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Estudo do Efeito da Taxa de Cisalhamento
da Solugdo Reacional na Obtengdo de
Nanoparticulas de Oxido de Zinco

Thainara A. Gouvéa, Aline C. O. Silva & Erika P Goncalves

Nanoparticulas de 6xido de Zinco (ZnO) tém tido crescente interesse nas pesquisas
e desenvolvimento, devido a suas caracteristicas de biocompatibilidade, inércia quimica
e elevada area superficial, tem sido apontado como material promissor para a aplicagdo
nos mas diferenciados ramos industriais; tais como; carreadores de farmacos, sensores
ambientais, reforco para compositos entre outros. Contudo os formatos das particulas sao
determinantes como requisito para tais aplicagdes. Neste trabalho, as particulas de ZnO
sdo obtidas via co-precipitagdo, sendo essa uma das técnicas mais baratas ¢ acessiveis a
produgdo em larga escala. Os parametros de processo influenciam no formato final das
particulas obtidas, assim estudou-se diferentes velocidades de agitagdo para a produgao
das particulas e avaliou-se a forma obtida por microscopia eletronica de varredura,
verificando-se que a taxa de cisalhamento, vinculada a velocidade de agitagdo mecanica
empregada no meio reacional da sintese por co-precipitacdo implica na variacdo do
formato das particulas formadas.
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Zinc oxide nanoparticles (ZnO) have been of increasing interest in research and
development, due to their biocompatibility characteristics, chemical inertness and
high surface area, it has been pointed out as a promising material for application in the
most differentiated industrial branches; such as; drug carriers, environmental sensors,
reinforcement for composites, among others. However, the shapes of the particles are
crucial as a requirement for such applications. In this work, ZnO particles are obtained
via co-precipitation, which is one of the cheapest and most accessible techniques for
large-scale production. The process parameters influence the final shape of the particles
obtained, so different agitation speeds were studied for the production of particles and the
shape obtained by scanning electron microscopy was evaluated, verifying that the shear
rate, linked to the speed of mechanical agitation employed in the reaction medium of the
synthesis by co-precipitation implies in the variation of the shape of the particles formed.
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Introducdo

No apice da Guerra Fria, inimeros avangos tecnologicos ¢
cientificos foram desenvolvidos e, especificamente em 1959, o
termo “nanotecnologia” foi apresentado por Richard Feynman'.
As dimensoes das nanoparticulas variam de 10-1000 nm de
diametro, assim, elas possuem diametro suficientemente pequeno
para diferenciagdo mensuravel das suas propriedades fisicas
e quimicas do material em estado bruto®. De forma geral, elas
possuem uma elevada area superficial o que resulta na maior
reatividade das nanoparticulas quando comparada as particulas
maiores.

Com a possibilidade de controle das dimensdes e morfologia
das estruturas obtidas a nanotecnologia vem emergindo
rapidamente, apresentando-se promissora para aplicagdes em
varias areas da ciéncia e tecnologia, sendo sdo amplamente
empregadas no campo da fisica, quimica, biologia, medicina,
alimentagdo e agricultura.®

As nanoparticulas (NP’s) de 6xido metalico, especialmente
oxido de zinco (ZnO), sdo de interesse significativo devido
a possibilidade de elevada produtividade e baixo custo. A
temperatura ambiente o ZnO nao € toxico, termicamente estavel,
biocompativel ¢ eletroquimicamente ativo como material
semicondutor de 6xido tecnoldgico.*¢

ZnO NPs além de apresentar propriedades antibacterianas,
anticorrosivas, antifingicas e UV propriedades de filtragem
mostram perspectivas promissoras para drogas anticancerigenas/-
entrega de genes, imagem celular, biossensing e assim por diante’.

A forte propriedade de absorgdo de UV do ZnO o torna um
componente de cosméticos ¢ logdes de protegdo solar®. Além
disso, o antibacteriano superior, antimicrobiano e excelente UV
propriedades de bloqueio de ZnO NPs facilitam seu uso em
purificadores de agua e em téxteis’. Além destes, o Oxido de
zinco também ¢ usado em producdo de concreto, fotocatalise,
eletronica, eletrotecnologia industrias, etc.

Entre os varios métodos, a coprecipitagdio ¢ o mais
conveniente, facil e econdomico para a producdo de varias
NPs de oxidos metalicos com alto rendimento e pureza. O
processo ndo exige complexos parametros, equipamentos
sofisticados, insumos  dispendiosos ou grande area
de espago para instalacdo da planta industrial.
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Neste método, a solugdo precursora formada por sais de
metais ¢ primeiro tratado com agente precipitante, uma solucao
alcalina para obter os precipitados que ¢ posteriormente lavado
para remover as impurezas e seco para obter po6 solido.!

O presente estudo tem como objetivo avaliar a influéncia
do cisalhamento no meio reacional gerado pelo intensidade de
agitagiio para sintetizar nanoparticulas de Oxido de Zinco (ZnO
NP’s).

Materiais e Métodos

A sintese das nanoparticulas foi realizada por co-precipitagao,
a metodologia foi adaptada pelo descrito na literatura''2. Para a
avaliagdo da influéncia do cisalhamento da solugdo a agitacdo
do meio reacional foi variada. As condi¢des de sintese estdo
apresentadas na Figura 01.

