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om o advento da nanociéncia e da nanotecnologia,

o mundo cientifico passou a utilizar mais o conceito

de matéria mole — soff matter na lingua inglesa. Essa

nomenclatura é utilizada hd décadas pelos cientistas

que realizam pesquisas em ciéncia bdsica envolvendo
materiais moleculares das mais diversas origens. Trata-se de materiais
que se auto-organizam, como resultado de intera¢6es fisicas nao-co-
valentes, originando sistemas quimicos de grande interesse biomédico
e tecnoldgico, na forma de materiais funcionais (1). De acordo com
De Gennes (2), prémio Nobel de fisica em 1991, a matéria mole se
caracteriza pelo fato de, em sofrendo pequenas modificagoes quimi-
cas, apresentar grandes mudangas em suas caracter{sticas mecanicas.
A matéria mole também se caracteriza por apresentar flutuagées tér-
micas em temperaturas préximas da temperatura ambiente. Origi-
nalmente, os principais materiais envolvidos no conceito de matéria
molesdo polimeros, cristais liquidos e surfactantes, todos classificados
como sistemas coloidais (2). Costumamos relacionar com a matéria
mole os sistemas moleculares ou supramoleculares que sao capazes
de responder a estimulos externos de diferentes naturezas, tais como
pressdo, temperatura e pH, dentre outros.

Com a introdugio de grandes equipamentos no estudo de ma-
teriais, especialmente a utilizagao das técnicas de espalhamento (de
luz, raios X e néutrons), a compreensio das escalas mesoscépicas
(dimens6es que se situam entre o regime atdmico-molecular e o li-
mite macroscépico) e suas dindmicas na matéria mole ganhou gran-
des aliados. Isso deve-se ao fato de que as técnicas de espalhamento
fornecem informacoes estatisticas acerca das diferentes dimensoes
dessas estruturas supramoleculares e permitem o estudo das pro-
priedades estdticas e dinAmicas de materiais baseados em matéria
mole, que sao de interesse cientifico e tecnolégico (1). A manu-
tengao e ampliacio das fontes de radiagao sincrotron, como aquela
disponibilizada no Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS)
em Campinas, vem permitindo especialmente o avango das técnicas
de espalhamento de raios X utilizadas no estudo da matéria mole,
com destaque para o espalhamento de raios X em 4ngulos baixos
(SAXS). Uma das principais caracteristicas do SAXS realizado com
luz sincrotron, quando comparado a outros métodos espectroscé-
picos utilizados no estudo de materiais, é que a técnica possibilita a
resolugio espacial da matéria mole a nivel nanométrico e sub-micro-
métrico, bem como a resolugao de processos temporais (dinimicos)
que ocorrem ao nivel do milissegundo/segundo (3). Por outro lado,
similarmente ao que ocorre com a técnica de espalhamento de luz
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dinidmico (DLS), utilizada para elucidar processos dindmicos de-
tectdveis na regido da luz visivel, o experimento de espalhamento
dinimico de raios X coerentes, denominado espectroscopia de cor-
relagdo de f6tons de raios X (XPCS), permite o estudo de processos
dinimicos na regido de tamanhos estudada por SAXS.

O projeto Sirius (4), em implementagio no Centro Nacional de
Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM), onde estd localizado o
LNLS, em Campinas, permitird a consolidagao de uma nova fonte
de luz sincrotron brasileira. O Sirius serd uma das principais fontes
de luz sincrotron de quarta geragio do mundo. Uma das linhas de
luz a ser desenvolvida no Sirius ¢ a de espectroscopia de correlagao
de fétons de raios X (XPCS), que permitird um grande avanco nos
estudos dedicados 4 fisico-quimica da matéria mole. A seguir, dis-
correremos brevemente sobre o principio das técnicas espectroscé-
picas de espalhamento, bem como sobre alguns sistemas de interesse
tecnolégico que sio majoritariamente investigados utilizando a luz
sincrotron, através da técnica de SAXS. Alguns desses sistemas po-
derdo ter suas principais propriedades dinimicas elucidadas através

da técnica de XPCS, em implementagao no CNPEM.

