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RESUMO

Nas ultimas décadas, diversos estudos tém sido realizados sobre a geracdo de materiais
na escala nanomeétrica, ndo so pelos possiveis riscos que oferecem quando inalados, mas
também pelas diversas aplicacdes que podem ser empregados. Dentre os diversos
equipamentos utilizados para a geracao de particulas, os geradores atomizadores tém-se
demonstrado eficientes e econdmicos. Embora muitos trabalhos tém utilizado materiais
em solucdo, na qual o material fica dissolvido no solvente, na geragdo de particulas,
tem-se observado o crescente interesse de estudos sobre materiais nanométricos
suspensos, nas quais ndo se dissolvem no solvente, mas sim se dispersdo no meio. Em
adicdo, este crescente interesse no estudo de materiais em suspensdo € decorrente da
necessidade de se gerar aerossdis solidos provenientes de Oxidos, uma vez que
apresentam alto valor agregado, sendo importante ser recapturados e destinados de volta
a producdo. Diante do apresentado, o trabalho visou dispersar nanoparticulas
provenientes de suspensdes, avaliando o tempo do processo de geracdo ao longo de um
periodo de 10 horas, por diferentes equipamentos. As nanoparticulas foram geradas
através da atomizacdo de suspensbes de Oxido de niquel e ferro em diferentes
concentracdes e no processo de atomizacdo foram utilizados trés geradores, um gerador
da TSI, modelo 3079, um inalador comercial da marca NS, modelo 1-205 e um gerador
de leito fluidizado, modelo 3400. A distribuicdo de tamanho e concentracdo das
particulas foram determinadas por meio de um Analisador de Particulas por Mobilidade
Elétrica (SMPS), modelo 3936 e pelo Contador de Particulas (APS), modelo 3320,
ambos da TSI, sendo a amostragem feita diretamente do aerossol. Os resultados
referentes a dispersdo das nanoparticulas provenientes das suspensdes de oOxido de
niquel e de ferro mostraram eficientes no periodo de 10 horas. No entanto, o gerador da
TSI apresentou uma dispersdo de particulas com uma distribuicdo mais uniforme,
enquanto que o inalador comercial dispersou um maior nimero de particulas por cm®.
Em adicdo, na coleta de particulas pelo APS, teve-se a geracdo de particulas
micromeétricas, uma vez que as particulas ja estavam sendo geradas aglomeradamente,
fato que foi observado nas imagens de MEV e MET.

Palavras-chave: Particulas nanométricas suspensas, Oxido de niquel, oxido de ferro,

métodos de geracdo, SMPS.
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ABSTRACT

In recent decades, several studies have been conducted on the generation of
materials at the nanoscale, not only by offering possible risks when inhaled, but also by
the various applications that can be employed. Among the various equipment used for
the generation of particles, atomizers generators have proved efficient and economical.
Although many studies have used materials in solution, in which the material is
dissolved in the solvent, generation of particles, it has been observed growing interest in
the study of suspended nanometric materials, in which there is dispersion in the solvent.
In addition, this growing interest in the suspended study materials is due to the need to
generate solid aerosols from oxides, since they have high added value and important to
be recaptured and intended back into production. Given the presented work aimed to
disperse nanoparticles from suspensions, evaluating the time of the generation process
over a period of 10 hours, for different equipment. The nanoparticles were generated by
atomization of nickel and iron oxides suspensions at different concentrations and the
atomization process were used three generator, a generator from TSI, model 3079, a
commercial inhaler of the brand NS, model 1-205 and a fluidized bed generator, model
3400. The size distribution and concentration of particles was determined by a Scanning
Mobility Particle Sizer (SMPS), Model 3936 and a Aerodynamic Particle Sizer (APS),
Model 3320, both from TSI, being sampled directly from the aerosol. The results
relating to the dispersion of nanoparticles from the suspension of nickel and iron oxide
proved effective in 10 hour period. However, TSI generator showed a dispersion of
particles with a more uniform distribution, whereas the commercial inhaler dispersed a
greater number of particles per cm®. In addition, the collection of particles by APS,
there was the generation of micrometric particles, since the particles are already being
generated aglomeradamente, which was observed in SEM and TEM images.

Keywords: Suspended nanometric particles, nickel oxide, iron oxide, generation
methods, SMPS.



1. INTRODUCAO

A poluicdo atmosférica esta veiculada as emissdes de substancias na atmosfera,
provenientes tanto de origem natural quanto antropogénica, nas quais veem ocasionando

a deterioragéo da qualidade natural da atmosfera.

Segundo Assunc¢do (1998), a poluicdo atmosférica € um fendbmeno decorrente
principalmente da atividade humana, devido ao aumento consideravel do crescimento
populacional, industrial e econdmico nas ultimas décadas. Além disso, os habitos
populacionais e a concentracdo da populacédo e das industrias intensificam a degradacao

da qualidade do ar atmosférico.

De acordo com Raven et al. (1995), a poluicdo atmosférica é proveniente da
emissdo de gases, liquidos e so6lidos em concentragdes elevadas no ambiente, sendo
capazes de ocasionar danos aos seres humanos, como também aos animais, as plantes e

a0s materiais.

Em adicdo, segundo Walker (1997), a emissdo de particulado para a atmosfera é
o principal poluente ambiental, uma vez que pode permanecer no ambiente na forma de
particulas em suspensdo por um longo tempo. Diante disto, o material particulado em
suspensdo tem sido uma dos principais parametros de estudos por ocasionar diversos

impactos a satde humana e ambiental.

Dentre os diversos materiais particulados, os particulados metalicos emitidos
para a atmosfera, devem ser controlados, uma vez que, do ponto de vista da saude
ocupacional, ocasionam sérios problemas a salde dos trabalhadores, principalmente
quando se inalam particulas na escala nanométricas, por representarem maior

porcentagem de retencéo nos pulmaes.

De acordo com Raven et al. (1995), o tamanho de particula estd diretamente
relacionado com o seu poder de ocasionar danos a saldde humana, uma vez que ja é
confirmada a relagdo entre a exposi¢do a particulas finas e doencas respiratdrias. Diante
disto, tem-se dado maior atencdo a particulas nanométricas devido o seu poder

patogénico.



Dentre os diversos materiais particulados, na faixa nanomeétrica, estudados na
atualidade, o 6xido de niquel e de ferro merecem grande importancia, uma vez que séo
Oxidos metalicos que podem ocasionar diversos problemas respiratorios. Além disso,
em processos industriais, tais 0xidos apresentam alto valor agregado, sendo importante

ser recapturados e destinados de volta a producao.

Diante disto, muitos estudos veem utilizando diversos materiais, principalmente
em solugdo, por estarem dissolvidos no solvente para a geragdo de particulas
(STEFFENS, 2007; BOSKOVIC et al., 2008; FEITOSA, 2009; AMARAL, 2010). No
entanto, tem-se observado o crescente interesse de estudos sobre materiais nanométricos

suspensos, nas quais nao se dissolvem no solvente, mas estdo dispersos.

Este crescente interesse no estudo de materiais em suspensdo é decorrente da
necessidade de se gerar aerossois solidos provenientes de Oxidos, no intuito, por
exemplo, de se avaliar a eficiéncia de equipamentos, como filtros e precipitadores

eletrostaticos, na remocao destes materiais em suspensdo em altas concentracoes.

Como, geralmente, a geracdo através do uso de dispersores de particulas em fase
liquida sdo recomendados e utilizados para solugdes, 0 presente estudo visa avaliar a
viabilidade da dispersao de nanoparticulas em uma corrente gasosa utilizando diferentes

equipamentos.



2. OBJETIVO

Diante do apresentado, o objetivo do trabalho foi verificar a importancia de se
trabalhar sobre a dispersdo de nanoparticulas provenientes de suspensdes bem como
avaliar o tempo do processo de geragdo. Com isso se propds avaliar qual a melhor
concentracdo a ser utilizada para a dispersdo de nanoparticulas provenientes de 6xidos
de niquel e ferro em suspensdo ao longo de um periodo de 10 horas. Além disso,
buscou-se avaliar diferentes métodos de geracdo de particulas a fim de se observar qual

é 0 mais adequado para a geracao destes materiais particulados metélicos.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta revisdo bibliografica foi elaborada a fim de apresentar uma visdo geral
sobre os métodos de geracdo de nanoparticulas provenientes de suspensdes, bem como

o0 tempo de geracdo de materiais particulados metélicos.

3.1 Nanotecnologia e nanoparticulas

O estudo no campo da nanotecnologia tem aumentado consideravelmente nos
ultimos anos, uma vez que € uma ciéncia que envolve aplicagdes na sintese de
moléculas na faixa nanométrica. Diante disto, muitas pesquisas tém sido realizadas no
intuito de se avaliar a geracdo de novos produtos utilizando nanomateriais, pois
materiais na escala nanométrica apresentam faixa de tamanho de particulas menores,
tendo, dessa forma, propriedades diferentes dos mesmos materiais em maior escala,
possibilitando a produgdo de novos produtos com melhores aplicaces, uma vez que,
segundo Chen et al. (1998), particulas em nanoescala apresentam melhores propriedades
Opticas, mecanicas, elétricas e magnéticas, podendo ser utilizadas em diversos ramos
industriais, como no ramo de cosméticos e farmacéuticos bem como na &rea da

eletrdnica e de materiais.

Segundo Kruis et al. (1998), devido o tamanho reduzido das nanoparticulas, as
propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas diferem-se daquelas obtidas com 0 mesmo
material, porém, com maior diametro. Dentre as propriedades, podemos citar, por
exemplo, a diminuicdo do ponto de fusdo, o maior coeficiente de difusdo e a maior
atividade catalitica. Além destas, muitas outras podem ser citadas, como o aumento da
superficie de adsorc¢éo e da seletividade catalitica, 0 aumento da sensibilidade, a reducgéo
da temperatura de trabalho e a diminuicdo do tempo de resposta dos dispositivos
(CARRENO et al., 2002).

Diante disto, a nanotecnologia tem sido um dos principais focos de pesquisa,

desenvolvimento e inovagdo nas ultimas décadas, uma vez que resulta da convergéncia



de diversos estudos. Além disto, a nanotecnologia compreende a capacidade de medir,
manusear e organizar a matéria em nanoescala e vem sendo considerada direcionadora
das ciéncias e tecnologias deste século, uma vez que promete revolucionar os mais
diversos materiais, produtos e sistemas, bem como suas formas de fabricacdo (LIMA,
2004).

Em adicdo, esta tecnologia ja encontra ou deve vir a encontrar aplicacbes em
praticamente todos os setores industriais e de servicos. Diante disto, em funcgdo desta
amplitude, praticamente todos os setores de atividade j& estdo investindo em
nanotecnologia, na qual se espera a producdo de uma extensa gama de produtos, indo
desde os materiais nanoestruturados e nanocompaositos aos dispositivos nanoeletrénicos
(TOMA, 2004).

Segundo Davies (2001), diversas aplicacdes ainda devem ser desenvolvidas,
dado o grande volume de pesquisas relacionadas a estas particulas atualmente em
desenvolvimento. Contudo, para que se tenha sucesso na area de nanotecnologia,
avancos devem ocorrer no desenvolvimento de modelos e programas computacionais,
além de ressaltar a importancia da capacitacdo de pessoas e do desenvolvimento de

trabalhos em equipes multidisciplinares.

No entanto, diante das pesquisas realizadas sobre nanoparticulas, ainda se tem
uma questdo a ser estabelecida, a definicdo e a classificacdo de materiais na escala
nanométrica, uma vez que ainda nao se chegou a um consenso cientifico sobre qual a
faixa de tamanho que tais particulas estdo incluidas. Alguns autores, como Steffens
(2007), Aitken et al. (2004) e Davies (2001) atribuiram o termo nanoparticulas a
particulas cujo tamanho se encontra abaixo de 100 nm. Em contrapartida tém-se outros
trabalhos que definem nanoparticulas com outra faixa de tamanho, como Hinds (1999) e
Falaguasta (2005), que classificaram nanoparticulas como aquelas que se encontram

abaixo de 50 nm.

O que se sabe € que nanoparticulas sdo termodinamicamente instaveis e tem a
tendéncia de se aglomerar e crescer. Com isso, o grande desafio consiste em se preparar
nanomateriais estaveis, sem que haja sua decomposicao e sua agregacao e crescimento,
como também a producdo de materiais monodispersos, a fim que possam ser

manipulados, dispersos e depositados, sem a perda de suas caracteristicas.



Além disto, as nanoparticulas apresentam propriedades diferentes quando
comparadas com 0 mesmo material em maior tamanho, possibilitando, dessa forma, a
geracdo de novos produtos que podem apresentar melhores aplicagdes, uma vez que as
particulas com didmetro menores apresentam maior area superficial. Dessa forma,
podem-se criar novos métodos que utilizam nanoparticulas em novas aplicacfes
tecnoldgicas para o desenvolvimento de novos produtos. No entanto, os materiais
nanoestruturados devem ser capazes de se manterem estaveis por longos periodos de
tempo, sem que haja perda de suas propriedade, para serem eficientemente utilizados

em aplicacdes tecnoldgicas.

Desta forma, as nanoparticulas podem ser utilizadas para o
desenvolvimento de métodos que visam o monitoramento ambiental, visando remediar
0s problemas decorrentes da poluicdo. Diante disto, a nanotecnologia vem contribuindo
para 0 desenvolvimento de sistemas de iluminacdo de baixo consumo energético, além
dos avancos em sensores para a deteccdo de poluentes que implicam num melhor
controle de processos industriais e na deteccdo mais precoce e precisa da existéncia de
problemas de contaminagdo. Ainda pode ser citado que o uso de nanomateriais
cataliticos que aumentam a eficiéncia e a seletividade de processos industriais resultaria
em um aproveitamento mais eficiente de matérias-primas, com um consumo menor de

energia e producdo de menores quantidades de residuos indesejaveis.

No entanto, suas caracteristicas nanomeétricas ao invés de se tornar interessante
do ponto de vista tecnoldgico, podem afetar ainda mais 0 meio ambiente, uma vez que
seu pequeno tamanho facilita sua dispersdo e transporte na atmosfera, além da
dificuldade de técnicas para sua remocao. Com isso, as particulas na faixa nanométrica
podem ser mais facilmente dispersas no meio durante o processo de producéo e, dessa
forma, podem estar mais expostas aos seres humanos, possibilitando uma maior
contaminacéo devido a absor¢do por inalacdo, absorcdo cutanea e por digestdo (BORM
e KREYLING, 2004).

Um dos grandes problemas de salde referentes a exposicdo a uma alta
concentracdo de particulados sdo os problemas respiratérios, que podem levar a
bronquites cronicas, a constricdo dos brénquios e até mesmo a perda da funcdo

pulmonar, ou seja, insuficiéncia respiratoria. Isso ocorre uma vez que as particulas



nanomeétricas, por possuirem tamanhos reduzidos, conseguem penetrarem mais
facilmente no sistema respiratorio, além de serem mais tdxicas, uma vez que a
toxicidade esta relacionada com a area superficial da particula. Vale ressaltar ainda que
a toxicidade também esta relacionada com a composicdo quimica de cada material
(MAYNARD e KUEMPEL, 2005).

O meio ambiente também sofre por causa destas pequenas particulas, uma vez
que causam a diminuicdo da visibilidade e participam na formacéo da chuva &cida, além
de contribuiram para a alteracdo do clima, como o aquecimento global. As particulas
podem, ainda, afetar regibes muito distantes da area de emissdo, devido ao elevado
tempo de residéncia na atmosfera. John et al. (2001) ressaltam que, devido a esta alta
permanéncia, os danos causados por elas ndo sdo somente locais, mas regionais e até

nacionais, em relagdo ao ponto emissor.

3.2 Poluicéo atmosférica

A poluicdo, resultante da modificacdo do meio ambiente, tornou-se uma das
grandes preocupac¢des humanas desde meados do século XX. Segundo Carson (1962), a
poluicdo tem ocasionado grandes danos ao meio ambiente e, consequentemente, a
humanidade, devido ao uso indiscriminado de varias substancias, bem como ao
menosprezo do seu efeito. Diante disto, teve-se a contaminacéo do ar, da agua e do solo
e, ainda, o acumulo de substancias toxicas na cadeia alimentar, ocasionando doencas e

alteracOes genéticas nos seres vivos.

A poluicdo atmosférica é originada pela emissdo de poluentes atmosféricos tanto
de fontes naturais, como ventos, poeiras e queimadas, como também por fontes
artificiais, provenientes de agBes antropogénicas, sendo emitidos por veiculos
automotores, processos industriais, queimas de combustiveis, entre outros. Os poluentes
atmosféricos podem ser definidos como a agdo de qualquer substancia na qual sua
concentragdo no meio o torne improéprio, afetando o bem estar e a seguranca dos seres

humanos, bem como da fauna e da flora.



A poluicdo atmosférica é causada por varios contaminantes, Como 0S gases que
causam a chuva &cida, aqueles que contribuem para a degradacdo da camada de ozonio,
para o efeito estufa, os compostos orgéanicos volateis, os furanos e dioxinas, formados,
geralmente, pela incineracdo de residuos solidos, o ozénio troposférico e 0os materiais

particulados.

Dentre as diversas substancias que ocasionam a polui¢do do meio ambiente estéo
0s materiais particulados, que de acordo com Lora (2002) e Braga et al. (2005), séo
todos os materiais solidos ou liquidos capazes de permanecerem em suspensao e tem
dimensBGes microscopicas ou submicroscopicas, porém maiores que as dimensdes
moleculares. Os materiais particulados sdo formados por um conjunto de poluentes
constituidos de poeiras, fumacas e todos os tipos de materiais solidos e liquidos que se
mantém suspensos devido ao seu pequeno tamanho. Os materiais particulados podem
ser emitidos diretamente pelas fontes naturais e artificiais ou podem ser formados pela
emissdo de outros poluentes para a atmosfera, transformando-se em particulas suspensas

no ar por meio de rea¢Bes quimicas. Tais particulas sdo exemplos de aerossois.

Os aerossodis sdo formados por uma mistura complexa de liquidos e sélidos
suspensos em meio gasoso, sendo constituidos por particulas com faixa de tamanho
compreendidas entre 0,002 a 100 pum (HINDS, 1999). Tais particulas podem se
apresentar na atmosfera em uma grande variedade de tamanho, forma, densidade e

composicao quimica.

Os aerossodis constituidos por materiais nanométricos sdo um dos principais
poluentes que afetam e ocasionam problemas respiratorios nos seres humanos, uma vez
que, segundo Murr e Garza (2009 apud Meira, 2009), as nanoparticulas, quando
inaladas ou infiltradas, induzem a inflamagdo pulmonar e implicacdo nos 6rgaos
distantes de sua insercdo em animais e a inducdo ou exacerbacdo de doencas
pulmonares e cardiovasculares em humanos. Além disto, por apresentarem tamanhos de
particulas muito pequenas ocasionam danos patologicos aos pulmdes, uma vez que o
tamanho das particulas estd relacionado com o nivel de toxicidade dos materiais, ou
seja, relacionada diretamente com a area superficial da particula. Diante disto, um
grande numero de estudos, como os de Borm e Kreyling (2004); Emerich e Thanos
(2005); Maynard e Kuempel (2005); Tsuji et al. (2006); Kuempel et al. (2006) e



Guzman et al. (2006), vem demonstrando o risco da exposicdo as particulas

nanomeétricas.

