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Ag��d��o� �o� P�ofº� ��.-Ing.� Rob�n�on� C��lo�� �udl�y� C�uz� p�l��

opo��un�d�d�� d�� d���nvolv��� ����� p�oj��o� jun��m�n��� �o� In����u�o� d�� M���������

C��âm�co�� -�IMC,�p�l��p�c�ênc�������mpo�d�d�c�do��à�m�nh��o���n����o���p�l���

f�u�íf�����d��cu��õ������nc�n��vo�,���j��como�p�of����on�l�ou�como�p���o�.�

Ag��d��o� à� m�nh�� n�mo��d�� Eng.� Ká���� d�� Ol�v����� po�� d�v�d��� �����

c�m�nh�d�� com� �mo�� �� c���nho,� p�lo� �upo���� �ncond�c�on�l� no� âmb��o� p���o�l,�

�lém�do��uxíl�o�n�������f���p�of����on������l�c�on�d����o�p�oj��o.�

Ag��d��o��o��doc�n����lu����no��P�ofª���ª�An��M.�S�g�d������P�ofº���º.�

P�d�o� M�n���� d�� Un�v����d�d�� d�� Av���o,� p�l��� v�l�o���� con���bu��õ��� n��

�n���p������o�d�����ul��do����p�l���g��dáv�l�p����n�����mp���b�m�humo��d�.��

Ag��d��o�à���ª.�J�ín��W�bb��� po��p�on��m�n����� con��nu�m�n���d��po��

d�� �g�nd�,� po�� con���bu��� ��gn�f�c���v�m�n��� n��� �nál����� �� d��cu��õ��� �� po��

�p��mo����com�qu�l�d�d��o�docum�n�o�d���������vo.��

Ag��d��o�à�P�ofª�Mª.�Ad���n��Sp�gg�o��n�V��z��p�l����v���o�d��con��údo��

��l�c�on�do��à��nál���������í���c�.�

Ag��d��o� à� ��ª.� ��n��l�� P��ond�� �� �o� Ch������n� do� LEB�o� p�l��

comp���n��o����uxíl�o�n���bo�d�g�m�d��dúv�d����� ���l�z���o�do���n���o��p�lo�

mé�odo�BET.�

Ag��d��o� à� Al�n�� G�hl�n� no� LPOL� p�lo� ����n�m�n�o� no� �qu�p�m�n�o�

N�no���c�Fl�x.�

Ag��d��o��o��func�oná��o��do�IMC,�Âng�lo,�M�������M�l���l�,�p�lo��upo����

n���á����� �écn�c������dm�n�������v��,��o��col�g���bol�������do�IMC,�Al����nd�o,�

C����y�n,�Lu�z����P�ul��p�lo��mú�uo���uxíl�o��du��n������d��c�pl�n���d��m�����do,�

���o��d�m����col�g���do�PGMAT���func�oná��o��do��l�bo���ó��o��d��UCS�qu��d��

�lgum��fo�m��con���buí��m�p������������b�lho�du��n���do����no�.�
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AES� E�p�c��o�cop����cú���c�����l���o�cú���c��

(do��nglê�������������d�Ele��r����������Spe��r����py)�

CSA� Conc�n�����o�d���ól�do���l����d��

CSV� Conc�n�����o�d���ól�do��v��d�d�����

CVI� Co���n���colo�d�l�v�b��c�on�l�

�EA� ��âm���o��qu�v�l�n����m�á����

�EN� ��âm���o��qu�v�l�n���numé��co�

�EV� ��âm���o��qu�v�l�n���volumé���co�

�LS� E�p�lh�m�n�o�d��luz�d�nâm�co�

(do��nglê��Dy��m���L�gh��S����er��g)�

�TP� ������bu���o�d����m�nho�d��p���ícul��

FPS� E�p�c��o�d��f��quênc���d��po�ênc���

(do��nglê��Freq�e��y�P�wer�Spe��r�m)�

PCS� Co���l���o�d��fó�on��

(do��nglê��Ph�����C�rrel������Spe��r����py)�

PCZ� Pon�o�d��c��g��z��o�

PIE� Pon�o���o�lé���co�

SLS� E�p�lh�m�n�o�d��luz����á��co�

(do��nglê��S������L�gh��S����er��g)�

SSA� Á�����up��f�c��l���p�cíf�c��

(do��nglê��Spe��f���S�rf��e��re�)�

�

� �



L��T������ÍMBOLO��

�

A� Con���n���d��H�m�k���(J)�

�� ����ânc���d��o��g�m�do�f��x���m���l���o�à�p���ícul��(nm)�

A�� Á����d������o����n�v����l�

CS� Conc�n�����o�d���ól�do��

�p� ��âm���o�d��p���ícul��(nm)�

�� Co�f�c��n���d��d�fu��o�

dh�

dSSA�

��âm���o�h�d�od�nâm�co�

��âm���o��qu�v�l�n���à�á�����up��f�c��l���p�cíf�c��

�� C��g���lé���c���l�m�n����

E� In��n��d�d��do�c�mpo��lé���co�

F� Fluxo�d��luz��nc�d�n���po��á����

h� S�p�����o�mín�m���n�����up��fíc����(nm)�

I� In��n��d�d����p�lh�d��

I(�)� In��n��d�d���m�fun��o�do���mpo�

I0� In��n��d�d��d��d�f����o�do�f��x���

I�� In��n��d�d��d������od��p����o�

J� Joul��

kb� Con���n���d��Bol�zm�nn�(J/K)�

mm� Índ�c��d����f����o�do�m��o�

mp� Índ�c��d����f����o�d��p���ícul��

m�� M�����do��d�o�v�n���

NA� Núm��o�d��Avog�d�o�

P� E�p�c��o�d��po�ênc���

P� P�����o����l�do�gá��

P0� P�����o�do��d�o�b��o�

q1� C�lo��d���d�o���o�d��p��m�����c�m�d��

qL� C�lo��d��l�qu�f���o�d���d�o���o�

�� R��o�d��p���ícul��(nm)�

T� T�mp����u���(K)�

v� V�loc�d�d��d��d��loc�m�n�o�

VA� En��g���������v��(J)�
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�

�
�

Vg� Volum��d��gá���d�o�v�do�

Vm� Volum��d��monoc�m�d��

VM� Volum��mol���

VR� En��g�����pul��v��(J)�

VT� En��g����o��l�d���n������o�(J)�

Γ� Co�f�c��n���d��d�c��m�n�o�

ε0� P��m����v�d�d��d��lé���c��no�vácuo�(J-1·m-1)�

εm� Con���n���d��lé���c��do�m��o�

ζ� Po��nc��l�Z����(mV)�

μ�� Mob�l�d�d���l���ofo�é��c��

η� V��co��d�d��d�nâm�c��(P�·�)�

θ� Ângulo�d����p�lh�m�n�o�

κ� P��âm���o�d����by��

λ� Comp��m�n�o�d��ond��do�f��x��

ρm� ��n��d�d��do�m��o�líqu�do�(g/cm³)�

ρp� ��n��d�d��d��p���ícul��(g/cm³)�

ρ�� ��n��d�d��d���u�p�n��o�(g/cm³)�
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RESUMO�

�

A� mo�g�m� d�� p���ícul��� c��âm�c��� �m� �u�p�n��o� �m�mo�nho�� �g���do���� d��
��f�����é�um�p�oc���o�d���l����n��g����nd�c�do�p������ob��n��o�d��m����������m�
��c�l����ubm�c�o���n�nomé���c������p����n��-���como��l���n���v���m���l���o��o��
p�oc���o�� quím�co�� d�� �ín����� d�� pó�.� �u��n��� �� mo�g�m,� �� d�����bu���o� do�
��m�nho�d��p���ícul�,�ou��TP,�é�d��loc�d��p������m�nho��c�d��v�z�m�no���.�A�
����b�l�z���o��l���o��á��c��con��ol��o�b�l�n�o��n�������fo�������pul��v�����������v���
���v�����glom�����o�d���p���ícul����b��xo�d��1�µm.�N��������b�lho�fo�����l�z�d����
�v�l����o� d�� d�����bu���o� do�� ��m�nho�� d�� p���ícul�� d�� �u�p�n�õ��� d�� �íl�c��
com�nuíd��� �m� mo�nho� �g���do�� d�� ��f����,� �m� �n�����õ��� �l���o��á��c���
��pul��v���ou�������v���com�o�m��o�d��mo�g�m.�A�m�d���o�d���TP���po��nc��l�ζ�
d����u�p�n�õ�����o��mp�����vo��como�p��âm���o��d��m�d�d��p�������v�l����o�d��
�f�c�ênc��� d��mo�g�m.� A� ��p�c��o�cop��� �l���o�cú���c�,� o� ��p�lh�m�n�o� d�� luz�
d�nâm�co���o���p�lh�m�n�o�d��luz����á��co�fo��m�����écn�c���d��c���c����z���o�d��
��m�nho�d��p���ícul���do��d��.�Amo������d���u�p�n�õ��,�com�d�f���n����v�lo����
d�� pH� du��n��� �� mo�g�m,� fo��m� �n�l���d��� �m� ��mpo�� d����n�o�,� d�� modo� ��
�comp�nh��� �� com�nu���o� d��� p���ícul��� d�� �íl�c�.� P��âm���o�� �mpo���n���� �m�
c�d�� �écn�c�� fo��m�v����do�� d��modo� �� v���f�c��� o� �f���o� c�u��do� n���TP.� Fo��
po��ív�l� ob���v��� qu�� o�� ���ul��do�� ob��do�� p�lo� mé�odo� �l���o�cú���co� ��o�
d�p�nd�n���� �� ��n�ív���� à� v������o� d�� conc�n�����o� d�� �ól�do�� d�� �u�p�n��o�
u��l�z�d��n���m�d��õ��.�O�����ul��do��ob��do��p�lo�mé�odo�d����p�lh�m�n�o�d��
luz� ���á��co� �nd�c���m�qu�� �� �pl�c���o� d�� ul�����om� �pó�� �� �d���o� d�� �mo�����
g����p���u�b��õ���n���TP.�A��d�n��f�c���o�do��l�m�����d��m�d���o�d��c�d���écn�c��
�xp���m�n��l�d��c���c����z���o�d���TP�f�z-���n�c���á��o�p����d��c��n����ob�����
�mpo��ânc�����l���v����o���f���o��d��c�d��p��âm���o.�A���écn�c���d��c���c����z���o�
d�� ��m�nho�d��p���ícul�� u��l�z�d���n�o� fo��m� �obu�����o� �uf�c��n��� p���� �f��m���
qu�l�pH�f�vo��c����ob��n��o�d��p���ícul���n�nomé���c��.�A�d����m�n���o�d��á����
�up��f�c��l���p�cíf�c��d���p���ícul����p����n�ou-���como��l���n���v��p�����up�������
l�m����õ��� d��� �écn�c��� �n����o���,� um�� v�z� qu�� �� �pl�c�b�l�d�d�� d�� um� pó�
n�nomé���co� pod�� ���� m�d�d�� p�l�� �u�� �����v�d�d�� �up��f�c��l.� A�� d�����bu��õ���
volumé���c��� �� numé��c��� po�� AES� �� SLS� fo�n�c���m� d�âm���o�� �qu�v�l�n����
m�no�����m�pH�9,��nqu�n�o�qu������nál�����po���LS���d��SSA�p�lo�mé�odo�BET�
�nd�c���m� m�no���� d�âm���o�� �qu�v�l�n���� �,� po���n�o,� m�lho�� �f�c�ênc��� d��
mo�g�m��m�pH�5.�
�
Palavras-chave:��íl�c�,�mo�g�m,�����b�l�z���o�colo�d�l,���m�nho�d��p���ícul��
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ABSTRACT�

�

Th��m�ll�ng�of� c���m�c� p����cl��� �n�w����� �u�p�n��on�� �n� ������d�m�d��� m�ll�� ��� ��
h�gh� �n��gy� p�oc���� �nd�c���d� �o� ob���n�m������l�� �n� �ubm�c�on� �nd� n�nom����c�
�c�l��,� �nd� ��� p����n��d� ��� �n� �l���n���v�� �o� ch�m�c�l� p�oc������ fo�� powd����
�yn�h����.��u��ng�m�ll�ng,� �h��p����cl�� ��z��d�����bu��on,�PS�,� ��� �h�f��d� �o��m�ll���
�nd� �m�ll��� ��z��.� El�c��o�����c� ���b�l�z���on� con��ol�� �h�� b�l�nc�� b��w��n�
��pul��v�� �nd������c��v�� fo�c��� �nd� p��v�n��� �gglom�����on� fo�� p����cl��� und��� 1�
μm.� In� �h��� wo�k� �h�� p����cl�� ��z�� d�����bu��on� �v�lu���on� fo�� ��l�c�� �u�p�n��on��
comm�nu��d� �n� ������d�m�d���m�ll� w���p��fo�m�d�bo�h� �n� ��pul��v���nd������c��v��
�l�c��o�����c� �n����c��on�� w��h� �h�� p����cl��� �nd� �h�� m�ll�ng� m�d�um.� Th��
m���u��m�n�� of� �u�p�n��on��PS�� �nd� ζ� po��n���l� ���� �mp�����v�� ��� m���u��ng�
p���m������ fo�� �h�� �v�lu���on�of�m�ll�ng��ff�c��ncy.�El�c��o�cou���c� �p�c��o�copy,�
dyn�m�c� l�gh�� �c������ng��nd������c� l�gh�� �c������ng�w����choo��d� fo��p����cl�� ��z��
ch���c����z���on.� �u��ng� m�ll�ng,� ��mpl��� of� �u�p�n��on�� ��� d�ff���n�� pH� w����
�n�lyz�d� ��� d�ff���n�� ��m��� �n� o�d��� �o� mon��o�� �h�� ��l�c�� p����cl��� comm�nu��on.�
M���u��m�n��� p���m������ fo�� ��ch� ch���c����z���on� ��chn�qu�� w���� ch�ng�d� �n�
o�d����o�v���fy������ff�c���n��h��m���u��d�PS�.�I��w���po���bl���o�ob���v���h����h��
���ul��,� ob���n�d� by� �h���l�c��o�cou���c�m��hod,� ����d�p�nd�n�� �nd���n����v�� �o�
�h�� v������on� �n� �h�� �u�p�n��on� �ol�d��conc�n�����on.�Th�� ���ul���ob���n�d�by� �h��
�����c� l�gh�� �c������ng� m��hod� �nd�c���d� �h��� �h�� ul����ound� �ppl�c���on� �f����
�dd���on�of��h����mpl��g�n�������p���u�b���on���n��h��PS�.�Th���d�n��f�c���on�of��h��
m���u��m�n��l�m����fo����ch��xp���m�n��l���chn�qu��of�PS��ch���c����z���on�w���
n�c�����y��o�d��c��n��bou���h����l���v���mpo���nc���nd��ff�c���of���ch�p���m����.�
Th��u��d�p����cl����z��ch���c����z���on���chn�qu���w����no���obu����nough��o�������
wh�ch�pH��n�bl����h��p�oduc��on�of�n�nom����c�p����cl��.�Th��d����m�n���on�of��h��
p����cl��� �p�c�f�c� �u�f�c�� ����� w��� p����n��d� ��� �n� �l���n���v�� ��chn�qu�� �o�
ov��com���h��l�m�����on��of� �h��p��o��u��d���chn�qu��,���nc���h���ppl�c�b�l��y�of���
n�nom����c� powd��� c�n� b�� m���u��d� by� ���� �u�f�c�� ���c��v��y.� Volum����c� �nd�
num���c�l� d�����bu��on�� by� AES� �nd�SLS�p�ov�d�d� low��� �qu�v�l�n�� d��m������ ���
pH� 9,� wh�l�� �LS� �nd� SSA� �n�ly���� by� BET� m��hod� �nd�c���d� low��� �qu�v�l�n��
d��m�����,��.�.,�b������m�ll�ng��ff�c��ncy����pH�5.�

Keywords:���l�c�,�m�ll�ng,�collo�d�l����b�l�z���on,�p����cl����z��
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1� ��T�O��ÇÃO�

�

A� ob��n��o� d�� p���ícul��� d�� ��m�nho� �b��xo� d�� ��c�l�� m�c�omé���c�� é�

���l�z�d�� po�� m��o�� quím�co�� ou� m�cân�co�,� com� o� �n�u��o� d�� �um�n���� �� á����

�up��f�c��l� do�� m��������.� A� mo�g�m� d�� �l��� �n��g��,� ����vé�� d�� ���n�m����o� d��

�n��g���c�né��c��do�m��o�mo�do���o��p����cul�do�,�é�um���l���n���v��p����ob��n��o�

d�� pó�� �ng�nh����do�,� po��� un�� f�n�z�� do� ��m�nho� d�� p���ícul�� �� ��mpo�� d��

op�����o���duz�do��(MEN�E�����l.,�2003).���

A� n�no��íl�c�� é�um�m������l� qu�� po��u���mpl���pl�c���o� n����ng�nh�����,�

fá�m�co�����g�oquím�co�,���ndo�um�do��p��nc�p����p�odu�o��colo�d�����mp��g�do��

n��n�no��cnolog��� (CHOI���� �l.,�2013).�Ex�mplo��d���pl�c��õ��� �ndu�������� �nclu�m�

��n���,� �g�n���� ��p����n���,� d����c�n���,� fá�m�co�,� �d���vo�� d��p�����d�� d�n��� ��

f����l�z�n���� (KIM� ��� �l.,� 2014;� SAVARMAN�� ��� �l.,� 2003).� A� �íl�c�� �m� ��c�l��

�ubm�c�o� ou� n�nomé���c�� pod�� ���� ob��d�� com� �� u��l�z���o� d�� mo�nho�� d�� m��o�

�g���do,� ond�� �� d��p����o� do� p�odu�o� �m� m��o� líqu�do� ��� f�z� n�c���á���.�

Comp���nd��� d�v�d�m�n��� ��� p�op���d�d��� n�� �n���f�c�� �n���� m��o� líqu�do� ��

�up��fíc���d��óx�do��m��ál�co��é�d���um���mpo��ânc��,�po������d�o���o�ou�d���o���o�

d�� íon�� do� m��o� ou� d��� p���ícul��,� ���p�c��v�m�n��,� �c������� �m� �l�����õ��� n��

�f�c�ênc���do�p�oc���o�d��mo�g�m���úm�do.�

����f�o��n�� ob��n��o� d��m��������� com� ��m�nho�n�nomé���co� �nvolv�m� ��

����b�l�z���o�d���u�p�n��o.�Ao����ng���m���c�l��colo�d�l,� ��� p���ícul����u�p�n����

n�c������m� d�� d��p����o� p���� �v����� �� fo�m���o� d�� �glom���do�,� p��jud�c����� �o�

p�oc���o� d�� com�nu���o� (KNIEKE� ��� �l.,� 2010).� Como� mé�odo� d�� d��p����o,� ��

����b�l�z���o��l���o��á��c��mo����-��� f�vo�áv�l� à�c�����o�d���mb��n���� ��pul��vo����

������vo��(OLIVEIRA�����l.,�2000).�

�����m�n���o�d�âm���o��qu�v�l�n���d��p���ícul���moíd���é��mp�����vo�p����o�

con��ol�� d�� �f�c�ênc��� do� p�oc���o� d�� com�nu���o.� ��v������ �écn�c��� d��

c���c����z���o� p��m���m� �v�l���� ��� d�����bu��õ��� d�� ��m�nho�� d�� p���ícul�.� A�

�d�qu�d�� ��colh���� �pl�c���o�d�� �écn�c��� d�� c���c����z���o� pod�m� po���b�l����� ��

comp���n��o�d����c�l�����l�do��p����cul�do��g���do��p�l��mo�g�m.�P�l����écn�c���

d�� ��p�c��o�cop��� �l���o�cú���c�� �� ��p�lh�m�n�o� d�� luz� �o�n�-��� po��ív�l� m�d���

d�âm���o�� �qu�v�l�n����d�� �n���v�lo�� n�� ��c�l�� �ubm�c�omé���c�� (BABICK;�HINZE;�

RIPPERGER,� 2000;� SCOTT,� 2008).� Compl�m�n���m�n��,� �� �nál���� d�� á����

�up��f�c��l� ��p�cíf�c�� (SSA)� fo�n�c�� �nfo�m��õ��� v�l�o����d�� �����v�d�d���up��f�c��l�
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d�� p�odu�o�� p����cul�do�,� cuj�� �nfluênc��� é� ��o� p�onunc��d�� �m� �lgun�� c��o�� qu��

ch�g�����qu�v�l���à��p�op���d�d���quím�c����m����mo��d���pl�c���o�(WEBB;�ORR,�

1997).�Sug���-�����u��l�z���o�d��SSA�como���c���c���í���c��qu��m�lho����p����n�����

f�n�z��do�pó��m��u�p�n��o,�d�v�do����u��f����o�f�n��con����u���o�p��nc�p�l��g�n���no�

�um�n�o�d�������v�d�d���up��f�c��l�(MUCSI,�2013).�

N��������b�lho,�fo�����l�z�d�����v�l����o�d���f�c�ênc���d��mo�g�m�����vé��d��

�nál����d�� d�����bu���o�do�� ��m�nho��d��p���ícul�� ��á�����up��f�c��l� ��p�cíf�c�,�d��

�u�p�n�õ��� d�� �íl�c�� com�nuíd��� �m� mo�nho� �g���do�� d�� ��f����,� �m� �n�����õ���

�l���o��á��c�����pul��v���ou�������v���com�o�m��o�d��mo�g�m.�P����um���v�l����o�

c������o��� d�� �TP� fo��m� �n�l���do�� o�� �f���o�� d�� v������o� d�� conc�n�����o� d��

�ól�do��n���nál����po����p�c��o�cop����l���o�cú���c����do�pH���ul�����om�n���nál����

po��d�f����o�d��luz.��

�

1.1� JUSTIFICATIVA�

�

P���ícul���c��âm�c���d�� �n���������ndu�����l�n��f��x��d����m�nho���ubm�c�o�

��n�nomé���co��f�b��c�do�,���j��po���ín�����quím�c��ou�po��qu�lqu���ou��o�p�oc���o,�

po��u�m� b��xí���m�� d��pon�b�l�d�d�� ���l�o� cu��o� no�B����l.�A� u��l�z���o� d��mo�nho�

�g���do�� d�� ��f����� é� um�� �l���n���v�� p���� �� p�odu��o� d�� pó�� �ng�nh����do�.� A�

��l���o�ó��m���n������m�nho�do�p�odu�o�ob��do�����mpo��d��op�����o�d�vulg�d��n��

l������u��,� �l��do��à�n�c����d�d��d��ob��n��o�d��pó��n�nomé���co��d��b��xo� cu��o�

�p����n��m-��� como� ��gum�n�o�� conduc�n���� p���� �� �nv����g���o� �p�ofund�d��

d�����p�oc���o�d��mo�g�m.�

N��������b�lho�p�opõ�-���o�u�o�d����écn�c���d��c���c����z���o�d��m�d���o�

d����m�nho��d��p���ícul��po��d�f����o�d��luz�����p�c��o�cop����l���o�cú���c�.�A��TP�

of���c����po���b�l�d�d��d����p����n�������f�c�ênc���d��um�p�oc���o�d��com�nu���o.�

Id�n��f�c��� o� l�m���� d�� mo�g�m� d�� �íl�c�� d�p�nd�� d�� c�p�c�d�d�� d�� �écn�c��

��l�c�on�d���m�c�p�������v�l������f����o�n�nomé���c��do�pó�d��modo��obu��o��,�com�

���o,��nf������ob���o���f���o��d������b�l�z���o��l���o��á��c��no�p�oc���o�d��mo�g�m.�

�

�

�

�



17�

1.2� OBJETIVOS�

�

1.2.1� Objetivo�Geral�

�

Av�l�������f�c�ênc���d��mo�g�m��m�mo�nho��g���do��d����f���������vé��do��

��m�nho�� d�� p���ícul�� ob��do�� d�� �u�p�n�õ��� conc�n���d��� d�� �íl�c�,� qu��

����b�l���m� com� o� m��o� d�� mo�g�m� �n�����õ��� �l���o��á��c��� ��pul��v��� ou�

������v��.��

�

1.2.2� Objetivos��specíficos�

�

�)� Id�n��f�c���o�compo���m�n�o�d��d�����bu���o�do���m�nho�d��p���ícul���o�

longo�do�p�oc���o�d��com�nu���o,� ����m�como�o�� ��po��d��d�����bu���o� ���ul��n����

d����écn�c���d��c���c����z���o�u��l�z�d��;�

b)� An�l����� como� o�� p��nc�p���� p��âm���o�� d�� con��ol�� d��� �écn�c��� d��

c���c����z���o��nflu�nc��m�no��v�lo����d����m�nho�d��p���ícul��ob��do��n��mo�g�m�

d���l����n��g��;��

c)� Av�l����o��f���o�d������b�l�z���o��l���o��á��c��no���m�nho�d���p���ícul���

�u�p�n��������vé��do��ju����d��pH��m�m��o��lc�l�no���ác�do,�����m�como�o��f���o�d��

v������o�do�pH�d���u�p�n��o�d���íl�c�;�

d)� Comp����� o�� ��m�nho�� d�� p���ícul�� �n�l���do�� no� ��p�c��ôm���o�

�l���o�cú���co,� no� �n�l���do�� d�� ��m�nho� d�� p���ícul�� �� l����� ���á��co� �� no�

�n�l���do�� d�� p���ícul��� po�� ��p�lh�m�n�o� d�� luz� d�nâm�co,� �� f�m� d�� ����b�l�c���

��u�� l�m����� d�� d���c��o� �� �v�l���� �u�� �d�qu���o�como� p��âm���o� d��m�d�d�� d��

�f�c�ênc���d��mo�g�m;�

�)� C���c����z�����f����o�f�n��d����u�p�n�õ���colo�d����d���íl�c������vé��d��

�écn�c�� d�� �d�o���o� d�� gá�� p�lo� mé�odo� BET� �� �v�l���� �u�� �d�qu���o� como�

p��âm���o�d��m�d�d��d���f�c�ênc���d��mo�g�m;�� �
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2� �����ÃO�B�BL�OG�ÁF�C��

�

2.1� SUSPENSÕES�COLOI�AIS�

�

O�domín�o�colo�d�l�����nd�-����b��xo�do����m�nho���ubm�c�omé���co�,�ond��

h�j�� p���ícul��� com� p�lo� m�no�� um�� d�m�n��o� n�� f��x�� �n���� 10-9� m� �� 10-6� m�

(LEWIS,� 2000;� MORENO,� 2012).� Su�p�n�õ��� colo�d���� ��o� compo����� d�� p�lo�

m�no��um��f�����ól�d��colo�d�l�d��p������m�líqu�do�(COSGROVE,�2010,�p.�4).�

�

2.1.1� �nterface��uperficial�de�Colóides�

�

No�������m���colo�d���,� fo����� �n���f�c����� �nflu�nc��m�o�compo���m�n�o�d��

�u�p�n��o� po�� c�u��� d�� �l�v�d�� á���� d�� con���o� �n���� p���ícul��� �� m��o� líqu�do�

(LEWIS,�2000).�P�����d�� quím�c�� �n���f�c��l� ���dá��m�d�f���o�� pon�u���,� l�m�����d��

g��o�����up��fíc���(BROWN��JR.�����l.,�1999).��

Um�� c���c���í���c�� c�í��c�� d�� coló�d��� é� �� p�op�n��o� à� �g��g���o�

��pon�ân��� d�v�do� à� �n������o� d�� v�n� d��� W��l�� (COSGROVE,� 2010,� p.� 4).� A�

�xp�����o�d��H�m�k���d��c��v��������n��g���������v��VA��m�J,�como:�

�
(1)�

�

�

ond�� A� é� �� con���n��� d�� H�m�k��� �m� J,� �� é� o� ���o� d�� p���ícul�� �m� m,� h� é� ��

��p�����o� mín�m�� �n���� �up��fíc���� d��� p���ícul��� �m�m,� kb� =� 1,38·10
-23� J/K� é� ��

con���n���d��Bol�zm�nn� ��T�é��� ��mp����u��� �b�olu��� �m�K� (COSGROVE,�2010).�

P�l�� �nál���� d�� Equ���o� (1),� pod�� ���� ob���v�do� qu�� VA� é� �nv����m�n���

p�opo�c�on�l�à�d���ânc���h���d�����m�n���p�opo�c�on�l��o����o���d��p���ícul�.�

�

2.1.2� �stabilização�Coloidal�

�

A�c�p�c�d�d��d���p���ícul���d��m�n����m-���d��p��������m�oco��ênc���d��

�glom����õ��� po���b�l���� u��l�z��� m��o���� conc�n����õ��� d�� �ól�do�� �� ��duz� o�

f�nôm�no� d�� ��d�m�n����o� d��� p���ícul��� (OLIVEIRA� ��� �l.,� 2000).� P���� ��l� é�

n�c���á��o� comp�n���� ��� fo����� �glom���n���� ����vé�� d�� fo����� ��pul��v��� p�l��

Tkh12

�A
V

b

A
���

�
��
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c�����o� d�� um�� b�������� �up��f�c��l,� qu�� pod�� ���� o��g�n�d�� p�l�� ����b�l�z���o�

�l���o��á��c�� (ond�� c��g��� �up��f�c����� n�� p���ícul�� c�u��m� ��pul��o� �lé���c�),�

���é��c�� (po�� �d�o���o� �up��f�c��l� d�� polím��o�� d�� c�d����� long��� qu�� c�u��m�

��pul��o�m�c�n�c�m�n��)�ou��l���o���é��c��(comb�n���o�d����n����o���)�(OLIVEIRA�

����l.,�2000).�

��

2.2� SÍLICA�

�

O�� pol�mo�fo�� d�� �íl�c�� oco���m� como� qu���zo-α,� qu���zo-β,� ���d�m���-β� ��

c����ob�l���-β��m�b��x��p�����o,�co������������hov�����m��l���p�����o,��lém�d���íl�c��

fund�d�� �� �íl�c�� �mo�f�� (NAVROTSKY,� 2003).� Qu���qu��� pol�mo�fo�� �n��áv���� ou�

m������áv���� ���n�fo�m�m-��� �m� qu���zo-α� à� ��mp����u��� �� p�����o� �mb��n���,�

ún�c������u�u������áv�l�n������cond��õ���(MOLOY�����l.,�2002).�

O� qu���zo-α� é� o� m���� comum� do�� pol�mo�fo�� d�� �íl�c�,� �ncon���do�

�bund�n��m�n��� n�� c�o���� ���������� �m� �och��� ��d�m�n�����,� m���mó�f�c��� ��

ígn���.� Su�� un�d�d�� ����u�u��l� é� um� ������d�o� compo��o� d�� qu���o� á�omo�� d��

ox�gên�o�com�um�á�omo�d����líc�o�no�c�n��o�(STEVENS;�HAN�;�SHARP,�1997),�ond��

�� l�g���o� O-S�-O� fo�m�� um� ângulo� d�� 109,5°� (TSE;� KLUG,� 1991).� O�� ����njo��

fo�m�do��p�lo��á�omo��S����O�����o�n��F�gu���1.�

�

F�gu���1�–�Evolu��o�do������njo��d��������d�o�d���íl�c��

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(ASKELAN�;�FULAY;�WRIGHT,�2010)�

�
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O� qu���zo-α� po��u�� célul�� un��á���� ���gon�l� �� compo����o� S�O2,� po��� c�d��

ox�gên�o�é�m�mb�o�d��do���g�upo��S�O4.�O��������d�o���n���con�c��m-�������vé��do��

ox�gên�o��num�� ��d�� ���d�m�n��on�l� �íg�d�,� ond���� l�g���o�S�-O-S�� �n���� ������d�o��

fo�m�� um� ângulo� d�� 144°� (TSE;� KLUG,� 1991).� A� ����u�u��� c�����l�n�� d�� �íl�c��

d���nvolv�-��� �� p������ d������ l�g��õ��,� d��po����� �m� ����njo�� h�l�co�d���� qu��

���ul��m� �m�d�n��d�d�� d�� 2,65� g/cm³� (STEVENS;�HAN�;�SHARP,�1997).� P���� o�

d�óx�do�d����líc�o��m�águ�,���con���n���d��H�m�k���A�é��gu�l���1,02·10-20�J�(LEWIS,�

2000).�

�

2.2.1� �esenvolvimento�de�Cargas��uperficiais�na��ílica�

�

O�d���nvolv�m�n�o�d��c��g����up��f�c�����n���íl�c���m�m��o��quo�o�oco����

n���l�g��õ�����ôm�c���d��ponív����como�con��quênc���d���d�o���o�ou�d���o���o�d��

p�ó�on�.� ������ fo�m�,� é� po��ív�l� con��ol��� �� c��g�� no�� �í��o�� �up��f�c����� d�� um��

p���ícul������vé��d��m�n�pul���o�do�pH�do�m��o�(FRANKS;�HEALY;�JAILANI,�2008).��

O�pH�ond��oco������ n�u���l�d�d���lé���c��n�� �up��fíc��,� ou� ��j�,� qu�ndo�o�

�om��ó��o�d���c��g���no���í��o���up��f�c�����é��gu�l���z��o,�é�conh�c�do�como�pon�o�

d��c��g��z��o�ou�PCZ�(FRANKS;�GAN,�2007).�O�PCZ�d���íl�c��oco����no�pH�2�±�0,5��

�m�méd���p����vá��o����po��d���íl�c�,��nclu�ndo�d��d��o�qu���zo�moído�pu��f�c�do���é�

à��íl�c��colo�d�l�(ILER,�1979).��

P�������íl�c���m�m��o��quo�o,�oco����h�d�ox�l���o�do��g�upo��(‒S�O-)�d�v�do�

à��d�o���o�d��p�ó�on��do��íon��h�d�oxôn�o�(H3O
+)�d��águ���m�pH�<�2,���d���oc����o�

d�� g�upo�� (‒S�OH)� p�l�� d��p�o�on���o� d�v�do� à� �����o� com� h�d�ox�l��� (OH-)� d��

águ���m�pH�>�2,�(OLIVEIRA�����l.,�2000;�SAVARMAN������l.,�2003),�d���co�do�com�

�������õ���d���qu�líb��o:�

�

(2)�

�
(3)�

�

A� F�gu��� 2� �lu����� o�� f�nôm�no�� d�� �d�o���o� �� d���oc����o� do�� p�ó�on��

p����n�����m�m��o��quo�o�qu�ndo����g�m�com����up��fíc���d���íl�c�,��m�v�lo����d��

pH��c�m�����b��xo�do�PCZ.�

OHS�OHOHS�O 23 ����� ��

OHS�OOHS�OH 2����� ��
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F�gu���2�–�P�o�on���o���d��p�o�on���o�n���up��fíc���d���íl�c���m�m��o��quo�o�

�
Fon��:�Au�o��

�

2.2.2� Potencial��létrico��uperficial�e�Potencial�ζ�

�

Em��u�p�n�õ���colo�d���,���c��g���lé���c��do���í��o���up��f�c�����p�oduz�um�

po��nc��l�d���up��fíc���Ψ0�qu��������íon��d��c��g��con��á����p����n����n���olu��o���

qu����o��d�o�v�do��à��p���ícul��.�Ao�conjun�o�d��con���íon����g�d�m�n����d�o�v�do��

à��up��fíc���d���p���ícul���dá-���o�nom��d��c�m�d��d��S���n.��o�pl�no�fo�m�do�po��

����� c�m�d�,� �� conc�n�����o� d�� con���íon�� ��duz-��� d�� fo�m�� �xpon�nc��l� �m�

��l���o��o�líqu�do.�A������nuv�m��ôn�c��c��cund�n���dá-���o�nom��d��c�m�d��d�fu��.�

A�c�m�d��d�fu������compl����qu�ndo���cond���o�d���qu�líb��o��ôn�co�no�m��o�líqu�do�

é��lc�n��d�.�Ao�conjun�o�d������c�m�d���dá-���o�nom��d��dupl��c�m�d���lé���c�,�

qu��un�d��à�p���ícul������bu��um����o�h�d�od�nâm�co� com�d�m�n��o��up���o���o����o�

�íg�do�d��p���ícul���ól�d��(OLIVEIRA�����l.,�2000).�

O�po��nc��l� �lé���co�qu�� ��p���� �� c�m�d��d�� S���n� d�qu�l��� íon�� d�fu�o��

qu������o�n�m�móv����qu�ndo�há��pl�c���o�d��um�c�mpo��lé���co�é�conh�c�do�como�

po��nc��l� z����(ζ),� como� �nd�c�do�n��F�gu��� 3.�Qu�ndo�o� �om��ó��o� d��� c��g���n��
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�n���f�c��p���ícul�-líqu�do� ���ng��um�po��nc��l� ζ� nulo,� ��m-���o�pon�o� ��o�lé���co�ou�

PIE� (FRANKS;� GAN,� 2007).� P���� �� �íl�c�,� o� PIE� ���u�-��� p�óx�mo� do� pH� 2,�

�p����n��ndo� v�lo���� n�g���vo�� d�c���c�n���� d�� po��nc��l� ζ� �c�m�� do� PIE� (ILER,�

1979).�

�

F�gu���3�-��upl��c�m�d���lé���c����po��nc��l�ζ�d��um��p���ícul����fé��c��

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(OLIVEIRA�����l.,�2000)�

�

A�fo�����ôn�c��é�o��om��ó��o�d��v�lênc���z����d��conc�n�����o�volumé���c��C��

do�� íon��p����n����no� líqu�do�����u��um�n�o��c�������n�� comp�����o�d��c�m�d��

d�fu���(OLIVEIRA�����l.,�2000).�O�p��âm���o�d����by��κ�d�p�nd��d��fo�����ôn�c����

��u��nv���o��qu�v�l��à���p���u���d��dupl��c�m�d���lé���c�:�

�

�

(4)�
�

�

�
��

²zC�²N

Tkεε
κ

��A

bm01
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ond�� ε0� é� �� p��m����v�d�d�� d��lé���c�� no� vácuo� (8,854·10
-12� C²·J-1·m-1),� εm� é� ��

con���n���d��lé���c��do�m��o�(p������águ�,�80,4),�kb�=�1,381·10
-23�J·K-1�é���con���n���

d��Bol�zm�nn,�T�é�����mp����u����b�olu����m�K,���=�1,609·10-19�C�é���c��g���lé���c��

�l�m�n����(COSGROVE,�2010).�

S�gundo�S�v��m�nd� ��.� �l.� (2003),� o�po��nc��l� ζ� d�� �u�p�n��o�d���íl�c��é�

n�g���vo�p����pH�>�PCZ,��nd�c���vo�d���í��o��d��c��g��n�g���v��(S�O-)�n���p���ícul��.�

A��d���o�d��um�ác�do�l�v��à�n�u���l�z���o�d���lgun��do��g�upo��S�O-�com�H3O
+.�A�

�d���o�d��álc�l����um�n�����d�n��d�d��d��c��g���n�g���v��,���como�con��quênc��,�

���n��n��d�d��do�po��nc��l�ζ��o�n�-���c�d��v�z�m����n�g���v��com�o��um�n�o�do�pH.�

No��n��n�o,��u�p�n�õ���d���íl�c��pod�m�����o�n����n��áv�����um�n��ndo-�����fo����

�ôn�c��ou��ju���ndo�o�pH��m�d�����o��o�pon�o���o�lé���co�(LEWIS,�2000).�

�

2.3� ESTABILIZAÇÃO�ELETROSTÁTICA�

�

N������b�l�z���o��l���o��á��c�,����up��po����o�d���dupl���c�m�d����lé���c���

d�� m��m�� c��g�� c�u��� �� ���o� ��pul��v�� (FRANKS;� GAN,� 2007).� A� v������o� do�

po��nc��l� ζ� �m� fun��o� do� pH� �nd�c�� �� fo���� d�� ��pul��o,� p��m���ndo� �v�l���� ��

cond���o�d��pH��m�qu�����fo������l���o��á��c���p�opo�c�on�m���pul��o�à��p���ícul���

(COSGROVE,�2010).�A��n��g���d����pul��o��l���o��á��c��VR�é�d�d��po��

�

(5)�
�

ond�� ε0� é� �� p��m����v�d�d�� d��lé���c�� no� vácuo� (8,854·10
-12� C²·J-1·m-1),� εm� é� ��

con���n���d��lé���c��do�m��o�(p������águ�,�80,4),���é�o����o�d��p���ícul���m�m,�Ψδ�é�o�

po��nc��l� d�� c�m�d�� d�� S���n� �m� V,� κ� é� o� p��âm���o� d�� ��by�� �m� m,� h� é� ��

��p�����o�mín�m���n�����up��fíc����d���p���ícul����m�m,�kb�=�1,381·10
-23�J·K-1�é���

con���n���d��Bol�zm�nn,�T�é�����mp����u����b�olu����m�K�(COSGROVE,�2010).�

A���o�����LVO�(�m�hom�n�g�m������j�gu�n,�L�nd�u,�V��w�y���Ov��b��k)�

������d���om��d����n��g����po��nc����� ������v���VA�����pul��v���VR�d��um������m��

colo�d�l,� qu�� d�p�nd�m� do� po��nc��l� d��� c��g��� �up��f�c����� �� d�� fo���� �ôn�c��do�

m��o.�T�l� �om�,�confo�m��F�gu��� 4,� ���ul����m�um���n��g��� �o��l� d�� �n������o�VT,�

qu�� �m� �u�p�n�õ��� ���áv���� �p����n��� um�� b�������� �n��gé��c�� con���� ��

�glom�����o�(OLIVEIRA�����l.,�2000):�

�

T)κh))/(k�xp(ln(1Ψ�εε2πV b
2
δm0R ��������



24�
�

�
�

F�gu���4�–�En��g������pul��v�����������v���d����o�����LVO�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(MORENO,�2012)�

�

A��n��g���c�né��c�� colo�d�l�d�v�d���o�mov�m�n�o�b�own��no�é�d��o�d�m�d��

3/2�kT,���ndo�n�c���á����um��b��������d����pul��o�co����pond�n�����um�po��nc��l�ζ�

d��c��c��d��25�mV�p����m�n�m�z����glom�����o�(GREENWOO�;�KEN�ALL,�2000).�

Em� ���umo,� o�� p��nc�p���� f��o���� qu�� d����m�n�m� ��� �n��g���� ������v��� ��

��pul��v���n������b�l�z���o�colo�d�l���o�o�po��nc��l�ζ,���fo�����ôn�c����o���m�nho�d��

p���ícul��(COSGROVE,�2010).�

����co�do�com�����qu��õ���(1)���(5),��mb������fo�����������v�������pul��v���

��o� d�����m�n��� p�opo�c�on���� �o� ���o� d�� p���ícul�.� Po���n�o,� um�� p���ícul��m��o��

�c��������m�um��m��o��b���������n��gé��c�,�d��modo�qu��������b�l�d�d���l���o��á��c��

d�m�nu��com�����du��o�do����o�d���p���ícul���(COSGROVE,�2010).�Ao���duz��-���o�

��m�nho� �� �� d���ânc��� �n���� p���ícul��� há� um�� �b�up��� d�m�nu���o� d�� �n��g���
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po��nc��l� qu��p�opo�c�on�� ��pul��o� �n���� ��� p���ícul��.� E���� f�nôm�no� con����u�� ��

fo���� mo���z� p���� �� �glom�����o� (COSGROVE,� 2010;� OLIVEIRA� ��� �l.,� 2000).�

P���ícul���m�no����do�qu��1�µm�d�v�m���������b�l�z�d���con�����glom�����o�p����

�v�n����no�p�oc���o�d��mo�g�m�(KNIEKE�����l.,�2010).�É�po��ív�l�ob����d�f���n����

��m�nho�� d�� p���ícul�� d�p�nd�ndo� d�� ����b�l�d�d�� d�� �u�p�n��o� �m� d�f���n����

cond��õ���d��pH�(STENGER�����l.,�2005).�Po���n�o,���o�n�c���á��o��mé�odo��qu��

fo�n���m�cond��õ���p����d���glom�����o� ��com�nu���o,� como���mo�g�m�d���l���

�n��g��.�

�

2.4� MOAGEM��E�ALTA�ENERGIA�

�

No� p�oc���o� d�� com�nu���o� d�� p���ícul��,� comum�n��� ��o� u��l�z�do��

����u��do���,� co���do���� ou� mo�do���.� ��n���� �����,� o�� mo�nho�� u��l�z�m� fo�����

m�cân�c���d�� �mp�c�o,� comp�����o� ou��b����o� p���� com�nu��.�O��p��nc�p���� ��po��

��o�o��mo�nho��d��bol��,�d���olo�,�d��d��co����d��m����lo.�

O�mo�nho��g���do�� d����f����� é�um� �qu�p�m�n�o� p���� com�nu��� p���ícul���

d��p�������m�m��o� líqu�do.�É�d��c���o� como�mo�g�m�ul���f�n��d���l����n��g���po���

���n�f���� um�� qu�n��d�d�� m��o�� d�� �n��g��� qu�ndo� comp���do� com� o�� mo�nho��

conv�nc�on����(BECKER;�SCHWE�ES,�1999).�

O� mo�nho� �g���do�� d�� ��f����� é� �nd�c�do� p���� �� com�nu���o� d�� m���������

�ubm�c�omé���co�� �� n�nomé���co�� (KWA�E;� SCHWE�ES,� 2007),� ��ndo� um��

�l���n���v�� �m� ��l���o� �� p�oc���o�� quím�co�� on��o�o�� como� p��ól���� �� �ol-g�l�

(SOMMER�����l.,�2006).�P������mo�g�m�d��p���ícul����m��u�p�n��o,�é�n�c���á��o�

um�m��o�d��mo�g�m,�g���lm�n�����f�����m�c�omé���c���d����o,��lum�n��ou�z��côn��,�

���pon�áv����p�l�����n�f��ênc���d���n��g���c�né��c��(KWA�E;�SCHWE�ES,�2002).��

�

2.4.1� �nterface�do�Meio�de�Moagem�com�Partículas�e��stabilidade�Coloidal�

�

P�������íl�c�,�o�po��nc��l�ζ����m�n�ém��b��xo�d��-40�mV�n��f��x��d��pH�6���

12�(KIM�����l.,�2014),�confo�m��F�gu���5.�

N��� ��f����� d��mo�g�m� d�� z��côn��� (Z�O2)� o� po��nc��l� d�� �up��fíc��� ���á�

��l�c�on�do� à�� ����õ��� d�� �d�o���o� �� d���o���o� d�� p�ó�on�� n��� h�d�ox�l���

�up��f�c����.� A� z��côn��� pu��� po��u�� PIE� �n���� pH� 7,0� �� 7,4,� �nqu�n�o� o� PIE� d��

z��côn�������b�l�z�d��com�í����,�com���o��d��Y2O3��n����3���6%�mol��,����á�n��f��x��d��
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pH�d��6,6���7,2�(WEI;�WANG;�HO,�1999).�A��fo����� ��pul��v�����������v����n�������

��f����������p���ícul����p����n��m�v�����õ����m�v�lo����d��pH�d����n�o�.�Po���n�o,���

�up��fíc���d��������f�����d��mo�g�m������á�c����g�d��po����v�m�n����m�pH�ác�do,�

��c����g�d��n�g���v�m�n����m�pH�bá��co,�oco���ndo�n�u���l�d�d��p�óx�mo�do�pH�7.�

A�p�ox�m�d�d��ou�o�d����nc��m�n�o�d���p���ícul����u�p�n�����m���l���o�à��

��f�����d��mo�g�m��u�g��d���d�f���n����c��g����up��f�c������m�v�lo����d����n�o��d��

pH.�Em����mo��d���f�c�ênc��,�o�pH�con��d���do��d��l�p�����u�p�n�õ���d���íl�c��pod��

����v���f�c�do�����vé��do����m�nho��d��p���ícul��ob��do���o�f�n�l�d��mo�g�n���m�pH�

������vo�����pul��vo.�

�

F�gu���5�–�Po��nc��l�ζ�d��S�O2���Z�O2�+�Y2O3�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(KIM�����l.,�2014;�WEI;�WANG;�HO,�1999)�
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2.5� �ISTRIBUIÇÃO��OS�TAMANHOS��E�PARTÍCULA�

�

O����ul��do�d��mo�g�m�é���p����n��do�p�lo���m�nho�méd�o�d���p���ícul��,�

g���lm�n���d��c���o� como�o�d�âm���o��qu�v�l�n��,� ����m�como�p�l��d�����bu���o�d��

��m�nho�d��p���ícul�,� ou��TP.�O�d�âm���o��qu�v�l�n���é�d����m�n�do�po��m��o�d��

p�op���d�d����n��ín��c���qu��d�p�nd�m�do���m�nho�d���p���ícul��,���l�c�on�ndo-���

com�o�d�âm���o,�qu��é�um��um��d�m�n��o�l�n���.�E����conv����o�é�um������m���v��

do� d�âm���o� �qu�v�l�n��� �o� volum�� d�� ��f���,� ou� ��j�,� é� um�� �p�ox�m���o� do�

��m�nho�d��p���ícul�.�

A� F�gu��� 6� �lu����� ��� d�����bu��õ��� ��l���v�� �� cumul���v�� d�� um� m��mo�

conjun�o�d��d�do�,� ond��o� ���c�j�do� �m� v��m�lho� �nd�c��o�� ��m�nho��x10,� x50���

x90��ob�����cu�v��cumul���v�.�N�����c��o,���d�����bu���o�é�d��c�����po��um���bc�����

�m���c�l�� log��í�m�c�,� �� �� un�d�d��d�� o�d�n�d�� é� �xp������ �m�%/log(�m).�S����

�bc���������v������m���c�l��l�n���,���o�d�n�d��d�v������d��c������m�%/�m�(ALLEN,�

2003).�

�

F�gu���6�–�������bu��õ�����l���v�����cumul���v���d����m�nho�d��p���ícul��

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(ALLEN,�2003)�

�
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A� �TP� ��l���v�� mo����� �� p�ob�b�l�d�d�� d�� qu�� um�� p���ícul�� ��nh�� um�

d����m�n�do�d�âm���o��qu�v�l�n��.�No�c��o�d��F�gu���6,�o�d�âm���o�m����f��qu�n��,�

ou���j�,���mod��d��d�����bu���o�é�d���p�ox�m�d�m�n���1�μm.�Há�d��loc�m�n�o�do�

p�co�d��d�����bu���o���l���v��p������m�nho��c�d��v�z�m�no����du��n���mo�g�m,�com�

d��loc�m�n�o��d��p�co��no�p�d��o�d��d�����bu���o�(BEL�FA�HEL;�FRANCES,�2001).��

A� g��nulom������ d�� p���ícul�� é� d��c����� po�� um� ��m�nho� ch�m�do� x50.�

Confo�m�� ��� l�nh��� ���c�j�d��� d�� F�gu��� 6,� ��l� ��m�nho� �nd�c�� qu�� 50%� d��

d�����bu���o� cumul���v�� (��xo� d��� o�d�n�d��)� �ncon���-��� �b��xo� do� d�âm���o�

�qu�v�l�n���co����pond�n��� (��xo�d����b�c�����).����m��m��fo�m�,�o��v�lo����qu��

��p����n��m� �� po�c�n��g�m� d�� p���ícul��� qu�� ����o� �b��xo� d�� 90%� �� 10%� d��

�u�p�n��o���o��d�n��f�c�do��como�x90���x10,����p�c��v�m�n���(CHOI�����l.,�2013).��

������bu��õ��� ��l���v��� �� cumul���v��� pod�m� ���� �xp������� �m� d�f���n����

b����,� c�d�� qu�l� com� d�f���n���� d�âm���o�� �qu�v�l�n���� qu�� d�p�nd�m� d���

p�op���d�d��� �n�l���d��� do� m������l.� Em� um�� �TP� d�� b���� volumé���c�� po��

�x�mplo,� qu�ndo� 50%� d�� d�����bu���o� ����v��� no� ��m�nho� x� μm,� ��gn�f�c�� qu�� o�

volum��d�� �od������p���ícul���com������d�âm���o� ��p����n���50%�do�volum�� �o��l�

d���p���ícul���(ALLEN,�2003).�

E���� d�f���n��� d�� ��m�nho� méd�o� �n���� b����� d����n���� oco���� p�l��

d�p�ndênc���do�p�op���d�d��l�d���m���l���o��o�d�âm���o������á��lu����d��como�um�

�x�mplo�n��F�gu���7.�Con��d���-���um�conjun�o�d��d�z���f����,�c�d��qu�l�com�um�

d�âm���o�qu��v�����d��1���10�μm.�Em�um��b����numé��c�,�c�d����f�������á�o�m��mo�

p��o�n��d�����bu���o,� po��� há�um��un�d�d�� d�� ��f�����d�� c�d��d�âm���o.�Em�um��

b����po��á���,�����m�como�n��volumé���c�,�ob���v�-���qu������f����d��10�μm�ocup��

m��o��p�����n��d�����bu���o,�já�qu����á������o�volum����o�d�p�nd�n����do�d�âm���o�

n����gund�������c�����po�ênc��,����p�c��v�m�n��.��

P���� ��� �écn�c��� d�� ��p�lh�m�n�o� d�� luz,� ��� d�����bu��õ��� volumé���c��� ��

numé��c��� d���v�d��� d��� d�����bu��õ��� d�� �n��n��d�d�� d�� ��p�lh�m�n�o� ��o�

u��l�z�d��� p���� f�n�� comp�����vo�� �� nunc�� d�v�m� ���� con��d���d��� �b�olu����

(NETZSCH,�2017).�
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F�gu���7�–�T�m�nho��d��p���ícul��p����d�f���n����b�����d��um���TP�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(ALLEN,�2003)�

�

A�� d�����bu��õ��� d�� �n��n��d�d�� pod�m� ���� conv����d��� �m� d�����bu���o�

volumé���c�� p�l�� ��o���� Lo��n�z-M��� �� po�����o�m�n��� conv����d�� p���� um��

d�����bu���o�numé��c�.�No��n��n�o,�p�qu�no�����o��n��col����d��d�do��pod�m�l�v�����

�no�m��� ���o�� n�� conv����o.� I��o� oco���� p��nc�p�lm�n��� �m� d�����bu��õ��� �mpl��,�

um�� v�z� qu�� �� �n��n��d�d�� d�� ��p�lh�m�n�o� é� p�opo�c�on�l� à� ��x��� po�ênc��� do�

d�âm���o�d��p���ícul���,�po��m�no��qu����j����f����o�g�o���,�d��loc�����n��n��d�d��

p����v�lo�����l�v�do��(MALVERN�INSTRUMENTS,�2004).�

A�d�p�ndênc���do� ��po�d��b�����m���l���o��o�d�âm���o�d�v��po���n�o,�����

con��d���d��du��n�������nál�����d���TP��qu��po��u�m�um��mplo��n���v�lo��n����o�

d�âm���o�mín�mo���o�máx�mo.�A�d�f�n���o�d��qu�l�b�������á��bo�d�d��d�p�nd��d���

�écn�c�����colh�d�����do�obj���vo�do����udo�(ALLEN,�2003).�

�

2.6� TÉCNICAS��E�CARACTERIZAÇÃO��E�PARTÍCULAS�COLOI�AIS�

�

Técn�c���d��m�d���o��d�qu�d���d�v�m������mp��g�d���p����d����m�n���o�

��m�nho� mín�mo� ou� máx�mo� d��� p���ícul��� ou� �odo� o� �n���v�lo� d�� �TP� �m� um�

p�oc���o� d�� mo�g�m.� Algun�� mé�odo�� d�� �nál���� d�� �TP� con��d���m� �p�n���

p�op���d�d��� do� m������l,� como� d�n��d�d�,� conc�n�����o� d�� �ól�do�� (CS),�
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op�c�d�d�,� índ�c�� d�� ��f����o,� ��c.� (MÜLLER� ��� �l.,� 2004).� Há� mé�odo�� qu��

con��d���m��p�n������p�op���d�d���do�m��o� líqu�do,� �����como�v��co��d�d�,� índ�c��

d�� ��f����o,� d�n��d�d�,� ��c.� M��� ��mbém� �x����m� �écn�c��� qu�� n�c������m� d��

�nfo�m��õ���d���p���ícul�����do�líqu�do�p�������nál����d���TP�como�po���x�mplo���

��p�c��o�cop����l���o�cú���c�.�

N�nhum� �n���um�n�o� é� c�p�z� d�� m�d��� po�� ��� �ó� um�� �mpl�� g�m�� d��

p�op���d�d��,� ��ndo� comum� �� ��colh�� d�� m���� d�� um�� �écn�c�,� qu�� ��j�m�

�d�qu�d��� p���� �� f��x�� d�� ��m�nho� d���jáv�l� (SCOTT,� 2008).� Algum��� d���

�écn�c���d��m�d���o�d�� ��m�nho�d��p���ícul��m����comum�n����mp��g�d�������o�

�p����n��d���n��F�gu���8,�ond��é�po��ív�l�ob���v���o��l�m�����máx�mo���mín�mo�d��

��m�nho�m�n�u�áv�l�p����c�d���écn�c�.��

�

F�gu���8�–�Comp�����vo��n����l�m�����d���écn�c���d��m�d���o�d���TP�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(PARTICLE�SCIENCES,�2006;�TREVIRANUS,�2012)�

�

Como���o�b����d����m���o�����d����n���,�c����m�n���h�v��á�d�f���n����no��

���ul��do�� d�� ��m�nho� méd�o� ob��do�� po�� c�d�� �écn�c�� (JILLAVENKATESA;�

�APKUNAS;� LUM,� 2001).� A� comp�����o� �n���� �écn�c��� d�v�� ���� f����� com� ��

�nd�c���o�do��mé�odo��d��m�d���o��mp��g�do�.�É��mp���c�ndív�l�qu��c�d���écn�c��

�� ���� u��l�z�d�� ��j�� �v�l��d�� qu�n�o� à�� l�m����õ��� p���� v�l�d���o� do�� ���ul��do��

(MÜLLER�����l.,�2004).�

�
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2.6.1� �spectroscopia��cústica�e��letroacústica�(���)�

�

A�� �écn�c��� b����d��� n�� ��p�c��o�cop��� po�� ul�����om� ou� �l���o�cú���c�,�

n����� ���b�lho� ��p����n��d��� como� AES� (do� �nglê�� ��������� ��d� Ele��r����������

Spe��r����py),�c���c����z�m�o���m�nho�d��p���ícul����o�po��nc��l�ζ�d���u�p�n�õ���

��m���n�c����d�d��d��d�lu���o�d���mo�����(�UKHIN�����l.,�2000).��

O��do���mé�odo��d��c���c����z���o�d����n�o��b����do���m�ul�����om���o�o�

�cú���co� �� o� �l���o�cú���co� (�UKHIN;� GOETZ,� 2010).� N�� ��o���� �cú���c�,� como�

�lu����do� n�� F�gu��� 9,� um� �m���o�� g���� um� pul�o� d�� ul�����om� qu�� �n����g�� com�

p���ícul��� d��p������ �nqu�n�o� ��� p�op�g�� ����vé�� do� m��o� líqu�do.� A�� p���ícul���

mov�m-���fo���d��f�����m���l���o��o�m��o��ob����nfluênc���d��um��ond���cú���c��

������d�n��d�d���d��p���ícul����do�líqu�do�d�f���m��n�������(�UKHIN;�GOETZ,�2001).�

O�pul�o��ono�o��m���do����nu�,�ou���j�,�p��d���n��g���du��n���o� ���j��o,���é��n��o�

d���c��do�po��um���c�p�o�.��

�

F�gu���9�-�Conf�gu����o�do��compon�n����do���p�c��ôm���o��T-1202�

�
Fon��:�Au�o��

�

A� p������ d��� �mpl��ud��� d��� ond��� �n�c����� �� f�n���,� um� co�f�c��n��� d��

���nu���o�é���g�����do���um���p�c��o�d�����nu���o�é�g���do�(RICHTER;�BABICK;�

STINTZ,�2006).�O���m�nho�d��p���ícul��é�c�lcul�do���p������do���p�c��o,����um�ndo�
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�
�

mod�lo�� qu�� d��c��v�m� �� ���nu���o� do� �om� com� b���� �m� p�op���d�d��� do�

m������l� �n�l���do.� Um�� �nál���� d�� ���o� f����� p�lo� p�og��m�� do� �n���um�n�o�

d����m�n�� qu�l� �TP� (monomod�l� ou� mul��mod�l)� m�lho�� ��� �ju���� �o�� d�do��

�xp���m�n�������o� ���ul��do� f�n�l�é��xp����o��m�b����má���c�,��qu�v�l�n���à�b����

volumé���c��(�UKHIN;�GOETZ,�1999).�

A� ��o���� �cú���c�� d���nvolv�d�� po�� Ep����n� �� C��h���,� All�g��� �� H�wl�y,�

d�nom�n�d�� "��o���� ECAH",� l�v�� �m� con��d�����o� o�� m�c�n��mo�� d�� ���nu���o�

�n��ín��co�� α�n�,� �é�m�co� αT,� v��co�o�� αv��c� �� d�� ��p�lh�m�n�o� α��p� (�UKHIN� ��� �l.,�

2000).� A� ���nu���o� do� �om� �o��l� é� con��d���d�� como� �� �om�� do�� qu���o�

m�c�n��mo���nd�p�nd�n����(�UKHIN;�GOETZ,�2010):�

�
(6)�

�

Já��� ��o�����l���o�cú���c��po���b�l���� ��d����m�n���o� do�po��nc��l� ζ� ����vé��

d��co���n���v�b��c�on�l�colo�d�l,�CVI.�A�v�b����o��cú���c��p���u�b����dupl��c�m�d��

�lé���c��d���p���ícul��,�g���ndo�d�polo�.�Con��qu�n��m�n���um�c�mpo��lé���co�CVP�

�� um�� co���n��� �lé���c�� CVI� ��o� o��g�n�do�� no� m��o� d�� p�op�g���o� (�UKHIN;�

GOETZ,�1998).�A���o�����l���o�cú���c���ug��������gu�n����xp�����o�p����o�cálculo�

d��CVI��m������m���pol�d��p���o�:�

�

�
�
�

(7)�
�

�

�

�

ond�� ρ�,� ρm� �� ρp� ��o� ��� d�n��d�d��� d�� �u�p�n��o,� m��o� líqu�do� �� p���ícul��

���p�c��v�m�n��,�η�é���v��co��d�d��d�nâm�c���m�P�·�,�j�é�um�núm��o��m�g�ná��o,�φ���

φ����o���f����o�volumé���c���o��l���d��c�d��f����d��p��������p�c��v�m�n��;�h,�H���I�

��o��qu��õ����m�fun��o�d���,�qu��é�d�f�n�do�po�� 2ηρω� m0 ,�ond����é�o� ���o�d��

p���ícul���m�m���ω0�é���f��quênc���d��ond���ono����m�Hz�(�UKHIN;�GOETZ,�2010).�

A� AES� d�v�� ���� con��d���d�� como� um�� �écn�c�� compl�m�n���� p����

���u��õ��� ond�� oco���m� d��v�n��g�n�� d�� ou����� �écn�c��� �� n�o� como� �u��

��pv��cT�n� ααααα ����

�

�

�

�
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�ub����u��.�S�gundo�Pov�y�(2013),�um��comb�n���o�d��d�f����o�d��luz������nu���o�

d��ul�����om�po���b�l������c���c����z���o�m����p��c����d�������m���d��p���o�.�

A�conc�n�����o�d���ól�do��C��é�um�p��âm���o�����nc��l�n��AES,�po����f������

���nu���o��m��u�p�n�õ��.�É�po��ív�l�c���c����z���f���õ���volumé���c���d��0,1�%vol�

��é� 40�%vol� (�UKHIN� ��� �l.,� 2000;� O’BRIEN;� CANNON;� ROWLAN�S,� 1995).� Em�

b��x���conc�n����õ���d���ól�do��o�d�m�n��on�m�n�o� �o�n�-���m����d���f��do��p�l��

p����n���d��bolh���qu��d��p����m�fo���m�n���o��om�����nd�m���dom�n���o���p�c��o�

m�d�do�(POVEY,�2013).�S�gundo�H�pp�(1999),��u�p�n�õ���com�CS��c�m��d��8�%m.�

pod�m� po�ém� �of���� �nfluênc��� no�� ���ul��do�� po�� p����� d�� �f���o�� d�� múl��pl���

p���ícul��� como� d��p����o� múl��pl�� �� �n�����õ��� p���ícul�-p���ícul�,� po��� �� ��o����

ECAH� ���um�� �� �up��po����o� ��mpl��� do� compo���m�n�o� d�� p���ícul��� ��ol�d���

(HIPP;�STORTI;�MORBI�ELLI,�1999;�INAM,�2010).�

�

2.6.2� �spalhamento�de�Luz��stático�(�L�)�

�

O���p�lh�m�n�o�d��luz����á��co�(SLS)�é�d��c���o�como�um���écn�c���áp�d����

��p�odu�ív�l,� �mpl�m�n��� u��l�z�d�� p���� d����m�n��� o� ��m�nho� d�� p���ícul�� d��

m���������p����cul�do��(MA�����l.,�2000).�

A� �n������o� �n���� um�� p���ícul�� �� �� luz� �nc�d�n��� �ob��� �l�� dá� o��g�m� ��

f�nôm�no�� d�� ��p�lh�m�n�o,� como� d�f����o,� ��f����o,� ��fl�x�o� �� �b�o���o�

(JILLAVENKATESA;��APKUNAS;�LUM,�2001).�A� luz���p�lh�d��é�col���d��po��um�

d���c�o��p����qu��um��d�����bu���o�d�� �n��n��d�d��d����p�lh�m�n�o���j��m�d�d����

um�p�d��o�d����p�lh�m�n�o� c�lcul�do� (ANNAPRAGA�A;�A�JEI,� 1996).�O�p�d��o�

�xp���m�n��l� é� comp���do�com�p�d�õ��� ��ó��co��b����do���m� ��o�����d��d�f����o�

qu��m�lho������ju���m�p����conv����o��m�um���TP�(MIMOUNI�����l.,�2009).�

O� p�d��o� d�� ��p�lh�m�n�o� d�p�nd�� do� ��m�nho� d�� p���ícul�� �� do�

comp��m�n�o�d��ond���nc�d�n���(KECK;�MÜLLER,�2008).�A�F�gu���10��p����n��������

d�p�ndênc��.� P���ícul��� g��nd��� d��p����m� �� luz� �m� p�qu�no�� ângulo�� com� �l���

�n��n��d�d���nqu�n�o�qu��p���ícul���p�qu�n���d��p����m���luz��m�ângulo��m��o����

com�b��x���n��n��d�d��(INAM,�2010).�O�p�d��o�p�oduz�do�po��um��p���ícul����fé��c��

con������d��um���é����d��b�nd���concên���c���qu��d�m�nu�m�d���n��n��d�d��com�o�

�um�n�o�d��po����o���d��l�(BLACK;�MCQUAY;�BONIN,�1996).�

�
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�

F�gu���10�–�E�p�lh�m�n�o�d��luz�d��um��p���ícul����fé��c��

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(HORIBA,�2012)�

�

Qu�ndo� um�� p���ícul�� é� �p�ox�m�d�m�n��� 5� �� 6� v�z��� m��o�� qu�� o�

comp��m�n�o� d�� ond�� �nc�d�n��,� �� d�f����o� F��unhof��� é� �pl�c�d�.� T�l� d�f����o� é�

c���c����z�d�� po�� fo���� d��p����o� f�on��l� �� f��c�� ����od��p����o,� mo��vo� p�lo� qu�l�

�p�n�����d�f����o,�d�n����o��f�nôm�no��d����p�lh�m�n�o,�é�con��d���d��n����o����

F��unhof��� (KECK;� MÜLLER,� 2008).� O� p�d��o� d�� d�f����o� F��unhof��� d�p�nd��

�om�n���do���m�nho�d��p���ícul�����nd�p�nd��d���p�op���d�d���óp��c���do�m������l.��

A�Equ���o�(8)�d��c��v�����n��n��d�d��I��m�um��d�����bu���o��ngul���θ,�I(θ),�

p����um��p���ícul����fé��c��op�c�:�

�

(8)�

�

ond��I0�é����n��n��d�d��d��d�f����o�do�f��x���nc�d�n��,�λ�é�o�comp��m�n�o�d��ond��do�

l������m�m,���é���d���ânc���d��fon���do�l������m���l���o�à�p���ícul���m�m,����p�é�o�

d�âm���o�d��p���ícul���m�m�(BOHREN;�HUFFMAN,�1983).�

A���o����R�yl��gh,�����m�como�����o����Lo��nz-M��,�d��c��v����d�����bu���o�

d�� �n��n��d�d��d��luz���p�lh�d��con��d���ndo��odo��o��f�nôm�no��d��d��p����o���
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n�o� �p�n��� �� d�f����o� (JONES,� 1999).� P���ícul��� 10� v�z��� m�no���� do� qu�� o�

comp��m�n�o� d�� ond�� d�� luz� �nc�d�n��� mon����m� ��p�lh�m�n�o� R�yl��gh,� �� ���

p���ícul��� �n���m�d�á����� �n���� ��� ��o����� F��unhof��� �� R�yl��gh�� �p����n��m�

��p�lh�m�n�o�Lo��n�z-M���(KECK;�MÜLLER,�2008).��

À� m�d�d�� qu�� p���ícul��� �b��xo� do� c���é��o� d�� ��o���� F��unhof��� ��o�

c���c����z�d��,�o�índ�c��d����f����o�d��p���ícul���o�n�-���fund�m�n��l�(HAYAKAWA;�

NAKAHIRA;� TSUBAKI,� 1995).� K�ck� �� Müll��� (2008)� d��c��v���m� �� �qu���o� d��

Lo��nz�-M���d��um��m�n�������mpl�f�c�d�:�

�

(9)�
�����������������

T��mo�F��unhof��� � � ������T��mo�R�yl��gh�

�

ond��F�é�o�fluxo�d��luz��nc�d�n���po��á���,�k���K���o�con���n����d���qu���o,���p�é�o�

d�âm���o� d�� p���ícul�� �m� m,� θ� é� o� ângulo� d�� ��p�lh�m�n�o� �� mp� é� o� índ�c�� d��

��f����o�d��p���ícul�.�A�� ��o�����F��unhof�����Lo��nz-M���pod�m������pl�c�d����m�

conjun�o�d��modo����l�v�����p��c���o�d���m�d�d���(SAVEYN�����l.,�2002).�

� ����co�do�com����Equ��õ���(8)���(9),����n��n��d�d��d��d�f����o�d�p�nd��n��

��x��� po�ênc��� do� ��m�nho� d��� p���ícul��.� Em� �TP�� com� �l�v�d�� f����o� d��

��m�nho��g�o��o���m���l���o�à��p���ícul���m�no���,���d�f����o�F��unhof����c�������

�m� �l��� �n��n��d�d�� �m� b��xo�� ângulo�� �� �nduz� �� �up������m���o� d��� p���ícul���

m��o���.� I��o� comp�om���� �� l���u��� do�� d�m���� f�nôm�no�� d�� ��p�lh�m�n�o�

n�c���á��o��p����m�d�����m�nho��f�no��(BOHREN;�HUFFMAN,�1983).��

� N��m�d���o� d���TP� po��SLS,��� conc�n�����o�d�� p���ícul��� n�o� d�v�� ����

�xc����v��po�� c�u���d�� �nfluênc���d��d��p����o�múl��pl��no�� ���ul��do�.����p����o�

múl��pl�� ��f���-����o� f�nôm�no�ond���� luz�d��p�����d��um��p���ícul�� �n����g��com�

ou���� p���ícul�� �� ��� d��p����� nov�m�n��� (JILLAVENKATESA;� �APKUNAS;� LUM,�

2001).�O� f��x��d�� l�����é�ob�cu��c�do�à�m�d�d��qu��p���ícul�����o��d�c�on�d����o�

�n���um�n�o.�E����mé�odo�p��m����do����o�volum��d���mo����,���ndo���com�nd�do�

um�ob�cu��c�m�n�o��n����8%���12%�(BLOTT�����l.,�2004).�

A��nc�p�c�d�d��d���écn�c��SLS�d���n�l�����d��p���õ���conc�n���d���oco����

po�qu�� o�� mé�odo�� u��l�z�do�� ���um�m� d��p����o� ún�c�� �� �l���� conc�n����õ���

l�v�m���d��p���õ���múl��pl���qu��c�u��m�um���up������m���o�d��f�no��(MA�����l.,�

2000).� S�gundo� In�m� (2010),� �� d�lu���o� d�� �mo����� pod�� po�ém� c�u����

)}/8πθ1)(m�(kθ][Kθ][Kθ][K)θJF{(k²�)�θ�I( 262
p
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p
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3
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p ������ �



36�
�

�
�

�glom�����o�ou�d���glom�����o�d��p���ícul��,� fo�n�c�ndo� d�âm���o���qu�v�l�n����

�nco����o�.��

É� d���jáv�l� qu�� �x����m� p���ícul��� �nd�v�du���� �� n�o� �ob� �� fo�m�� d��

�glom���do�.�Um������m�n�o�ul�����ôn�co�pod���ux�l����n��d���glom�����o,��mbo���

�lgun��m����������xp���m�n��m�o��f���o�con��á��o�(BLOTT�����l.,�2004),�d��modo�qu��

���v�l����o�d��c�d��c��o�d�v������con��d���d�.�

�

2.6.3� �spalhamento�de�Luz��inâmico�(�L�)�

�

Coló�d�����n�nop���ícul�����p�lh�m�f��c�m�n�����luz��nc�d�n��,�d�f�cul��ndo�

��l���u���d���TP�p�l���écn�c��SLS.�À�m�d�d��qu��o�d�âm���o�d��p���ícul��d�m�nu�,���

�n��n��d�d��d����p�lh�m�n�o���mbém�d�m�nu����é�qu��n�o�po����m��������d���c��d��

d��fo�m��conf�áv�l�(SCOTT,�2008).�

O� ��p�lh�m�n�o� d�� luz� d�nâm�co� (�LS),� comum�n��� ��f���nc��do� como�

E�p�c��o�cop��� d�� Co���l���o� d�� Fó�on�� (PCS)� qu�ndo� ob���v�do� �m� fun��o� do�

��mpo,�é�um���écn�c��n�o-�nv���v��qu��p��m����d����m�n�����m�nho��d��p���ícul���

colo�d������o�po��nc��l�ζ�����vé��d�� �n������o�d�� luz�com�p���ícul����m�mov�m�n�o�

b�own��no.� Po��u�� ��o����� b�m� ����b�l�c�d��,� �áp�d�� ���po���� �� um�� d�m�nd��

qu�n��d�d�� ��duz�d�� d�� �mo����� (NETZSCH,� 2017).� Qu�ndo� �� �n��n��d�d�� é�

ob���v�d�� �m� ���mo�� d�� v������o� d�� f��quênc��,� é� �mp��g�do� o� mé�odo� d��

E�p�c��o� d�� F��quênc��� d�� Po�ênc��� (FPS).� O� ��n�l� d�� �n��n��d�d�� d���c��do� é�

���n�fo�m�do�m���m���c�m�n��� �m�um���p�c��o�d��po�ênc���d�� f��quênc��,� o� qu��

fo�n�c��d�����m�n���um���TP�po��m�n�m�z���o��������v��d�����o� (FREU�,�2014).�A�

��o���� �LS� fo�� con���uíd�� �ob��� �� ��o���� clá���c�� d�� d��p����o� d�� luz� d���d�� po��

R�yl��gh��m�1871.�Em�1908,�E�n����n� já�h�v�����l�c�on�do�o�co�f�c��n���d��d�fu��o�

com�o���m�nho�d���p���ícul��.�Com�o��dv�n�o�do� l����,�P�co��� (1985)� fo��p�on���o�

do� ��p�lh�m�n�o� d�� luz� d�p�nd�n��� do� ��mpo� no� �níc�o� do�� �no�� 60�

(TSCHARNUTER,�2000).�

N�nop���ícul��� �m� �u�p�n��o� �p����n��m� mov�m�n�o�� �l���ó��o��

���n�l�c�on���� �� �o��c�on���� d�v�do� à� con���n��� col���o� com� ��� molécul��� do�

�olv�n��� �� ����m� d�fund�m-��� ����vé�� do� m��o� líqu�do� (BECKMAN� COULTER,�

2011).� É� po��ív�l� ����m���o� ��m�nho� d��um�� p���ícul������vé�� d�� ��u�mov�m�n�o�

b�own��no.� O� co�f�c��n��� d�� d�fu��o� �� �um�n��� com� �� ��du��o� do� d�âm���o�
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h�d�od�nâm�co� d�� p���ícul�� dh,� d�� �co�do� com� �� �qu���o� d�� S�ok��-E�n����n�

(PECORA,�1985):�

�

�(10)�
�

�

ond��kb�=�1,38·10
-23�J/K�é���con���n���d��Bol�zm�nn,�T�é�����mp����u����b�olu����m�

K���η�é���v��co��d�d��do�m��o.�

O�d�âm���o�h�d�od�nâm�co�é�compo��o�p�l��p���ícul������p�l��dupl��c�m�d��

�lé���c�� qu�� ����� po��u�,� po��� o�� íon�� �d�o�v�do�� no� �n����o�� d�� c�m�d�� d�fu���

��mbém�p����c�p�m�d��mov�m�n����o�b�own��n�.�É�comum,�po���n�o,�qu��o�dh���j��

m��o��qu��o�d�âm���o�d���p���ícul���p�op���m�n���d�����(TSCHARNUTER,�2000).�O�

dh� v����� d�p�nd�ndo� d��fo���� �ôn�c�.� Um�� b��x�� conc�n�����o� d�� íon�� ����nd�� ��

dupl�� c�m�d�,�d�m�nu����v�loc�d�d��d�� d�fu��o����p���n���m��o�� dh,��nqu�n�o�qu��

�l����conc�n����õ���comp��m�m���c�m�d���ôn�c������duz�m�o�dh�(NETZSCH,�2017).��

A� conc�n�����o� d�� �ól�do�� ��mbém� �n���f���� n�� m�d���o� d�� ��m�nho� d��

p���ícul��po���LS.�El�v�d��CS�c�u�����p�lh�m�n�o�múl��plo���o���n�l�d���n��n��d�d��

d����p�lh�m�n�o�col���do��up������m����m�nho��m�no����d��p���ícul��.�A�CS�d�v��

���� �uf�c��n��m�n��� b��x�� p���� �v����� o� ��p�lh�m�n�o� múl��plo� �� d�v�� ����

�uf�c��n��m�n��� �l��,� já� qu�� �mo������ d�luíd��� �m� �xc���o� n�o� ��p�lh�m�

�uf�c��n��m�n�����luz�(BHATTACHARJEE,�2016;�TSCHARNUTER,�2000).�

Qu�ndo�um�f��x��d��luz�monoc�omá��c���n����g��com�p���ícul��,���o�ob��d���

�n��n��d�d��� d�� ��p�lh�m�n�o.� E���� mé�odo� d�� l���u��� d�p�nd�n��� �p�n��� do�

��p�lh�m�n�o� ��é� conh�c�do� como�homód�no� (PECORA,�1985).�O� ��n�l�m�d�do�é�

g���lm�n���p�oc����do�po��um�do��do���modo�,��u�oco���l���o�b����d��no�domín�o�

do� ��mpo�ou� ��p�c��o� no�domín�o� d�� f��quênc��.�Além�do���p�lh�m�n�o�d�� luz,� ��

����od��p����o� ��mbém�pod�� ���� col���d�� �� �d�c�on�d�� à� luz� ��p�lh�d��como�um�

�p��mo��m�n�o� óp��co� p���� d���c��o� d�� v������o� d�� f��quênc��� do� ��n�l.� E����

�p�ov����m�n�o� d�� ����od��p����o� é� conh�c�do� como� �����m��h����ód�no� (FREU�,�

2014).��

P�lo� ��p�c��o�d�� f��quênc��,� FPS� (do� �nglê��Freq�e��y�P�wer� Spe��r�m),�

um� ��n�l� flu�u�n��� é� p�oduz�do,� con��ndo� �� d�����bu���o� d��� f��quênc���� d���

�n��n��d�d��� o��g�n�d��� do� mov�m�n�o� b�own��no.� � É� d����m�n�do� ����vé�� d��

���n�fo�m�d�� d�� Fou����� do� ��n�l� c�p��do� (MICROTRAC,� 2002).� S�� o� mé�odo� d��

ηd3π

Tk
�

h

b

��

�
�
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d���c��o�é�h����ód�no,�o���p�c��o�d��po�ênc���P�é�c�lcul�do���p������d��f��quênc���

c���c���í���c��ωo�confo�m����Equ���o�(11)�(MICROTRAC,�2002).��

�

(11)

�

�

�

ond��ωp�é���f��quênc���do���n�l�d���mo����,�I��é����n��n��d�d��d������od��p����o,�I�é�

�� �n��n��d�d��d�� luz���p�lh�d����ω��é��� f��quênc���c���c���í���c�,�d�p�nd�n���do��

p��âm���o��d��Equ���o�(12):��

�

(12)
�

�

�

ond�� ��é�o����o�d��p���ícul�,�kb�=�1,38·10
-23�J/K�é���con���n���d��Bol�zm�nn,�T�é���

��mp����u����b�olu����m�K,�η�é���v��co��d�d��do�m��o�líqu�do���λ�é�o�comp��m�n�o�

d��ond��do�l������nc�d�n���(FREU�,�2014).��

A� F�gu��� 11� �lu����� o� FPS� p���� d�f���n���� ��m�nho�� d�� p���ícul�.� A� luz�

�nc�d�n��� é� ��p�lh�d�� �m� d�v���o�� ângulo�� confo�m�� ��p�lh�m�n�o� R�yl��gh.�

��v�do� �o� mov�m�n�o� b�own��no,� �� d���ânc��� �n���� ��� p���ícul��� mud��

con���n��m�n��� �� ���o� ���ul��� �m� um� �f���o� �oppl��� �n���� �� f��quênc��� d�� luz�

�nc�d�n�������f��quênc���d��luz���p�lh�d�.�Como���d���ânc����n�������p���ícul����f����

�� �ob��po����o� d�� f����� d�� luz� ��p�lh�d�,� o� p�d��o� d�� ��p�lh�m�n�o� �p����n���

flu�u��õ���d���n��n��d�d��à�m�d�d��qu�����p���ícul���mud�m�d��po����o.�P���ícul���

m��o����c�u��m�b�u�c��qu�d��do���n�l��m�fun��o�d��f��quênc��,�o�qu���v�d�nc�����

d�p�ndênc��� �nv����m�n���p�opo�c�on�l��o����o�d��p���ícul�,��xp������n��Equ���o�

(12).�A�� cu�v��� lo��n�z��n��� à� d������� n�� F�gu��� 11� ��o� ob��d��� �pó�� �� conv����o�

log��í�m�c�� �� ��o� u��l�z�d��� p���� ��l�c�on��� o� ��p�c��o� ob��do� com� �� d�����bu���o�

��l���v��do���m�nho�d��p���ícul�.�

)(ω²ω

2ω
II)�ω�P(

�p

�
�p �

�
><�

( )2θ��n²
η3λ

Tk

�

8π
ω
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� �
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F�gu���11�–�F�nôm�no��d���n��n��d�d��d����p�lh�m�n�o�c�u��do�p�lo�mov�m�n�o�

b�own��no�no�domín�o�d��f��quênc���(FPS)��

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(FREU�,�2014)�

�

O�l�m�����nf���o��d��d���c��o�é�m�no��p�������écn�c���LS,��nqu�n�o�o�l�m����

�up���o�� d�� d���c��o� é� m��o�� n�� �écn�c�� SLS.� A� �écn�c�� �LS� é� po���n�o� m����

conf�áv�l�p����n�nop���ícul���m�no����do�qu��50�nm,��nqu�n�o�qu��p����p���ícul���

m��o����do�qu��1�μm����écn�c��SLS�é�m�����d�qu�d�.�A���o����R�yl��gh,�ou���j�,���

luz���p�lh�d��po��p���ícul���mu��o�m�no����do�qu��o�comp��m�n�o�d��ond��do�f��x��

�nc�d�n��,� é� p�opo�c�on�l� à� ��x��� po�ênc��� do� d�âm���o� d�� p���ícul�� (BOHREN;�

HUFFMAN,�1983).�Po���n�o,�um��p���ícul��d��50�nm���p�lh���p�n���c��c��d��1,5%�

d��qu�n��d�d��d��luz���p�lh�d��po��um��p���ícul��d��100�nm�(BHATTACHARJEE,�

2016;� SCOTT,� 2008).� Em� �TP�� qu�� �p����n��m� m���� d�� um�� �n��n��d�d�� �m�

d�f���n����po��õ���d��d�����bu���o,����écn�c��é���n�ív�l���p���ícul���g��nd���d�n����

���p���ícul�����duz�d��.�A���TP��ob��d���po���LS��p����n��m�p�co��b�m�d�f�n�do��

no�v�lo��d����m�nho�méd�o�d��p���ícul�,�d���jáv�l�p�����u�p�n�õ���monod��p������

(TSCHARNUTER,�2000).��
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2.6.4� �dsorção�Multimolecular�de�Gás�

�

S�gundo�Muc���(2013),��ug���-�����u��l�z���o�d��á�����up��f�c��l���p�cíf�c��

(SSA)�como���c���c���í���c��qu��m�lho����p����n����� f�n�z��do�pó��m��u�p�n��o.�

I��o����d�v���o�f��o�d��qu����f����o�f�n��é�g���d����p������d���f���õ���d����m�nho�

g�o��o,� ond�� �� f����o� f�n�� con����u�� o� p��nc�p�l� �g�n��� no� �um�n�o� d�� �����v�d�d��

�up��f�c��l.�

O�����udo��d��L�ngmu����m�1916,���p������d���conclu�õ���d��Lo�d�R�yl��gh�

�ob��� �� �n������o� d�� águ�� �� f�lm��� d�� ól�o�� pol����,� ��oux���m� um�� mud�n���

��d�c�l�n���bo�d�g�m�d��c�ênc���d���up��fíc��.�L�ngmu���p�opô��qu��o�f�nôm�no�d��

�d�o���o� d�� g����� �m� �up��fíc���� líqu�d��� �� �ól�d��� �nvolv�� no�m�lm�n��� ��

fo�m���o� d�� um�� c�m�d��monomol�cul��� d�� gá�.� Tod�v��� �m� 1937,� B�un�u��� ��

Emm���� no����m� qu�� �� �d�o���o� d�� d�f���n���� g����� �p����n��v�� c���c���í���c���

d����n������qu��n�m���mp������������ng��m���um��monoc�m�d��d��gá�.�Em�1938,���

publ�c���o� d�� ��o���� BET� (B�un�u��,� Emm���� �� T�ll��),� ��mbém� conh�c�d�� como�

T�o���� d�� Ad�o���o� Mul��mol�cul��,� culm�nou� com� �� �d�n��f�c���o� do� ���ág�o� d��

fo�m���o� d��monoc�m�d�� g��o��� �� do� ���ág�o� no� qu�l� ��� �n�c��� �� �d�o���o� po��

mul��c�m�d���n��á�����up��f�c��l�d��um��ól�do�(ROUQUEROL�����l.,�2013).�

P�oc���o��d��com�nu���o� ��duz�m�o�� ��m�nho��d���p���ícul����o�m��mo�

��mpo� �m� qu�� �l�v�m� o�� v�lo���� d�� á���� �up��f�c��l� do� p�odu�o� moído� p�l��

fo�m���o�d��nov�����g�õ����n���f�c����,�como��lu����do�n��F�gu���12.��

S��um�cubo�com��������d��1�mm���á�����up��f�c��l�d��6�mm²�é�d�v�d�do��m�

cubo�� m�no���,� c�d�� um� com� 1� μm� d�� ������,� ����o� fo�m�d��� nov��� á�����

�up��f�c������qu�v�l�n������6000�mm².�S�mp���qu��oco����com�nu���o,�há��um�n�o�

n��á�����up��f�c��l�d�v�do�à��nov���p���ícul���p�oduz�d��;�����du��o�d����������m�

m�l� v�z��� ���ul��� �m� �um�n�o� d�� á���� �up��f�c��l� �m�m�l� v�z��� (LOWELL� ��� �l.,�

2012).��

A�á����d���up��fíc���d��um��p���ícul���p����n��-���como����n���f�c��d�����

com� o� �mb��n��,� ond�� �n�����õ��� d�� c��g�� �ôn�c�� d�� um� �ól�do� �m� m��o� líqu�do�

oco���m� (NA�ERI,� 2015).� O�� á�omo�� n�� �up��fíc��� d�� um� �ól�do� ����o�

�ncompl���m�n���l�g�do�����p����n��m��l��������v�d�d���up��f�c��l.���v�do�à��fo�����

d�� v�n� d���W��l�,� oco���� �� ������o� d�� molécul��� do� �mb��n��� n�� �up��fíc��� do�

�ól�do,� p�oc���o� d�f�n�do� como� �d�o���o� �up��f�c��l� (MICROMERITICS,� 2014).�
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Ad�o���o�é�o��cúmulo�d��m������l��m�um���n���f�c���n����du���f����,��nqu�n�o�qu��

�� d���o���o� oco���� du��n��� �� �ub�����o� d����� m������l.� O�� ���mo�� �d�o�v�n��� ��

�d�o�b��o���f���m-����o�m������l��ól�do�no�qu�l�oco�����d�o���o���à��ub��ânc���no�

����do� �d�o�v�do,� ���p�c��v�m�n��� (ROUQUEROL� ��� �l.,� 2013).�N�� �n���f�c�� gá�-

�ól�do,���qu�n��d�d��d���d�o�b��o�é�d��c�����p�l��cu�v����o�é�m�c��d���d�o���o,�qu��

é� um�� fun��o� d�� qu�n��d�d�� �d�o�v�d�� ver���� �� p�����o� p��c��l� à� ��mp����u���

con���n��.�A���m,���b�-���qu�����d�o���o�é�d�p�nd�n���d��p�����o,���mp����u�����

fo����d����n�����õ����n���mol�cul������n���f�c�����(LOWELL�����l.,�2012).�

�

F�gu���12�–�R�l���o��n������du��o�d����m�nho����um�n�o�d��á�����up��f�c��l�

�Fon��:�Ad�p��do�d�(PREEYA;�GUPTA,�2019)�

�

A� �d�o���o� �up��f�c��l� pod�� oco����� po�� do��� m�c�n��mo�:� f�����o���o� ��

qu�m���o���o.�S�o�d����n�o��p�l��n��u��z��d��������õ����n����molécul�����up��fíc��,�

��ndo�o�p��m���o�um���n������o�fí��c��f��c���nqu�n�o�o���gundo��n����g��v���l�g���o�

quím�c��(NA�ERI,�2015).�

N�� qu�m���o���o,� há� um� ������njo� �ub���nc��l� d�� d�n��d�d�� �l���ôn�c��

��l�c�on�d�� com� �n�����õ��� quím�c��,� d��c���o� como� um� f�nôm�no� d���oc����vo� ��

����v���ív�l.� Além� d���o,� �� qu�m���o���o� é� n�c�������m�n��� ��������� �� um�� ún�c��

c�m�d��d���b�o�b��o��up��f�c��l�qu�m�c�m�n���l�g�do�(LOWELL�����l.,�2012).�

A�� fo����� d�� v�n� d��� W��l�� n�� f�����o���o� n�o� �c������m� mud�n����

����u�u�����do��d�o�v�n��,���ndo�um�p�oc���o���v���ív�l�ond����d���o���o�pod������

�nduz�d��p�lo��um�n�o�d����mp����u���ou���du��o�d��p�����o�d��v�po�.�Ao�con��á��o�
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d��qu�m���o���o,���f�����o���o�pod��l�v���à�cob���u���d���up��fíc���po��m����d��um��

c�m�d��d���d�o�b��o,�confo�m�� �lu����do�n��F�gu���13.��u��n��� ��� f�����o���o,� o��

p��m���o��loc����������m�cob���o��(�)���o�o��m�����n��gé��co��como�po�o����bo�d���

d�� d�g��u�� d�� �up��fíc��.� À� m�d�d�� qu�� �� p�����o� é� �um�n��d�,� �� �up��fíc���

�d�o�v�n����o�n�-�����v����d��com�m����molécul���d���d�o�b��o�(b).�O�p�og�����vo�

�um�n�o�d��p�����o�d��gá���pó����fo�m���o�d��monoc�m�d��c�u���o��u�g�m�n�o�

d��mul��c�m�d����d�o�v�d���(c)�(LOWELL�����l.,�2012).��

�

F�gu���13�–�F�����o���o�d��molécul���g��o�����m��d�o�v�n����ól�do�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(MICROMERITICS,�2014)�

�

A�á�����up��f�c��l�d��um��ól�do�pod��po���n�o�����d����m�n�d��p�l���d�o���o�

fí��c��d�� um�gá���m� �u�� �up��fíc��.�P���� ��l,� ����mo������ �ól�d��� d�v�m�����p�é-

�����d��� p�l�� �pl�c���o� d�� c�lo�,� vácuo� ou� fluxo� d�� gá�.� �o� con��á��o,� v�lo���� d��

á�����up��f�c��l� pod�m��p����n���-����b��xo�do� ���l,�po���um��á���� �nd����m�n�d��

d���up��fíc��������á�cob�����po��con��m�n�n����p��v��m�n����d�o�v�do��o��undo��d��

�xpo����o���mo�fé��c��(NA�ERI,�2015).�Sob�vácuo,�o��ól�do��n�l���do�é����f���do���

um�� ��mp����u���c��ogên�c�� (-195°C).�A��mo�����é��n��o��xpo������um��d�o�b��o,�
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g���lm�n���um�gá���n�����como�o�n���ogên�o.�O�gá���n�c�����cond�n����o�à�m�d�d��

qu����p�����o� �um�n�����é�qu�������u����o���j�����ng�d�,�mom�n�o�������m� qu��

�odo��o��po�o��do�m������l� ��o�p���nch�do��com�o��d�o�b��o�no�����do� líqu�do.�A�

p�����o� do� gá�� é� �n��o� ��duz�d�� con��ol�d�m�n��� �� o� �d�o�b��o� �n�c��� ��

�v�po����o.�A�qu�n��d�d���d�o�v�d����c�d��p�����o�����mp����u���l�d���d�f�n��um��

cu�v��d���d�o���o,�qu��po���b�l����d����m�n�����qu�n��d�d��d��gá��n�c���á��o�p����

fo�m���um��monoc�m�d���up��f�c��l�n���mo�����(MICROMERITICS,�2014).�

N�� ���l�d�d�� um�� ún�c�� c�m�d�� monomol�cul��� p��f����� nunc�� ���á�

fo�m�d�� �� n�o� �x����� um�� p�����o� d�f�n�d�� p���� qu�� �p�n��� um��monoc�m�d��

compl���� ����j�� f���c�m�n��� �d�o�v�d�.� A� ��o���� BET� p��m���� um�� d����m�n���o�

�xp���m�n��l� do�núm��o� d��molécul���n�c���á�����p���� fo�m���um��monoc�m�d��

d�� �b�o�b��o.� A� ��o���� ���um�� qu�� ��� molécul��� d�� �d�o�b��o� logo� �c�m�� à�

monoc�m�d������o��m��qu�líb��o�d�nâm�co�com�o�gá����po���n�o�mo����m�v�����õ���

do�� loc���� cob���o�,� m��� o� núm��o� d�� molécul��� �m� c�d�� c�m�d�� p��m�n�c��á�

con���n���(LOWELL�����l.,�2012).��

A�Equ���o�(13)�é�conh�c�d��como��qu���o�BET�n��fo�m��l�n���:�

�

(13)�
�

�

ond��Vg�é�o�volum��d��gá���d�o�v�do���um��d����m�n�d��p�����o,�Vm�é�o�volum��d��

monoc�m�d����x�é���p�����o���l���v��P/P0��xp������p�l����z�o��n������p�����o����l�

do�gá��P�����p�����o�d��v�po��P0�do��d�o�b��o�(WEBB;�ORR,�1997).�A�con���n���c�

���á� ��l�c�on�d�� com� �� fo���� d�� �d�o���o� �d�o�b��o-�d�o�v�n��,� ou� ��j�,� com� o�

c�lo��d���d�o���o:���

�

(14)�
�

�

ond�� q1� é� o� c�lo�� d�� �d�o���o� d�� p��m����� c�m�d�,� qL� o� c�lo�� d�� l�qu�f���o� d��

�d�o���o,�R���con���n���do��g�������T�����mp����u����b�olu���(WEBB;�ORR,�1997).�

�

( )
cV

1cx

cV

1

1)(xV

1

mmg �

�
�

�
�

�

RT

qq
�xpc L1 �µ
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Um� g�áf�co� d�� x/Vg(1-x)� como� o�d�n�d�� �� x� como� �b�c����� fo�n�c�� um��

l�nh�� ����� �ob��� o� �n���v�lo� 0,05� ≤� x� ≤� 0,35,� ond�� �� �ncl�n���o� α� ��o� �n���c�p�o� β�

pod�m������x���ído��do�g�áf�co�l�n�������ul��n��.�

�

(15)�
�

�

(16)�
�

�

O�volum��Vm�����con���n���c�pod�m������n��o�����m�d����m�n�do�:�

�

(17)�

�

A�á�����up��f�c��l���p�cíf�c��SSA�é��n��o�c�lcul�d��como���ndo�

�

(18)

�

�

�

ond�� NA� é� o� núm��o� d�� Avog�d�o� (6,022·10
23� mol-1),� A�� é� �� á���� d�� ����o�

���n�v����l� �f���v�� d�� um�� molécul�� �d�o�v�d�,� VM� é� o� volum�� mol��� d�� um��

molécul���d�o�v�d����m��é���m�����do��d�o�v�n���(LOWELL�����l.,�2012;�NA�ERI,�

2015).�

�

� �

cV

1c
α

m �

�
�

cV

1
β

m �
�

βα

1
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�
�
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�Am
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3� M�T���������MÉTO�O��

�

���modo���f�c�l�����o��n��nd�m�n�o�d��m��odolog����mp��g�d�,���F�gu���14�

�p����n���um�fluxog��m��qu�����um��o���óp�co���bo�d�do��n�����c�pí�ulo.�

�

3.1� MATÉRIA-PRIMA�

�

A� �íl�c�� (α-S�O2)� u��l�z�d�� n����� ���b�lho� po��u�� 99,7%� d�� pu��z�� ��

d�n��d�d�� �p���n��� d�� 0,75� �� 0,95� g/cm3� (BRASILMINAS,� 2007).� S�gundo� o�

f�b��c�n��,� o� p�odu�o� fo�� �ubm���do� à�mo�g�m� p��má���,� m�c�on�z���o,�mo�g�m� ��

��co��m�mo�nho�d��j��o����p�n����do��m�m�lh��25�μm�(#500�m��h),�com�0,1�%m.�

����do.�

Tod��� ��� �u�p�n�õ��� d�� �íl�c�� fo��m� fo�mul�d��� �m� b���� má���c�� ��

p��p���d��� com� águ�� m�ll�-Q� (mod�lo� ����c�-Q,�M��ck,� Al�m�nh�)� qu�� �p����n���

condu��v�d�d���lé���c��d��0,05�±�0,01�mS/cm���25�°C.�

�

3.2� PROCESSO��E�MOAGEM�

�

3.2.1� Preparo�das��uspensões�

�

P���� um�� conc�n�����o� d�� �ól�do�� d�� 20� %m.,� �u�p�n�õ��� com�

�p�ox�m�d�m�n���750�g�d���íl�c���m�pó���3000�g�d��águ��fo��m�u��l�z�d����m�c�d��

mo�g�m.� A�� p���g�n�� do� pó� d�� �íl�c�� �� d�� águ�� fo��m� ���l�z�d��� �m� b�l�n���

d�g���l,� com� c�p�c�d�d�� d�� l���u��� d�� 5200� g� �� ���olu��o� d�� 0,01� g� (M5202,� B�l�

Eng�n����ng,�I�ál��).�

P�����v�l���� o��f���o�d������b�l�z���o��l���o��á��c��d���u�p�n��o�du��n�����

mo�g�m,� fo��m� ��l�c�on�do�� v�lo���� d�� pH� com� b���� no�� po��nc����� ζ� d�� S�O2�

(p���ícul��)� �� d�� Z�O2+Y2O3� (��f����).� ��� �co�do� com� �� F�gu��� 5,� �m� pH� 9,� há�

��pul��o� �n���� ��� p���ícul��� �� ��� ��f����,� po��� �mb��� �p����n��m� po��nc��l� ζ�

n�g���vo.�Em��o�no�d��pH�7,����fo������n�������p���ícul����������f�������o��p�n���

l�v�m�n�����pul��v��.�Já��m�pH�5,�com�o�po��nc��l�ζ�n�g���vo�p������S�O2���po����vo�

p������Z�O2+Y2O3,� ��� fo�����d��������o�p��dom�n�m.�Fo��n�c���á��o� �ju�����o�pH�

�n�c��l�d����u�p�n�õ���p����qu��o��pH���m���=�180�m�n�����b�l�z����m�p�óx�mo��d��

5,�7���9.��
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F�gu���14�–�Fluxog��m��d��m��odolog���

�
Fon��:�Au�o��

Ef�c�ênc���d��Mo�g�m�

Leitura�da�Área�
superficial�específica�

�����������

750�g�d���íl�c���m�pó� 2800�g�d��águ��m�ll�-Q�

L���u���do�pH�

�gitação�
mecânica�
��=�1�h�

v�=�500�rpm�

N�OH�0,1�mol/L�+�
�����n���d��águ��m�ll�-Q�

E���b�l�z���o�

Moagem�
��BST�R�
�S���
��=�3�h�

v��=�16,8�m/��
dE�=�400�μm�

�

·� 1x�S�m��ju����d��pH�

·� 3x�pH�5�

·� 3x�pH�7��

·� 3x�pH�9��

V������o�d��

CS�du��n���

mo�g�m�

0�m�n�
30�m�n�

60�m�n�

180�m�n�

120�m�n�

Leitura�da��TP�
e�potencial�ζ�

�ES�
�

Leitura�da�
�TP�
S�S�
�

Leitura�da��
�TP�
D�S�
�

Ef���o�d��

v������o�d��

CS�n���TP�

Ef���o�do�pH�

��ul�����om�

n���TP�



47�

In�c��lm�n��,�750�g�d���íl�c��fo��m��d�c�on�d�����2800�g�d��águ��m�ll�-Q��ob�

�g�����o�m�cân�c�� ��500� �pm� po�� h����� �g���do��� com� hél�c�� d�� ��ê�� pá��mod�lo�

R1381� (RW20,� IKA,� Al�m�nh�).� Apó�� �g�����o� po�� �p�ox�m�d�m�n��� 1� h� p����

����b�l�z���o�do�pH�d���u�p�n��o,�oco���u��ju����do�pH�p����o�v�lo��d���j�do�po��

m��o�d���d���o�d��N�OH�1�mol/L.�O�con��ol��do�pH�fo�� ���l�z�do�com�pHm���o�d��

b�nc�d��(InoL�b�pH�720,�WTW,�Al�m�nh�)�com��ond��d����mp����u����mbu��d�.�

A�� qu�n��d�d��� d�� N�OH� p���� c�d�� pH� ����o� d��c������ n�� T�b�l�� 1.� ���

�co�do�com�c�d��qu�n��d�d��d���olu��o�n�c���á����p��������b�l�z���o�do�pH,�águ��

m�ll�-Q� fo�� �d�c�on�d�� p���� ob���� um��CS� =� 20� %m.,� confo�m�� ��b�l�.� P��m���u-���

nov�m�n���������b�l�z���o�do�pH�d���u�p�n��o��pó��1�h�d���g�����o�m�cân�c�.��

�

T�b�l��1�–�Solu��o���águ��m�ll�-Q��d�c�on�d���à���u�p�n�õ���

pH�f�n�l� pH��n�c��l� Solu��o�[g]� Águ��m�ll�-Q��d�c�on�d��[g]�

S�m��ju���� 7,75� -� -�

5� 9,18� 1�(N�OH�1�mol/L)� 199�

7� 11,62� 22�(N�OH�1�mol/L)� 178�

9� 12,45� 135,75�(N�OH�1�mol/L)� 65,25�
Fon��:�Au�o��

�

3.2.2� Moagem�em�Moinho��gitador�de��sferas�

�

A� mo�g�m� fo�� ���l�z�d�� �m� mo�nho� �g���do�� d�� ��f����� mod�lo� L�b�����

LS01�(N��z�ch,�B����l).�Confo�m���lu�������F�gu���15,�o�mo�nho�é�compo��o�po��um��

un�d�d��d��mo�g�m�com�mo�o���lé���co�d��3�kW���v�loc�d�d��d���o����o��ju��áv�l�

�n����1000���4500��pm.�A�câm����d��mo�g�m�c�línd��c�,�com�c�p�c�d�d��d��0,55�L,�

é���v����d���n���n�m�n���com�m������l�à�b����d��z��côn��.�Um���nqu��d��6,8�L�com�

�g���do��m�cân�co� �� um�� bomb�� pn�umá��c�� d�� d��f��gm�� c��cul�m� �� �u�p�n��o�

p�l�� câm���� d�� mo�g�m.� A� câm���� d�� mo�g�m� �� o� ��nqu�� ��o� p�ov�do�� d��

comp����m�n�o�p����líqu�do���f��g���n��,�po���b�l���ndo�o�con��ol��d����mp����u���d��

�u�p�n��o�du��n�����mo�g�m.�

Como� m��o� d�� mo�g�m� fo��m� u��l�z�d��� ��f����� d�� z��côn��� (Z�O2)�

����b�l�z�d��com�5�%m.�d��í�����(Y2O3)�fo�n�c�d���p�l���mp�����N��z�ch.�A����f�����

d��mo�g�m�po��u�m�d�n��d�d��d��3,7�g/cm3�(NETZSCH,�2010).�



48�
�

�
�

O��p��âm���o��d��mo�g�m��do��do��fo��m��qu�l���u��l�z�do��po��B�un���o�

(2017),� con��d���do�� �d�qu�do�� p���� �� p�odu��o� d�� �íl�c�� �ubm�c�omé���c�� �m�

mo�nho��g���do��d����f�����L�b�����LS01.�Fo��m�u��l�z�d�����f�����d��mo�g�m�com�

d�âm���o�dE�=�400�μm,�v�loc�d�d��d���o����o�v��=�4000��pm�����mpo�d��mo�g�m���=�

3�h�(BRUNATTO,�2017).�

�

F�gu���15�–�P��nc�p����compon�n����do�mo�nho��g���do��d����f�����

�
Fon��:�Au�o��

�

A�� �u�p�n�õ��� n����� ���b�lho� fo��m� p��p���d��� �m�d����m�n��� �n���� do�

�níc�o� d�� mo�g�m.� P���� f�n�� comp�����vo�,� um�� mo�g�m� ��m� �ju���� d�� pH� fo��

���l�z�d��com�o��m��mo��p��âm���o��u��l�z�do��n���mo�g�n���m�pH�5,�7���9.�A��

mo�g�n��com�con��ol��d��pH� fo��m� ���l�z�d����m� dupl�c���,� o�d�n�d���d�� fo�m��

�l���ó���.�

Amo������d���p�ox�m�d�m�n���150�mL�d���u�p�n��o�fo��m�col���d���no��

��mpo��d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�m�n,���gu�d���po���nál�����d��pH,��TP�

��po��nc��l�ζ.�A���nál������m���=�0�m�n� fo��m����l�z�d��� logo��pó������u�p�n�õ���
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������m� d�v�d�m�n��� homogên���� p���� mo�g�m,� �n����o�m�n��� �o� �níc�o� do�

p�oc���o�d��mo�g�m.�

Apó�� �� mo�g�m,� ��n�o� o�� p���fé��co�� qu�n�o� o�� compon�n���� do��

�qu�p�m�n�o��u��l�z�do�� fo��m�d�v�d�m�n���l�v�do��com�águ��co���n���p�����v�����

con��m�n���o� d��� �u�p�n�õ��� �ub��qu�n���.� Po�����o�m�n��� à� mon��g�m� do��

compon�n���� do� mo�nho� é� n�c���á��o� um� �nx�gu�m�n�o� com� águ�� m�ll�-Q� p����

g���n������������d��d�����íduo��p����n�����m�p������n�o�d��mon�áv������qu��n�o����

��m� �c���o�d����o.�Como�n�o�é�po��ív�l� �������� �od�� águ��do� �nx�gu�m�n�o� um��

p��c�l��v���áv�l�p��m�n�c������d��no��qu�p�m�n�o,�o�qu��c�u�����du��o�d��CS�d��

�u�p�n��o.�

�

3.2.3� �ariação�da�Concentração�de��ólidos�na�Moagem�

�

Além� d�� v������o� d�� CS� c�u��d�� p�l�� águ�� d�� �nx�gu�m�n�o,� du��n��� ��

mo�g�m�pod��oco������um�n�o�d��CS�p�l���v�po����o�d��águ��d���u�p�n��o,�qu��

pod������nflu�nc����o� ���ul��do�d����m�nho�d��p���ícul��ob��do�po��AES.�O�con��ol��

d��v������o�d��conc�n�����o�d���ól�do��fo�����l�z�do��m����pl�c����p����c�d����mpo�

d��c���o�(0,�30,�60,�120���180�m�n),����ul��ndo��m�15��mo������po��mo�g�m.�

R�c�p��n���� conf�cc�on�do�� �m� p�p�l� �lumín�o� fo��m� p���do�� v�z�o��

(mVAZIO)� �� com� ��� �mo������ d�� �u�p�n��o� col���d��� (mTOTAL).� A� ��c�g�m� fo��

���l�z�d�� �� 110� °C� po�� 24� h� �m� ���uf�� com� c��cul���o� d�� ��� (TE-394/2,� T�cn�l,�

B����l).� Apó�� �� ��c�g�m,� o�� ��c�p��n���� fo��m� ���n�f���do�� d�� ���uf�� p���� um�

d����c�do�,�p��m�n�c�ndo�po��30�m�n��m�l�bo���ó��o�com���mp����u���con��ol�d����

23�ºC.�O����c�p��n����com�����mo��������c���fo��m�p���do��(mSECA)���o�v�lo��d��CS�

fo��c�lcul�do�po��m��o�d��Equ���o�(19):�

�

�
(19)�

�

�

3.3� TÉCNICAS��E�CARACTERIZAÇÃO�

�

A�� �mo������ d�� �u�p�n��o� d�� �íl�c�� col���d��� �m� d�f���n���� ��mpo�� d��

mo�g�m���d�f���n����cond��õ���d��pH�fo��m��ubm���d���à��nál����d��po��nc��l�ζ�po��

100
mm

mm
(%m)C

VAZIOTOTAL

VAZIOSECO
S �

�

�
�
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AES.� A� �nál���� d�� �TP� d�� c�d�� �mo����� fo�� ���l�z�d�� po�� AES,� SLS� �� �LS.� N��

��quênc��,� �� á���� �up��f�c��l� ��p�cíf�c�� do� pó�moído� fo�� �v�l��d�� p�l�� �écn�c�� d��

�d�o���o�d��gá��(mé�odo�BET).�

�

3.3.1� �nálise�da��TP�e�Potencial�ζ�por��spectroscopia��letroacústica�

�

Anál�����d���TP���po��nc��l�ζ�d����mo������col���d���du��n������mo�g�n��

fo��m����l�z�d����m�um���p�c��ôm���o��l���o�cú���co,�mod�lo��T-1202�(���p����on�

T�chnology� Inc.,�E���do��Un�do�).� O� �n���um�n�o,� como� �p����n��do� n��F�gu��� 9,�

con�������m�um��câm����c�línd��c��d��m������l�pol�mé��co�com�c�p�c�d�d��p����150�

mL,���qu�l��upo����um��m���o��móv�l���um���c�p�o��f�xo.�O���n�o��d��po��nc��l�ζ�é�

�n����do�����vé��d��um���b���u���f�on��l��o�qu��d�.�N��b����d��câm����loc�l�z�-���

o� �g���do�� m�gné��co.� O�� ��n�o���� ����o� l�g�do�� �o� compu��do�� qu�� ��g������ ��

p�oc����� ��� �nfo�m��õ��� col���d��,� fo�n�c�ndo� ��� cu�v��� d�� �TP� ��l���v�� ��

cumul���v����o�po��nc��l�ζ.�O��n���v�lo�d����m�nho��d��p���ícul��m�d�do��é�l�m���d��

p�l��f��quênc���u��l�z�d�.�F��x���d��0,3���11�MHz�p��m���m�m�d���d�m�n�õ����n����

0,005���1000�μm.�O��T-1202�é�c�p�z�d��m�d������nu��õ���com�p��c���o�d��0,01�

dB/cm/MHz�(�UKHIN;�GOETZ,�1999).��

Ap�ox�m�d�m�n���100�mL�d���mo�����fo��m��n����do��p�l���b���u����up���o��

d��câm���� d�� �nál���,� ��ndo�m�n��d�� �ob��g�����o�m�gné��c�� con�ínu�.� O��n���o�

�n�c�ou-��� �pó�� �� �n�����o� do�� v�lo���� d��� d�n��d�d��� do� líqu�do� (águ�:� 0,9975�

g/cm³� ��23� ºC)� �� do�m������l� p����cul�do� (�íl�c�:� 2,65� g/cm³),� �� �� conc�n�����o�d��

�ól�do��d���u�p�n��o�(20�%m.).�

�

3.3.1.1� Ef���o�d��Conc�n�����o�d��Sól�do��n���TP�

�

S�ndo� �� conc�n�����o� d�� �ól�do�� CS� um� p��âm���o� fund�m�n��l� p���� ��

op�����o�do��T-1202,�fo��n�c���á��o�um����udo�d���u���nfluênc���no�����ul��do��d��

�TP�ob��do�.�Fo��m��l�bo��d����mo������confo�m����F�gu���16.�

A� �nfluênc���d��v������o�d��CS� fo�� �nv����g�d�� �n�c��lm�n���p����100�mL�d��

um���u�p�n��o�d���íl�c��p�oduz�d��com�CS�=�20�%m,��lu����d���m�co�����zul�d���

n��F�gu���16.�A��p���g�n��d���íl�c����águ��fo��m�f�������m�b�l�n����n�lí��c�,�com�

c�p�c�d�d�� d�� l���u��� d�� 220� g� �� ���olu��o� d�� 0,0001� g� (AUX220�,� Sh�m�dzu,�
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J�p�o).� O� v�lo�� �n����do� p���� �� �nál���� fo�� �� CS� v��d�d����� (CSV)� d�� �mo����.� A�

l���u��� d���TP� fo�� ���l�z�d�� c�nco� v�z��,� ��ndo� �� �mo����� ������d�� d�� câm���� d��

m�d���o� �pó�� c�d�� l���u��� �� d��p����� po�� pon������ côn�c��d�� ul�����om� (UP400S,�

H��l�ch��,�Al�m�nh�)�po��5�m�n,�com�c�clo�d��70%����mpl��ud��d��70%.�

�

F�gu���16�–�Amo������p�����v�l����o�do��f���o�d��CS�n���TP�do��T-1202�

�
Fon��:�Au�o��

�

Su�p�n�õ��� com� CS� d�� 19� �� 21� %m.� fo��m� �l�bo��d��� �� �n�l���d��� do�

m��mo�modo�qu�����u�p�n��o�com�20�%m.�d���íl�c�,�p����ob���v��������v������o�

d�� 1�%m.�p����m������p����m�no��é�c�p�z�d��c�u����d�f���n���� ��gn�f�c���v���n��

�TP� l�d�� p�lo� ��p�c��ôm���o.� Po�����o�m�n��,� du��� �mo������ com� CS� d�� 20�%m.�

fo��m�p�oduz�d������n�l���d��,�po�ém���conc�n�����o�d���ól�do���n����d��fo��18�%m.�

�� 19� %m.,� p�opo����d�m�n��.� E����� �mo�����,� com� conc�n�����o� d�� �ól�do��

�l����d�,���c�b���m�o�nom��d��CSA.�O�obj���vo�d���l�bo�����mo������CSA�é�v���f�c���

�� ��n��b�l�d�d�� do� ��p�c��ôm���o� �l���o�cú���co,� p���� �u�p�n�õ��� m����

conc�n���d���qu��20�%m.,�qu�n�o�à��v�����õ���d��CS�d�co���n���do��n����do.�Como�

o�cálculo�d��CS�du��n�����mo�g�m�d�p�nd��d����c�g�m�d���mo����,�n�o�é�po��ív�l�

�n��������CS��n���n��n��m�n��.�������modo,�op�ou-���po��ob���v������um��d�f���n���

�m���é�2�%m.�n��conc�n�����o�d���ól�do��é��uf�c��n���p�����p����n�����l�����õ���n��

�TP.�

T�l��nál����con��d������comp�����o�d�n��o�do��g�upo��CSV���CSA�po��m��o�

d�� �nál���� d�� v���ânc��� (ANOVA)� �� �n���� g�upo�� CSV� �� CSA� n�� conc�n�����o� d��

�ól�do�� d�� 19� %m.� po�� m��o� do� ������ �� d�� S�ud�n�.� Ambo�� o�� p�og��m��� ����o�

d��c���o��no�Apênd�c��A.�A�T�b�l��2��p����n������v���áv����u��l�z�d���n���nál���.��

A� ANOVA� comp���� g�upo�� (V1,� V2,� V3� ou� A1,� A2,� A3)� d�� um� m��mo�

conjun�o� (CSV�ou�CSA)� ��p�����d��h�pó�����nul��d��qu�����méd����d�� ��m�nho�d��

p���ícul�� n�o� ��o� d�f���n���� �nd�p�nd�n��� d�� CS.� P���� um� d�do� nív�l� d��
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��gn�f�cânc��,� g���lm�n���95%,� um�� p�ob�b�l�d�d��p� �nd�c�� ���há�ou�n�o�d�f���n���

��gn�f�c�n����n�������méd����d��c�d��conjun�o;�um�v�lo���b��xo�d��1��nd�c��v�l�d���o�

d�� h�pó����� nul�.� O� v�lo�� p� é� d�f�n�do� como� o� m�no�� nív�l� d�� ��gn�f�cânc��� qu��

l�v�����à���j����o�d��h�pó�����nul�.�O��������� �nd�p�nd�n���comp����do���g�upo��d��

conjun�o��d�f���n����ond��um� v�lo�� d�� �� p�óx�mo� d��z��o� (d����n���d��� c�ud���d��

d�����bu���o� no�m�l)� �nd�c�� qu�� ��� méd���� pod�m� ���� con��d���d��� �gu���.� Em�

�mbo�� o�� ������,� ��� �mo������ d�v�m� ���� ������d��� d�� popul��õ��� �nd�p�nd�n����

qu����j�m�d��c������po��um��d�����bu���o�no�m�l�(MONTGOMERY,�2001).��

�

T�b�l��2�–�R�l���o�d���v���áv����u��l�z�d���n��ANOVA�����������d��S�ud�n��

Conjun�o� G�upo� CS�

CSV�
V1� 19�%m.�

V2� 20�%m.�

V3� 21�%m.�

CSA�
A1� 18�%m.�

A2� 19�%m.�

A3� 20�%m.�
Fon��:�Au�o��

�

3.3.2� �nálise�da��TP�por��ifração�de�Luz�

�

A��TP�d����mo������col���d���du��n������mo�g�n����mbém�fo��d����m�n�d��

p�l�� �écn�c�� d�� d�f����o� d�� luz� ���á��c�� �m� um� �n�l���do�� An�ly������ 22�

N�noT�cplu�� (FRITSCH,� Al�m�nh�).� O� �n���um�n�o� con������ �m� um�� un�d�d�� d��

m�d���o� com� �m���o���� d�� l����,� ��p�lho�,� d���c�o���� �� célul�� d�� m�d���o,�

confo�m�� ��qu�m�� �lu����do� n�� F�gu��� 17.� A� un�d�d�� d�� d��p����o� po�� �g�����o�

m�cân�c�� �� ul�����om� u��l�z�� águ�� m�ll�-Q� p���� d�lu��� ��� �mo�����.� Há� ��nd�� um�

�����m��d��c��cul���o�d���mo�����po��bomb��m�n�o.�A��n��n��d�d��do�ul�����om�����

v�loc�d�d��d��bomb��fo��m��ju���d���(FRITSCH,�2010).��

E�����n���um�n�o�é�c�p�z�d��m�d�����m�nho��d��p���ícul���m�um��f��x��d��

0,010���2000�μm�(FRITSCH,�2010).�P�����nál����d��p���ícul���m�no����qu��100�nm,�

o�l�����v��d��com�comp��m�n�o�d��ond��λ�d��532�nm�é�po��c�on�do���um��d���ânc���

cu����d��célul��d��m�d���o,�m�d�ndo�g��nd���ângulo��d��d��p����o.�P�����nál����d��

p���ícul��� �c�m�� d�� 100� nm,� �� fon��� do� l����� �nf��v��m�lho� com� λ� =� 850� nm� é�

po��c�on�do� �� um�� d���ânc��� m��o�� d�� célul�� d�� m�d���o,� m�d�ndo� p�qu�no��
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ângulo�� d�� d��p����o.� A�nd�,� há� ��op��o� d��um� ��gundo� l����� v��d�� �m���do� po��

d���á��do�d���c�o�,�qu��m�d��������od��p����o�d��p���ícul����m���c�l��n�nomé���c��

(FRITSCH,� 2010),� u��l�z�do� qu�ndo� �� �pl�c���o� d�� ��o���� Lo��n�z-M��� ��� f�z�

n�c���á���.�

A�� �líquo���� d��� �mo������ d�luíd��� n�� câm���� d�� d��p����o� fo��m�

�n�l���d���po��d�f����o�F��unhof���p������mpo��d��mo�g�m�d��0,�30���60�m�n���po��

d�f����o�Lo��n�z-M���p������mpo��d��mo�g�m�d��120���180�m�n.�E����������ég���fo��

����colh�d�,�po�������o����F��unhof���n�o�c���c����z���d�qu�d�m�n���f���õ���f�n���

d��p���ícul����pó��120�m�n�d��mo�g�m.�O�índ�c��d����f����o�d��1,53�p�������íl�c��

fo��u��l�z�do����n����do��o��of�w����d���nál���.�

�

F�gu���17�–�Conf�gu����o�do��compon�n����do��n�l���do��An�ly������22�

�
Fon��:�Ad�p��do�d��FRITSCH,�2010�

�

3.3.2.1� Ef���o�do�pH���Ul�����om�n���TP�no�An�ly������22�

�

P���� �v�l���� �� �nfluênc��� do� pH� do� m��o� no�� ���ul��do�� d�� ��m�nho� d��

p���ícul��ob��do��no�An�ly������22,���águ��u��l�z�d��p����d�lu���o�d����mo������n��

un�d�d��d��d��p����o�fo��p��v��m�n����ju���d��p����pH�4���10.�E�����v�lo����d��pH�

fo��m���l�c�on�do��po���b��ng���m��odo�o��n���v�lo�d��pH�d��mo�g�m.�
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Fo��m��l�bo��do��100�mL�d��um���u�p�n��o�com�20�%m.�d���íl�c��como�

��c�b�d�.�P�����nál����n���d�f���n����cond��õ���d��pH,��líquo����d������u�p�n��o�

fo��m� �d�c�on�d��� à� un�d�d��d�� d��p����o.� P���� c�d��cond���o,� fo��m� ���l�z�d���

c�nco� m�d�d��.� P���� �v�l���� �� �nfluênc��� d�� d��p����o� ul�����ôn�c�,� �� m��m��

�u�p�n��o�com�20�%m.�d���íl�c��fo���n�l���d�,�com�����m����pl�c���o�d��ul�����om.�

�

3.3.3� �nálise�da��TP�por��spectro�de�Frequência�

�

O��n�l���do��N�no���c�Fl�x�(M�c�o���c,�EUA)�m�d��o���m�nho�d���p���ícul���

�u�p�n����n��f��x��d��0,8�nm���6500�nm�����vé��do�mé�odo�FPS�po���f���o��oppl��.�

N�c������� d��um�volum��mín�mo� d���mo�����d��5�μL���p��m���� conc�n����õ���d��

�ól�do�� d�� ��é� 40� %m,� ��gundo� o� f�b��c�n��.� A�� �mo������ d�v�m� ����

�uf�c��n��m�n��� d�luíd��� p���� g���n���� qu�� f�nôm�no�� d�� ��d�m�n����o� ��múl��plo�

��p�lh�m�n�o� n�o� oco���m,� p���� qu�� ��� �n��n��d�d��� m�d�d��� ��j�m� o��und���

�p�n��� d�� mov�m�n�o� b�own��no.� O� �n���um�n�o� é� �qu�p�do� com� um�� �ond��

�x���n��qu���m����o�f��x��d��l�����(λ�=�780�nm,�5�mW)�d�����m�n���n���n���f�c���n����

�� �up��fíc��� pl�n�� d�� �x���m�d�d�� d�� �ond�� �� �� �mo����,� ond�� ��o� col���do�� o��

��p�lh�m�n�o� d�� luz� �� ����od��p����o� po�� um� �����m�� h����ód�no� (MICROTRAC,�

2002).�A�conf�gu����o�u��l�z�d��do�N�no���c�Fl�x����á��lu����d��n��F�gu���18.�

�

F�gu���18�–�Conf�gu����o�do��compon�n����do�N�no���c�Fl�x�

�
Fon��:�Ad�p��do�d�(FREU�,�2014;�MICROTRAC,�2002).�
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�An����o�m�n���à���nál�����d����m�nho�d��p���ícul��po���LS,�����mo������d��

�u�p�n��o�moíd����m���=�60,�120���180�m�n�fo��m�d�luíd�����p������d��conc�n�����o�

d���ól�do��o��g�n�l�(20�%m.)���é�um��CS�=�0,02�%m.�O�l�m����máx�mo�d��l���u���d��

��m�nho�d��p���ícul��no�N�no���c�Fl�x�é�d��6,5��m,�po���n�o�����mo�������m���=�0�

m�n� �� 30� m�n� n�o� fo��m� m�d�d��� já� qu�� �p����n��m� qu�n��d�d�� �l�v�d�� d��

p���ícul���g�o����.�

P����d�lu���o�d�� �u�p�n��o� fo�� u��l�z�do� o� líqu�do� �ob��n�d�n��� d��p�óp����

�mo������pó��p�oc���o�d��c�n���fug���o,���f�m�d��m�n������fo�����ôn�c��do�m��o���o�

po��nc��l� ζ� d����mo������ du��n��� ��� �nál����� po�� �LS.�O��ob��n�d�n��� fo�� ob��do�

com� �uxíl�o� d�� c�n��ífug�� Op��m�� L-XP� (B�ckm�n� Coul���,� EUA),� �o�o�� mod�lo�

SW28,�com��o����o�d��15000��pm�po��20�m�n���23�°C.��

A��qu���o�(20)�d��c��v����m��odolog���d��d�lu���o,�ond��C���V���f���m-���

à�conc�n�����o�d���ól�do�����o�volum��d���mo����,����p�c��v�m�n��.�O��índ�c���1���

2���f���m-����o��p��âm���o��d��p����d����f�n���,����p�c��v�m�n��.�A�d�lu���o����d�u�

�m�do��� p���o�.� In�c��lm�n��� um�� �líquo��� d�� 3�mL�do� �ob��n�d�n��� fo�� u��l�z�d��

p����d�lu���0,1�mL�d���mo�����o��g�n�l�com�CS�=�20�%m,�o�qu�����ul�ou��m�um��CS�=�

0,667�%m.�Num����gund��d�lu���o,� 10�mL� d�� �ob��n�d�n��� fo��m�u��l�z�do�� p����

d�lu���0,3�mL�d��d�lu���o��n����o�,�o�qu�����ul�ou��m�um��CS�=�0,02�%m.�

�

(20)�

�

3.3.4� �nálise�da�Área��uperficial��specífica�por��dsorção�de�Gás�

�

Fo��u��l�z�do�o��n�l���do��NOVA�1200��(Qu�n��ch�om��In���um�n��,�EUA),�o�

qu�l� é� c�p�z� d�� d����m�n��� á����� d�� �up��fíc��� ��p�cíf�c�� d�� �ól�do�� ��o� b��x���

qu�n�o�0,01�m2/g�(QUANTACHROME,�2018).��

A���mo������p����o��n���o�p�lo�mé�odo�BET,����o�é,�o��pó��d���íl�c��moído��

�m�pH�5,�7���9����pó��mo�g�m��m���=�180�m�n,�fo��m���c����m����uf����110�ºC���

d���glom���do���m�mo�nho�m�c�on�z�do��McC�on��(Gl�n�C����on,�R��no�Un�do)�po��

60���gundo�.�A��nál����BET�u��l�z���p�ox�m�d�m�n���0,1�g�d���mo�����pó.��

A���mo������d���íl�c���m�pó���o��n����d����m�um��ubo���d��g����f�c�d�����

vácuo� p���� ������d�� d��águ�� ����du�l� �d�o�v�d�����v�n�u���� �ub��ânc���� o�gân�c���

qu��po���m� �n���f�����n���m�d�d���d��á�����up��f�c��l.�A�d��g����f�c���o� fo����110�

ºC�du��n���8�h,� �om�ndo�como�b����p��âm���o��d�� l������u���p�����nál����BET�d��

2211 VCVC �
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�íl�c���mo�f��(PABISCH�����l.,�2012).�A��mo�����é��n��o�p�o��g�d���m���mo�f����d��

gá��hél�o�d�n��o�do��ubo�d��m�d���o�p�����v������d�o���o�d��um�d�d��do��mb��n��.�

A� �mo����� ��v�� �u��m����� m�d�d�� ��p�d�m�n��� �� �n��o,� o� �ubo� com� �mo����� fo��

m��gulh�do��m�n���ogên�o�líqu�do���mul��n��m�n���à��pl�c���o�d��vácuo.�O��ubo�fo��

�n��o��n�ufl�do�com�gá��n���ogên�o��m�p����õ���c���c�n����p����l���u���do�volum��

d��gá���d�o�v�do��m�fun��o�d��p�����o���l���v�.��

O� d�âm���o� �qu�v�l�n��� �m� ��l���o� à� á���� d�� �up��fíc��� ��p�cíf�c�� p�lo�

mé�odo�BET�fo��c�lcul�do�como���ndo:�

�

(21)�

�

�

ond���EABET��é�o�d�âm���o��qu�v�l�n����m�á����à�SSA,�ρp�é���d�n��d�d��do�p�odu�o�

moído���SSA�é���á�����up��f�c��l���p�cíf�c��do�pó�(WANG;�FORSSBERG,�2006).�

� �

SSA

6
���EA

p

BET
�

�
�
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4� ����LT��O�������C���ÃO�

�

4.1� VARIAÇÃO��E�CONCENTRAÇÃO��E�SÓLI�OS�NA�MOAGEM��

�

A�v������o�d��conc�n�����o�d���ól�do��(CS)�com����volu��o�do���mpo�p����

c�nco�mo�g�n��d����n�������á��p����n��d��n�� F�gu��� 19,� ����m�como���méd���do��

���ul��do�.��

�

F�gu���19�-�V������o�d��conc�n�����o�d���ól�do��(CS)�du��n�����mo�g�m�

�
Fon��:�Au�o��

�

O�v�lo��méd�o�d��CS��n�c��l�é�20,3�±�0,1�%m.,�com���du��o�p����18,7�±�0,2�

%m.��m���=�30�m�n�p�l��d�lu���o�d���u�p�n��o�com���águ��m�ll�-Q�����du�l�o��und��

d�����p�� d�� l�mp�z�.� A�m��o��d��p����o�do�� d�do�� �pó�� �níc�o� d��mo�g�m�dá-���

p�lo� f��o� d�� qu�� o� volum��d�� águ�� d�� l�mp�z�� p����n��� no� �����m��v������� c�d��

p�oc����m�n�o,�o�qu����mbém��v�d�nc�����d�f�culd�d���m�p�d�on�z�����l�volum�.�

� �� �� 9� ��� ��� ���
����

����

�9��

�9��

����

����

����

����

�

�moagem�#�
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�
�

Com���con��nu�d�d��do�p�oc���o���CS�méd����um�n���g��d���v�m�n���p����

v�lo����d��18,8�±�0,1�%m.,�19,2�±�0,2�%m.���19,4�±�0,2�%m.,�d�v�do�à��v�po����o�

d��águ��d���u�p�n��o�du��n�����mo�g�m.�A���mp����u���d���u�p�n��o�v���ou,��m�

méd��,�d���p�ox�m�d�m�n���d��20�°C�(��=�0�m�n)���é�40�°C�(��=�180�m�n)�p�����od���

��� mo�g�n�.� Fo�� po��ív�l� ob���v��� qu�� �� ��du��o� d�� CS� fo�� d�� ��é� 2%� �� �� CS�

máx�m��n�o�ul���p���ou�o��20�%m.��n�c�����no���mpo�d��mo�g�m��do��do.�

�

4.2� CARACTERIZAÇÃO��O�TAMANHO��AS�PARTÍCULAS� �

�

A�d�����bu���o�do���m�nho�d���p���ícul���ob��d���p�l��mo�g�m�úm�d��d���l���

�n��g������á��p����n��d��n��F�gu���20�p���� ��mpo��d����é�180�m�n.�E�����cu�v���

��� b�����m� n�� méd��� d��� d�����bu��õ��� ob��d��� ��n�o� po�� SLS� como� po�� AES.� A�

d�����bu���o�mo����d��é�c���c���í���c��p�����odo��o��pH���n�l���do�.�N��������b�lho,�

���d�����bu��õ���do����m�nho�� fo��m��xp�������d��modo��qu�v�l�n���com�b����no�

volum�,�á����ou�núm��o�d���p���ícul��.�Po���n�o,�p����c�d��um��d������g��nd�z��,�

���bc�������p����n���o�d�âm���o��qu�v�l�n����m�volum��(�EV),�d�âm���o��qu�v�l�n���

�m�á����(�EA)�ou�o�d�âm���o��qu�v�l�n����m�núm��o�(�EN).��

N�� F�gu��� 20,� p���� o� ��mpo� d�� mo�g�m� d�� 30� m�n,� pod�-��� ob���v��� ��

b�u�c�� ��du��o� no�� ��m�nho�� x10,� x50� �� x90� d�v�do� à� �p���n��� f�c�l�d�d�� d��

com�nu���o� d�� f����o� g�o���� d��� p���ícul��� �� qu�ndo� �ubm���d�� à� �l��� �n��g���

c�né��c��fo�n�c�d��p�lo�mo�nho.�O�g�nho�n����du��o�do����m�nho����nd����d�m�nu���

p������mpo��d��mo�g�m�m��o����d�v�do�à�d�f�culd�d���m�com�nu���p���ícul���c�d��

v�z� m���� f�n��,� d�d�� �� �x�gênc��� d�� m��o���� �n��g���� p���� p�o���gu��� com� ��

��du��o�d����m�nho�ou��o�����p�ox�m���do�l�m����d��mo�g�m�d�����m������l���do�

�qu�p�m�n�o� (KWA�E;�SCHWE�ES,�2007).�A��cu�v���d��d�����bu���o�cumul���v���

���d��loc�m�p����v�lo����m�no����à�m�d�d��qu��o���mpo�d��mo�g�m��v�n��,�com�

��con�ínu����du��o�d��f����o�g�o����x90���do���m�nho�méd�o�x50.�A��d�����bu��õ���

cumul���v��� ��mbém� �p����n��m� �um�n�o� do� ângulo� d�� �ncl�n���o,� o� qu�� d��

m�n����� conco�d�n��� ���á� ��l�c�on�do� com� o� ��������m�n�o� d��� cu�v��� d��

d�����bu���o���l���v��.�A�nd�,�é�po��ív�l�p��c�b�����fo�m���o�d��um��nov��cl�����d��

p���ícul���n����g��o��b��xo�d����0,05�μm,�ou�50�nm,���qu�l���p����n�����ob��n��o�

d��um��f����o�n�nomé���c��d��pó�d��qu���zo.�

�
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F�gu���20�–�F����o���l���v����cumul���v��d����TP��ob��d���p�l��mo�g�m�úm�d��d��

�l����n��g����m�fun��o�do���EV�p������mpo��d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�

m�n�����m��ju����do�pH�ob��do��po��SLS.�

�
Fon��:�Au�o��

�

4.2.1� Caracterização�por��spectroscopia��letroacústica�(���)�

�

4.2.1.1� �TP���Po��nc��l�ζ�m�d�d���po��AES�no��T-1202�

�

In�c��lm�n���f�z-������nál����do�pH,�po��nc��l�� ζ�����m�nho�d��p���ícul��d��

�u�p�n��o� d�� qu���zo� �n���� d�� mo�g�m� (�� =� 0� m�n).� T���� v�lo���� ob��do�� p�l��

��p�c��o�cop��� �l���o�cú���c�� no��T-1202� ����o��p����n��do�� n��T�b�l�� 3.�E�����

v�lo������p����n��m���méd���d���m�d�d����m����pl�c���.�

Com�o��um�n�o�do�pH����v���f�cou�o��um�n�o�d���n��n��d�d��do�po��nc��l�ζ�

du��n������d���o�d��N�OH�n���u�p�n��o.�A�d�f���n����n����o����m�nho��x90��nd�c��

d���glom�����o���d��p����o�d���p���ícul��� �m��u�p�n�õ���com�po��nc�����ζ�c�d��

v�z�m������pul��vo��(-51,91,�-77,13���-73,92�mV),��m�comp�����o�com����u�p�n��o�

com�m�no���n��n��d�d��do�po��nc��l�ζ�(-38,44�mV)�(COSGROVE,�2010).�No��n��n�o,�

p���� �qu�l��� �u�p�n�õ��� com� po��nc����� ζ� m���� ��pul��vo�,� p��c�b�u-���

��������m�n�o� d���TP� p�lo� �um�n�o� no� ��m�nho� x10� �� x50.� E���� compo���m�n�o�

���� ��� � �� ���

�

�

�

�

�

�

�

�

�t=��min
�t=���min
�t=���min
�t=����min
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�

pod�� ������ ��l�c�on�do� com� o�� mod�lo�� m���má��co�� �mp��g�do�� p�lo��

�n���um�n�o�� d�� m�d���o,� o�� qu���� p�ocu��m� �p�ox�m��� o�� ���ul��do�� �� cu�v���

��ó��c���d��d�����bu���o�(�UKHIN;�GOETZ,�1999).�

�

T�b�l��3�-�V�lo����d��po��nc��l�ζ,�x10,�x50���x90�ob��do��no��T-1202�p������=�0�m�n�

�m�d�f���n����v�lo����d��pH�

��

pH�
�n�c��l�

Po��nc��l�ζ�
[mV]�

x10�
[μm]�

x50�
[μm]�

x90�
[μm]�

�/��ju���� 7,75� -38,44� 0,740� 3,780� 19,300�

pH�5� 9,18� -51,91� 1,042� 3,969� 15,126�

pH�7� 11,62� -77,13� 1,214� 4,141� 14,121�

pH�9� 12,45� -73,92� 1,394� 4,384� 13,805�
Fon��:�Au�o��

�

O�� ���ul��do�� d��� �nál�����d��po��nc��l� ζ� ���TP�ob��do�� no��T-1202� d���

�u�p�n�õ���moíd����m�pH�5,�7���9�����m��ju����d��pH�p����o��d�m������mpo��d��

mo�g�m���o�mo����do��n��T�b�l��4.��

�

T�b�l��4�–�Méd���d������pl�c�����d��po��nc��l�ζ,�x10,�x50���x90�ob��do��po��mo�g�m�

no��T-1202��m���mpo��d��mo�g�m�d����n�o����d�f���n����v�lo����d��pH�

��
��������

[m�n]�
pH�

Po��nc��l�ζ�
[mV]�

x10�
[μm]�

x50�
[μm]�

x90�
[μm]�

R�du��o�d��
��m�nho�x50�

�
�
m
��
ju
�
��
�

d
�
�p
H
� 30� 5,98� -39,88� 0,202� 0,712� 2,510� 81,2%�

60� 5,42� -26,58� 0,094� 0,278� 0,823� 61,0%�

120� 5,05� -26,69� 0,069� 0,171� 0,424� 38,5%�

180� 4,90� -22,70� 0,061� 0,142� 0,331� 17,0%�

p
H
�5
� 30� 6,75� -36,44� 0,192� 0,698� 2,545� 82,4%�

60� 6,03� -28,27� 0,095� 0,309� 1,007� 55,7%�

120� 5,44� -25,32� 0,064� 0,171� 0,458� 44,7%�

180� 4,91� -24,35� 0,056� 0,140� 0,350� 18,1%�

p
H
�7
� 30� 8,58� -56,17� 0,199� 0,662� 2,268� 84,0%�

60� 7,48� -47,96� 0,088� 0,270� 0,832� 59,2%�

120� 6,84� -47,53� 0,063� 0,167� 0,441� 38,1%�

180� 6,58� -44,95� 0,052� 0,134� 0,361� 19,8%�

p
H
�9
� 30� 10,39� -55,16� 0,206� 0,725� 2,701� 83,5%�

60� 9,99� -48,04� 0,072� 0,288� 0,916� 60,3%�

120� 9,23� -44,68� 0,060� 0,170� 0,481� 41,0%�

180� 8,88� -43,69� 0,050� 0,129� 0,350� 24,1%�
Fon��:�Au�o��
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É� �v�d�n��� ��d�m�nu���o�do�pH���do� po��nc��l� ζ� p���� �odo��o�� �n���o�� d��

mo�g�m.� A� ��du��o� do� ��m�nho� d�� p���ícul�� ���ul��� �m� �um�n�o� d�� �í��o��

�up��f�c�����n���íl�c�,�o��qu�����m�m��o��quo�o,�p����cul��m�n���p����o��v�lo����d��

pH� >� PIE� c�u��m� �� ��du��o� d�� qu�n��d�d�� d�� h�d�ox�l��� l�v���� no� líqu�do,� p�l��

l�g���o�d������ com� o��H+�d�� �up��fíc��� d�� �íl�c�.�E���� comp�n����o� �ôn�c�� �n-���u�

d�m�nu��o�pH�do�m��o��m�d�����o��o�PIE�d���íl�c��(pHPIE�=�2���3)�(FRANKS;�HEALY;�

JAILANI,� 2008).� A� ��du��o� do� pH� con���bu�� d�����m�n��� p���� �� ��du��o� d��

�n��n��d�d��do�po��nc��l� ζ� p�l�� d�m�nu���o� d�� conc�n�����o� �ôn�c�� d��OH-,� já� qu��

n�o�houv����po����o�d��N�OH�du��n�����mo�g�m.�E����d�m�nu���o�no�po��nc��l� ζ�

��mbém�pod����������buíd��à��v�n�u�l�p����n���d�� íon��como�Z�4+���Y3+,�o��qu����

pod�m� ���� �d�o�v�do�� p�l�� �up��fíc��� do� p�odu�o� moído.� E����� cá��on��

con��m�n�n���� ��o� p�ov�n��n����do� d��g����� ��d�� �olub�l�z���o�p��c��l� do��m��o��

d�� mo�g�m� �� ��v����m�n�o� d�� câm���� d�� mo�g�m.� E���� �f���o� fo�� ob���v�do� n��

l������u��� p���� �u�p�n�õ��� d�� �lum�n�� moíd��� �m� pH� ác�do� (GREENWOO�;�

KEN�ALL,�2000;�STENGER�����l.,�2004).��

No�� p��m���o�� 30� m�nu�o�� d�� mo�g�m,� p��c�b�-��� um�� ��du��o�

l�g����m�n���m��o�� do�� ��m�nho�� x90� ��x50� �m�pH� 7,� �nqu�n�o�o�� ��m�nho�� x10�

p��m�n�c�m�p�óx�mo�,�o�qu���c��������m�m��o����������m�n�o�d���TP�n�����pH.�

P������=�60�m�n,�o����m�nho��ob��do��no��T-1202��m�pH�7���9�d����nc��m-

���do��ob��do���m�pH�5.�O��m�no������m�nho����o�v���f�c�do��p����pH�7,�po�ém���

f����o�f�n��x10��p����n�ou�v�lo����m�no�����m�pH�9.�

P��c�b�-���um��qu�líb��o�do��v�lo����p������mpo��m��o����do�qu��60�m�n,�o�

qu�� pod�� ������ ��l�c�on�do� com� um�� p���d�d�� do� f�nôm�no� d�� com�nu���o,�

�nd�p�nd�n��� do�pH,� p���� ����� ��c�l�� d�� p���ícul��,� ou�m��mo� ������ ��l�c�on�do�

com� l�m����õ��� d�� c�p�c�d�d�� do� �qu�p�m�n�o.� A� ��m�l���d�d�� do�� ���ul��do��

p����������é���=�180�m�n.�O����m�nho��m�no����fo��m�ob��do��p����mo�g�n���m�pH�

9,�ond����mbém�oco���u���m��o����x��d����du��o�do���m�nho�méd�o�x50.��

A�F�gu���21��p����n������ cu�v���d���TP���l���v���volumé���c���ob��d���no�

�T-1202� �m� fun��o� do�� ��mpo�� d�� mo�g�m� p���� c�d�� pH.� P��c�b�-��� �l�v�d��

��m�l���d�d���n��������TP��n����c�l���v�l��d�,����o�é,�d��0,01���100�μm.�Apó����=�

180�m�n����o��l�d�d��d���p���ícul�����o�m�no����do�qu��2�μm.�O����m�nho��méd�o��

��o� p�óx�mo�� como� pod�� ���� ob���v�do� p�l�� po����o� ��l���v�� d��� cu�v��,� como�

mo����do�n��T�b�l��4.�Po���n�o,����d�f���n�����n�������f���õ���f�n���d���p���ícul���

p���� c�d�� pH� n�o� f�c�� �v�d�n��� à�m�d�d�� qu�� o� l�m���� d�� mo�g�m� ��� �p�ox�m�.�



�

�

Ap���n��m�n��,�n�o�é�po��ív�l� �nf������ob������f�c�ênc���d

�TP��ob��d���com�o�����ul��do��

�

F�gu���21�–�F����o���l���v��d���

d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�m�n�

Fon��:�Au�o��

�o�é�po��ív�l� �nf������ob������f�c�ênc���d��mo�g�m�com�b����n���

���com�o�����ul��do��m�d�do��po��AES����xp��������m��EV

��l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV�p����pH�5�,7���9�����mpo��

d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�m�n�ob��do��po��AES.