A MATERIA MOLE E A ESPECTROSCOPIA DE ESPALHAMENTO DE RAIOS X
A téenica de espalhamento de raios X aplicada a sistemas meso-es-
truturados (que contém um certo grau de organizagio, possuindo
dimens6es nanométricas a micrométricas) utiliza como fundamento
o principio da interferéncia das ondas eletromagnéticas espalhadas
por diferentes pontos em um mesmo material (5). Pode-se dizer que
o espalhamento das ondas pelos materiais origina-se das flutuagdes
espaciais da densidade de elétrons nesses materiais. Em experimentos
utilizando espalhamento de raios X, a radiagio espalhada é observada
aumadistincia relativamente grande daamostra (que é irradiada com
raios X) e em diferentes ngulos de observagio (em relagio ao feixe de
radiagdo que incide na amostra) que variam, tipicamente, de 0,1 a 10
graus. O experimento de espalhamento de raios X em Angulos baixos
(SAXS) utiliza, geralmente, um detector bidimensional, através do
qual pode-se relacionar o quadrado da amplitude da onda espalhada
(que chega ao detector) com o niimero de fétons produzidos. No ex-
perimento de SAXS, as ondas interferentes geralmente sao originadas
de pontos intra-particula (centros espalhadores de um exemplar mé-
dio da amostra), pois o comprimento da radia¢io utilizada (raios X)
possui dimensdo préxima as estruturas componente

Dessa forma, a técnica de SAXS ¢é muito utilizada para elucidar
adimensao de estruturas componentes de um mesmo sistema espa-
lhador (amostra), sendo menos aplicada ao dimensionamento de
particulas nanométricas. Entretanto, uma andlise por modelagem
do perfil das curvas de radiagao espalhada obtidas experimental-
mente permite a determinagio da dimensio aproximada de parti-
culas, das distAncias entre as particulas, e até mesmo a elucidagao do
tipo de geometria de uma determinada particula (esférica, tubular
etc.). Para caracterizar todos esses aspectos de um mesmo sistema
(amostra) utilizando a técnica de SAXS, a andlise dos dados experi-
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mentais obtidos necessita ser feita com aplicagao de modelos tedri-
cos previamente estabelecidos.

Nos experimentos de SAXS com radia¢do sincrotron sao utiliza-
dos raios X com comprimentos de onda (A) entre 0,01 € 0,4 nm e as
energias dos feixes de raios X incidentes naamostra sao daordemde 10
keV (5). A diferenga de fase entre as ondas espalhadas pelaamostra é de
aproximadamente 0,1 nm!. Energias ainda mais elevadas podem ser
utilizadas em experimentos especificos, nos quais a largura dos feixes
de raios X incidentes também pode ser modificada. Uma vez que as
ondas eletromagnéticas incidentes e espalhadas na amostra podem
ser representadas como vetores, é possivel definir a diferenca entre as
mesmas como sendo o vetor de onda (g), cuja dimensao depende do
comprimento de onda (A) da radia¢ao utilizada e do angulo (0) de ob-
servagio da radiacdo espalhada: g=4m/A (sen 6/2). Nos experimentos
de SAXS, a regido de g acessada varia de 0,006 a 6 nm''.

Tipicamente, a técnica de SAXS permite a extragao de informa-
¢oes sobre a média estatistica de um volume de aproximadamente 1
mm? (6). As dimensoes (superestrutura de um dado sistema que cha-
mamos de amostra) determinadas por SAXS ficam entre 1 nm e apro-
ximadamente 1pm, sendo dessa forma ideal para o estudo de sistemas
coloidais. Assim, a técnica de SAXS convencional permite relacionar
a intensidade média da radiagio espalhada estaticamente pelos com-
ponentes de uma amostra (I;) com a sua mesoestrutura (composta de
dimensdes que se situam entre o regime atdmico-molecular e o limite
macroscdpico). Ainda, utilizando radiagio (raios X) altamente coe-
rente, e se a intensidade da radiagao espalhada pela amostra ¢ medida
em uma escala de tempo compardvel a uma dindmica caracteristica do
sistema em estudo, é possivel também obter informacoes sobre as di-
namicas intrinsecas do sistema (amostra) em determinadas condicoes
experimentais. Nesse caso estaremos realizando um experimento de
espectroscopia de correlagao de fétons de raios X (XPCS).