De acordo com Donaldson et al. (1998 apud FEITOSA, 2009), diversos estudos
experimentais tém mostrado que a exposicao as particulas finas de certos materiais, com
diametro aproximado de 20 nm, pode causar danos patoldgicos aos pulmdes, sendo
mais toxicas aos pulmdes quando comparadas com particulas, com diametro
aproximado de 250 nm, do mesmo material, como 6xidos metalicos (NiO, Fe,03, TiO,,
Al,O3) e carbono preto. Geralmente, particulas nanométricas apresentam alto nivel de
toxicidade, pois a toxicidade esta ligada diretamente a area superficial da particula. No
entanto, os efeitos que as particulas podem causar a saude humana dependem também

da composicdo quimica das mesmas.

Além do exposto, segundo Murr e Garza (2009 apud Meira, 2009), as particulas
nanométricas podem ficar retidas no pulmdo por um longo periodo de tempo ou
penetrar nos intersticios e na membrana celular fazendo com que materiais

relativamente insolUveis e adsorvidos a elas, atravessam o sistema respiratério.

Segundo Sloss e Smith (2000); Castanho e Artaxo (2001) e Friedlander (2000)
existem varias fontes geradoras de materiais na escala nanométrica, entre elas destacam-
se a queima de carvdo, para a producdo de energia; o uso de combustiveis pelos
automaveis; as queimas de cana-de-agucar e de florestas, além de compostos organicos
oriundos de processos industriais. As particulas nanométricas podem, ainda, ser
formadas por reacBes quimicas entre gases, como didxido de enxofre, 6xidos de
nitrogénio e compostos organicos volateis, presentes na atmosfera, ressaltando-se assim

a importancia do controle da emissdo dos mesmos.

3.3 Suspensao de nanoparticulas

Muitos trabalhos, como Alonso et al. (1997); Kim et al. (2006); Balazy et al.
(2006); Steffens (2007); Feitosa (2009) e Amaral (2010), utilizaram o cloreto de sodio
(NaCl) como material para a avaliacdo da formagéo e disperséo de particulas. O NaCl é

um material soldvel em &gua, estando dissolvido no meio liquido.
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No entanto, tem-se visto publica¢des de diversos trabalhos, como Boskovic et al.
(2005); Altman et al. (2005); Boskovic et al. (2007); Boskovic et al. (2008); Mouret et
al. (2011); Thomas et al. (2013) que estdo utilizando materiais insoliveis em meio
liquido, ficando estes suspensos no meio. Levando-se em consideracdo que tais
trabalhos ndo avaliaram o tempo de duracdo da andlise e estando os materiais em
suspensdo, pode ocorrer a sedimentacdo ao longo do periodo de analise como também a

formagéo de aglomerados.

A aglomeragdo de nanoparticulas € um dos principais problemas recorrentes na
suspensdo de nanoparticulas, uma vez que apresentam alta energia na superficie e, dessa
forma, tendem a ficar unidas. Diversos métodos podem ser utilizados para minimizar ou
evitar a aglomeracdo das particulas na amostra, como exemplo, a adi¢do de solventes ou

dispersantes, uso de ultra-sons e agitagéo.

A adicdo de solventes, como acetona e alcool, bem como a adicdo de agentes
dispersantes, é bastante eficiente na dispersdo de nanoparticulas. No entanto, 0 excesso

de aditivos pode levar a alteracfes na morfologia e na distribuicdo das nanoparticulas.

A utilizacdo de ultra-som, como observados nos trabalhos de Boskovic et al.
(2005, 2007, 2008) sdo largamente usados para auxiliar na dispersdo das nanoparticulas,
evitando assim a utilizacdo de agentes que podem promover alteragcdes nas particulas.
Embora seja relativamente eficiente na dispersdo dos aglomerados, tal método pode
ocasionar danos na superficie das nanoparticulas. Além disto, segundo Pereira (2010),
o efeito da sonificacdo, em muitos casos, ndo é permanente, podendo levar a nova

aglomeracao das particulas quando a suspensao fica em repouso.

Outro método que pode ser utilizado para se evitar a aglomeracdo € a agitacédo
por meio de agitadores magnéticos, no entanto, sdo pouco eficientes, uma vez que
demoram muito tempo para a dispersdo dos aglomerados, além poder causar danos na
superficie das particulas (PEREIRA, 2010).

Em adicdo, nas ultimas décadas, tem-se observado a utilizacdo de diversos
métodos para a geracdo de particulas. No trabalho de Prenni et al. (2000), os autores
utilizaram um gerador de leito fluidizado, método abordado neste trabalho, para a
geracdo de nanoparticulas de po de fuligem seca, na qual foram coletadas utilizando o
equipamento Scanning Mobility Particle Sizer (SMPS), da TSI. Neste tipo de método



11

foram utilizadas particulas solidas, sem a necessidade de se utilizar a subsequente
secagem das particulas atomizadas. Além disto, se observou a geracdo de particulas
compreendidas na faixa entre 100 e 300 nm.

Além do método de geracdo por meio do leito fluidizado, outro método que pode
ser utilizado na geracdo de particulas é a utilizacdo de forno, como observado no
trabalho de Kim et al. (2009a), na qual os autores utilizaram um forno elétrico para a
geracdo de nanoparticulas de prata, utilizando um pé aglomerado de prata pura. Neste
trabalho podem-se observar particulas geradas na faixa entre 50 a 300 nm. Além disto,
também no trabalho de Kim et al. (2009b), pode-se observar a geracdo de particulas de
fuligem utilizando um forno difusional. As particulas foram coletadas pelo SMPS e

apresentaram uma faixa de distribuicéo entre 10 e 500 nm.

Outro método que vem sendo utilizado séo os geradores atomizadores da TSI,
que foi utilizado neste trabalho. Estes geradores podem ser utilizados para solugdes e
suspensOes liquidas, na qual se tem o rompimento do liquido em goticulas. Nestes
geradores, quando o atomizador é utilizado com solventes volateis contendo particulas
solidas, como, por exemplo, particulas de sal, o solvente evapora rapidamente na gota
de micro tamanho e as particulas sélidas de aerossdis sdo formadas. Similarmente,
quando o atomizador € utilizado com uma suspensao contendo particulas sélidas, como,
exemplo, particulas metalicas, o liquido nas gotas evapora e as particulas sélidas do

aerossol sdo formadas.

De forma similar ao gerador atomizador, outro método que pode ser utilizado é a
utilizacdo de um inalador comercial. Este método também foi utilizado neste trabalho a
fim de comparagdo com o gerador atomizador. No trabalho de Amaral (2010), a autora
avaliou a geracdo de nanoparticulas de cloreto de sédio por meio do inalador comercial.
A autora concluiu que o inalador comercial foi capaz de gerar nanoparticulas de cloreto
de sodio e, ainda, observou que o aumento da concentracdo de sal na solucéo levou a
um aumento do didmetro medio das particulas. Além disto, observou-se que 0s
didmetros de gotas geradas pelo inalador comercial mantiveram-se em uma faixa

estreita.

Em adicdo, segundo Amaral (2010), na geragdo de particulas pelo inalador

comercial observou-se que, tanto para solucfes diluidas como para as concentradas, 0
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didametro de gotas gerado foram muito préximo, ou seja, a distribuicdo de tamanho de
gotas gerados pelo inalador apresentou uma grande quantidade de gotas na faixa de
diametros entre 4 e 5 um. Ainda segundo a autora, 0 aumento da concentragdo de sal

ndo apresentou nenhum tipo de tendéncia na distribui¢do de tamanho de gotas.

Segundo Willeke e Baron (1944), a atomizacdo de solucBGes e suspensdes,
utilizando um compressor de ar, € uma das formas mais simples de gerar um aerossol.
De acordo com os autores, um nebulizador € um atomizador a partir do qual apenas as
goticulas menores sdo atomizadas na geracdo. O ar que entra no nebulizador através de
um orificio, expande-se em alta velocidade ap6s a entrada do liquido. Além disto, a
queda de pressdo do fluxo de ar extrai um filamento de liquido na corrente de ar que,
subsequentemente, se desfaz em gotas. O spray de gotas € direcionado para uma

divisdria onde as goticulas maiores sdo removidas por impactacéo.

Ainda, de acordo com Willeke e Baron (1944), nebulizadores produzem
aerossois com didmetro médio variando entre 1 a 6 um. No entanto, particulas menores
podem ser produzidas por nebulizacdo da solucdo ou suspensdo como também pela

evaporacdo do solvente.

De acordo com Liu e Lee (1975), uma vez que a maior parte da solucdo
pulverizada ndo deixa o nebulizador, o solvente constantemente evapora e a solucdo
torna-se mais concentrada, ocasionando o aumento do tamanho de particula com o
decorrer do tempo. Segundo os autores, uma forma de se evitar o problema é descartar o

escoamento das goticulas impactadas, nebulizando apenas soluc@es frescas.

No trabalho de Hubbard et al. (2012) foi avaliado a geracdo de particulas de
cloreto sédio e 6xido de ferro afim de se comparar particulas geradas de uma solucéo e
uma suspensao. Segundo o trabalho dos autores foi utilizado um gerador atomizador da
TSI para a geracdo de aerossol de cloreto de sodio de uma solugédo e, também, foi
utilizado um gerador de aerossol de leito fluidizado (TSI) para atomizar nano-p6 de
ferro. Ainda neste trabalho, os autores utilizaram o SMPS e APS para avaliarem a

distribuicdo versus a concentragao de particulas geradas.

Ja no trabalho de Mullins et al. (2003), os autores utilizaram um gerador de
aerossol monodisperso, da TSI, para gerar particulas de PSL (poliestireno) e DEHS

(dietilhexil sebacato). A geracdo destas particulas foi realizada para se avaliar a
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eficiéncia de filtracdo de filtros umidos e secos. Os autores averiguaram que as
particulas de PSL geradas exibiram uma menor eficiéncia de filtracdo quando
comparadas com as particulas geradas de DEHS. Também no trabalho de Ahn et al.
(2006), os autores utilizaram particulas de PSL de 300 nm, geradas por um gerador
atomizador e coletadas por um contador de particulas, ambos equipamentos da TSI. Os
autores avaliaram e compararam a eficiéncia de um filtro HEPA (High Efficiency
Particulate Air) com nanofiltros formados de Nylon 6. Os autores averiguaram que 0S

filtros sdo altamente eficientes para a remocgéo das particulas de teste.

Nos trabalhos de Steffens e Coury (2007a, 2007b), os autores tiveram como
objetivo averiguar a eficiéncia de filtros na remoc¢édo de particulas de cloreto de sddio
geradas pelo gerador atomizador da TSI, modelo 3480. Em ambos os trabalhos, os
autores avaliaram a imagem das particulas geradas pelo microscépico eletrénico de
transmissdo. Ainda na utilizacdo de cloreto de sdédio como aerossol de teste, pode-se
averiguar no trabalho de Leung e Hung (2008), a também utilizacdo do gerador

atomizador da TSI para a geracdo das particulas de sal.

3.4 Nanoparticulas metalicas

Nanoparticulas metalicas sdo aglomerados de atomos de metal, que formam
arranjos de tamanho reduzido com dimensdes inferiores a 100 nm e apresentam como
caracteristicas: alta area superficial, grande plasticidade e pouco espalhamento da luz.
Diante disto, as particulas metalicas tem se mostrado importantes em muitas rea¢des, 0
que tem justificado estudos para encontrar técnicas para a obtencdo de particulas de
nanodimensdes, visando um aumento da atividade em diversas reagdes. Com isso a
aplicacdo de nanoparticulas metélicas tem sido de grande importancia industrial e uma

compreensdo de suas propriedades em escala nanométrica é cada vez mais essencial.

Como dito anteriormente, as nanoparticulas apresentam elevada area superficial
e, dessa forma, no decorrer da geragdo, as nanoparticulas metélicas tendem a

aglomeracdo e crescimento no intuito de diminuir a energia total do sistema. Diante
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disto, nos ultimos anos, muitos estudos tem sido descritos para a obtencdo de

nanoparticulas.

Segundo Zanchet et al. (2000), as nanoparticulas metalicas ficam dispersas na
solucéo original, comportando-se de forma similar a uma solugdo homogénea, mas que
na verdade formam na solucdo uma dispersdo coloidal, na qual a fase dispersa é

formada por particulas em escala nanométrica.

Nanocristais coloidais sdo referidos as vezes, segundo Yin e Alivisatos (2005),
como atomos artificiais devido a densidade dos seus estados eletrdnicos, que controla
muitas propriedades fisicas, que podem ser amplamente modificadas pelo ajuste de
composigdo, forma e tamanho dos cristais. No entanto, de acordo com os autores, a
obtencdo de particulas de tamanho nanométrico esta relacionada a etapa de sintese

desses materiais.

No trabalho de Costa et al. (2009), os autores avaliaram, por meio da técnica de
combustdo em forno de micro-ondas, a sintese de nanoparticulas de ferritas de niquel
dopadas com cromo. Os autores observaram, por meio do método de adsorcdo de
nitrogénio/hélio, a formacdo de nanoparticulas abaixo de 200 nm. No entanto, pela
técnica de microscopia eletrdnica de varredura, pode-se observar a formacdo de
aglomerados de particulas. Ja no trabalho de Godoi et al. (1999), os autores avaliaram a
formacdo de particulas nanométricas de ferritas de itrio. Pela técnica de microscopia
eletrbnica de transmissdo, 0s autores observaram a formacéao de particulas na ordem de

20 a 30 nm, estando as mesmas aglomeradas.

De acordo com o trabalho de Carrefio et al. (2002), as nanoparticulas metalicas
quando obtidas na sintetizacdo tendem, com maior probabilidade, a agregacdo dos
grupos de atomos, principalmente quando em tratamento térmico. Diante disto, os
autores avaliaram a sintese de nanoparticulas de niquel, avaliando o tamanho e a
caracterizagd0 microestrutural das particulas, por meio da técnica de microscopia
eletrobnica de varredura (MEV) e transmissdo (MET). Os autores averiguaram a

formacéo de aglomerados de particulas de niquel.

Ainda na sintese de nanoparticulas de niquel, Gouveia et al. (2005) avaliou a
formacéo de filmes finos constituidos de particulas de niquel dispersas em uma matriz

amorfa de Oxido de silicio. Os autores avaliaram as propriedades estruturais e
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morfologicas do material por MEV e observou a formacao de filmes constituidos de

particulas de niquel na média de 550 nm como também a formac&o de aglomerados.

Segundo Costa et al. (2006), os dxidos metalicos sdo uma importante classe de
materiais cataliticos mundialmente investigados em diferentes campos de aplicagdes.
Com isso, de acordo com os autores, 0 desenvolvimento de materiais nanoestruturados
com baixo grau de aglomeracéo e estreita faixa de distribuicdo de tamanho tem ganhado
grande impulso. Diante disto, os autores avaliaram a formagao de particulas de ferritas
de niquel e de zinco e analisaram a morfologia dos pds gerados pela técnica de
microscopia eletronica de varredura. Os autores averiguaram nas imagens a formacao de

aglomerados para ambos 0s materiais.

No entanto, no trabalho de Shan et al. (2007), os autores prepararam
nanoparticulas de oOxido de ferro utilizando o método de coprecipitacdo térmica e
observaram a formacdo de particulas na faixa de 7 nm. Tais particulas foram cobertas
com grupos funcionais por copolimerizagdo em suspensao a fim de serem empregadas
para o isolamento de DNA de culturas de células bacterianas. Os autores averiguaram
pela aplicacdo da técnica de MET a formacdo de particulas com baixa formacao de
aglomerados como também demonstraram a eficiente aplicabilidade das particulas na
preparacdo de DNA.

Como ja discutido anteriormente, as nanoparticulas apresentam maior efeito
toxico a salde, uma vez que por apresentarem menores didmetros conseguem atingir as
partes mais profundas do pulméo e, por possuirem elevada area superficial, as particulas
ja penetradas facilitam a liberacdo dos metais e radicais livres que estejam a elas
adsorvidas (DONALDSON et al., 1998). Além disto, segundo Watanabe et al. (1995),
0s danos causados aos seres vivos podem, ainda, serem intensificados pela adesao de

metais pesados a superficie das nanoparticulas.

No trabalho de Ferin et al. (1990), os autores avaliaram o efeito da toxicidade
dos materiais de 6xido de titanio e 6xido de aluminio quando absorvidas pelo corpo
humano. Os autores chegaram a conclusdo que estes materiais na faixa nanométrica
apresentaram-se mais toxicos e, mesmo quando se apresentavam na forma de
aglomerados, as particulas se dissociavam quando depositadas, sendo rapidamente

absorvidas.
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Segundo Wilson et al. (2002), a inalagdo de particulas de carbono juntamente
com uma elevada concentragdo de particulas ferro causa inflamagdo nos pulmdes, uma
vez que os macrofagos, que removem as particulas dos pulmdes, ndo desempenham
suas funcbes adequadamente. Além disto, 0s autores averiguaram que a interacdo de

particulas de carbono com metais de transi¢do tornam-se potencialmente toxicas.

No trabalho de John et al. (2001), os autores observaram a presenca de alguns
metais em particulas abaixo de 1 pm na cidade de Dusseldorf na Alemanha, entre eles,
as particulas de niquel. Além disto, segundo Harrison e Yin (2000), quando radicais

livres se associacdo aos metais pesados leva-se a inflamacéo dos tecidos.

3.5 Nanoparticulas de Niquel

O niquel metéalico é um material ferromagnético, quando apresenta estrutura
cubica de face centrada, e este metal em escala de tamanho nanométrica tem atraido
muita atencdo devido as aplicacdes em midias magnéticas para gravacdo e como
catalisadores em uma série de reagdes quimicas. Além disto, os 6xidos de niquel séo
compostos com propriedades magnéticas 6ticas ndo lineares quando em tamanhos
uniformes e nanométricas (CHEN e HSIEH, 2002 e CHINNASAMY et al., 2005).

Como o niquel metalico apresenta propriedades magnéticas, ha na literatura
varios trabalhos explorando esta propriedade em escala de tamanho reduzido. Por
exemplo, Yoon et al. (2005) estudaram as propriedades magnéticas de nanoparticulas de
niquel sintetizadas através do processo de troca i6nica em filme polimérico, usando uma
membrana sulfonada. Os autores realizaram a troca do céation H* pelo Ni** com
subsequente reducdo do metal por NaBH,. As particulas formadas apresentaram
formato esférico, ndo aglomerado e sdo formadas homogeneamente dispersas no
polimero. A distribuicdo de tamanho apresentou-se bastante estreita variando entre 1,5-3
nm. As particulas apresentaram caracteristicas superparamagneticas, ou seja, cada

particula atuando como um unico dominio magnético.

Hou et al. (2005) estudaram a sintese e propriedades magnéticas de

nanoparticulas de niquel obtidas através da rota organometalica. As particulas obtidas



17

foram passivadas por hexadecilamina (HDA) e éxido de trioctilfosfina (TOPO). Os
autores perceberam que a introducdo de HDA no meio reacional (usando mistura de
passivantes) faz com que o tamanho das particulas diminua e a distribuicdo de tamanho
fique mais estreita. A presenca apenas de TOPO no meio reacional faz com que a
superficie das particulas fique com alta energia, enquanto que a associacdo entre TOPO
e HDA torna as particulas mais estaveis e menores. As medidas magnéticas do material

indicaram claramente que as particulas sdo superparamagnéticas.

