ru, mas ndo foram obtidos
resultados positivos.

Ao verificar a formacéo das cavidades de PE, foi levantada a possibilidade de produzir
nanodepdsitos de metais utilizado esse filme como molde secundario. Assim sendo, foram
realizados experimentos utilizando Au e Pt para que estes fossem reduzidos no interior das
cavidades. Infelizmente apés o processo de reducdo ndo foi possivel promover a retirada do
PPy, pois este é um polimero de dificil remo¢do com solventes organicos. Outro método
utilizado na tentativa de remog¢&o do polimero para que restassem somente 0s nanodepositos
metdlicos foi a queima do material em mufla. A temperatura utilizada para a retirada do

polimero foi de 300° C, mas infelizmente, o PPy ainda se encontrava sobre a superficie do

eletrodo, conforme verificado por microscopia de AFM.

4.3 FORMACOES DO FILME DE AZUL DA PRUSSIA E OS SPOTS DE AU.

Através dos resultados obtidos com o filme de PPy foram produzidos filmes
mesoporosos de Azul da Prassia (AP). Para tal, o filme foi sintetizado utilizando o método

galvanostatico utilizando ddp de -0,1 V durante 120 segundos. As esferas utilizadas no preparo
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da suspenséo coloidal foram de 600 nm de didmetro. A figura 8 mostra o perfil obtido no

processo de formacéo do filme de AP.
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Figura 8: Cronoamperometria obtida no processo de formagé&o do filme mesoporoso de AP onde foi utilizada

ddp de -0,1 V durante 120 segundos sobre a mascara coloidal de esferas de PE de 600 nm.

Apébs o processo de formacdo do filme por galvanoamperometria, o material foi

submetido a analise por AFM, conforme foi verificado na Figura 9.

0,48 ym

Figura 9: Imagem de AFM onde é verificada a formacéo de cavidades moldadas com PE de 600 nm de didmetro em

AP.

Constatada a formacédo das cavidades no filme de AP, o préximo passo realizado no
trabalho foi o processo de deposicéo eletroquimica de metais no interior das mesmas, seguido
da dissolugéo do AP onde foi utilizado solugdo de KOH 1 mol L™, conforme pode-se verificar na

Figura 10.
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Figura 10: Imagem de AFM da formagao dos spots de Au com 600 nm de diametro.

A partir da Figura 10 verificou-se que ocorreram formagdes de “spots” aleatérias ao
longo do eletrodo de carbono vitreo. Tal fato pode estar relacionado ao curto periodo de
eletrodeposicao do metal, gerado um pequeno numero de nanodepositos. Outro fator que pode
ser considerado neste resultado é a possibilidade das estruturas, préximas a superficie do
eletrodo, ter sido comprometida durante o processo de formacdo do filme de AP e
consequentemente, comprometendo a formagédo dos “spots” de Au. Além disso, podemos
levantar a possibilidade de diferencas de condutividade em algumas regifes do eletrodo
promovendo assim a formacao de estruturas de Au em regides esparsas no mesmo.

Ap6s a verificacdo morfologica por AFM, o material foi submetido a analise de MEV

conforme se verifica nas Figuras 11 e 12.

[

LEI 50kv  X1,000 10pm WD 6.4mm

Figura 11: Micrografia de MEV onde s&o verificadas as formag6es de spots de Au com aproximadamente 600 nm de

diametro.
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Figura 12: Imagem de MEV dos spots de Au em maior ampliacao.

A partir das micrografias de MEV, foi verificada a formacgéo de spots de Au de forma
aleatéria sobre o eletrodo. O resultado obtido pode estar relacionado o curto periodo de
eletrodeposicdo aliado a formacdes de cavidades estruturadas espacadas ao longo do
eletrodo, gerando estruturas dispersas sobre 0 mesmo.

Ao realizar a ampliacdo da imagem sobre as estruturas de Au existentes sobre o
eletrodo, pbde-se medir o tamanho das estruturas formadas; verificou-se que 0s spots
presentes possuem aproximadamente 600 nm. Foi verificado a formacéo de aglomerados de
estruturas de Au, tal fato pode estar relacionado a maior passagem de corrente em
determinadas regides do eletrodo gerando acumulo de spots em algumas regifes e em outras
estruturas esparsas e inexistentes.

Dessa forma, os resultados obtidos ao longo dos experimentos foram positivos, pois tal
método possibilita a aplicacéo destes eletrodos contendo os spots metalicos para estudos em
efeito SERS (Surface Enhanced Raman Spectroscopy) e SECM (Scanning Electrochemical

Microscope).

5. CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos pdde-se verificar que os métodos utilizados para a
fabricacdo de eletrodos modificados com litografia coloidal geram resultados satisfatérios, na
formacdo de filmes mesoporosos podendo ser aplicados na producdo de supercapacitores,

células a combustivel, biossensores e catalisadores.

(53) UFABC 22



({? ) Universidade Federal do ABC Trabalho de Conclusdo de Curso
Bacharel em Quimica

Durante o processo de secagem da suspenséo das esferas, foi possivel verificar que o
método de secagem em ambiente saturado de 4gua melhora o empacotamento das mesmas,
pois estas adquirem melhor conformacdo estrutural. Juntamente com esse processo, foi
possivel verificar que o processo de tratamento térmico em estufa a 90°C por 45 minutos
promove o aumento do empacotamento das esferas de PE, evitando assim o fendmeno de
lixiviacdo das mesmas por meio da formacao da rede hexagonal de esferas.

Outro fator verificado ao longo do trabalho foi que ao utilizar esferas de PE de diametro
relativamente pequeno (100 nm) o empacotamento é prejudicado. Dessa forma, ao se trabalhar
com esferas de 100 nm ou com menor didmetro deve-se utilizar outro método de

empacotamento, como o spin coating por exemplo.
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