Convencionalmente, XPCS baseia-se na forma como um
material relativamente desorganizado origina um padrio de espa-
lhamento. Esses padroes de espalhamento possuem um tamanho
determinado e originam-se da interferéncia construtiva do espa-
lhamento coerente a partir de centros espalhadores aleatoriamente
distribuidos naamostra (7). Em fun¢ao do movimento browniano
(aleatdrio) dos centros espalhadores, os padroes de espalhamento
mudam com o tempo, permitindo a detec¢io da dindmica intrin-
seca do sistema em andlise (amostra). Na prdtica, um arranjo ale-
atdrio de unidades espalhadoras componentes da amostra ¢ atin-
gida por uma radiagdo coerente (no caso, raios X) e a intensidade
espalhada pode ser analisada na forma de uma imagem espacial, a
qual estd relacionada com a configuragio momentinea das unida-
des espalhadoras da matéria mole (amostra) em questao.

O movimento (dindmica) dessas unidades causard uma modifica-
¢ao da imagem. Uma correla¢ao entre a imagem final e a inicial con-
terd informagdes sobre as dinAmicas caracteristicas daquele sistema
em andlise (amostra). A técnica de XPCS é idealmente aplicada para
estudar a relacao entre cinética e estrutura na matéria mole. Uma das
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Figura 1. Representacdo esquemadtica da relacdo entre dinamica
(eixo y) e dimensodes (eixo x) caracteristicas definindo regioes que
podem ser investigadas em experimentos de SAXS, DLS e XPCS.
Reproduzida de (12) com permissdo de Takahara

grandes vantagens da técnica é poder medir diretamente as flutuacoes
termodinimicas caracteristicas de um determinado sistema de inte-
resse (amostra). Sao essas flutuagdes termodinamicas que permitem
a evolugio de um determinado sistema em fun¢ao do tempo quando
a matéria sofre estimulos externos, tais como pressao, temperatura e
pH, dentre outros. Tipicamente, os tempos de relaxagao (dindmica)
determinados por XPCS situam-se entre 10''° e 10 s (Figura 1), cor-
respondendo a dimensdes que variam do nanémetro ao milimetro.

EXEMPLOS DE SISTEMAS COLOIDAIS INVESTIGADOS POR SAXS E XPCS
Agregados de tensoativos Tensoativos ou surfactantes sio molécu-
las que apresentam cardter anfifilico em relagao ao solvente e, por
este motivo, tendem a se agregar de modo a diminuir a energia do
sistema pela diminui¢o de contatos desfavordveis com o solvente.
O tipo mais simples de estrutura assim formada ¢ a micela, que re-
presenta um arranjo préximo do esférico decorrente daagregacio de
surfactantes, com tamanho de cerca de poucos nanémetros. Solu-
¢bes mais concentradas de surfactantes tendem a apresentar outros
arranjos geométricos, tais como fases lamelares, ctibicas e hexago-
nais. Genericamente, essas s20 chamadas de mesofases ou fases liqui-
do-cristalinas porapresentarem ordem, masapenas de curto alcance,
se considerado o sistema como um todo.

A formagio de agregados mais complexos ¢ um processo cuja
dinimica foi apenas recentemente investigada em um estudo que
aplicou a técnica de SAXS resolvida no tempo para acompanhar a
transi¢io de forma de uma micela esférica para uma micela cilindrica
alongada. O trabalho revelou que o processo deve ocorrer a partir de
sucessivos processos de fusio dos agregados globulares, formando
agregados cada vez mais alongados, em uma escala de tempo de até
dezenas de nanosegundos (8).
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Técnicas como SAXS sao apropriadas para caracterizagao estrutu-
ral das mesofases de surfactantes, sendo normalmente utilizadas para
elucidagio, por exemplo, de diagramas de fase de surfactantes. Um
exemplo dessa aplicagio pode ser verificado em estudo envolvendo
misturas de surfactantes e copolimeros-em-bloco com cargas opostas
(9). Nesse sistema, formado pelo surfactante dodeciltrimetilaménio
e copolimero poli(acrilato-b-acrilamida), formam-se nanoparticulas
em que o interior tem arranjo liquido-cristalino. A adi¢io de quan-
tidades crescentes de n-octanol leva a um rearranjo dessa estrutura
interna, formando todas as mesofases mais comuns, inclusive as fases
reversas (em que a dgua estd contida no interior dos agregados). Nesse
caso, a técnica de SAXS é a tinica que permite identificar inequivoca-
mente as estruturas formadas, além de fornecer as dimensoes desses
arranjos. Uma conclusdo interessante desse estudo ¢ que essas dimen-
sbes nao sao afetadas pelo confinamento no interior da nanoparticula.