Chen e Hsieh (2002) sintetizaram nanoparticulas de niquel através da reducéo de
cloreto de niquel com hidrazina em solucdo aquosa de surfactante catidnico. As
particulas formadas apresentaram estrutura cristalina cubico de face centrada, com
didmetro médio variando entre 10-36 nm. Os autores notaram que a razao
hidrazina/cloreto de niquel apresenta papel fundamental no tamanho das particulas
formadas. Quando a concentracdo de hidrazina é pequena ocorre a formacao de poucos
nicleos e a etapa de crescimento inicia-se rapidamente, levando a formacdo de
particulas maiores. Comportamento oposto ocorre com alta concentragdo de hidrazina,
pois aumentando a concentragdo do redutor ocorre um aumento na quantidade de
nucleos formados, levando a obtencdo de particulas menores. As medidas magnéticas
obtidas dessas nanoparticulas de niquel mostraram claramente que estas sdo

superparamagneéticas.

As nanoparticulas de niquel também tém sido bastante estudadas devido as
possibilidades de atuarem como catalisadores em rea¢des quimicas. Por exemplo, Kim
et al. (2005) estudaram a atividade catalitica de nanoparticulas de niquel para a
preparacdo de 3-arilpropanonitrila a partir de bromoacetonitrila e cloreto de benzila. As
nanoparticulas, com diametro de aproximadamente 5 nm, apresentaram alta atividade
catalitica devido a alta area superficial que o material apresenta. A auséncia de
passivante, associado ao tamanho reduzido do material, mostrou que as particulas
apresentaram atividade catalitica superior a das particulas com tamanho na ordem de

micrometros.

Nagaveni (2002) recobriram particulas de paladio com niquel e aplicaram o
material na hidrogenacdo catalitica do nitrobenzeno a anilina. Os resultados mostraram

que a presenca de niquel nas particulas de paladio fez com que a reacdo de
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hidrogenacdo tivesse 100% de rendimento e também é mais eficiente que outros

catalisadores utilizados.

J& Wu e Chen (2003) sintetizaram nanoparticulas de niquel e utilizaram o
material como catalisador na decomposi¢do de hidrazina e notaram que esta pode ser
cataliticamente decomposta em nitrogénio e hidrogénio utilizando as nanoparticulas
como catalisador. Além disto, os autores estudaram a influéncia da temperatura durante
a sintese e notaram que quanto maior a temperatura do meio reacional, menor é o
tamanho das particulas, pois com o aumento da temperatura aumenta o nimero de

nucleos formados.

A sintese de niquel metalico ndo é trivial, pois este tende a se oxidar muito
facilmente na presenca de oxigénio (HEDGE et al., 1997). Diante disto, alguns
trabalhos tém sido reportados na literatura referentes a sintese de nanoparticulas de
niquel e estudo das variaveis de sintese. Por exemplo, Ying et al. (2005) estudaram a
sintese de nanoparticulas de niquel e a influéncia da presenca de NaOH no meio
reacional. Os autores obtiveram sucesso na proposta e perceberam que a presenca do
NaOH no meio acelera a reacdo de reducdo do metal. Ja no trabalho de Hedge et al.
(1997), os autores estudaram a sintese de nanoparticulas de niquel usando poli(vinil)
pirrolidona (PVP) como passivante e averiguaram que 0 uso deste agente passivante faz

com que as particulas apresentassem tamanho bastante reduzido.

3.6 Nanoparticulas de Ferro

Os o&xidos de ferro, compostos comuns e amplamente distribuidos em toda a
esfera global, sdo formados pelos elementos quimicos Fe com O e/ou OH. Além disto,
sdo minérios de coloragdo preta e responsaveis pelas propriedades magnéticas das
rochas. Diante disto, desempenham um papel importante em muitos processos
geoldgicos e biologicos, e sdo amplamente utilizados por seres humanos, por exemplo,
como minérios de ferro, pigmentos e catalisadores. Além disto, sua abundancia natural,

associada a sua facilidade de sintese em escala laboratorial e industrial, e suas
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interessantes e manipulaveis propriedades fisicas e quimicas torna-o potencialmente

interessante em diversas aplicacOes tecnoldgicas.

Por exemplo, de acordo com o trabalho de Tartaj et al. (2005), particulas de ferro
podem ser transportadas pelo corpo humano através do sistema vascular, e ficar
concentradas em uma regido alvo através de um campo magnético. Esta caracteristica
faz com que a utilizacdo de particulas magnéticas para transportar medicamentos ou

anticorpos para tecidos ou 6rgéos doentes tenha sido bastante estudada.

De acordo com Tartaj et al. (2005), a maior dificuldade na sintese de particulas
ultrafinas é o controle do tamanho de particulas na escala nanométrica, sendo que esta
dificuldade aumenta como resultado da alta energia de superficie destes sistemas.
Segundo os autores, a tensdo interfacial age como uma forca diretora para a reducao
espontanea da area superficial com o crescimento da particula durante a etapa inicial de

precipitacdo e durante a agitagéo.

Diante disto, rotas de pesquisa para produzir nanomateriais férricos com
tamanho desejado e distribuicdo de tamanho aceitavel sem agregacdo de particulas € de
extrema importancia para aplicacdes industriais e tecnologicas. Ou seja, a sintese de
nanoparticulas de ferro tem grande importancia tecnoldgica por apresentarem aplicac6es
em pigmentos, ativadores, fluidos magnéticos e materiais de gravacdo magnética
(TARTAI et al., 2005).

Por apresentar uma importancia relevante em diversas aplicagOes, diversos
métodos tém sido desenvolvidos no intuito de sintetizarem nanoparticulas de ferro.
Podemos citar, por exemplo, o método de co-precipitacdo (KONISHI et al., 2004),
micro-emulsdo (LIU e WANG, 2004), sintese eletroquimica (FRANGER et al., 2004),
pirdlise (GUN’KO et al., 2001) e sintese hidrotérmica (WU et al., 2005).
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4. MATERIAS E METODOS

Neste capitulo encontra-se a descri¢cdo dos métodos utilizados para a geracao de
nanoparticulas suspensas de oxido de niquel e ferro. Além disso, encontra-se a Unidade
Experimental e o detalhamento de seus componentes, sendo que o aparato serd utilizado
para se determinar a distribuicdo da concentracdo das nanoparticulas em funcdo do

tempo.

4.1 Material particulado

Dois tipos de materiais nanométricos foram utilizados nesta pesquisa. Eles séo
classificados em dois grupos: particulas esféricas e cubicas. O primeiro grupo consiste
de nanoparticulas de 6xido de ferro, com densidade fornecida pelo fabricante entre 4,8 —
5,1 g.cm™ e tamanho médio de particulas menor que 50 nm, adquiridas pela Sigma-
Aldrich.

O segundo grupo de particulas utilizadas neste trabalho sdo representadas pelas
nanoparticulas de éxido de niquel. Estas particulas, com densidade fornecida pelo
fabricante de 6,67 g.cm™ e tamanho médio de particulas menor que 50 nm, foram
adquiridas pela Sigma-Aldrich.

Suspensdes aquosas de o0xido de ferro e niquel foram preparadas em diferentes
concentracdes. No preparo destas suspensfes adicionaram-se particulas secas destes
materiais em agua deionizada ultrapura e, posteriormente, realizou-se a sonificacdo das
suspensdes em banho ultrassénico (dispersdo das particulas) por 60 minutos para a
subsequente aerossolizacdo por um inalador comercial da marca NS, modelo 1-205 e
gerador da marca TSI, modelo 3079. O procedimento de sonificagdo em banho
ultrassonico também foi adotado por Boskovic et al. (2005); Boskovic et al. (2007);
Boskovic et al. (2008).

O material particulado seco no estado solido foi utilizado para a geracdo de

nanoparticulas, utilizando o gerador de leito fluidizado da marca TSI, modelo 3400.
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4.2 Aparato experimental

A parte experimental consiste em avaliar a concentracdo de nanoparticulas
suspensas de Fe3O,4 e NiO geradas em funcdo do tempo. Para o desenvolvimento dos
testes experimentais foi utilizado o Analisador de Particulas por Mobilidade Elétrica
(SMPS) da TSI, modelo 3936, que é um equipamento capaz de fornecer a concentragdo
numérica de particulas nanométricas por faixas de tamanhos, diretamente do aerossol,
através de amostragens on-line, cujo principio de funcionamento se baseia em uma
técnica de deteccdo por mobilidade elétrica. O equipamento é pertencente ao
Laboratorio de Controle Ambiental do DEQ/UFSCar.

A unidade experimental utilizada para a realizacdo dos testes, bem como seus
modulos e equipamentos, sdo representados na Figura 4.1. O aparato experimental é
composto por: compressor de ar, filtros de purificacdo de ar, gerador de nanoparticulas,
secador de difusdo, fonte neutralizadora de Kripténio, rotametro e o espectrémetro
SMPS. Além destes equipamentos foram utilizados a balanca analitica e o microscopico

eletrénico de varredura e transmissao.

Figura 4.1: Esquema da unidade experimental.

Ar by-pass Rotametro
Aerassol
Dispositivo de . Remanescente
A Puro Kr-85 filtracio
Filtros > »f| Neutralizador
Solucao DIVIA
Aerossol
Ar puro em
excesso Gerador de 0000000000 perossol
Particuias Secador de difusio D
1 111L
by-pass
z -3 -3
(% valvula €} Sonda de amostragem '?' Valvula de 3 vias SMPS

Fonte: Feitosa (2009)
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A unidade experimental, apresentada na Figura 4.1, foi utilizada para a
realizacdo de todos os ensaios experimentais. O aparato experimental consistia de dois
maodulos independentes: o0 modulo de geracdo de particulas e a linha principal, onde as
particulas geradas eram alimentadas na corrente de ar puro e, consequentemente, o

aerossol produzido era neutralizado e amostrado para analise.

4.3 Componentes da unidade experimental

A sequir serdo descritos os componentes da unidade experimental, bem como a

metodologia aplicada.

4.3.1 Compressor de gas

O compressor de gas, da marca Schulz, modelo MSV12/175 e capacidade de
120 psi, esté localizado na parte externa do laboratério de Controle Ambiental e é o
equipamento que fornece o ar comprimido para o transporte das particulas durante o

processo de analise.

4.3.2 Filtros de purificacdo de ar

Para a obtencdo de ar ultrapuro foi utilizado um dispositivo de purificacdo de ar,
da marca TSI Incorporated (Trust, Science, Innovation) modelo 3074B, no intuito de se

evitar a contaminacédo da corrente gasosa por impurezas contidas na corrente de ar.

O dispositivo de purificacdo de ar € formado por um conjunto de trés filtros e um
sistema de membranas. Primeiramente, a corrente gasosa passava por um pré-filtro e,
sequencialmente, por um filtro coalescente, apropriados para a remog¢éo de particulas,

agua e gotas de 6leo. Em um préximo passo, a umidade ainda existente no ar era
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removida por uma série de membranas e, posteriormente, a presenca de um filtro

composto por carvao ativado garantia a extracéo de eventuais gotas de 6leo e particulas.

Na Figura 4.2 pode-se observar os filtros que se destacam por apresentar
eficiéncias elevadas de purificacdo de ar.

Figura 4.2: Dispositivo dos filtros de purificagéo de ar.

Fonte: Acervo Pessoal

4.3.3 Gerador de particulas

Nos ensaios realizados foram utilizados trés tipos de geradores de particulas: um

Gerador da TSI, um Inalador comercial e um gerador de leito fluidizado da TSI.

4.3.3.1 Gerador da TSI

E um gerador de particulas nanométricas e polidispersas de alta estabilidade,

fabricado e comercializado pela TSI, modelo 3079. Na geracdo do aerossol foi utilizado
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como material particulado o éxido de niquel e de ferro, provenientes da empresa Sigma-
Aldrich.

Suspensdes aquosas de 6xido de niquel e de ferro foram preparadas utilizando-se
diversas concentragfes. Cada massa do Oxido utilizado foi adicionado em 50 mL de
agua ultrapura, obtida do Simplicity Ultrapure Water System, da Millipore, que consiste
em um purificador de agua capaz de remover contaminantes remanescentes por meio da

filtracdo por resinas de troca idnica.

A Figura 4.3 ilustra o gerador atomizador da TSI. O gerador é um instrumento
capaz de produzir aerosséis com distribuicdo de tamanho e concentragdes constantes, de
forma a apresentar alta estabilidade na geracdo de aerossois. Além disso, este
equipamento possui bomba interna de baixo ruido, que fornece ar comprimido durante o
processo de atomizacdo. Tal caracteristica associada ao seu pequeno tamanho o confere

a propriedade de ser facilmente transportado.

Neste equipamento ndo é recomendado sua utilizacdo em longos periodos, sem
intervalos, diante disto, o equipamento apenas foi ligado para a geracdo das particulas

no momento da atomizacdo da suspensao, ficando ligado por 15 minutos a cada 1 hora.

O gerador da TSI possui um sistema regulavel de vazdo do aerossol gerado. Esta
vazdo é controlada por uma valvula agulha localizada no topo do medidor de vazéo,
tendo uma vazdo maxima de operacdo de 250 L/h, equivalente a, aproximadamente, 4,2

L/min, e uma vazdo minima igual a 1,0 L/min.

Este gerador, segundo o fabricante, é um equipamento capaz de gerar 10°
particulas/cm®, visto que a concentracdo de particulas geradas decresce com a reducéo
da vazdo volumétrica do aerossol. Normalmente, as particulas geradas se concentram
abaixo de 1 um, uma vez que as gotas maiores, resultantes do processo de atomizacao,

sdo removidas por impactacgdo inercial na propria parede do atomizador.
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Figura 4.3: Gerador atomizador de aerossois da TSI, modelo 3079.

Fonte: Acervo Pessoal

A operacdo de funcionamento do equipamento é bastante simples. Uma vez
preparada a solucdo a ser atomizada, esta solucdo é armazenada em um recipiente
chamado porta-solucdo, ilustrado na Figura 4.4. O porta-solucéo deve ser mantido com
um volume de liquido entre 10 e 80 mL, sendo o recipiente rosqueado em um
compartimento de aco-inoxidavel que, por sua vez, deve permanecer fechada durante o
funcionamento do equipamento. A operacdo do equipamento pode ser iniciada, logo que
a solucdo estiver adequadamente armazenada e a vazéo requerida ajustada.

Figura 4.4: Sistema de geracgdo de particulas: (1) atomizador com saida para o aerossol
e (2) porta-solucgéo de vidro

Fonte: FEITOSA (2009)
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4.3.3.2 Inalador comercial

O outro gerador aplicado nos ensaios foi um inalador comercial a ar comprimido
da marca NS, modelo 1-205. Este gerador é composto por um reservatorio de
armazenamento de solucdo e um bocal de saida. Além disto, este gerador é facilmente
encontrado em lojas especializadas em equipamentos hospitalares pois sdo comumentes

utilizados em residéncias e hospitais.

O funcionamento do inalador comercial ocorre com a entrada de ar comprimido
pela parte inferior do recipiente, sendo forcado a passar por um pequeno orificio
localizado no seu interior. Diante disto, a inje¢do de ar comprimido com uma
velocidade relativa alta em contato com a suspensdo fez com que se produzisse a
atomizacdo da suspensdo, gerando as particulas. Nesta geracdo, as gotas maiores foram
removidas pelo bocal por impactacdo inercial, retornando novamente ao recipiente. Ja
as gotas menores seguiram o fluxo de ar, passando por um secador de difusdo e eram
alimentadas na corrente de ar puro na linha principal. Na Figura 4.5 pode ser observado

o inalador comercial utilizado para a geracdo das nanoparticulas.

Figura 4.5: Inalador comercial para a geracdo de particulas.

Fonte: Acervo Pessoal



27

4.3.3.3 Gerador de leito fluidizado da TSI

O gerador de pé do tipo leito fluidizado de pequena escala, da marca TSI e
modelo 3400, apresentado na Figura 4.7, € utilizado para dispersar 0 pO seco

abrangendo um diametro de 0,1 a 20 um.

Figura 4.6: Gerador de leito fluidizado para a dispersdo de particulas.

Fonte: Acervo Pessoal

Neste gerador a agdo dos granulos grandes separa os aglomerados das particulas
finas do po6. Além disto, neste gerador a concentracdo na saida é relativamente estavel
guando comparada com outros dispositivos para a dispersdo da poeira seca, sendo o
gerador capaz de manter a concentracdo estavel do p6é por um longo periodo de tempo.

No principio basico de funcionamento, o p6 é alimentado dentro do leito
fluidizado por uma corrente de granulos de velocidade variavel. Além disto, a

movimentacdo continua do material do leito (granulos de bronze) pela corrente de ar
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puro possibilita a desaglomeracdo do p6. A injecdo de ar puro abaixo do leito carrega as
particulas do pdé na saida. Juntamente com o equipamento padrdo, um ciclone de ago
inoxidavel de 0,5 in é fornecido, na qual apresenta uma vazdo de 9 L/min, permitindo

que apenas o po respiravel passe a ser gerado.

As condicdes de operacdo utilizadas na geracdo do p6 foram a velocidade da
purga em 50% (valor padrdo do equipamento que corresponde ao valor de vazdo de
2,684 L/min), a velocidade de fluxo em 50% (corresponde a vazéo de 7,595 L/min) e a

velocidade de corrente de granulos em 50%

4.3.4 Secador de difusdo

Na Figura 4.8 pode-se observar o secador de difusdo da marca TSI, modelo
3062. Este equipamento é empregado com a finalidade de remover a umidade

remanescente do fluxo do aerossol proveniente do gerador.

Figura 4.7: Secador de difuséo.

Fonte: Acervo Pessoal

A estrutura do secador € composta por dois cilindros concéntricos. O cilindro
externo é preparado por um material acrilico e o interno formado por uma tela de fio
metalico. O espaco entre os dois cilindros é preenchido com silica-gel. Dessa forma, ao
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passo que o aerossol umido percorre através do cilindro interno, o vapor de agua,

através da tela, se difunde no espaco preenchido por silica.

4.3.5 Fontes neutralizadoras

No processo o uso de fontes neutralizadoras assegurou a estabilizagdo de
eventuais cargas eletrostaticas presentes nas particulas geradas, uma vez que particulas
eletrizadas apresentam maior probabilidade de serem depositadas nas paredes das

tubulacBes e mangueiras, devido as forcas eletrostaticas atuantes no sistema.

As fontes neutralizadoras utilizadas foram as fontes de Kripténio 85, empregada
logo apo6s a passagem do aerossol pelo secador de difusdo e de Americio 241, que
estava acondicionada em uma caixa revestida de chumbo, justaposta antes do aerossol
seguir para a analise no equipamento que mede a concentracdo e a distribuicdo de
tamanhos das particulas (Scanning Mobility Particle Sizer - SMPS). A fonte de
Americio foi utilizada neste local visto que o principio de funcionamento do SMPS se
baseia em uma técnica de deteccdo por mobilidade elétrica, sendo que tal técnica esta
relacionada a habilidade das particulas em atravessar um campo elétrico e que, por sua

vez, é diretamente proporcional ao nimero de cargas presentes nas mesmas.