Ambas solucoes foram preparadas em etanol. A solucdo de
nitrato de zinco foi submetida a agitagdo, apds a estabilizacdo da
velocidade adicionou-se a solugdo de hidréxido de potassio ao
meio reacional. Apds a adigdo de toda a solugdo a agitacdo foi
mantida constante durante 12 minutos.

As nanoparticulas produzidas foram separadas do
sobrenadante por centrifugagdo a 15000 RPM, os residuos de
reagdo foram retirados por lavagem com agua deionizada e
centrifugadas a 15000 RPM por 3 vezes. As amostras foram secas
em temperatura ambiente por 48 horas.

A morfologia das particulas foi avaliada por microscopia
eletronica de varredura.

PROTOCOLO PROTOCOLO PROTOCOLO PROTOCOLO

Zn(NO3); Zn(NO3), Zn(NO3), Zn(NO3);
(0,4 mol.L™1) (0,4 mol.L™1) (0,4 mol.L™1) (0,4 mol.L™)
KOH KOH KOH KOH
(0,8 moL.L™") (0,8mol.L™") (0,8mol.L™") (0,8mol.L™")
Velocidade de Velocidadede Velocidade de Velodidade de
agitagio: agitagio: agitaggo: agitagio:

1500RPM 3000RPM 6000RPM 12000RPM

Figura 1. Condigoes de Sintese das nanoparticulas. Fonte: O Autor
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Resultados e Discussao

O produto obtido nas sinteses realizadas, apos a
secagem, apresentou coloragdo branca em forma de po
solto, porém observou-se que nas particulas obtidas
pelos protocolos 3 e 4 apresentaram maior fluidez
quando comparadas as obtidas pelos protocolos 1 e
2. Este comportamento pode ser explicado a partir da
analise das imagens obtidas por microscopia eletronica
de varredura, Figura 2.

O tamanho, formato e caracteristicas superficiais
influenciam a fluidez de pds ceramicos. Tamanhos
reduzidos de particulas, superficies e formatos irregulares
reduzem a fluidez devido a elevada energia de coesdo."
Nos pos obtidos pelo protocolo 4, Figura 2 (d), mesmo
que possuam tamanho nanométricos, o que pode ser
responsavel pela queda na fluidez dos pds, o formato
esférico das particulas favorece esta propriedade, o que
ndo foi observado pelas particulas obtidas nos protocolos
1 e 2 que também possuem tamanhos nanométricos,
porém tém formato ctibico e placas finas respectivamente.

A nucleagdo ¢ o estagio inicial de formagdo e uma
nova fase. A formagdo de cristais em meio fluido
com o surgimento de fase solida acontece a partir da
organizagdo de maneira estavel, dos ions dentro de uma
fase liquida. A organizacdo destas espécies quimica
ocorre a partir de uma orientagdo preferencial.’* O
oxido de zinco possui formas polimoérficas, podendo se
cristalizar nas estruturas do tipo blenda de zinco, sal gema
e wurtzita, sendo esta Gltima a fase termodinamicamente
mais estavel em condi¢des ambiente.”® O processo
de nucleagdo inicia-se com a formagdo de cristais
nanométricos, que ao atingirem o tamanho -critico
(termodinamicamente estavel), passam a crescer pela
deposicdo de novos ions na superficie. Assim, o processo
de nucleagdo e crescimento pode ser favorecido pelo
baixo cisalhamento do meio fluido, pois essa condig¢do
favorece os choques efetivos e a mobilidade ordenada
dos ions até a superficie dos nucleos formados,
resultando na formagdo de particulas maiores.'
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As imagens obtidas por microscopia ecletronica de
varredura indicam que taxa de cisalhamento empregada
na agitacdo do meio reacional impacta diretamente no
formato e tamanho das particulas formadas. O aumento
da velocidade de agitagdo do meio implica em maiores
tensoes cisalhantes no meio fluido. Com a aplicagdo de
agitagdo de 1500 rpm, protocolo 1, Figura 2a, os cristais
formados tem caracteristicas cubicas e dimensdes
na escala nanométrica, aproximadamente 200 nm. O
aumento da velocidade de agitacdo do meio para 3000
rpm, protocolo 2, Figura 2b, permite a formagdo de
particulas com formato de placas finas nanométricas.
Com agitagdo vigorosa, a partir de 6000 rpm, houve a
esferificacdo dos pos obtidos. Na Figura 2¢, observa-se
particula esférica com superficie rugosa com tamanho
na escala micrométrica. A rugosidade superficial
possivelmente ¢ resultado da coalescéncia das placas
formadas inicialmente no processo de crescimento dos
nucleos. O aumento do cisalhamento do meio reacional,
Figura 2d, resulta em uma menor taxa de nucleacdo, o
que favorece a formagao de particulas menores, sem que
haja possibilidade do desenvolvimento das estruturas
cubicas e placas.
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Figura 2. Resultado das analises da MEV
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Conclusao

A condi¢do de cisalhamento do meio reacional causada
pela velocidade de agitagdo mecanica empregada nas
sinteses de nanoparticulas de ZnO por co-precipitagdo exerce
grande influéncia no formato das particulas formadas. Pelos
estudos realizados por microscopia eletronica de varredura
pode-se verificar que ¢ possivel o controle do formato das
particulas controlando-se a velocidade de agitagdo, o que
torna-se promissor, visto que o ZnO tem sido empregado
em diversos ramos do desenvolvimento, e a forma das
particulas podera impactar nas propriedades requeridas
para cada aplicagao.
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