Lipossomas sao outras estruturas coloidais formadas pela au-
to-organizacio de moléculas lipidicas (do tipo fosfolipideos) em
solucdo. Sdo estruturas supramoleculares utilizadas na pesquisa
cientifica bdsica como modelos de membranas bioldgicas ou na for-
ma de reatores em nano-escala, por exemplo. Na dltima década, o
desenvolvimento de lipossomas compésitos contendo polieletrd-
litos associados a lipossomas apresentou implicagoes cientificas e
tecnoldgicas (10, 11). O emprego da quitosana como polieletrélito
deu origem aos chamados quitossomas, e aprimorou a estabilida-
de dos lipossomas tradicionais compostos apenas de lipideos, bem
como suas caracteristicas fisico-quimicas e superficiais (10). Na rea
de alimentos, esses sistemas jd s3o empregados como estabilizantes;
e na drea farmacéutica, como carreadores de substincias bioativas e
na producio de vacinas (11). Esses sistemas sao preparados a partir
da obtengdo de um niicleo fosfolipidico, o qual é revestido pela qui-
tosana. Mesmo em pequenas quantidades, a quitosana mostrou-se
capaz de promover a estabilizacao da parede lipidica dos lipossomas
através de interagoes eletrostdticas entre os grupamentos fosfato dos
fosfolipideos e o grupo amino da quitosana.

Como as técnicas de espalhamento — como SAXS — sio bastante
utilizadas para a determinagao da estrutura interna de sistemas nano-
métricos auto-organizados do tipo coloidal, aavaliagio do impacto de
diferentes quantidades de quitosana sobre o tamanho dos quitosso-
mas, o nimero e a rigidez das bicamadas lipidicas nos quitossomas foi
realizada utilizando-se a técnica de SAXS em combinagio com DLS
(dynamic light scattering). Por meio da andlise dos resultados aplicando
ajustes tedricos as curvas (por exemplo, analisando o pico principal
no espectro de SAXS como uma fun¢io matemdtica lorentziana) e
modelos matemdticos (por exemplo, utilizando o modelo tedrico de
Caillé) foi possivel determinar que a espessura da bicamada lipidica
nos quitossomas nao variou grandemente conforme aumentou-se a
quantidade de quitosana nas preparagdes, permanecendo em torno de
6,5 + 0,1 nm. Entretanto, o ndmero de bicamadas lipidicas em cada
quitossoma aumentou de aproximadamente 1 (unilamelar) para 12
(multilamelar), quando se variou a quantidade de quitosana utilizada
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nas preparagoes. J4 o pardmetro de Caillé — que corresponde a uma
medida das flutuacdes de deformagio na bicamada lipidica originada
nas ondulagtes presentes naturalmente nas membranas em fun¢io da
temperatura—variou de 0,32 a 0,27 com o aumento da quantidade de
quitosana presente na formulagao. Esses resultados apontam parauma
maior rigidez da membrada lipidica dos quitossomas pelo acréscimo
do polieletrélito. A técnica de XPCS poderd ser ttil na elucidagao da
ordem de grandeza das flutuagdes presentes em membranas lipidicas,
contribuindo para a determinagio da estabilidade mecinica de tais
membranas, quando da sua aplicagio.