4.3.6 Medidor de vazdo

Foi utilizado um rotametro da marca Gilmont Instruments Inc., modelo 31601-
31700, nimero 3, com esfera de vidro, acoplado na saida do sistema para medir a vazdo
de escoamento do gas. O controle da vazdo na unidade foi feito por uma valvula do tipo
agulha localizada na entrada do sistema, logo ap6s os filtros de purificagdo de ar. A

Figura 4.11 apresenta o rotametro.
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4.3.7 Analisador de Tamanho de Particulas por Mobilidade Elétrica (SMPS)

A Figura 4.12 ilustra o Analisador de Tamanho de Particulas por
Mobilidade Elétrica (SMPS) da TSI, modelo 3936. Um equipamento capaz de fornecer
a concentracdo numérica de particulas nanométricas por faixas de tamanhos,
diretamente do aerossol, atraveés de amostragens on-line. O SMPS consiste em um
Classificador Eletrostatico, modelo 3080, acoplado a um Analisador de Mobilidade
Diferencial (Differential Mobility Analyser — DMA) e de um Contador de Particulas
Ultrafinas (Ultrafine Condensation Particle Counter — UCPC), modelo 3776. Além de
possuir um Impactador Inercial (Impactor Inlet, modelo 1035900 da TSI) e um software
para aquisicdo de dados (390062, da TSI).

Figura 4.8: SMPS: (1) classificador eletrostatico; (2) impactador inercial; (3) torre

Long-DMA; (4) contador de particulas

Fonte: Acervo Pessoal
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O SMPS pode ser configurado com dois tipos de DMA’s: Long ou Nano. A
Figura 4.13 ilustra estes dois tipos de Analisador de Mobilidade Diferencial (DMA).
Sendo que o Long-DMA, modelo 3081 da TSI, oferece uma classificacdo de particulas
na faixa de 6 a 800 nm, enquanto o Nano-DMA, modelo 3085 da TSI, classifica

particulas entre 2 e 165 nm.

Figura 4.9: Analisador de Mobilidade Diferencial: (1) Long-DMA e (2) Nano-
DMA

> ety

Fonte: FEITOSA (2009)

O principio de funcionamento do SMPS se baseia em uma técnica de deteccao

por mobilidade elétrica, através da medicdo das distribuicGes de tamanho de particulas.

Primeiramente, o aerossol polidisperso e neutralizado passa pelo impactador,
disposto na entrada do SMPS, onde as particulas maiores que o limite de deteccdo sédo
removidas por impactacao inercial. Sequencialmente, as particulas seguem para 0 DMA
e sdo separadas de acordo com sua mobilidade elétrica, ou seja, de acordo com a sua
habilidade em atravessar um campo elétrico no DMA. No DMA uma pequena fragdo de

particulas monodispersas sai através de uma estreita abertura na sua parte inferior e,
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entdo, segue para 0 UCPC, onde sdo feitas as medidas de concentracdo. A Figura 4.14

ilustra o principio de funcionamento do DMA.

Com isso, a partir da classificacdo das particulas, realizada no DMA, e da
contagem das mesmas, no UCPC, obtém-se a analise do aerossol amostrado na forma de
canais ou faixas de tamanhos de particulas e suas respectivas concentracdes

volumétricas.

Figura 4.10: Principio de funcionamento do DMA.
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Fonte: FEITOSA (2009)

O funcionamento de operacdo do SMPS é relativamente simples, no entanto
alguns parédmetros devem ser estabelecidos apropriadamente. Na configuragdo do
equipamento, os parametros que se destacam sdo a viscosidade do gés, a densidade da
particula, o tamanho do impactador, 0 modelo do DMA empregado, a vazédo do aerossol
amostrado (aerosol flow), a vazdo de ar de diluicdo que € recirculada no interior do
DMA (shealth flow) e os tempos scan up e retrace, equivalentes aos tempos de

escoamento para medidas de mobilidade elétrica.
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De acordo com o manual da TSI (1933792, da TSI), deve-se constituir uma
relacdo de proporcdo de 10:1 entre as vazdes do ar de diluicdo no DMA e do aerossol
amostrado, respectivamente. Adicionalmente, 0 equipamento permite que a vazdo de

aerossol amostrado possa ser regulada em uma faixa compreendida entre 0 e 1,5 L/min.

Na Tabela 4.1 pode-se observar os tipos de orificios, fornecidos pelo fabricante,
que podem ser utilizados no impactador (Impactor Inlet, modelo 1035900 da TSI),
cujos diametros séo: 0,0457; 0,0508 e 0,0710 cm. A combinagéo entre o tamanho do
orificio selecionado e a vazdo do aerossol estabelecida dentro do SMPS determina o

diametro de corte (d.) das particulas no impactador.

Tabela 4.1: Tipos de orificios do Impactador (modelo 1035900 da TSI).

Faixa de vazé&o (L/min) Tamanho dos orificios (cm)
0,2a0,8 0,0457
0,3a1,0 0,0508
06a21 0,071

Fonte: Acervo pessoal.

Para a analise do aerossol no SMPS, alguns parametros ja pré-estabelecidos se
destacam como € o caso do tempo de scan up, referente ao tempo de escaneamento para
as particulas serem classificadas por faixas de tamanhos, em termos de concentracéo,
em funcdo do aumento exponencial da tensdo no DMA, e contadas no UCPC. O tempo
retrace € o periodo requerido para a tensdo retornar ao seu valor inicial, possibilitando,
entdo, o inicio de um novo escaneamento. Adicionalmente, pode ser estabelecido, pelo

usuario, o tempo de break, referente ao tempo de espera entre um escaneamento e outro.
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A selecdo adequada destes parametros é determinante para um bom desempenho
do equipamento ao analisar o aerossol.

4.3.8 Aerodynamic Particle Sizer (APS)

O APS, da TSI e modelo 3320, é um espectrometro de alto desempenho capaz
de medir, com precisdo, 0 nimero e o diametro aerodindmico de particulas de uma
corrente gasosa, fornecendo distribuicGes por tamanho de particulas com diametros
aerodindmicos entre 0,5 e 20 um. Na Figura 4.15 é mostrado um esquema geral do
funcionamento do equipamento.

Figura 4.11: Esquema geral do funcionamento do APS
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O APS foi utilizado no desenvolvimento deste trabalho, uma vez que, no SMPS,
as particulas maiores que o limite de deteccdo do equipamento sdo removidas por

impactagdo inercial.

Assim que o aerossol chegava na entrada do contador, 0 mesmo era
imediatamente separado em um fluxo de amostra, através do canal interno e em um

fluxo de revestimento, através do canal externo.

Ap0s passar pelo orificio, o fluxo de revestimento se juntava ao fluxo de amostra
no orificio de aceleracdo. Este fluxo confinava as particulas da amostra a uma corrente
central e acelerava o fluxo de ar ao redor das particulas. Diante disto, pequenas
particulas (as quais podiam acelerar com o fluxo) alcangavam velocidades mais
elevadas que as particulas maiores (as quais, devido a inércia, ficavam atras da corrente

de gas).

Em seguida, as particulas passavam através de dois feixes de lasers amplamente
focados, dispersando a luz & medida que as particulas passam. A luz dispersada
lateralmente era coletada por um espelho eliptico que focava a luz coletada para um

fotodetector sélido, o qual convertia os pulsos luminosos em pulsos elétricos.

O software que acompanha o contador APS foi utilizado para coletar dados a
partir de um sensor e armazena-los em arquivos. O software foi utilizado para exibir
dados na forma de gréficos e tabelas. O software gerenciador do APS permitia o

armazenamento dos dados coletados em arquivos.

4.4 Procedimento experimental

Esta etapa constitui a definicdo dos parametros e das condigdes Otimas de
operacdo para um bom funcionamento da unidade experimental. Os procedimentos de
funcionamento da unidade experimental resultaram da avaliagdo dos geradores de

particulas a partir de uma suspensao.

Primeiramente, foram feitas analises com o 6xido de niquel e de ferro na

concentracdo de 5 g/L com o inalador comercial. Posteriormente, para o Oxido de
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niquel, foram realizadas analises com suspensfes nas concentrac¢des de 0,05; 0,1; 0,25;
0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 g/L e para o Oxido de ferro foram preparadas suspensfes nas
concentragdes de 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 1,0 g/L. Para o Oxido de ferro utilizou-se menos
variacdes nas concentracdes das suspensdes, uma vez que, pelo material ser mais denso,

ja se tinha ideia da distribuicdo gerada pelo material de éxido de niquel.

Posteriormente, foram realizados testes com o gerador atomizador da TSI.
Primeiramente, para o 6xido de niquel foram preparadas suspensdes em concentracdes
de 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 1,0 e 2,0 ¢g/L. J& para o Oxido de ferro foram utilizadas
concentracdes de 0,05; 0,1; 0,25; 0,5 e 1,0 g/L. Néo foram utilizados concentracdes
superiores a estes valores, uma vez que para o gerador da TSI ndo é recomendado
concentracdes elevadas por possiveis danificacfes no equipamento. Além disto, para o
Oxido de ferro ndo se utilizou a concentracao de 2,0 g/L pois, como dito anteriormente,
0 material por ser mais denso que o Oxido de niquel, ja teria ideia de como seria a

distribuicéo.

Para o gerador de leito fluidizado da TSI foram avaliadas a velocidade de
corrente em 10, 20, 30, 40 e 50% para averiguar se teria alguma mudanca na geracao de
particulas de 6xido de niquel e de ferro. Posteriormente, para a melhor velocidade de
corrente, avaliou-se a mudancga da concentragéo ao longo do tempo.

Dessa forma, a finalidade do processo era monitorar as propriedades do aerossol
através de medidas extensivas, tais como a distribuicdo de tamanhos e a concentracdo de

nanoparticulas em suspensao.

Os ensaios foram realizados através da geracdo de particulas por trés tipos de
geradores. Nos geradores, a suspensdo era alimentada no ponto de despressurizacdo do
ar, sendo este proveniente de um filtro de purificacdo de ar. As particulas geradas
seguiam o fluxo principal de ar, passando pelo o secador de difusdo e entdo eram

alimentados na corrente de ar puro da linha principal.

A linha principal iniciava-se com o compressor de ar seguido por um filtro
coalescente e uma coluna preenchida com silica-gel, respectivamente. O ar seguia
através de uma mangueira de PVC, até um regulador de pressdo, conjugado a uma
valvula de ar com dreno manual, acoplada na entrada do sistema. O regulador de

pressao distribuia o ar comprimido para dois filtros de purificacdo de ar (Modelo 3074B
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da TSI), utilizados também para a remocdo de particulas remanescentes. Apos a
passagem pelos filtros, o ar ultrapuro era transportado através do duto de escoamento,
tendo sua vazdo controlada por uma valvula do tipo agulha. Posteriormente a insercao
de nanoparticulas nesta linha, o aerossol passava por uma fonte de Kripténio-85 e de
Americio, a fim de que as cargas eletrostaticas presentes nas particulas fossem
estabilizadas. O aerossol estabilizado seguia pelo fluxo principal de ar e neste percurso
era conduzida ao SMPS, que foi configurado juntamente com a torre Long-DMA, com a
finalidade de analisar tamanhos de particulas numa faixa nanométrica mais ampla. A
vazdo da linha principal, ajustada em 5 L/min para todos os ensaios, € a soma entre as
vazOes do aerossol produzido pelo gerador e do ar ultrapuro proveniente dos filtros de
purificacdo, que é mantida pelo rotdmetro, na saida do sistema. O aerossol remanescente

da linha principal era descartado.

Os testes foram realizados monitorando-se as distribuicbes de tamanho e a
concentracéo total de particulas por unidade de volume de aerossol amostrado (#/cm?®)
para cada suspensdo. O orificio do impactador utilizado foi de 0,071 cm. O tempo scan
up foi ajustado em 300 s, como ja realizados no trabalho de Steffens (2007), Feitosa
(2009) e Amaral (2010), sendo realizados trés replicas experimentais em cada caso
particular. O tempo retrace foi ajustado em 15 s, enquanto que o tempo break foi

ajustado em 0s.

4.5 Métodos de imagem para avaliacdo da geracdo de particulas

Foram utilizados 0 MEV-INSPECT S50 e o MET-TECNAI, como técnicas de
microscopia eletrénica de varredura e transmissdo, respectivamente, para se avaliar a
geracdo de particulas na escala nanométrica. Os equipamentos Sdo pertencentes ao
departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) na Universidade Federal de S&o
Carlos (UFSCar).
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4.5.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O microscopico eletronico de varredura € um equipamento que permite observar
a area da superficie de um substrato dentro de um aumento de 10 a 10000 vezes. Diante
disto, é possivel observar uma superficie rugosa através do contraste de relevo, as
diferentes fases na regido estudada e estimar o tamanho das mesmas, portanto, 0 MEV

permite observar e caracterizar materiais organicos e inorganicos heterogéneos.

Em adicdo, no MEV, os elétrons sdo gerados por um dispositivo chamado
canhdo de elétrons. No canhdo de elétrons, os mesmos sdo gerados por um arame de
monocristal de tungsténio onde é aplicado um forte campo elétrico na ponta do
tungsténio. Além disto, 0 MEV deve ser operado com vacuo melhor do que 10™° torr, a
fim de se obter emissdo de elétrons estaveis comum feixe bem colimado, permitindo
trabalhar com tensdo de operacdo mais baixa e com melhor resolugdo. A tenséo de
operacdo € a tensdo de aceleragdo dos elétrons que pode variar de 1 kV até 40 kV e,
guanto maior a tensao de aceleracdo, mais fino torna-se o feixe de elétrons, o que resulta

em uma melhor resolucao.

O MEV, ainda, visa estudar as caracteristicas e microestruturas do pé do
pigmento depois da calcinagdo, tendo a analise o objetivo de obter informacbes a
respeito da morfologia e estado de aglomeracdo das particulas. Com o intuito de
obterem-se informac@es acerca da morfologia e tamanho dos p6s das amostras, esta
técnica é capaz de estudar a textura, topografia e o aspecto da superficie de pds ou pecas
solidas. Além disto, esta técnica é baseada na interacdo de um feixe de elétrons de alta
energia com a superficie da amostra, gerando novos elétrons que de maneira semelhante
a um tubo de raios catédicos, gera uma imagem que pode ser tratada de diferentes
maneiras (ALBARICI, 2004).

Quando se estudam pds cerdmicos ultrafinos por meio de micrografias, €
possivel a obtencdo de anélises estatisticas de distribuicdo de didmetros e calculo do
diametro médio das particulas com alta confiabilidade. E possivel também averiguar a
forma das particulas bem como detectar a presenca de aglomerados, o que auxilia no
estudo da formacdo das particulas (ALBARICI, 2004). Além disto, a microscopia

eletrbnica de varredura, por apresentar excelente profundidade, tem como principal
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potencialidade a realizacdo de analises com grandes aumentos de superficies irregulares,

como superficies de fratura.

4.5.2 Microscopia eletronica de transmissao (MET)

Segundo Otubo (2005), a técnica de microscopia eletronica de transmissdo tem
se mostrado a mais adequada na obtencdo de imagens diretas de nanoparticulas,
possibilitando a determinacdo de sua distribuicdo de tamanho, além de sua estrutura
cristalina. Diante disto, sua principal funcionalidade tem sido na anélise de defeitos e
fases internas dos materiais, como discordancias, defeitos de empilhamento e pequenas

particulas.

O microscépico de transmissdo consiste de uma coluna éptica de elétrons e um
sistema de vacuo. Sucintamente, a coluna contém um canhéo de elétrons fornecendo um
feixe de iluminagdo de elétrons altamente acelerados e uma série de lentes
eletromagnéticas para focar o feixe da amostra e produzir uma imagem ampliada.
Diante disto, a versatilidade do microscopio eletrdnico de transmissdo tem dado a este

equipamento importancia Gnica no campo da nanotecnologia (LIMA, 2006).

O MET possui sistemas de iluminacdo e vacuo que produz feixes de elétrons de
alta energia (energia cinética), que ao incidir sobre uma amostra de tecido na espessura
nanomeétrica, fornece imagens planas e imensamente ampliadas (capacidade de aumento
atil de 2nm). Além disto, os microscopicos de transmissdo modernos possuem cinco ou
seis lentes magnéticas, além de varias bobinas eletromagnéticas de deflexdo e aberturas
localizadas ao longo do caminho do feixe eletrénico. O sistema de vacuo, no MET,
remove o ar e outras moléculas de gas da coluna do microscopico, evitando assim que
ocorra a erosao do filamento e propiciando a formacdo de uma imagem com excelente

qualidade e contraste, sendo captada por um sistema computadorizado.

Em adicdo, a imagem no MET ¢é também uma resultante da absorcdo
diferenciada de elétrons por diversas regides da amostra, seja por variacdo da espessura,

como também pela interagdo com atomos de maior ou menor nimero atdmico. Diante



40

disto, a imagem observada no MET ¢é a projecdo de uma determinada espessura do

material, havendo uma diferenga com relacéo ao observado numa superficie.

Diante do apresentado, a técnica de microscopia eletrdnica de transmissao

mostra-se insubstituivel no estudo da morfologia dos materiais.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste topico serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos neste estudo.

5.1 Testes preliminares

Foram realizados testes preliminares a fim de avaliar um ponto de partida para o

desenvolvimento do trabalho.

Visando a dispersdo de um numero consideravel de particulas nanométricas na
corrente de ar e sabendo que para solucdes o alto nimero de particulas esta associada a
alta concentracdo de sélidos diluidos, optou-se por iniciar os testes com a concentracdo
de 5 g/L.

Diante disto, primeiramente, foram preparadas suspensdes de éxido de niquel e
ferro na concentracdo de 5 g/L, avaliando um tempo de 10 horas, a fim de avaliar o
comportamento da geracdo das particulas no decorrer deste periodo, utilizando o
inalador comercial, como pode ser observados nas Figuras 5.1 e 5.2.

A faixa observada de diametros de particulas geradas ficou compreendida entre
7 e 300 nm. Esta faixa de tamanho foi fixa entre 7 e 300 nm devido a escolha da vazdo
do ar de diluicdo no DMA (10 L/min) e da vazdo do aerossol amostrado (1 L/min) no

SMPS, na qual devem ter uma proporcéo de 10:1.

Esta faixa obtida pode ser encontrada em outros trabalhos, como Steffens
(2007), Feitosa (2009) e Amaral (2010). No entanto, como ja descrito anteriormente, a
faixa de didametro fornecida pelo fabricante foi de < 50 nm, fato n&o observado na

distribuicdo de tamanho de particulas realizado no SMPS.
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Figura 5.1: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a

concentracdo no decorrer de um periodo de 10 horas.
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Fonte: Acervo pessoal.

Figura 5.2: Distribuicdo do didmetro de particula de 6xido de ferro versus a

concentracdo no decorrer de um periodo de 10 horas.
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De acordo com o apresentado nas Figuras 5.1 e 5.2, pode-se observar que a
geragdo de particulas, tanto de Oxido de niquel quanto as de 6xido de ferro, ndo se
mantiveram constantes ao longo do periodo estabelecido de 10 horas. Diante disto, as
figuras sugerem a ocorréncia de dois fendmenos no caso das suspensfes avaliadas, a
ocorréncia de aglomeracdo das particulas ja que a faixa ficou maior que 50 nm (valor
fornecido pelo fabricante) e a ocorréncia de sedimentacdo das particulas no frasco do
inalador, em virtude do decaimento do nimero de particulas geradas ao longo do tempo.

Na Figura 5.1, na geracédo de particulas de 6xido de niquel, pode-se observar que
ocorreu uma queda acentuada do nimero de particulas geradas no decorrer do tempo de
10 horas, estabelecidas no procedimento. Isto se deve pelo fato de que como a geracao
do nimero de particulas é bem expressiva inicialmente, com cerca de 330.000 particulas
por cm®, a0 longo tempo as particulas foram se sedimentando, diminuindo o nimero de

particulas a serem geradas.

Este fato também é observado na Figura 5.2 para a geracdo das particulas de
oxido de ferro, no entanto, neste caso, como 0 numero de particulas geradas
inicialmente é bem menor que as observadas nas particulas de niquel, com cerca de

55.000 particulas por cm®, a sedimentac&o ocorreu com menor intensidade.

Diante disto, se propds métodos para auxiliar na geracdo das particulas de 6xido
de niquel, na qual apresentaram maior sedimentacdo. Nas Figuras 5.3 e 5.4,
respectivamente, observam-se as alteraces que foram realizadas no inalador comercial,
guanto a injecdo de ar dentro da suspensdo e 0 uso de agitacdo magnética. Ambos
realizados no intuito de auxiliar na dispersdo das particulas suspensas a fim de

promover uma melhor geragéo.



44

Figura 5.3: Inalador comercial adaptado com injecéo de ar para a geracao de particulas.

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 5.4: Inalador comercial adaptado com agitagdo magnética para a geragéo de

particulas.

Fonte: Acervo pessoal.
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No inalador comercial adaptado com a inje¢do de ar, como observado na Figura
5.3, foram realizadas quatro perfuragGes no recipiente que continha a amostra. Nestas
perfuragOes se acoplaram quatro canos, juntamente com mangueiras, ambos de baixo
diametro. O ar, proveniente de um compressor, passava por filtros para a remocao de
impurezas e era injetado no interior do recipiente que continha a amostra, possibilitando

que o material se mante-se em suspensao.

J& no inalador comercial adaptado com a agitacdo magnética, como visualizado
na Figura 5.4, o recipiente, que continha a amostra, foi colocado em cima de uma
agitador magnético e no seu interior um pequeno ima (peixinho), a fim de se possibilitar
a agitacdo da amostra e a suspensao do material. No recipiente, do inalador comercial,
manteve-se a vazdo de ar proveniente do compressor, no entanto, utilizou-se um

pequeno cano de baixo didmetro ao invés da ponteira convencional.

Diante do apresentado nas Figuras 5.3 e 5.4, observam-se nas Figuras 5.5 e 5.6,
respectivamente, os testes utilizando a injecdo de ar dentro da suspenséo e utilizando a

agitacdo magnética.

Figura 5.5: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a
concentracdo no periodo de 8 horas utilizando o inalador comercial adaptado com

injecdo de ar.

175000 4

hora

hora

horas
horas
horas
horas
horas
7 horas
8 horas

150000 4

125000 4

100000 4

[y T TR SR S T LN QA o |

TEODD

s 4 v hdadpren

50000

25000 o

Concetragdo de particula (#'cm ‘j

T T T T T T T T T
] 50 100 150 200 250 200 a50

Didmetro de particula {nm)

Fonte: Acervo pessoal.



46

Figura 5.6: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a
concentracdo no periodo de 8 horas utilizando o inalador comercial e agitacdo

magnética.
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Na Figura 5.5, utilizando a injecéo de ar dentro da suspensao, pode-se observar
que a distribuicdo ficou bimodal com a formacdo de dois picos. O pico formado em
torno de 30 nm apresentou-se mais acentuado e com menor largura, enquanto que o pico
formado por volta de 100 nm exibiu-se menos acentuado e com maior largura. Além
disto, notou-se que, com a injecdo de ar, a geracdo de nanoparticulas de 6xido de niquel

mostrou menor sedimentacao.

Na Figura 5.6, quando se utilizou a agitacdo magnética para auxiliar na
suspensdo das particulas de o6xido de niquel, observou-se também uma menor
sedimentacdo do material ao longo do tempo. Além disso, pode-se evidenciar que a
distribuicdo também ficou bimodal, com as formacdes dos picos por volta de 30 nm e

100 nm, ambos observados na Figura 5.5.

Diante disto, ambos os métodos para auxiliar na dispersdo das particulas em
suspensdo ndo foram téo eficazes, uma vez que, mesmo auxiliando na diminui¢do da

sedimentagdo do material ao longo de 8 horas, teve-se a formagéo de dois novos picos.
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Ou seja, os dois picos sugerem que alteracdes feitas podem ter auxiliado na diminuicao
da sedimentacdo do material no frasco do inalador, mas ndo foram completamente

eficazes na desaglomeracao das particulas.

Além dos testes utilizando a injecdo de ar e a agitagdo magnética, utilizou-se o
dispersante DISPERLAM L, da empresa Lamberti Brasil Produtos Quimicos Ltda, a
fim de se avaliar possiveis melhorias na dispersdo das particulas suspensas, tanto de
particulas de niquel quanto de ferro. Este dispersante é utilizado no equipamento Malver

Master Sizer para repelir as particulas, no intuito que elas ndo se aglomerem.

Segundo o fabricante, 0 DISPERLAM L, um liquido totalmente miscivel em
agua e que apresenta viscosidade relativamente baixa, € um agente dispersante aplicado
na melhora da dispersdo de tintas e vernizes bem como utilizado na preparacdo de
pastas aquosas de pigmentos, como, por exemplo, éxido de titanio, 6xidos de ferro,

oxidos de zinco, entre outros.

Nas Figuras 5.7 e 5.8 pode-se observar, respectivamente, a utilizagdo de 3 gotas
e 6 gotas do dispersante na geracdo de nanoparticulas de Oxido de niquel.
Primeiramente, foi realizado teste utilizando as 3 gotas do dispersante com o Oxido de

niquel e, posteriormente, foi realizado outro teste utilizando as 6 gotas.

Da mesma forma como realizado para o éxido de niquel, foram realizados testes
com o 6xido de ferro. Como o 6xido de ferro € um material mais denso que o 6xido de
niquel, foi realizado inicialmente um teste com 6 gotas do dispersante e, posteriormente,
outro teste com 12 gotas do dispersante, uma vez que a utilizagdo das 6 gotas nédo
apresentou melhorias na distribuicdo do tamanho das particulas. Diante disto, nas
Figuras 5.9 e 5.10, respectivamente, pode-se observar a utilizacdo de 6 e 12 gotas do

dispersante para a geracdo de nanoparticulas de 6xido de ferro.
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Figura 5.7: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a

concentracdo no periodo de 10 horas utilizando o inalador comercial, com 3 gotas do
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Figura 5.8: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a

concentracdo no periodo de 10 horas utilizando o inalador comercial, com 6 gotas do
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Figura 5.9: Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de ferro versus a
concentracdo no periodo de 10 horas utilizando o inalador comercial, com 6 gotas do
dispersante Disperlam L.
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Figura 5.10: Distribuig¢do do didmetro de particula de 6xido de ferro versus a
concentracdo no periodo de 10 horas utilizando o inalador comercial, com 12 gotas do

dispersante Disperlam L.
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Com a utilizacdo do dispersante Disperlam L, na Figura 5.7, pode-se notar
melhorias na geracéo das particulas de niquel quando se utilizou 3 gotas do dispersante.
Com a utilizacdo de 6 gotas do dispersante para a gera¢do das nanoparticulas de 6xido
de niquel, como visualizado na Figura 5.8, obteve-se uma geracdo constante de

particulas durante o periodo de 10 horas.

Da mesma forma para a geracao de particulas de 6xido de niquel, foi utilizado o
dispersante Disperlam L para a geracdo das nanoparticulas de ferro. Na Figura 5.9 pode-
se observar que a utilizagdo de 6 gotas do dispersante ndo foram suficientes para
assegurar uma geracao constante para as particulas de Oxido de ferro. Diante disto,
utilizou-se 12 gotas de dispersante, como mostrado na Figura 5.10, obtendo uma

geracdo praticamente constante ao longo do periodo de 10 horas.

Observando as geracbes iniciais das particulas de niquel e ferro,
respectivamente, nas Figuras 5.1 e 5.2 e, comparando-as com as Figuras, 5.8 e 5.10,
onde se obteve uma geracdo constante destas particulas, teve-se um aumento
consideravel do nimero de particulas geradas, uma vez que em todos as analises foi
utilizado uma concentracdo de 5 g/L de 6xido de niquel e de ferro. Diante disto, foi
realizado um comparativo do nimero de particulas geradas utilizando-se o Oxido de
niquel numa concentracdo de 0,5 g/L, 1 gota do disperlam L e a mistura de ambos,

como observado na Figura 5.11.

Na Figura 5.11 nota-se que a utilizagdo do dispersante Disperlam L influenciou
na geracdo do numero de particulas geradas, uma vez que se tem a geracdo de particulas
provenientes do dispersante. Este fato pode ser explicado uma vez que o dispersante
Disperlam L é constituido de sal de um acido carboxilico polimérico, o poliacrilato de
sodio. Diante disto, foi descartada a opcao de se utilizar o dispersante para auxiliar na

dispersdo e geracao das nanoparticulas dos 6xidos de niquel e ferro.
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Figura 5.11: Distribuicdo do didmetro de particula de éxido de niquel versus a

concentragéo utilizando o inalador comercial.
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5.2 Testes avaliando a concentracao dos 6xidos

Ap0s a realizacdo dos testes preliminares, pode-se observar que a utilizacdo de
injecdo de ar e 0 uso de agitacdo magnética ndo foram muito eficazes no auxilio de
melhorar a geracdo de particulas, como também a utilizacdo de um dispersante
influenciou no ndmero de particulas geradas, impossibilitando sua utilizacdo no

desenvolvimento do trabalho.

Diante disto, se optou em utilizar variacdes de concentracdo dos Oxidos de
niquel e de ferro, a fim de se obter a concentracdo na qual a geracdo de particulas se
mantivesse constante ao longo do periodo de 10 horas. Para esta variacdo de
concentracdo foram utilizados o inalador comercial e o gerador TSI para a geragédo de
particulas.
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5.2.1 Geracéo de particulas de 6xido de niquel pelo inalador comercial

Para a geracgdo de particulas de 6xido de niquel utilizando o inalador comercial

foram preparadas suspensdes em diversas concentracdes (0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 1,0; 2,0;

3,0; 4,0 g/L), a fim de se observar a concentracdo na qual a geracdo de particulas se

mantivesse constante em um tempo de 10 horas, 0 tempo maximo para a evaporagdo da

suspenséo.

Dentre as concentracdes utilizadas, a concentracdo de 0,25 g/L apresentou-se

com a melhor distribuicdo da concentracdo versus o didmetro da particula, ou seja,

observou-se uma geracdo de particulas constantes ao longo do tempo, como pode ser

observado na Figura 5.12.

Figura 5.12: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para a concentracdo de 0,25 g/L de éxido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Fonte: Acervo pessoal.

Na Figura 5.12, a geragdo de particulas manteve-se com pouca varia¢do ao longo

das 10 horas de analise, estando a distribuicdo bem uniforme, sem variacdes. As outras

concentracdes utilizadas podem ser observadas no Apéndice A, nas Figuras A.1, A.2,

A3, A4, A5 AbeAlT.
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Na Figura A.1, correspondente a concentracdo de 0,05 g/L, observou-se um leve
aumento no nimero de particulas geradas por cm® com o tempo. J4 na concentracéo de
0,1 e 0,5 g/L, Figura A.2 e A.3, respectivamente, teve-se uma geracdo praticamente
constante de particulas ao longo do tempo, tendo na concentracdo de 0,5 g/L um
alargamento do pico. Na Figura A.4, correspondente a concentracdo de 1,0 g/L, teve-se
um aumento do numero de particulas geradas e o deslocamento do pico para a esquerda
ao longo do tempo de 10 horas. Nas Figuras A.5, A.6 e A.7, correspondentes as
concentracdes de 2,0; 3,0 e 4,0 g/L, pode-se observar um maior alargamento dos picos,
fato devido ao maior nimero de particulas em suspensao que, por apresentarem alta

energia superficial, tendem a se aglomerarem.

Nas Figuras 5.13 e 5.14 observam-se a distribuicdo do diametro versus o nimero
de particulas geradas pelo inalador comercial para o 6xido de niquel com todas as

concentracdes, para o tempo inicial e apés as 10 horas.

Figura 5.13: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?
para todas as concentracdes de 0xido de niquel geradas pelo inalador comercial no

tempo inicial.
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Figura 5.14: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?
para todas as concentragdes de dxido de niquel geradas pelo inalador comercial ap6s o
tempo de 10 horas.
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Avaliando-se as Figuras 5.13 e 5.14, as principais variaces ocorreram na
concentracdo de 5,0 g/L, na qual houve uma grande queda do nimero de particulas
geradas ao longo do tempo, fato ja observado na Figura 5.1. 1sso se deve, uma vez que
pela alta concentracdo, tem-se um maior nimero de particulas em suspenséo e, por se
aglomerarem facilmente, tendem a sedimentarem mais rapidamente. Na concentracédo
de 1,0 g/L houve um deslocamento do pico da faixa de 60 nm para a faixa de 30 nm,

como foi observado na Figura A.4.
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Os outros graficos que apresentam as distribuicfes do didmetro versus o numero
de particulas geradas para o 6xido de niquel com todas as concentra¢Bes para 0s tempos
de 2, 4, 6 e 8 horas sdo mostradas no Apéndice B, respectivamente, nas Figuras B.1,
B.2, B.3eB.4.

A variacdo do didmetro médio de particula de acordo com o aumento da
concentracdo de oxido de niquel para a geracdo de particulas, avaliando um tempo de 10
horas, se encontra na Figura 5.15. Além disto, na Figura 5.16, encontram-se 0 nimero
total de particulas geradas de oxido de niquel pelo o aumento da concentra¢do, no

periodo de 10 horas.

Figura 5.15: Variacdo do diametro médio de particulas pelo aumento da concentracdo

de 6xido de niquel geradas pelo inalador comercial apds o tempo de 10 horas.
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Figura 5.16: Variacdo do numero total de particulas pelo aumento da concentracédo de

oxido de niquel, utilizando o inalador comercial em um tempo de 10 horas.
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Na Figura 5.15 observa-se que o didmetro médio das particulas de 6xido de
niquel geradas pelo inalador comercial, avaliando-se o tempo de 10 horas, apresentou
certa tendéncia de aumento a medida que se aumentou a concentracdo da suspensao.
Isso ja era esperado, uma vez que pelo aumento da concentracdo tem-se 0 aumento do
nimero de particulas em suspensdo, tendo maior chance de aglomeracdo e

consequentemente, aumentando o didmetro médio.

Na geracgdo de particulas provenientes de solucfes aquosas de materiais soluveis,
muitos trabalhos tém sido realizados, como Yang e Lee (2005), Steffens e Coury
(2007a,b), Wang et al. (2008a,b), Liu et al. (2011), Lora et al. (2011), Buha et al. (2013)
e Chen et al. (2013). Na utilizagdo de solucédo salina, por exemplo, o didmetro médio
das particulas geradas aumenta a medida que se tem 0 aumento da concentracdo, fato

explicado pela equacédo 1 (TSI, 2008):

d, = dg. e (1)
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na qual d, € o diametro da particula, dy € 0 diametro da gota e c é a concentragéo.

Além disto, pode-se observar que para as concentracfes de 0,1 e 0,25 g¢/L, os
didmetros médios obtidos foram 0s que apresentaram menor variacdo ao longo do
tempo, fato que pode ser observado nas Figuras A.2 e 5.12, onde as geracOes das

particulas apresentaram-se uniformes, ou seja, sem variagdes nas distribuicdes.

Em relacdo a Figura 5.16, o numero total de particulas de Oxido de niquel
geradas pelo inalador comercial também tendeu a aumentar a medida que se aumentou a
concentracdo do material na suspensdo atomizada, no periodo de 10 horas, tendo um
aumento de 92% em relacdo ao tempo inicial do experimento. Este fato pode também
ser explicado pelo fato de quanto maior a concentracao utilizada de material, maior sera
a geracdo de particulas provenientes da suspensdao. Comportamento este também

evidenciado em solucGes como o apresentado no trabalho de Amaral (2010).

Além disto, pode-se observar que a partir da concentracdo de 1,0 g/L ocorreu
uma varia¢do no numero total de particulas geradas no decorrer do tempo, na qual, para
a concentracao de 5,0 g/L, ocorreu a maior varia¢do, com uma queda de 76% no nimero
total de particulas geradas do tempo inicial até o tempo de 10 horas, evidenciando a

sedimentacdo de uma grande quantidade de particulas.

5.2.2 Geracdo de particulas de éxido de niquel pelo gerador atomizador da TSI

Para a geracdo de particulas utilizando o gerador atomizador da TSI foram
preparadas suspensdes de éxido de niquel nas seguintes concentra¢des (0,05; 0,1; 0,25;
0,5; 1,0 e 2,0 g/L), a fim de se observar a concentracdo na qual a geracao de particulas

se manteve constante em um tempo de 10 horas.

N&o se realizou experimentos com concentracGes superiores para o0 gerador
atomizador para evitar possiveis problemas ao equipamento. Além disto, neste

equipamento ndo é recomendado sua utilizacdo em longos periodos, sem intervalos,
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diante disto, o equipamento apenas foi ligado para a geracdo das particulas no momento

da atomizacéo da suspenséo, ficando ligado por 15 minutos a cada 1 hora.

Dentre as concentragcdes utilizadas, a concentracdo de 1,0 g/L apresentou-se
com a melhor geracdo de particulas, uma vez que se obteve um maior nimero de
particulas geradas por cm®, mantendo-se a geracéo aproximadamente constante ao longo

das 10 horas, como pode ser observado na Figura 5.17.

Figura 5.17: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para a concentracdo de 1,0 g/L de 6xido de niquel utilizando o gerador da TSI.
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Fonte: Acervo pessoal.

Na Figura 5.17, a geracdo de particulas manteve-se aproximadamente
constante ao longo das 10 horas de anélise, estando a distribuicdo bem uniforme, sem
variacdes. As outras concentracOes realizadas podem ser observadas no Apéndice C, nas
Figuras C.1,C.2,C.3,C.4, Ch5.

Nas Figuras C.1, C.2, C.3 e C.4, correspondentes as concentracfes de 0,05; 0,1;
0,25 e 0,5 g/L, respectivamente, pode-se observar que as particulas geradas pelo gerador

da TSI apresentaram-se uniformes ao longo do tempo de 10 horas, apenas sendo
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obsevado que a medida que se aumentou a concentragdo do material aumentou-se o
nimero de particulas geradas por cm®. No entanto, na Figura C.5, correspondente a
concentracdo de 2,0 g/L, ocorreu 0 aumento do nimero de particulas geradas ao longo
do tempo, como também o deslocamento do pico para a esquerda, ou seja, teve-se a

diminuicao do didmetro do pico.

Nas Figuras 5.18 e 5.19 observam-se a distribuicdo do didmetro versus o nimero
de particulas geradas para o 6xido de niquel com todas as concentragdes, para o tempo
inicial e ap0s as 10 horas, utilizando o gerador da TSI.

Figura 5.18: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?
para todas as concentragdes de dxido de niquel geradas pelo gerador da TSI no tempo

inicial.
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Figura 5.19: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para todas as concentragdes de 6xido de niquel geradas pelo gerador da TSI no tempo

de 10 horas.
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Fonte: Acervo pessoal.