Polimeros Superficies e interfaces presentes na matéria mole podem
ser de grande importincia na aplicagao de materiais poliméricos.
Superficies contendo organizagoes poliméricas do tipo escova, por
exemplo, so reconhecidas como de grande importincia tecnoldgica
e tém sido objeto de estudos cientificos bastante avancados, com o
intuito de reconhecer todas as suas propriedades intrinsecas (12). O
conhecimento sobre a dinimica de tais materiais ¢ muito importan-
te para sua aplicabilidade. Devido a complexidade desses sistemas
em nivel molecular, sua natureza compreende um grande intervalo
de dimensées e tempos caracteristicos (dinAmicas). Dentro dessa
perspectiva, os métodos de espalhamento de radiacio sio ferramen-
tas muito importantes na sua caracterizagao. Um artigo de revisio
publicado recentemente (12) ilustra perfeitamente todos os aspectos
mais importantes do estudo desse tipo de matéria mole, quando se
trata de elucidar suas caracteristicas dindmicas utilizando a técnica
de espectroscopia de correlagao de fétons de raios X (XPCS). Através
dessa técnica, considerada essencial na compreensao do comporta-
mento das escovas poliméricas, os movimentos tipicos de segmentos
das cadeias e 0 movimento cooperativo entre os mesmos podem ser
determinados. O trabalho ilustra claramente a correlagio entre as di-
mensoes das cadeias compostas por organizagoes poliméricas do tipo
escova e seus movimentos caracteristicos, inclusive exemplificando
0 que outras técnicas, como o DLS, podem oferecer (12). Os auto-
res consideram que muitas das propriedades dos materiais do tipo
escovas poliméricas, tais como capacidade de adesao em superficies,
molhabilidade etc., estao intrinsicamente relacionadas com as pro-
priedades superficiais desses materiais, incluindo a sua mobilidade
(dinAmica molecular). Na escala microscépica sabe-se, por exemplo,
que a tensdo superficial dos materiais possui uma dependéncia es-
pacial (dependéncia do vetor de onda ¢) devido ao efeito de intera-
¢ao superficial entre a matéria mole e o substrato (por exemplo, um
filme de poliestireno que adere a um capilar). A técnica de XPCS
pode acessar tempos de até t~ 10° s, caracteristicos, por exemplo, da
mobilidade de poliestireno em meio capilar, cujo comportamento
dinimico pode ser descrito pela mecinica dos fluidos, facilitando a
interpretagao tedrica dos resultados.

Por outro lado, a aplica¢io de campos externos (elétricos, mag-
néticos etc.) a sistemas poliméricos pode ser um método eficiente
para controlar a organizacio dos microdominios nessas estrutu-
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ras compostas de matéria mole. Dessa forma podem-se induzir
morfologias e diferentes dimensoes em arranjos moleculares ca-
racteristicos de separagao de microfases. Resultados recentes (13)
indicam que é possivel o estudo da indugdo de transicoes de fase
em suspensdes coloidais, aplicando-se um campo elétrico exter-
no acoplado as medidas com a técnica de SAXS. Nesse estudo
(13), o copolimero dibloco poli (estireno-b-etileno-co-propileno)
(PS-b-PEP) foi dissolvido em uma mistura de solventes (cicloexa-
no e dimetilformamida). Uma vez que os solventes puros sao imis-
civeis e os diferentes blocos do copolimero interagem preferencial-
mente cada um com um dos solventes, na temperatura ambiente
origina-se uma estrutura ctibica em 3 dimensoes (3D). Nessa es-
trutura em 3D, os microdominios esféricos de dimetilformamida
ficam envolvidos em uma matriz liquida de cicloexano, sendo que
a interface liquido-liquido encontra-se recoberta pelas longas ca-
deias do copolimero em bloco PS-b-PEP, em fungao das caracte-
risticas de hidrofobicidade dos blocos. Uma vez aplicado o campo
elétrico no experimento de SAXS, os resultados (combinados com
a técnica similar que usa feixes de néutrons, SANS) demonstra-
ram que a estrutura cdbica havia se convertido em um arranjo
hexagonal. Sob um campo externo, os microdominios esféricos
de dimetilformamida sao deformados e interconectados levando
a formagao de cilindros, com organizagao hexagonal. Devido ao
grande contraste dielétrico entre a matriz liquida de cicloexano
(e=2.0) e os microdominios contendo a dimetilformamida
(€=38.0), um campo elétrico da ordem de ~ 1.25 kV/mm foi su-
ficiente para que ocorresse uma transi¢ao de fase do arranjo cu-
bico para hexagonal, no seio da suspensio coloidal. A técnica de
XPCS poderd ser util na elucidagao dos tempos caracteristicos para
a completa transformagio das estruturas (reorganiza¢ao dos mi-
crodominios 3D para arranjo hexagonal), em fung¢io do campo
elétrico aplicado e da temperatura.