Pelas Figuras 5.18 e 5.19 observa-se que da concentracdo de 0,05 a 1,0 g/L de
oxido de niquel ndo houve variagdes do diametro médio do pico, na faixa de 30 nm, fato
nédo observado para a concentracdo de 2,0 g/L, na qual a medida que se passou o tempo
de anélise ocorreu o deslocamento do pico do didmetro de 75 nm para 40 nm.

Na Figura 5.18, para a concentragdo de 2,0 g/L, teve-se o deslocamento da
distribuicdo para a direita no tempo inicial de andlise, uma vez que para esta
concentragdo tem-se uma grande quantidade de particulas em suspenséo, possibilitando
maiores chances de aglomeracdo e sedimentacdo. No entanto, apés as 10 horas de
analise, a distribuicdo desta concentracdo apresentou a mesma tendéncia das outras
distribuicGes, uma vez que ap6s as 10 horas, as particulas maiores sedimentaram e

restaram apenas as particulas menores, tendo menorees chances de aglomeracao.
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Os outros graficos que apresentam as distribuicfes do diametro versus 0 nimero
de particulas geradas pelo gerador da TSI para o 6xido de niquel com todas as
concentragcdes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas sdo mostradas no Apéndice D,

respectivamente, nas Figuras D.1, D.2, D.3 e D.4.

A variacdo do didmetro médio de particula de acordo com o aumento da
concentracdo de o0xido de niquel para a geracdo de particulas, avaliando um tempo de 10
horas, se encontra na Figura 5.20. Além disto, na Figura 5.21, encontram-se 0 nimero
total de particulas geradas de oxido de niquel pelo o aumento da concentra¢do, no

periodo de 10 horas.

Figura 5.20: Variacdo do didametro médio de particulas pelo aumento da concentracdo

de 6xido de niquel geradas pelo gerador da TSI apds o tempo de 10 horas.

&0

0 hora

2 horas
4 horas
6 horas
& horas
10 horas

v hdpoen
irda

;i H

Didmetro médio de paticula (hm)

20 T T T T T T T T T T T 1T T T T T T T 1T T T T

0,01 0.1 1
Concentracio (g/L)

Fonte: Acervo pessoal.



62

Figura 5.21: Variagdo do numero total de particulas pelo aumento da concentragéo de

oOxido de niquel, utilizando o gerador da TSI em um tempo de 10 horas.
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Fonte: Acervo pessoal.

Na Figura 5.20 observa-se que o didmetro médio das particulas de Oxido de
niquel geradas pelo gerador da TSI, avaliando-se o tempo de 10 horas, apresentou certa
tendéncia de aumento a medida que se aumentou a concentracdo da suspensédo, tendo
um aumento considerdvel para a concentragdo de 2,0 g/L. Como explicado
anteriormente, com o aumento da concentracdo tem-se 0 aumento do numero de
particulas em suspensdo, tendo maior chance de se aglomerarem por possuirem alta
energia superficial. Alem disto, nesta figura observa-se que para a concentracdo de 2,0
g/L, ao longo do periodo de 10 horas, houve uma queda do didmetro médio, fato ja
observado anteriormente nas Figuras 5.17 e 5.18, na qual ocorreu um deslocamento do

pico da direita para a esquerda.

Em relagdo a Figura 5.21, o numero total de particulas de 6xido de niquel
geradas pelo gerador da TSI também teve tendéncia de aumentar a medida que se
aumentou a concentracdo do material na suspensdo atomizada, ao longo do periodo de
10 horas, tendo um aumento de 86% em relagdo ao tempo inicial do experimento. Este
fato pode também ser explicado pelo fato de quanto maior a concentracdo utilizada de
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material, maior sera a geracdo de particulas provenientes da suspensdo. Ainda nesta
figura, para a concentracdo de 2,0 g/L, observa-se que ocorreu um aumento
consideravel do numero total de particulas do tempo inicial até o tempo de 10 horas,
tendo um aumento de 42%.

5.2.3 Geracdo de particulas de éxido de ferro pelo inalador comercial

Para a geracdo de particulas de oxido de ferro utilizando o inalador comercial
foram preparadas suspensdes com as seguintes concentragdes (0,05; 0,1; 0,25; 0,5e 1,0
g/L), a fim de se observar a concentracdo na qual a geracdo de particulas se manteve
constante em um tempo de 10 horas. Dentre as concentragdes utilizadas, a concentragédo
de 0,25 g/L apresentou-se com a melhor distribuicdo da concentracdo versus o diametro
da particula, ou seja, observou-se uma geracdo de particulas constantes ao longo do
tempo, como pode ser observado na Figura 5.22.

Figura 5.22: Distribuicdo do didmetro versus o nimero de particulas geradas
por cm® para a concentracéo de 0,25 g/L de 6xido de ferro utilizando o inalador
comercial.
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Na Figura 5.22, a geracdo de particulas manteve-se com variagdo constante ao
longo das 10 horas de andlise, estando a distribui¢cdo bem uniforme, sem variagGes. As
outras concentragOes utilizadas podem ser observadas no Apéndice E, nas Figuras E.1,
E.2, E3eE.4.

Na Figura E.1, correspondente a concentracdo de 0,05 g/L, observou-se um leve
aumento no nimero de particulas geradas por cm®, uma uniformidade na distribuicio
das particulas, apresentando variacdes ao longo da distribuicdo e um alargamento do
pico. Ja na concentracdo de 0,1 g/L, Figura E.2, teve-se uma geracdo praticamente
constante de particulas ao longo do tempo, tendo uma pequena variacdo ao longo da
distribuicdo. Na Figura E.3 e E.4, correspondente a concentracao de 0,5 e 1,0 g/L, teve-
se um aumento do nimero de particulas geradas e o alargamento dos picos ao longo do
periodo de 10 horas, tendo a concentracdo de 0,5 g/L uma maior variacdo ao longo da
distribuicéo.

Nas Figuras 5.23 e 5.24 observam-se a distribuicdo do diametro versus o nimero
de particulas geradas pelo inalador comercial para o 6xido de ferro com todas as

concentracdes, para o tempo inicial e apés as 10 horas.

Na avaliacdo das Figuras 5.23 e 5.24, as principais variacbes ocorreram na
concentracdo de 5,0 g/L, na qual houve uma consideravel queda, de 50.000 para 30.000
#/cm®, do ntimero de particulas geradas ao longo do tempo, fato ja observado na Figura
5.2. Isso se deve, uma vez que pela alta concentracdo, tem-se um maior nimero de
particulas em suspensédo e, por se aglomerarem facilmente, por possuirem uma elevada
energia superficial, tendem a sedimentarem mais rapidamente, evidenciando a

diminuicdo do nimero de particulas geradas ao longo do tempo.

No entanto, na concentracdo de 0,5 e 1,0 g/L, houve um aumento do numero de
particulas geradas ao longo do periodo de 10 horas, respectivamente, de 20.000 para
30.000 e 30.000 para 50.000. Tal fato se deve uma vez que as particulas geradas
nanometricamente poderiam estar sendo depositadas nas tubulagdes do equipamento e,

posteriormente, sendo carregadas e medidas pelo SMPS.
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Figura 5.23: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para todas as concentragdes de 6xido de ferro geradas pelo inalador comercial no tempo
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Figura 5.24: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para todas as concentracdes de 0xido de ferro geradas pelo inalador comercial apés o
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Os outros graficos que apresentam as distribuicfes do didmetro versus o numero
de particulas geradas pelo inalador comercial para o O0xido de ferro com todas as
concentragcdes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas sdo mostradas no Apéndice F,
respectivamente, nas Figuras F.1, F.2, F.3 e F.4. Pode-se notar que a tendéncia para

todos os tempos variaram muito, principalmente entre as concentracfes de 1,0 a 5,0 g/L.

Na Figura 5.25 pode-se observar a variacdo do diametro médio de particula de
acordo com o aumento da concentracdo de éxido de ferro para a geragdo de particulas,
avaliando-se um tempo de 10 horas. Alem disto, na Figura 5.26, encontram-se 0 nimero
total de particulas geradas de oxido de ferro pelo o aumento da concentragdo, no

periodo de 10 horas.

Figura 5.25: Variagdo do diametro médio de particulas pelo aumento da concentracéo

de oxido de ferro geradas pelo inalador comercial apds o tempo de 10 horas.
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Figura 5.26: Variacdo do numero total de particulas pelo aumento da concentragéo de

oxido de ferro, utilizando o inalador comercial em um tempo de 10 horas.
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Na Figura 5.25 observa-se que o didmetro médio das particulas de 6xido de ferro
geradas pelo inalador comercial, avaliando-se o tempo de 10 horas, ndo apresentou
tendéncia de aumento a medida que se aumentou a concentracdo da suspensdo. Na
Figura pode-se notar que a concentracdo de 0,5 g/L foi a que apresentou maior diametro
médio de particula, na faixa de 85 nm. Além disso, as concentracdes de 0,05 e 5,0 g/L
apresentaram o mesmo didmetro medio de particula, estando na faixa de 65 nm. Esta
falta de tendéncia, o contrario que foi obervado na Figura 5.15, pode ser explicado pelo

fato do 6xido de ferro ser mais instavel que o 6xido de niquel.

Em relagdo a Figura 5.26, o nimero total de particulas de 6xido de ferro geradas
pelo inalador comercial tendeu a aumentar & medida que se aumentou a concentra¢do do
material na suspensdo atomizada, no periodo de 10 horas, tendo um aumento de 75%
em relacdo ao tempo inicial do experimento. Isto pode ser explicado pelo fato de quanto
maior a concentracdo utilizada de material, maior sera a geracdo de particulas

provenientes da suspensao.
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Além disto, como observado na Figura 5.16, referente ao numero total de
particulas geradas pelo inalador comercial, pode-se notar que a partir da concentracao
de 0,5 g/L ocorreu uma varia¢do no numero total de particulas de 6xido de ferro geradas
no decorrer do tempo, na qual, para a concentracdo de 5,0 g/L, ocorreu a maior
variacdo, com uma queda de 37% no numero total de particulas geradas do tempo
inicial até o tempo de 10 horas, evidenciando a sedimentacdo de uma grande quantidade
de particulas.

5.2.4 Geracdo de particulas de oxido de ferro pelo gerador atomizador da TSI

Para a geracdo de particulas utilizando o gerador atomizador da TSI foram
preparadas suspensfes de oxido de ferro nas seguintes concentracfes (0,05; 0,1; 0,25;
0,5e 1,0 g/L), a fim de se observar a concentracdo na qual a geracdo de particulas se

manteve constante em um tempo de 10 horas.

Como mencionado anteriormente para a geracdo de particulas de 6xido de niquel
pelo gerador atomizador da TSI, também para a geracdo de particulas de 6xido de ferro
ndo se realizou experimentos com concentragcdes superiores para o gerador atomizador
para evitar possiveis problemas ao equipamento. Além disto, como mencionado
anteriormente, neste equipamento ndo € recomendado sua utilizacdo em longos
periodos, sem intervalos, diante disto, o equipamento apenas foi ligado para a geragdo
das particulas no momento da atomizacgdo da suspensdo, ficando ligado por 15 minutos

a cada 1 hora.

Dentre as concentracdes utilizadas, a concentracdo de 0,5 g/L apresentou-se
com a melhor geracdo de particulas, uma vez que se obteve um maior nimero de
particulas geradas por cm®, mantendo-se a geracdo constante ao longo das 10 horas,

como pode ser observado na Figura 5.27.
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Figura 5.27: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para a concentracao de 0,5 g/L de dxido de ferro utilizando o gerador da TSI.
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Na Figura 5.27, a geracdo de particulas manteve-se constante ao longo das 10
horas de anélise, estando a distribuicdo bem uniforme, sem a presenca de variaces. As
outras concentracgdes realizadas podem ser observadas no Apéndice G, nas Figuras G.1,
G.2,G.3eG.A4.

Nas Figuras G.1, G.2 e G.3 correspondentes as concentracfes de 0,05; 0,1 e 0,25
g/L, respectivamente, pode-se observar que as particulas geradas pelo gerador da TSI
apresentaram-se uma pequena varia¢do na geracao de particulas ao longo do tempo de
10 horas. Além disto, pode-se observar que a medida que se aumentou a concentracao
do material aumentou-se o niimero de particulas geradas por cm®. No entanto, na Figura
G.4, correspondente a concentracao de 1,0 g/L, ocorreu 0 aumento mais expressivo do

nGmero de particulas geradas ao longo do tempo, com um aumento de 40.000 #/cm?®.

Nas Figuras 5.28 e 5.29 observam-se a distribui¢do do didmetro versus o nimero
de particulas geradas para o ¢xido de ferro com todas as concentra¢des, para 0 tempo

inicial e apos as 10 horas, utilizando o gerador da TSI.
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Figura 5.28: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para todas as concentragdes de dxido de ferro geradas pelo gerador da TSI no tempo
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Figura 5.29: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

para todas as concentragdes de 6xido de ferro geradas pelo gerador da TSI no tempo de
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Pelas Figuras 5.28 e 5.29 observa-se que da concentracdo de 0,05 a 1,0 g/L de
Oxido de ferro ndo houve variagbes do diametro médio do pico, na faixa de 30 nm.
Como observado na Figura G.1, G.2 e G.3, para as concentracfes de 0,05; 0,1 e 0,25
g/L, respectivamente, ndo ocorreu grandes variagcbes no numero de particulas geradas
por cm® entre o tempo inicial e o tempo final de 10 horas. No entanto, para a
concentracédo de 1,0 g/L, Figura G.4, percebe-se que ocorreu uma geracdo mais intensa
de particulas por cm?® durante o periodo de analise de 10 horas.

Os outros graficos que apresentam as distribui¢cGes do didmetro versus o nimero
de particulas geradas pelo gerador da TSI para o Oxido de ferro com todas as
concentracdes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas sdo mostradas no Apéndice H,

respectivamente, nas Figuras H.1, H.2, H.3 e H.4.

A variacdo do diametro médio de particula de acordo com o aumento da
concentracdo de éxido de ferro para a geracdo de particulas, avaliando um tempo de 10
horas, se encontra na Figura 5.30. Além disto, na Figura 5.31, encontram-se 0 nimero
total de particulas geradas de oxido de ferro pelo o aumento da concentracdo, no

periodo de 10 horas.

Figura 5.30: Variacdo do diametro médio de particulas pelo aumento da concentragdo

de 6xido de ferro geradas pelo gerador da TSI ap6s o tempo de 10 horas.
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Figura 5.31: Variagdo do numero total de particulas pelo aumento da concentracdo de
oOxido de ferro, utilizando o gerador da TSI em um tempo de 10 horas.
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Na Figura 5.30 observa-se que o diametro médio das particulas de 6xido de ferro
geradas pelo gerador da TSI, avaliando-se o tempo de 10 horas, ndo apresentou
tendéncia de aumento a medida que se aumentou a concentracdo da suspensdo, como
também foi observado na Figura 5.25, na geracdo de particulas de 6xido de ferro pelo
inalador comercial. 1sso pode ter acontecido por o 6xido de ferro ser mais instavel em

relagdo ao 6xido de niquel.

Em relacdo a Figura 5.31, o numero total de particulas de 6xido de ferro geradas
pelo gerador da TSI também teve tendéncia de aumentar a medida que se acresceu a
concentracdo do material na suspensdo atomizada, ao longo do periodo de 10 horas,
tendo um acréscimo de 56% em relacdo ao tempo inicial do experimento. Isto pode
também ser explicado pelo fato de quanto maior a concentracdo utilizada de material,
maxima serd a geracdo de particulas provenientes da suspensdo, como observado na
Figura 5.26, na geracdo de particulas de ferro pelo inalador comercial. Ainda na Figura

5.31, pode-se averiguar que a partir da concentracdo de 0,1 g/L tem-se um ampliagdo do



73

numero total de particulas geradas ao longo do tempo, sendo que para a concentracgao de
1,0 g/L, ocorreu um aumento consideravel do ndmero total de particulas do tempo

inicial até o tempo de 10 horas, tendo um aumento de 33%.

5.3 Teste avaliando a geracao de particulas por material sélido

Para a geracéo de particulas de 6xido de niquel e de ferro também foi utilizado o
gerador de leito fluidizado, um gerador que dispersa o0 pd seco em uma corrente gasosa,

gerando as particulas.

5.3.1 Geracdo de particulas de 6xido de niquel pelo gerador de leito fluidizado

Primeiramente, foi feito um teste para se avaliar a velocidade de fluxo da
corrente, responsavel pelo carregamento do material seco a ser disperso na corrente
gasosa. . Na Figura 5.32 pode ser observada a variacdo da velocidade de fluxo para a

dispersdo do 6xido de niquel.

Para a utilizacdo do material seco no gerador de leito fluidizado, os 6xidos foram

colocados em estuda e, posteriormente, no dessecador, para remocao da umidade.

Pode-se visualizar na Figura 5.32, que com o aumento da velocidade de fluxo da
corrente do gerador de leito fluidizado, ocorreu 0 aumento da concentracdo de particulas
geradas. Diante deste fato, foi utilizada para os experimentos a velocidade de fluxo de

corrente em 50%.
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Figura 5.32: Variacdo da velocidade de fluxo da corrente do gerador de leito

fluidizado para a geragdo de particulas de éxido de niquel.
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Apbds definido o valor da velocidade de fluxo da corrente para a geracdo de
particulas de 6xido de niquel, foi realizado o teste para a geracao de particulas avaliando
0 periodo de 10 horas, como observado na Figura 5.33.

Pode-se notar que na Figura 5.33, a concentracdo de particulas de 6xido de
niquel tendeu a aumentar a medida que acresceu o periodo de tempo. Isto pode ser
explicado pelo fato das particulas estarem sendo depositadas nas tubulagdes do
equipamento e, posteriormente, sendo carregas na vazao e medidas pelo SMPS. Diante
disto, o gerador de leito fluidizado ndo foi eficiente para a geracdo de particulas de
forma estavel.
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Figura 5.33: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de d6xido de niquel utilizando o gerador de leito fluidizado.
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Na Figura 5.34, referente a variacao do diametro médio ao longo do periodo de
10 horas e, na Figura 5.35, referente a variagdo do nimero total de particulas geradas ao
longo do periodo de 10 horas, pode-se observar, respectivamente, que ocorreu um leve
deslocamento da direita para a esquerda do diametro médio do pico, ou seja, o diametro
médio das particulas geradas diminuiu ao longo das 10 horas e, aumentou-se
consideravelmente o nimero total de particulas geradas ao longo das 10 horas, com um
acréscimo de 40%, uma vez que o gerador ndo manteve estavel a geracdo das particulas
ao longo do periodo, produzindo um maior nimero de particulas & medida que

aumentava o tempo de analise.

Fato pode ser explicado, devido & acumulacdo das particulas nas tubulagdes no
decorrer do tempo, aumentando o niimero total de particulas geradas por cm® no final do

experimento.
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Figura 5.34: Variagédo do didmetro médio versus o periodo de 10 horas na geracao de

particulas de éxido de niquel pelo gerador de leito fluidizado.
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Figura 5.35: Variacdo do numero total de particulas versus o periodo de 10 horas na

geracgdo de particulas de 6xido de niquel pelo gerador de leito fluidizado.
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5.3.2 Geracdo de particulas de oxido de ferro pelo gerador de leito fluidizado

Primeiramente, foi feito um teste, como realizado para o 6xido de niquel, para se
avaliar a velocidade de fluxo da corrente, responsavel pelo carregamento do material
seco a ser disperso na corrente gasosa. Na Figura 5.36 pode ser observada a variacdo da

velocidade de fluxo para a dispersdo do 6xido de ferro.

Figura 5.36: Variacdo da velocidade de fluxo da corrente do gerador de leito fluidizado

para a geracdo de particulas de éxido de ferro.
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Na Figura 5.36 observa-se que, como na Figura 5.32, com 0 aumento da
velocidade de fluxo da corrente do gerador de leito fluidizado, ocorreu 0 aumento da
concentracdo de particulas geradas. Diante disto, foi utilizada para 0s experimentos a

velocidade de fluxo de corrente em 50%.
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Apos definido o valor da velocidade de fluxo da corrente para a geracdo de
particulas de éxido de ferro, foi realizado o teste para a geracdo de particulas avaliando
0 periodo de 10 horas, como observado na Figura 5.37.

Figura 5.37: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de oxido de ferro utilizando o gerador de leito fluidizado.
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Fonte: Acervo pessoal.

Na Figura 5.37 pode-se observar que a concentracdo de particulas de 6xido de
ferro teve um aumento acentuado apds as 10 horas de andlise, ou seja, do tempo inicial
até as 8 horas de andlise a concentracdo de particulas geradas permaneceu praticamente
constante, mas apresentou variag0es no decorrer da distribui¢do. Diante disto, o gerador
de leito fluidizado nédo foi eficiente para a geracdo de particulas de Oxido de ferro de

forma totalmente estavel.

Na Figura 5.38, referente a variacdo do didmetro médio ao longo do periodo de
10 horas e, na Figura 5.39, referente a variacdo do nimero total de particulas geradas ao

longo do periodo de 10 horas, pode-se observar, respectivamente, que ocorreu uma leve
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diminuicdo do didmetro médio das particulas geradas a longo das 10 horas, uma vez
que, como observado na Figura 5.37, ocorreu variagbes durante a distribuicdo no
decorrer do tempo, ou seja, as distribuicdes ndo estavam uniformes e, aumentou-se
consideravelmente o nimero total de particulas geradas apds as 8 primeiras horas, uma
vez que o gerador ndo manteve estavel a geracdo das particulas apos estas horas ao

longo do periodo.

Figura 5.38: Variacédo do diametro médio versus o periodo de 10 horas na geracao de

particulas de éxido de ferro pelo gerador de leito fluidizado.
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Figura 5.39: Variacdo do numero total de particulas versus o periodo de 10 horas na

geracdo de particulas de éxido de ferro pelo gerador de leito fluidizado.
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5.4 Estudo comparativo dos 6xidos gerados nos experimentos

Além dos dados ja observados, foi feito uma comparacao na geragdo dos 6xidos
de niquel e de ferro, utilizando-se um mesmo gerador, numa mesma concentracdo e para

0s tempos de 2 e 10 horas.

Nas Figuras 5.40 e 5.41 encontram-se as distribuicdes das concentracdes versus
o didmetro de particula para os 6xidos de niquel e ferro, estando ambos na concentragdo
de 0,1g/L e sendo geradas pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial,

respectivamente.
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Figura 5.40: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®

de déxidos de niquel e de ferro, na concentracao de 0,1 g/L, geradas pelo gerador da TSI
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Figura 5.41: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®

de 6xidos de niquel e de ferro, na concentragdo de 0,1 g/L, geradas pelo inalador
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Na Figura 5.40, na geracdo de particulas de niquel e ferro na concentracéo de 0,1
g/L, utilizando o gerador da TSI, teve-se um aumento na concentracdo de particulas
geradas tanto de Oxido de niquel como para as particulas de éxido ferro no tempo de 2
horas para o tempo de 10 horas. Tal fato pode ser decorrente da baixa concentracao
utilizada dos oxidos, uma vez que em baixas concentracbes as particulas ficam
suspensas por um maior tempo, sendo geradas, dessa forma, um maior niimero por cm®.
Além disto, estd maior nimero pode ser decorrente da deposi¢do de particulas nas
tubulacbes no decorrer do tempo de analise e, consequentemente, quando desprendidas,

levam ao maior numero de particulas geradas.

Além disto, pode-se visualizar que a concentracdo de particulas de niquel
geradas foi superior a concentracdo de particulas de ferro, uma vez que pelo 6xido de
ferro ser mais denso que o 6xido de niquel, 0 mesmo sedimenta mais rapidamente. Tais
fatos também foram observados na Figura 5.41, na qual se observa a geracdo de

particulas de niquel e ferro, na concentracédo de 0,1 g/L, utilizando o inalador comercial.

Na comparacdo das Figuras 5.40 e 5.41, respectivamente, referentes a uso do
gerador da TSI e do inalador comercial, para a geracdo de particulas de 6xido de niquel
e ferro na concentracdo de 0,1 g/L, observa-se que no inalador comercial teve-se uma
maior concentracdo de particulas geradas, tanto para particulas de Oxido de niquel

guanto para as particulas de éxido de ferro, quando comparado com o gerador da TSI.

Ja nas Figuras 5.42 e 5.43 pode-se observar as distribuicdes das concentracdes
versus o didmetro de particula para os Oxidos de niquel e ferro, estando ambos na
concentracdo 1,0 g/L e sendo geradas pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial,

respectivamente.
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Figura 5.42: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®
de déxidos de niquel e de ferro, na concentracao de 1,0 g/L, geradas pelo gerador da TSI
no tempo de 2 e 10 horas.
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Figura 5.43: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?
de 6xidos de niquel e de ferro, na concentragdo de 1,0 g/L, geradas pelo inalador

comercial no tempo de 2 e 10 horas.
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Na Figura 5.42, na geracdo de particulas de niquel e ferro na concentracéo de 1,0
g/L, utilizando o gerador da TSI, também se notou o aumento da concentracdo de
particulas geradas, tanto de 6xido de niquel como para as particulas de 6xido ferro, no
tempo de 2 horas para o tempo de 10 horas. No entanto, como também visualizado na
Figura 5.40, a concentracdo de particulas de niquel geradas € superior a concentracao de
particulas de ferro. Tais fatos também foram observados na Figura 5.43, na qual se
observa a geracgdo de particulas de niquel e ferro, na concentragdo de 1,0 g/L, utilizando

o inalador comercial.

Como se observou na comparacdo das Figuras 5.40 e 5.41, quando se compara
as Figuras 5.42 e 5.43, respectivamente, referentes a uso do gerador da TSI e do
inalador comercial, para a geracdo de particulas de Oxido de niquel e ferro na
concentracdo de 1,0 g/L, também se ressalta que no inalador comercial teve-se uma
maior concentracdo de particulas geradas, tanto para particulas de oxido de niquel

guanto para as particulas de éxido de ferro, quando comparado com o gerador da TSI.

Além disto, quando se compara a geracdo de particulas de 6xido de niquel e de
ferro da concentracdo de 0,1 g/L, nas Figuras 5.40 e 5.41, para a concentracdo de 1,0
g/L, nas Figuras 5.42 e 5.43, observa-se que a medida que se aumenta a concentragdo da
suspensdo aumenta-se a concentracdo de particulas geradas, tanto pelo gerador da TSI
quanto pelo inalador comercial. No entanto, na Figura 5.43, utilizando o inalador
comercial, teve-se uma geracao mais instavel quando comparado com o gerador da TSI.

Fato devido ao maior nimero de particulas em suspenséo.

Nas Figuras 5.44 e 5.45 observam-se 0 numero total de particulas geradas de
Oxido de niquel e ferro para as concentragdes de 0,1 e 1,0 g/L e no tempo de 2 e 10
horas, para o gerador da TSI e para o inalador comercial, respectivamente.
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Figura 5.44: Variacdo do numero total de particulas geradas de 0xido de niquel e de

ferro, nas concentragdes de 0,1 e 1,0 g/L e para os tempos de 2 e 10 horas, utilizando o

gerador da TSI.
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Figura 5.45: Variacdo do numero total de particulas geradas de 6xido de niquel e de
ferro, nas concentracdes de 0,1 e 1,0 g/L e para os tempos de 2 e 10 horas, utilizando o

inalador comercial.
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Nas Figuras 5.44 e 5.45, referentes, respectivamente, ao gerador da TSI e ao
inalador comercial, observam-se que do tempo de 2 horas para o tempo de 10 horas de
andlise, tanto nas concentragdes de 0,1 e 1,0 g/L, ocorreu um aumento do nimero total
de particulas geradas tanto para as particulas de oxido de niquel quanto para as
particulas de oxido de ferro. No entanto, para o inalador comercial pode-se observar um
maior nimero total de particulas geradas para as particulas de niquel e de ferro, fato j&
observado nas Figuras 5.41 e 5.43, nas quais apresentaram uma maior concentracdo de

particulas.

5.5 Estudo comparativo dos geradores utilizados na geracédo de nanoparticulas

Além da comparacdo na geracdo dos déxidos de niquel e de ferro, utilizando-se
um mesmo gerador, numa mesma concentracao e para os tempos de 2 e 10 horas. Foi
feita uma comparacdo entre o0s geradores, para um mesmo Oxido na mesma

concentracéo, para os tempos de 2 e 10 horas.

Foi realizado o estudo comparativo entre o inalador comercial e o gerador
atomizador da TSI, uma vez que em ambos 0s geradores sdo utilizado material em
suspensdo ou em solucdo, ou seja, materiais em meio liquido. Ja o gerador de leito

fluidizado é um gerador que necessita de material seco, estando no meio sélido.

Nas Figuras 5.46 e 5.47 encontram-se as distribuicdes das concentracdes versus
o diametro de particula para os éxido de niguel, respectivamente, para as concentragdes

de 0,1 e 1,0 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial.
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Figura 5.46: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de éxido de niquel na concentracédo de 0,1 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo
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Figura 5.47: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de éxido de niquel na concentracdo de 1,0 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo
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Na Figura 4.46, referente a geracdo de particulas de niquel na concentracéo de
0,1 g/L, tanto para o gerador da TSI quanto para o inalador comercial, pode-se observar
que se aumentou a concentracdo de particulas de niquel geradas, quando se compara o
tempo de 2 horas com o tempo de 10 horas de analise. Além disto, evidencia-se uma

tendéncia na distribuicdo da concentragdo com o aumento do didmetro de particula.

Em contra partida, na Figura 4.47, referente a geracdo de particulas de niquel na
concentracdo de 1,0 g/L, para o gerador da TSI ndo se visualizou um aumento
significativo na geracdo de particulas no tempo de 2 horas para o tempo de 10 horas.
No entanto, para o inalador comercial pode-se observar um maior aumento na

concentracdo de particulas de niquel do tempo de 2 horas para o tempo de 10 horas.

Além disto, com o aumento da concentracdo de 0,1 g/L, como observado na
Figura 4.46, para a concentracdo de 1,0 g/L, Figura 4,47, ocorreu uma irregularidade na
distribuicédo, tendo um alargamento do pico. Este fato pode ser decorrente da utilizagdo
de uma maior concentracdo, uma vez que se tem um maior nimero de particulas em

suspensdo e, consequentemente, uma maior dispersao de particulas.

Em adicdo, outro fato pode ser levado em consideracdo na Figura 5.47, o desvio
do pico da distribuicdo para a direita, induzindo a tendéncia de aglomeracdo das

particulas de niquel, aumentando o didmetro medio das particulas geradas.

Ja nas Figuras 5.48 e 5.49 encontram-se as distribuicbes das concentracGes
versus 0 didmetro de particula para os Oxido de ferro, respectivamente, para as
concentracdes de 0,1 e 1,0 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial.
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Figura 5.48: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de déxido de ferro na concentracdo de 0,1 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo
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Figura 5.49: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm?

de éxido de ferro na concentracdo de 1,0 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo
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Na Figura 5.48, referente a geracédo de particulas de ferro na concentracao de 0,1
g/L, tanto para o gerador da TSI quanto para o inalador comercial, pode-se observar que
ocorreu um maior aumento da concentracao de particulas geradas no decorrer do tempo
de 2 horas com o tempo de 10 horas de analise, quando comparado com 0s geradores na
geracdo de particulas de niquel, como se notou na Figura 5.46. Além disto, se visualizou
uma menor tendéncia na distribuicdo da concentracdo com o aumento do diametro de
particula, quando comparado com a Figura 5.46, ou seja, tendeu-se a um pequeno

alargamento do pico com o decorrer do tempo.

Em contra partida, na Figura 5.49, referente a geracdo de particulas de ferro na
concentracdo de 1,0 g/L, tanto para o gerador da TSI quanto para o inalador comercial,
se notou um aumento significativo na geracdo de particulas no tempo de 2 horas para o
tempo de 10 horas, como também se ressaltou na Figura 4.48. Além disto, com o
aumento da concentragdo de 0,1 g/L, como observado na Figura 5.48, para a
concentracdo de 1,0 g/L, Figura 5.49, ocorreu um maior alargamento do pico no

decorrer do tempo, principalmente para a geracdo de particulas pelo inalador comercial.

Tal fato ja foi observado na Figura 5.47, na qual como foi dito, pode ser
decorrente da utilizacdo de uma maior concentracdo, uma vez que se tem um maior
nimero de particulas em suspensdo e, consequentemente, uma maior dispersdo de

particulas.

Outro fato ja observado na Figura 5.47, como também se nota na Figura 5.48, é
0 desvio do pico da distribuicdo para a direita, induzindo a tendéncia de aglomeracéo

das particulas de ferro, aumentando o diametro médio das particulas geradas.

Nas Figuras 5.50 e 5.51 observam-se o numero total de particulas geradas,
respectivamente, de oxido de niquel e ferro, para as concentragdes de 0,1 e 1,0 g/L e nos
tempos de 2 e 10 horas, tanto para o gerador da TSI quanto para o inalador comercial.
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Figura 5.50: Variacdo do numero total de particulas geradas de 6xido de niquel, nas

concentragdes de 0,1 e 1,0 g/L e para os tempos de 2 e 10 horas, utilizando o gerador da

n” total de particulas (H.-'um'ﬁ

Figura 5.51: Variagdo do nimero total de particulas geradas de 6xido de ferro, nas

TSI e o inalador comercial.
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Na Figura 5.50 pode-se observar que na geracdo de particulas de niquel, na
concentracdo de 0,1 g/L, geradas pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial, néo
houve grandes variacbes no numero total de particulas no tempo de 2 horas para o
tempo de 10 horas. Além disto, ambos 0s geradores apresentaram um ndmero total de
particulas bem proximo em ambos os tempos. Ainda na Figura 5.50, para a
concentracdo de 1,0 g/L, ambos os geradores apresentaram um pequeno aumento no
namero total de particulas do tempo de 2 horas para o tempo de 10 horas. No entanto, o
inalador comercial apresentou um numero total de particulas bem superior quando

comparado com o gerador da TSI, em ambos os tempos.

Ja na Figura 5.51, observou-se que na geracao de particulas de ferro, em ambas
as concentraces, 0,1 e 1,0 g/L, gerados pelo gerador da TSI e pelo inalador comercial,
ocorreu uma maior variagdo do numero total de particulas no tempo de 2 horas para o
tempo de 10 horas. Além disto, em ambas as concentracdes, pode-se observar que o
inalador comercial apresentou um maior numero total de particulas de ferro geradas
guando comparadas com o numero total de particulas geradas pelo gerador da TSI, em

ambos 0s tempos.

5.6 Imagens dos materiais avaliando a geracdo de particulas

Além da utilizacdo dos métodos para a geracdo de particulas de 6xido de niquel
e de ferro, foi feita analises de microscopia eletrdnica de varredura, utilizando o
INSPECT S50 e de microscopia eletrdnica de transmissédo, utilizando o TECNAI, a fim
de averiguar se estd havendo dispersdo de nanoparticulas. Ambos o0s equipamentos
pertencem ao departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) na Universidade
Federal de S&o Carlos (UFSCar).
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5.6.1 Imagens das particulas de oxido de niquel e de ferro por MEV-INSPECT

Na Figura 5.52 e na Figura 5.53, respectivamente, encontram-se as imagens da
geragdo dos d6xidos de niquel e de ferro pelo inalador comercial para a concentragdo de
5,0 g/L, considerando um tempo de geracao de 2 horas. A deposicao das particulas foi
realizada no filtro HEPA (High Efficiency Particulate Air), utilizando o dispositivo de
filtracdo apresentado na Figura 4.1. Este filtro foi escolhido uma vez que apresenta alta
eficiéncia de coleta de particulas nanométricas, como abordado por diversos trabalhos,
como Payet et al. (1992), Steffens e Coury (2007a,b), Golanski et al. (2009).

Uma imagem em microscopia eletronica de varredura pode mostrar a formacéo
de uma particula, na qual a mesma pode ser constituida por outras particulas de menores

didmetros.

Figura 5.52: Imagem do Oxido de niquel realizada no MEV.

o HV det WD spot/mag O | tilt | +~———5uym——— I
el 10.00 kV[ETD[11.2mm 2.5 |20 000 x|-0 °| LCE - DEMa - UFSCar - Inspect S50

Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 5.53: Imagem do 6xido de ferro realizada no MEV.

HV det | WD |spot| mag O | tilt e 1 1111 Re—
5.00kV |[ETD 12.8 mm| 2.5 [20000x |-0 °| LCE - DEMa - UFSCar - Inspect S50

Fonte: Acervo pessoal.

Pela andlise das Figuras 5.52 e 5.53, vé-se que esta tendo a geracdo de particulas
aglomeradas, ou seja, a geracdao de particulas constituidas por particulas de menores
didmetros. Isso se deve, uma vez que, as nanoparticulas por apresentam alta energia

superficial tendem a se aglomerar.

Na Figura 5.52, referente & geracdo de particulas de 6xido de niquel pelo
inalador comercial e sua deposicdo no filtro HEPA, pode-se observar que a imagem
apresenta uma quantidade de material depositado bem superior quando se compara as
particulas de 6xido de ferro depositadas no filtro HEPA, Figura 5.53. Isso se deve, pois
pelas Figuras 5.1 e 5.2, referentes a distribuicdo dos Oxidos de niquel e ferro,
respectivamente, pode-se observar que a geracdo de particulas de niquel foi bem
superior do que a geracdo das particulas de ferro, tendo, dessa forma, uma maior

deposicao do material no filtro.
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5.6.2 Imagens das particulas de éxido de niquel e de ferro por MET-TECNAI

Nas Figuras 5.54 e 5.55, respectivamente, encontram-se as imagens da geracéo
dos 6xidos de niquel referentes as concentracdes de 0,5 e 5,0 g/L, geradas pelo inalador

comercial.

Figura 5.54: Imagem do 6xido de niquel gerada pelo inalador comercial na

concentracdo de 0,5 g/L, realizada no MET.

-
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 5.55: Imagem do 6xido de niquel gerada pelo inalador comercial na

concentracéo de 5,0 g/L, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.

Pelas Figuras 5.54 e 5.55, na geracédo de particulas de 6xido de niquel utilizando
o inalador comercial, observa-se que as particulas estdo sendo geradas e depositadas
aglomeradamente, sendo os aglomerados constituidos por nanoparticulas. Diante disto,
pode-se sugerir que as particulas quando atomizadas pelo gerador sdo geradas ja
aglomeradas, ou seja, a imagem na Figura 5.54 e uma Unica particula constituida por

outras particulas menores.