Sabe-se que massas fundidas de copolimeros em bloco podem
formar microestruturas tais como esferas, cilindros e lamelas, bem
como estruturas bicontinuas mais complexas, dependendo da ra-
z3o de comprimento dos blocos, da interacio intermolecular en-
tre os copolimeros ou da presenca de homopolimeros adicionais
(14). Nesses casos hd necessidade de investigar a resposta dinimi-
ca e reoldgica desses fluidos complexos, o que requer informagées
experimentais sobre as escalas microscdpicas de comprimento que
caracterizam suas estruturas hierdrquicas. A técnicade XPCS é capaz
de revelar a diniAmica desses sistemas, que se caracterizam por esca-
las de comprimento relativamente pequenas e escalas de dinAmica
temporal relativamente longas, tratando-se nesses casos de dinAmica
estrutural. Informagdes relevantes sobre o comportamento visco-
eldstico desses sistemas podem ser obtidas (14).

A técnica de XPCS também permite o estudo de sistemas vitreos
e géis. Do ponto de vista da reologia desses sistemas, a técnica per-
mite o estudo da dinAmica desses materiais fluidos e desordenados,
principalmente em suas transi¢oes de fase caracteristicas. Microsco-
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picamente, transigoes vitreas e gelificagio originam fendmenos de
espalhamento multiplo, o que é um grande problema experimental
na investigacio da dinimica desses sistemas por DLS. Por outro
lado, o fendmeno do espalhamento multiplo no afeta a técnica de
XPCS. A compreensao da relagao entre a dindmica desses sistemas
(vidros e géis) e suas transi¢oes de fase s3o os principais desafios a
serem elucidados, o que pode ser estudado através de XPCS (14).

Sistemas coloidais mais complexos A técnica de SAXS nio requer,
a priori, que as amostras sejam transparentes, COmo nas medidas
com as técnicas de espalhamento de luz. Dessa forma, pode ser em-
pregada para o estudo de sistemas coloidais mais complexos como
amostras de petréleo, por exemplo. Neste caso, medidas com SAXS
(e com a técnica similar que usa feixes de néutrons, SANS) mostram
que amostras de petréleo contém particulas coloidais, em alguns
casos formadas por agregados de moléculas polares chamadas de
asfaltenos (15). Na tentativa de compreender a origem microscépica
da alta viscosidade dos 6leos brutos pesados, medidas macroscé-
picas (medig6es reoldgicas) e microscdpicas (SAXS) sdo aplicadas.
Estudos recentes (15) indicam uma clara relagio entre o contetido
de asfalteno e a viscosidade do 6leo. Por outro lado, a remogao de
asfalteno por floculagio leva a uma grande queda de viscosidade,
confirmando o asfalteno como a origem da alta viscosidade nesse
meio. As andlises SAXS dos dleos brutos confirmaram a presenga
de agregados de asfaltenos como particulas de dimensdes coloidais
de tipo fractal. O estudo desses agregados é importante porque sua
deposi¢ao pode levar a problemas de entupimento na rocha de onde
o petréleo é extraido ou em tubulagbes durante sua extragao, sendo
por isso comparado com o colesterol para a satide humana.
Nanotubos de carbono sio um outro exemplo de materiais au-
to-organizados utilizados na preparacio de sistemas de interesse
tecnoldgico. Estes tém atraido muita atengdo devido a sua aplica-
bilidade na eletronica, na mecnica e na dtica. A partir da década
de 1990, especialmente os nanotubos de carbono de parede tinica
(SWCNT) tém sido bastante investigados. Um estudo envolven-
do peptideos fotoativos ancorados sobre nanotubos de carbono
(SWCNT) demonstrou que, em solugao, esses nanotubos se asso-
ciam, mediados pelas macromoléculas de peptideo (16). A técnica de
SAXS permitiu a determinagao da espessura dos SWCVT (8,97 nm),
bem como a determinagao da existéncia de estruturas agregadas (2D)
em solugao, compostas de nanotubos de parede tnica (SWCNT).
Com base nos resultados, os autores sugerem que a excelente estabi-
lidade encontrada nos sistemas é aumentada pela ordem de longo al-
cance detectada por SAXS. Indicam ainda que esses compdsitos com
organizagao na mesoescala podem ser transferidos para substratos
sélidos, para serem utilizados como modelos para o controle de mor-
fologias em uma variedade de dispositivos eletronicos, cuja eficiéncia
¢ altamente influenciada pela organizagao molecular intrinseca (16).
Amostras de solo constituem outro sistema coloidal em que SAXS
¢ uma ferramenta fundamental, uma vez que o tamanho das estru-
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turas porosas ¢ a drea superficial das particulas ali presentes sao fun-
damentais para o sequestro e o transporte de carbono (17). O solo
contém coloides que podem ser facilmente dispersos em contato com
adgua presente no material. Sao particulas com dimensdes inferiores a
2 pm e incluem principalmente aluminosilicato e particulas de éxidos
metdlicos que podem ser liberados a partir de estruturas agregadas do
solo, promovendo a dispersao da matéria orginica. Medidas de SAXS
nesses sistemas permitem comparar o efeito de coléides metdlicos na
capacidade de compactagdo dos solos, bem como a rugosidade carac-
teristica, em fungio da natureza fractal dos materiais dispersos. Esse
estudo propde que o empacotamento das nanoparticulas e a sua 4rea
superficial sao determinantes na capacidade de reten¢ao de carbono
desses solos, indicando a importincia dos resultados fornecidos pelas
andlises de SAXS. Também pelo beneficio da penetracio dos raios
X em amostras escuras e concentradas, a técnica de XPCS poderd
ser utilizada em sistemas coloidais complexos desse tipo (solos) para
avaliar a dinimica desses agregados e particulas fractais, responsdveis
pelas propriedades reoldgicas desses sistemas.

PERSPECTIVAS Na breve descri¢ao acima procuramos demonstrar
a importincia das técnicas de espalhamento de raios X em 4ngulos
baixos (SAXS) e espectroscopia de correlagao de fétons de raios X
(XPCS) no estudo de sistemas importantes em nanociéncia. Os ma-
teriais apresentados podem ser classificados como matéria mole e s3o
compostos por moléculas orginicas a partir da sua organizagao supra-
molecular que ocorre por interagoes nao covalentes. Esses sistemas
envolvem surfactantes, polimeros (em alguns casos biopolimeros) e
outras moléculas, produzindo sistemas complexos que normalmente
apresentam um arranjo estrutural caracteristico. Pelas suas dimensoes
coloidais — na faixa de nanémetros (nm) a microémetros (Um) —, essas
estruturas se situam na faixa de tamanho ideal para a aplicagio da téc-
nica de SAXS. Investigacoes utilizando SAXS, muitas vezes aliadas ao
ajuste das curvas obtidas utilizando modelos tedricos, fornecem nao
apenas o tamanho e a forma dos objetos nanométricos, como também
informagoes sobre o seu arranjo espacial. Dessa forma, essas técnicas
permitem entender os processos envolvidos na associagio molecular
e supramolecular e, a partir dessas informagdes, imaginar aplicacoes
que se beneficiem de suas estruturas e propriedades.

E interessante ressaltar que, em alguns sistemas coloidais, esse
arranjo de nanoparticulas pode ser associado ao arranjo de 4tomos
para formar moléculas, as chamadas “moléculas coloidais” (18), o
que levou Tomalia e Khanna a propor a busca por arranjos nano-
-periédicos como um conceito unificador em nanociéncia (19). A
maioria das rotas sintéticas para a preparagio desses novos mate-
riais consiste, por um lado, no controle do processo de formagao
de agregados por meio de coalescéncia, rotas fisicas e quimicas e
confinamento em multiplas dimensaes e, por outro lado, no uso de
fendmenos bem conhecidos como separagio de fases ou mecanis-
mos de nuclea¢io e crescimento controlado de agregados. O estudo
da diniAmica de processos de formagao de “moléculas coloidais” uti-
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lizando experimentos de SAXS e XPCS poderd levar ao descobri-
mentos de processos e configuragoes intermedidrias que nao podem
ser observadas por outro método.

A divulgagao das técnicas de espalhamento de raios X em 4ngu-
los baixos (SAXS) e espectroscopia de correlacio de fétons de raios
X (XPCS), bem como das informagdes que permitem obter, é muito
importante para o desenvolvimento da nanociéncia no Brasil, prin-
cipalmente se considerada a infraestrutura jd em funcionamento em
laboratérios como o LNLS ou, no caso de XPCS, sua futura dispo-
nibilidade dentro daslinhas a serem instaladas no laboratério Sirius.
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