Nas Figuras 5.56 e 5.57, respectivamente, encontram-se as imagens da geragdo
dos oxidos de ferro referentes as concentracfes de 0,5 e 5,0 g/L, geradas pelo inalador
comercial.



Figura 5.56: Imagem do 6xido de ferro gerada pelo inalador comercial na

concentracéo de 0,5 g/L, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 5.57: Imagem do 6xido de ferro gerada pelo inalador comercial na

concentracéo de 5,0 g/L, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.
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Do mesmo modo, como observado nas Figuras 5.54 e 5.55, as particulas de
Oxido de ferro geradas pelo inalador comercial também estdo sendo geradas
aglomeradamente, como mostrados nas Figuras 5.56 e 5.57.

Comparando as Figuras 5.54 e 5.55, respectivamente, referentes as particulas de
oxido de niquel em 0,5 e 5,0 g/L, com as Figuras 5.56 e 5.57, respectivamente,
referentes as particulas de 6xido de ferro em 0,5 e 5,0 g/L, pode-se observar que as
particulas de éxido de niquel sdo geradas em maior nimero em relagdo as particulas de
Oxido de ferro, isso comprova o que se foi observado nas Figuras A.3 e 5.1, para as
concentracdes de 0,5 e 5,0 g/L, respectivamente, de 6xido de niquel e nas Figuras E.3 e

5.2, para as concentracOes de 0,5 e 5,0 g/L, respectivamente, de 6xido de ferro.

Nas Figuras 5.58 e 5.59, respectivamente, encontram-se as imagens da geracao
dos 6xidos de niquel e de ferro nas concentracdes de 0,5 g/L, geradas pelo gerador

atomizador da TSI.

Figura 5.58: Imagem do Oxido de niquel gerada pelo gerador atomizador da TSI

na concentracdo de 0,5 g/L, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.



99

Figura 5.59: Imagem do 6xido de ferro gerada pelo gerador atomizador da TSI

na concentracdo de 0,5 g/L, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.

Comparando as Figuras 5.58 com a Figura 5.59, observa-se que a geracdo do
numero de particulas de 6xido de niquel € maior do que o nimero de particulas de éxido
de ferro geradas, fato ja observado na Figura C.4, referente a distribuicdo da geragéo de
particulas de 6xido de niquel na concentracdo de 0,5 g/L no decorrer de 10 horas e na
Figura 5.27, referente a distribuicdo da geracdo de particulas de Oxido de ferro na
concentracédo de 0,5 g/L no decorrer de 10 horas.

Na comparacdo das imagens obtidas das particulas de Oxido de niquel na
concentracdo de 0,5 g/L entre o inalador comercial, Figura 5.54 e o gerador da TSI,
Figura 5.58, observa-se que o inalador comercial gerou aglomerados de tamanho de
particulas maiores que o aglomerado obtido no gerador da TSI, isso pode ser explicado
pelo fato do inalador comercial gerar um maior nimero de particulas por cm® quando
comparado com o gerador da TSI. Fato j4 observado nas Figuras A.3, referente ao
inalador comercial e C.4, referente ao gerador da TSI.
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Na comparacdo das imagens obtidas das particulas de Oxido de ferro na
concentracdo de 0,5 g/L entre o inalador comercial, Figura 5.56 e o gerador da TSI,
Figura 5.59, observou-se 0 mesmo comportamento da geracdo das particulas de niquel,
ou seja, para o 6xido de ferro, o inalador comercial gerou aglomerados com tamanho de
particulas maiores em relacdo ao gerador da TSI, uma vez que também no inalador teve-
se uma maior geracdo do niimero de particulas por cm®. Fato observado anteriormente

nas Figuras E.3, referente ao inalador comercial e 5.27, referente ao gerador da TSI.

Nas Figuras 5.60 e 5.61, respectivamente, encontram-se as imagens da geracéo
dos oxidos de niquel e de ferro, geradas pelo gerador de leito fluidizado, na qual utiliza

a dispersdo do material na forma sélida, utilizando a velocidade de corrente em 50%.

Figura 5.60: Imagem da particula de 6xido de niquel gerada pelo gerador de

leito fluidizado, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 5.61: Imagem da particula de 6xido de ferro gerada pelo gerador de leito

fluidizado, realizada no MET.

Fonte: Acervo pessoal.

Pela andlise das Figuras 5.60 e 5.61, também se teve a formagdo de aglomerados
constituidos por particulas nanométricas, fato que demonstra que a geracdo dos
aglomerados esta ocorrendo desde a atomizacdo das particulas, ou seja, as particulas ja

estdo sendo formadas aglomeradamente.
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5.7 Geracéao de microparticulas

Como visualizado nas Figuras 5.1 e 5.2, respectivamente, para a geracdao de
nanoparticulas de oxido de niquel e de ferro a partir de uma concentracdo de 5 g/L,
teve-se uma diminuicdo do numero de particulas geradas, ou seja, ocorreu a
sedimentacdo do material ao longo do tempo de analise, uma vez que o material tendeu
a se aglomerar devido a alta concentracdo de particulas em suspensdo. Além disto, nas
Figuras 5.52 e 5.53, respectivamente, pode-se observar a deposicdo de particulas no
filtro HEPA para as particulas de 6xido de niquel e de déxido de ferro, na qual se
observou a deposicdo de particulas aglomeradas.

Diante do apresentado, realizaram-se analises utilizando o equipamento APS, na
qual coleta particulas na faixa micrométrica, variando de 0,5 e 20 um. Nas Figuras 5.62
e 5.63, observa-se a distribuicdo das particulas de 6xido de niquel e de 6xido de ferro,
respectivamente, geradas a partir de uma concentracdo de 0,5 g/L, uma vez que o

equipamento é sensivel a concentracdes superiores e coletadas pelo APS.

Figura 5.62: Distribuicdo da concentracdo versus o diametro de particula de

6xido de niquel coletada pelo APS.
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Figura 5.63: Distribuicdo da concentracéo versus o didmetro de particula de

oxido de ferro coletada pelo APS.
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Avaliando as Figuras 5.62 e 5.63, pode-se observar que se teve a geracdo de
particulas na faixa micrométrica, respectivamente, variando entre 0,5 e 5,5 um para
particulas de 6xido de niquel e de 0,5 e 4 um para particulas de 6xido de ferro. As
particulas geradas na faixa micrométrica podem ser provenientes de particulas
nanométricas em suspensao que ja estdo sendo geradas aglomeradas, uma vez que, de
acordo com as Figuras 5.54 e 5.56, referentes, respectivamente, as imagens das
particulas de éxido de niquel e de ferro geradas pelo inalador comercial na concentragdo
de 0,5 g/L pelo MET, como também pelas Figuras 558 e 5.59, referentes,
respectivamente, as imagens das particulas de 6xido de niquel e de ferro geradas pelo
gerador da TSI na concentragdo de 0,5 g/L pelo MET, as particulas geradas dos Oxidos

apresentam-se aglomeradas.

Comparando-se as Figuras 5.62 e 5.63, pode-se observar que a concentracdo de

particulas de oxido de ferro foi superior a concentragéo de particulas de 6xido de niquel,
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ambas coletadas pelo APS. Diante disto, a variacdo de diametro micrométrico é superior

para as particulas de 6xido de ferro.

Além disto, em ambas as Figuras observa-se que a medida que se aumenta a
velocidade do fluxo de escoamento tem-se a diminui¢do da concentracdo de particulas
coletadas pelo APS. Tal fato pode ser explicado uma vez que a medida que se aumenta
a velocidade, o tempo de permanéncia da particula no escoamento é menor, podendo a

mesma ser perdida no processo, ndo sendo coletada pelo equipamento.

A Figura 5.64 refere-se a geracdo de particulas de Oxido de niquel na
concentracéo de 0,59/L, coletadas pelo SMPS em trés velocidades de escoamento, a fim
de se comparar com a Figura 6.62, referentes a geracdo de particulas também de 6xido

de niquel na concentracédo de 0,5 g/L, no entanto, coletadas pelo APS.

Figura 5.64: Distribuicdo da concentracdo versus o diametro de particula de

oxido de niquel coletada pelo SMPS.
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Comparando-se a Figura 5.64, referente as particulas de niquel coletadas pelo
SMPS, com a Figura 5.62, referente as particulas de niquel coletadas pelo APS,
observa-se que as particulas de éxido de niquel coletadas pelo SMPS apresentaram o
mesmo comportamento que as particulas de niquel coletadas pelo APS quando se variou
a velocidade de escoamento. Ou seja, & medida que se aumentou a velocidade do fluxo
de escoamento ocorreu a diminuicdo da concentracdo de particulas coletadas pelo
SMPS, uma vez que, como ja explicado, a medida que se aumenta a velocidade
diminui-se o tempo de permanéncia do material dentro do escoamento, podendo o

equipamento ndo coletar a particula.
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6. CONCLUSOES

De acordo com o apresentado e discutido nos resultados, foi possivel concluir

que:

- Independente do gerador utilizado, o gerador da TSI, o inalador comercial e o gerador
de leito fluidizado, teve-se a geracdo de nanoparticulas tanto para o 6xido de niquel

como para o 6xido de ferro;

- Nos testes preliminares, para a concentracdo dos 6xidos de 5,0 g/L em suspensao, no
inalador comercial, observou-se o decaimento na concentracdo de particulas geradas ao
longo do tempo de 10 horas, isso devido, & alta concentragdo utilizada dos oxidos, na

qual as particulas em suspensdo ao longo do tempo se aglomeraram e sedimentaram;

- Ainda nos testes preliminares, a utilizacéo de injecdo de ar e de agitagdo magnética na
geracdo de particulas de niquel ndo foi eficiente, uma vez que interferiram na
distribuicdo das particulas geradas. Além disso, 0 uso de dispersante também ndo foi

eficiente, pois interferiu na concentracéo final de particulas geradas;

- Dentre os equipamentos avaliados para a geracdo de particulas de 6xido de niquel e de
ferro, o inalador comercial foi 0 que gerou um maior niimero de particulas por cm®. No
entanto, o gerador atomizador da TSI gerou particulas com distribuices mais

uniformes;

- Para ambos os 6xidos, 0 aumento da concentracdo do material na suspensdo nao
ocasionou 0 aumento do diametro médio das particulas, mas teve-se 0 aumento no
numero de particulas geradas, tanto para o gerador da TSI como quanto para o inalador

comercial;

- Para todos os geradores ocorreu uma distribuicdo de tamanho de particulas
semelhantes ao longo do tempo de 10 horas, ou seja, para cada gerador e em cada
concentracdo utilizada, ndo houve uma tendéncia de variacdo na distribuicdo no

decorrer do tempo;
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- Na comparacdo dos Oxidos para uma mesma concentracao e para um mesmo gerador,
teve-se uma distribuicdo de particulas semelhantes, no entanto, para o 6xido de niquel

gerou-se um namero de particulas superior ao éxido de ferro;

- Na comparacéo entre o gerador da TSI e do inalador comercial para um mesmo dxido
e na mesma concentracdo, pode-se observar que ocorreu um aumento da concentracao
de particulas geradas no decorrer do tempo de 2 horas com o tempo de 10 horas de

andlise para ambos o0s 0xidos;

- Na andlise de microscopia eletrénica de varredura pode-se observar a deposicdo de
particulas aglomeradas de ambos os 6xidos no filtro HEPA, no entanto, para o 6xido de
niquel teve-se uma maior deposicdo de particulas uma vez que se teve uma maior

geracdo de particulas para este material,

- Na andlise de microscopia eletronica de transmissao pode-se observar que as particulas
estdo sendo geradas e depositadas aglomeradamente, sendo os aglomerados constituidos
por nanoparticulas. Diante disto, pode-se sugerir que as particulas quando atomizadas
pelos geradores estdo sendo geradas ja aglomeradas. Além disto, observou-se que o
inalador comercial gerou aglomerados de tamanho de particulas maiores que o
aglomerado obtido no gerador da TSI, isso pode ser explicado pelo fato do inalador
comercial gerar um maior nimero de particulas por cm® quando comparado com o

gerador da TSI;

- Na andlise da coleta de particulas pelo APS, pode-se observar que se teve a geracdo de
particulas na faixa micrométrica para ambos os éxidos, na qual as mesmas podem ser
provenientes de particulas nanométricas em suspensdo que ja estdo sendo geradas

aglomeradamente, como observado pelas imagens no MET.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Analise de imagens das particulas de éxido de niquel e ferro pela variacdo do tempo de

deposicao;

- Analise de materiais na faixa nanométrica com dispersao monodispersa;

- Analise da variacdo do tempo de geracdo de nanoparticulas pelos métodos utilizados;

- Andlise da geracdo de nanoparticulas de 6xido de niquel e ferro por outros métodos;

- Andlise da forma de deposicdo das particulas de éxido de niquel e ferro em filtros
fibrosos.
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APENDICE A

Distribuicdo do didmetro de particula de 6xido de niquel versus a concentracéo
para as concentracbes de 0,05; 0,1; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 g/L utilizando o inalador

comercial.

Figura A.1: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,05 g/L de éxido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Figura A.2: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,1 g/L de oxido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Figura A.3: Distribuicio do diametro versus o nimero de particulas por cm® para a
concentracdo de 0,5 g/L de 6xido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Figura A.4: Distribuicio do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 1,0 g/L de oxido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Figura A.5: Distribuicio do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 2,0 g/L de 6xido de niquel utilizando o inalador comercial.

320000 ® (] hora
® 2 horas

-
g i & 4 horas
# 240000 ¥ 6 horas
e -
o # 1§ horas
E i B 10 horas
5
m
= 180000 -
[ak]
=]
(=]
1 b
(&
&
‘E z0000 4
a]
=
& i ""

o

T T T T T T T T T T T T T
o 50 100 150 200 250 200 250

Didmetro de particula { nm)

Fonte: Acervo pessoal.



123

Figura A.6: Distribuicio do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 3,0 g/L de oxido de niquel utilizando o inalador comercial.
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Figura A.7: Distribuicio do didmetro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 4,0 g/L de 6xido de niquel utilizando o inalador comercial.
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APENDICE B

Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas geradas por cm® para o
oxido de niquel com todas as concentracGes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas,

utilizando o inalador comercial.

Figura B.1: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentragdes de dxido de niquel geradas pelo inalador comercial ap6s o
tempo de 2 horas.
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Figura B.2: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentragdes de dxido de niquel geradas pelo inalador comercial ap6s o
tempo de 4 horas.
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Figura B.3: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentracdes de 6xido de niquel geradas pelo inalador comercial apds o

tempo de 6 horas.
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Figura B.4: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentragdes de dxido de niquel geradas pelo inalador comercial ap6s o

Concentragio de particula (#/cm™

tempo de 8 horas.

300000 4

250000 4

200000 4

150000 4

100000

50000 S

0.05 gL
0.1gL
0.25 gL
0.5g/L
1.0gL
2.0gL
3.0gL
40gL
5.0gL

SRSV AAPE

!
100 150 200 250 200

Didmetro de particula ( nm)

Fonte: Acervo pessoal.

350



APENDICE C
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Distribuicdo do diametro de particula de 6xido de niquel versus a concentracéo

para as concentragdes de 0,05; 0,1; 0,25; 0,5 e 2,0 g/L utilizando o gerador da TSI.

Figura C.1: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

Concentragao de particula (#fcm™

concentragdo de 0,05 g/L de éxido de niquel utilizando o gerador da TSI,
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Figura C.2: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,1 g/L de oxido de niquel utilizando o gerador da TSI.
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Figura C.3: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,25 g/L de éxido de niquel utilizando o gerador da TSI.
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Figura C.4: Distribuicio do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,5 g/L de oxido de niquel utilizando o gerador da TSI.
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Figura C.5: Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 2,0 g/L de 6xido de niquel utilizando o gerador da TSI.
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APENDICE D

Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas geradas por cm® para o
oxido de niquel com todas as concentracbes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas,

utilizando o gerador da TSI.

Figura D.1: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentracdes de 6xido de niquel geradas pelo gerador da TSI apds o

tempo de 2 horas.
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Figura D.2: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm?®
para todas as concentragdes de Oxido de niquel geradas pelo gerador da TSI apds o
tempo de 4 horas.
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Figura D.3: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm?®
para todas as concentracdes de 6xido de niquel geradas pelo gerador da TSI apds o

tempo de 6 horas.
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Figura D.4: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentragdes de 6xido de niquel geradas pelo gerador da TSI ap6s o

Concantracao de particula (#/cm™

tempo de 8 horas.
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APENDICE E
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Distribuicdo do didametro de particula de 6xido de ferro versus a concentracao

para as concentracdes de 0,05; 0,1; 0,5 e 1,0 g/L utilizando o inalador comercial.

Figura E.1: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,05 g/L de éxido de ferro utilizando o inalador comercial.
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Figura E.2: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,1 g/L de oxido de ferro utilizando o inalador comercial.
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Figura E.3: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,5 g/L de 6xido de ferro utilizando o inalador comercial.
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Figura E.4: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 1,0 g/L de oxido de ferro utilizando o inalador comercial.
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APENDICE F

Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas geradas por cm® para o
oxido de ferro com todas as concentracbes para 0s tempos de 2, 4, 6 e 8 horas,

utilizando o inalador comercial.

Figura F.1: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentracdes de 0xido de ferro geradas pelo inalador comercial apés o

tempo de 2 horas.
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Figura F.2: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentragdes de dxido de ferro geradas pelo inalador comercial apds o
tempo de 4 horas.
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Figura F.3: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm?®
para todas as concentracdes de 0xido de ferro geradas pelo inalador comercial apés o

tempo de 6 horas.
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Figura F.4: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentragdes de dxido de ferro geradas pelo inalador comercial apds o

Concentracio de particula (#/fcm?
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APENDICE G
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Distribuicdo do didametro de particula de 6xido de ferro versus a concentracao

para as concentragdes de 0,05; 0,1; 0,25 e 1,0 g/L utilizando o gerador da TSI.

Figura G.1: Distribuic&o do diametro versus o nimero de particulas por cm® para a

Concentragao de particula ({#cm®

concentracdo de 0,05 g/L de déxido de ferro utilizando o gerador da TSI.
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Figura G.2: Distribuic&o do diametro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,1 g/L de oxido de ferro utilizando o gerador da TSI.
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Figura G.3: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas por cm® para a

concentracdo de 0,25 g/L de 6xido de ferro utilizando o gerador da TSI.
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Figura G.4: Distribuic&o do diametro versus o nimero de particulas por cm?® para a

concentracdo de 1,0 g/L de oxido de ferro utilizando o gerador da TSI.
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APENDICE H

Distribuicdo do diametro versus o niimero de particulas geradas por cm® para o
Oxido de ferro com todas as concentracfes para os tempos de 2, 4, 6 e 8 horas,
utilizando o gerador da TSI.

Figura H.1: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®
para todas as concentragdes de 6xido de ferro geradas pelo gerador da TSI ap6s o tempo

de 2 horas.
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Figura H.12: Distribuicdo do diametro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentra¢des de Oxido de ferro geradas pelo gerador da TSI ap6s o tempo
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Fonte: Acervo pessoal.

Figura H.3: Distribuic&o do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentracdes de 6xido de ferro geradas pelo gerador da TSI apds o tempo
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Figura H.4: Distribuicéo do didmetro versus o nimero de particulas geradas por cm®

para todas as concentra¢des de Oxido de ferro geradas pelo gerador da TSI ap6s o tempo

de 8 horas.
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