62�

mo�g�m�com�b����n���

���xp��������m��EV.��

�m�fun��o�do���EV�p����pH�5�,7���9�����mpo��

po��AES.�

�



A� F�gu��� 22� �� �� F�gu���

numé��c�����p�c��v�m�n��.�N�������p����n����o,����nál����d���TP�é�comp���d���m�

fun��o�do��pH��p����c�d����mpo�d��mo�g�m.�

�

F�gu���22�–�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV��

mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES

Fon��:�Au�o��

F�gu��� 23� �p����n��m� ��� �TP�� n�� b����

.�N�������p����n����o,����nál����d���TP�é�comp���d���m�

fun��o�do��pH��p����c�d����mpo�d��mo�g�m.���

F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV��p����o�

d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES

63�

b���� volumé���c�� ��

.�N�������p����n����o,����nál����d���TP�é�comp���d���m�

o����mpo��d��

d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES�

�



�

�

F�gu���23�–�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EN��p����

mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES

Fon��:�Au�o��

�

Pod������ob���v�do

um����m�l���d�d���n��������TP��p����

como� ��c�b�do,� o��m�no���� ��m�nho�� fo��m�

F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EN��p����o����mpo��d��

mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES

Pod������ob���v�do�qu��o��EN�é�m�no��do�qu��o��EV���qu�,�nov�m�n��,�

����TP��p����o��d�f���n����pH��pod������no��d�.�

m�no���� ��m�nho�� fo��m� v���f�c�do�� p���� o� pH� 5� �� �pó�� 180�

64�

o����mpo��d��

mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��AES�

�

qu��o��EN�é�m�no��do�qu��o��EV���qu�,�nov�m�n��,�

pH��pod������no��d�.�P����o�pó�

pH� 5� �� �pó�� 180�
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m�nu�o��d��mo�g�m�p����pH�9.�Po�ém,�pod������ob���v�do�qu��o���m�nho�méd�o�

v����,��m��lgun��c��o�,�p����v�lo����m��o����m��mo�p������mpo��d��mo�g�m�m����

longo�.� I��o� pod�� ������ ��l�c�on�do� com� �� l�m�����o� do� �n���um�n�o� �m� d���c����

g��nd���qu�n��d�d���d��p���ícul���n����c�l��n�nomé���c�� ���xp����á-l��� �m�um��

b���� numé��c�.� S�gundo� �ukh�n� �� Go��z� (1999),� o� �n���um�n�o� of���c�� ��

po���b�l�d�d��d��d�f���nc����um��ún�c��p���ícul��d��1�μm��n����100.000�p���ícul���d��

100�nm�(�UKHIN;�GOETZ,�1999).�Po�ém,�v�l��l�mb����qu��o���p�c��o�d�����nu���o�

g���do�po��AES�no��T-1202����á�g���lm�n������oc��do���d�����bu��õ���má���c�����

volumé���c�����um����o�����buído�à�conv����o�numé��c��é�p�ováv�l�qu��oco���.�

B�un���o�(2017),�u��l�z�ndo����m��m�����f�����d��mo�g�m�com�d�âm���o�dE�

=� 400� μm� �� m��m�� v�loc�d�d�� d�� �o����o,� v�� =� 4000� �pm,� ob��v�� po�� AES� um�

��m�nho�volumé���co�x50�=�133�nm,�p����270�m�nu�o��d��mo�g�m���m�o��ju����d��

pH.�A�nd�� ��gundo�B�un���o� (2017),� p���� o��p��âm���o��d��mo�g�m�d�f�n�do�,�há�

um� l�m���� �p���n��� d�� mo�g�m� p���� �� =� 270� m�n,� po��� n�o� houv�� ��du��o�

��gn�f�c���v��no���m�nho�méd�o�d��p���ícul��x50�p������mpo��m��o����d��mo�g�m.�

�

4.2.1.2� Ef���o�d��Conc�n�����o�d��Sól�do��no��T-1202�

�

O�� ��m�nho�� d�� p���ícul�� x10,� x50� �� x90� ���ul��n���� d�� v������o� d��

conc�n�����o� d�� �ól�do�� no��T-1202� ��o� �p����n��do�� n�� F�gu��� 24.�Ob���v�-���

qu��o�� ��m�nho���b��xo� d��x50�ob��do��no��T-1202��p����n��m�d��p����o� ��m�l���

d�n�������CS��n�l���d��,��nclu��v��com��lgum����ob��po���õ����m���c�l��l�n���.�A�

f��x�� �c�m�� d�� 15� μm� (x90)� �p����n��� m��o�� d��p����o� d�� ��m�nho�� qu�ndo�

comp���do���x10���x50.�No���n���o�����l�z�do��com�CSA�d��18�%m.,����mo�����#3�

�p����n�ou�v�lo����d��c��p�n������fo��d��con��d���d�.�

En���� ��� �mo������ CSV� p��c�b�-��� ��m�l���d�d�� n��� d��p���õ��� do��

��m�nho�� x10� �� x50.� A�� m��o���� d��p���õ��� �m� ��m�nho�� x90� �nd�c�m� c�����

l�m�����o�do��qu�p�m�n�o�n���d�n��f�c���o�d��f����o�g�o����d���u�p�n��o.�

P����CS�=�19�%m.� pod�-��� �v�l���� �� ��l���o��n����CSV� ��CSA.��o�m��mo�

modo,���f����o�f�n��d���TP�n�o��p����n���d��p����o��l�v�d���nqu�n�o�qu��v�lo����

x90���nd���m���m��o��d��p����o�do�����ul��do�.�

An����o�m�n��� à�� �nál����� �����í���c��,� o�� g�upo�� d�� CS� fo��m� �����do��

qu�n�o� à� no�m�l�d�d�� d�� d�����bu���o� p�lo� mé�odo� Kolmogo�ov-Sm��nov,� cujo�



�

�

���ul��do� fo�� po����vo� p���� �odo�� o�� g�upo�.� Confo�m�� �nál����� ���l�z�d��� no�

�of�w����MATLAB®�(Apênd�c��

�f��m���qu�����méd����do���m�nho�x50��m�c�d��v�lo��d��C

n�o��p����n��m�d�f���n���

n�o� ��o� d�p�nd�n���� d�� v������o� d�� C

mo�g�m,�confo�m��fo���bo�d�do�no����m�3.2.3.

�

F�gu���24�–�Ef���o�d��C

�������C

�������C
Fon��:�Au�o��

�

�

�

�

��
�

�

�

�

�

��

��

��

��

��

��

��

��

D
iâ
m
e
tr
o
�E
q
u
iv
a
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n
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µ
m
)

�� po����vo� p���� �odo�� o�� g�upo�.� Confo�m�� �nál����� ���l�z�d��� no�

�of�w����MATLAB®�(Apênd�c��A)������um�ndo�um����gn�f�cânc���d��0,05

�f��m���qu�����méd����do���m�nho�x50��m�c�d��v�lo��d��CSV,�����m�como�d��C

��gn�f�c���v�.�Po���n�o,�o�� ���ul��do��ob��do��no��T

n�o� ��o� d�p�nd�n���� d�� v������o� d�� CS� �d�n��f�c�d��� du��n��� o

�bo�d�do�no����m�3.2.3.�

Ef���o�d��CS��ob���o���m�nho�d��p���ícul��no��T

��l���u���

��#1���#2���#3���#4���#5�

CSV�

CSA�

�9 ��

C
S
�(%�m)

66�

�� po����vo� p���� �odo�� o�� g�upo�.� Confo�m�� �nál����� ���l�z�d��� no�

)������um�ndo�um����gn�f�cânc���d��0,05,�é�po��ív�l�

,�����m�como�d��CSA,�

.�Po���n�o,�o�����ul��do��ob��do��no��T-1202�

�d�n��f�c�d��� du��n��� o� p�oc���o� d��

�ob���o���m�nho�d��p���ícul��no��T-1202�

�

��

�
x10

x50

x90
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�

4.2.2� Caracterização�por��spalhamento�de�Luz��stático�(�L�)�

�

4.2.2.1� �TP��po��SLS�m�d�d���no�An�ly������22�

�

O�� ���ul��do�� d�� x10,� x50� �� x90� ob��do�� po�� SLS� �m� �� =� 0� m�n� ����o�

�p����n��do��n��T�b�l��5�����p����n��m�um��méd���d������pl�c�����col���d��,�com�

�xc���o�d��mo�g�m���m��ju����d��pH.��

�

T�b�l��5�-�V�lo����d��x10,�x50���x90�ob��do��po��SLS��m���=�0�m�n�p�����u�p�n�õ���

p��p���d����m�d�f���n����v�lo����d��pH��

�� x10�[μm]� x50�[μm]� x90�[μm]�

�/��ju���� 1,012� 4,025� 11,438�

pH�5� 0,971� 3,877� 12,269�

pH�7� 0,928� 3,968� 11,377�

pH�9� 0,849� 3,609� 9,825�
Fon��:�Au�o��

�

Em�comp�����o�com�����p�c��o�cop����l���o�cú���c�,�o�����ul��do��ob��do��

po����p�lh�m�n�o�d��luz����á��co��p����n��m���du��o�d���mbo��o����m�nho��x90���

x10�com�o��um�n�o�do�pH,�com�v�lo����x50�p�óx�mo�.��

O����m�nho��d��p���ícul��ob��do����p������d����=�30�m�n�����o�mo����do��n��

T�b�l�� 6.� A���m� como� p���� ��� �nál����� po�� AES,� o�� ��m�nho�� d�� p���ícul��

d�m�nu�m�com�o��um�n�o�do�pH.�O��v�lo����f�n����ob��do��p����o�pH�5���o�m��o���,�

�nqu�n�o�qu��o����m�nho��m�no����fo��m�ob���v�do��no�pH�9.�I��o�d�mon�����qu�,�

��lvo��o� ��mpo� d��mo�g�m� ��o� �n���v�lo� d�� ��m�nho� d��p���ícul�� con��d���do,� ��

�f�c�ênc��� d�� mo�g�m� é� d�p�nd�n��� do� po��nc��l� d�� ��pul��o� d��� p���ícul��� �m�

�u�p�n��o,�um��v�z�qu��no�pH�9�fo��v���f�c�do�um���m�nho�d��p���ícul��m�no��qu��

no�pH�5�����vé��d��du����écn�c���d����n���.��

Um���m�nho�méd�o�x50��b��xo�d��200�nm�fo��m�d�do�po��SLS��m��odo��o��

v�lo���� d�� pH� �pó�� �� =� 180�m�n,�mo����ndo-��� l�g����m�n���m��o����qu�� �qu�l���

ob��do��po��AES.�Como�já��bo�d�do,�é�po��ív�l�qu��d�f���n�����écn�c����p����n��m�

���ul��do�� d����n�o�,� já� qu�� ��� b�����m� �m� d�f���n���� p�op���d�d��� do� m������l�

(JILLAVENKATESA;��APKUNAS;�LUM,�2001).��
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�
�

T�b�l��6�-�V�lo����m�d�do��po��SLS��m���mpo��d����n�o��d��mo�g�m�p�������

�u�p�n�õ���p��p���d����m�d�f���n����v�lo����d��pH�

�
��������

[m�n]�
pH� x10�[μm]� x50�[μm]� x90�[μm]�

R�du��o�d��
��m�nho�x50�

�
�
m
��
ju
�
��
�

d
�
�p
H
� 30� 5,98� 0,475� 0,965� 1,927� 76,0%�

60� 5,42� 0,142� 0,339� 0,796� 64,9%�

120� 5,05� 0,100� 0,224� 0,497� 34,0%�

180� 4,90� 0,090� 0,193� 0,413� 13,5%�

p
H
�5
�

30� 6,75� 0,472� 0,952� 1,896� 75,4%�

60� 6,03� 0,293� 0,596� 1,214� 37,4%�
120� 5,44� 0,097� 0,223� 0,496� 62,7%�
180� 4,91� 0,086� 0,191� 0,425� 14,2%�

p
H
�7
�

30� 8,58� 0,493� 1,001� 1,956� 74,8%�
60� 7,48� 0,214� 0,468� 0,983� 53,3%�
120� 6,84� 0,100� 0,226� 0,501� 51,7%�
180� 6,58� 0,083� 0,184� 0,412� 18,7%�

p
H
�9
�

30� 10,39� 0,451� 0,968� 1,885� 73,2%�
60� 9,99� 0,257� 0,538� 1,098� 44,4%�
120� 9,23� 0,096� 0,208� 0,484� 61,4%�
180� 8,88� 0,084� 0,182� 0,404� 12,4%�

Fon��:�Au�o��

�

A�� �TP�� ob��d��� po�� SLS� ��o�m���� ���������� do� qu�� ��� ob��d��� po�� AES,�

confo�m��F�gu���25.�

�

F�gu���25�-�Comp�����vo�d��f����o���l���v��d����TP��po��AES���SLS�p������=�60�m�n�

�
Fon��:�Au�o��

���� ��� � ��
�

�

�

�

�

�

�

�

F
ra
ç
ã
o
�R
e
la
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a
�[
%
/lo
g
(n
m
)]

DEV�[�m]

�AES
�SLS
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A�F�gu���26��p����n������cu�v���d���TP����l���v���volumé���c���ob��d���po��

SLS�p����o��v�lo����d��pH��v�l��do���m��odo��o����mpo��d��mo�g�m.�

�

F�gu���26�–�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV��p����o����mpo��d��

mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180���pH�5,�7���9�ob��do��po��SLS�

�

Fon��:�Au�o��

�

���

���

���

���

���

���

���� ��� � �� ���
���

���

���

���

pH��

pH�9

pH��

�

�t=��min
�t=���min
�t=���min
�t=����min
�t=����min

�

F
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ç
ã
o
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e
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tiv
a
�[
%
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g
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m
)]
�

�

DEV�[�m]
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�

A�F�gu���27������l���o��f���o�do�pH�p����c�d����mpo�d��mo�g�m�n����TP��

ob��d���po��SLS,�p����pH��5,�7���9.�

�

F�gu���27�–�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV��p����pH�5,�7���9���

��mpo��d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�m�n�ob��do��po��SLS�

�
Fon��:�Au�o��

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

���� ��� � ��
�

�

�

�

t=��min

�

t=����min

t=����min

t=���min

t=���min

�pH�9

�pH��

�pH��
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a
�[
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�

DEV�[�m]



P�l�� ��p����n����o� �m� ��c�l�� log��í�m�c�

�ob��po����o� d��� �TP�� p���� �odo�� o�� ��mpo�� d�� mo�g�m.� Po���n�o,� n�� ��c�l��

�do��d��n�o� fo�� po��ív�l� ob���v��� d�p�ndênc���do�� ��m�

d�f���n����v�lo����d��pH.�F�z

�� m�nuc�o��� d��� �écn�c��� d�� c���c����z���o� ����vé�� d�� �nál���� do�� d�f���n����

���ul��do��d��m�d���o�p�������f���õ���g�o��

Po��um� l�do,��o� ����mp��g��� �� ��o���� d��F��unhof��

f���õ���d��p���ícul���f�n���n�o�����o�n�m��v�d�n����d�d����l�m�����o�do�mod�lo��m�

���m��mo.�Um��p���ícul��p�qu�n��qu������j��p�óx�m��d��um��p���ícul��m��o�� ���á�

�u�� �n��n��d�d��d����p�lh�m�n�o��ob��po����

um� m��c���m�n�o� d�� f����o� ���l� d��� p���ícul��� f�n��.�

colo�d�l� é� �n�l���d�� p�l�� ��o���� F��unhof��,� �� f����o� f�n�� d�� �TP�

�n���f��ênc��� d��� �n��n��d�d�

d�����bu���o� como� um� ����f��o�

d�����bu���o�do����m�nho��d���p���ícul���n�qu�l��f��x�

pod������ob���v�do�n��F�gu���

p���ícul��m�no����do�qu��0,1�μm�

m�n.�É�po��ív�l�ob���v���qu��o���n�l�ob��do�n�o�cond�z�com����TP�cumul���v�.

�

F�gu���28�–�A���f��o�p����n���n���TP�d��um���u�p�n��o�d���íl�c��colo�d�l�ob��d��po��

Fon��:�Au�o��

��p����n����o� �m� ��c�l�� log��í�m�c�� d�� F�gu��� 27

�ob��po����o� d��� �TP�� p���� �odo�� o�� ��mpo�� d�� mo�g�m.� Po���n�o,� n�� ��c�l��

�do��d��n�o� fo�� po��ív�l� ob���v���d�p�ndênc���do�� ��m�nho��d���p���ícul��� p����

d�f���n����v�lo����d��pH.�F�z-���n�c���á��o,�po���n�o,�um���v�l����o�m������go�o���

�� m�nuc�o��� d��� �écn�c��� d�� c���c����z���o� ����vé�� d�� �nál���� do�� d�f���n����

��o�p�������f���õ���g�o�������d���f�n���d����mo�����.

Po�� um� l�do,� �o� ��� �mp��g��� �� ��o���� d��F��unhof��,� ��� �n��n��d�d���d���

f���õ���d��p���ícul���f�n���n�o�����o�n�m��v�d�n����d�d����l�m�����o�do�mod�lo��m�

���m��mo.�Um��p���ícul��p�qu�n��qu������j��p�óx�m��d��um��p���ícul��m��o�� ���á�

�lh�m�n�o��ob��po����p�l��p���ícul��m��o�,�o�qu��conduz���

um� m��c���m�n�o� d�� f����o� ���l� d��� p���ícul��� f�n��.� Qu�ndo� um�� �u�p�n��o�

colo�d�l� é� �n�l���d�� p�l�� ��o���� F��unhof��,� �� f����o� f�n�� d�� �TP�

�n��n��d�d��� c���d��,� o� qu�� pod�� ���� �d�n��f�c�do� n�� cu�v�� d��

����f��o� do�mé�odo� d�� �nál���� �� qu�� n�o� ��p����n��

do����m�nho��d���p���ícul���n�qu�l��f��x�.�Um��x�mplo

F�gu���28,�ond�����TP�é�d��conf�gu��d��p������m�nho��d��

0,1�μm�p����o�c��o�d��um���u�p�n��o�moíd���m���=�180�

É�po��ív�l�ob���v���qu��o���n�l�ob��do�n�o�cond�z�com����TP�cumul���v�.

p����n���n���TP�d��um���u�p�n��o�d���íl�c��colo�d�l�ob��d��po��

SLS�p�l����o����F��unhof���

71�

27� ob���vou-���

�ob��po����o� d��� �TP�� p���� �odo�� o�� ��mpo�� d�� mo�g�m.� Po���n�o,� n�� ��c�l��

nho�� d���p���ícul��� p����

���n�c���á��o,�po���n�o,�um���v�l����o�m������go�o���

�� m�nuc�o��� d��� �écn�c��� d�� c���c����z���o� ����vé�� d�� �nál���� do�� d�f���n����

�����d���f�n���d����mo�����.�

��� �n��n��d�d���d���

f���õ���d��p���ícul���f�n���n�o�����o�n�m��v�d�n����d�d����l�m�����o�do�mod�lo��m�

���m��mo.�Um��p���ícul��p�qu�n��qu������j��p�óx�m��d��um��p���ícul��m��o�� ���á�

o�qu��conduz���

Qu�ndo� um�� �u�p�n��o�

colo�d�l� é� �n�l���d�� p�l�� ��o���� F��unhof��,� �� f����o� f�n�� d�� �TP� f�c�� �ob�

�� ���� �d�n��f�c�do� n�� cu�v�� d��

do�mé�odo� d�� �nál���� �� qu�� n�o� ��p����n��� �� ���l�

�d���������f��o�

p������m�nho��d��

p����o�c��o�d��um���u�p�n��o�moíd���m���=�180�

É�po��ív�l�ob���v���qu��o���n�l�ob��do�n�o�cond�z�com����TP�cumul���v�.�

p����n���n���TP�d��um���u�p�n��o�d���íl�c��colo�d�l�ob��d��po��

�
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Po�� ou��o� l�do,� �� ��o���� Lo��n�z-M��� p��m���� ob���v��� �� f����o� f�n�� d��

�mo����,�o�qu�����ul���num���l������o��c�n�u�d��do���m�nho�méd�o�com�b����no�

�EN� �o� ��� comp����� o�� do��� mod�lo�,� F��unhof��� �� Lo��n�z-M��.� É� o� qu�� ���

ob���v��n��F�gu���29,�qu���p����n�������TP����l���v����o��EN�ob��d�������vé��d��

conv����o�do�����ul��do��m�d�do��po��SLS.�

�

F�gu���29�–�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EN�p����pH�5�,7���9�����mpo��

d��mo�g�m�d��0,�30,�60,�120���180�m�n�ob��do��po��SLS�

�
Fon��:�Au�o��
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Pod�-��� �l�bo���� um� comp�����vo� �n���� o�� ���ul��do�� ob��do�� po�� AES� ��

SLS��m�b�����volumé���c�����numé��c���p����um�m��mo���mpo�d��mo�g�m,�como�

�lu����d��n��F�gu���30.�

�

F�gu���30�–��TP����l���v���volumé���c�����numé��c���ob��d���po��AES���SLS��m���=�

180�m�n�p����v�lo����d��pH�5,�7���9�

�
Fon��:�Au�o��
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O�� v�lo���� d�� �EV� d��� p���ícul��� ob��do�� po�� AES� ��� �p�ox�m�m� do��

g���do�� po�� SLS.� Ob���v�-��� g��nd�� d�f���n��� �m� ��l���o� à�� �TP�� �m� b����

numé��c��ob��d���po��AES.�Há���mbém�d�f���n���d����TP���n������,���p�c��lm�n���

qu�ndo�o�mod�lo�u��l�z�do�d��F��unhof���(��<�120�m�n)�é��ub����uído�p�lo�mod�lo�d��

Lo��n�z-M���(��>�120�m�n).�

Como� com�n��do,� �o� ��� ���l�z��� �� conv����o�do�� ���ul��do�� p���� �� b����

numé��c��é�po��ív�l�qu��um�p�qu�no����o�d�� l���u�����j��po��nc��l�z�do�po��c�u���

d�� p����n��� d�� p���ícul��� g�o����� �n���� ��� p���ícul��� f�n��� �� d�� fund�m�n��l�

d�p�ndênc���d���n��n��d�d��do���p�lh�m�n�o�d��luz�n����x���po�ênc���do�d�âm���o�

(d6)� d��� p���ícul��� m�d�d��� (LAGALY;� SCHULZ;� ZIMEHL,� 2013).� I��o� �xpl�c�� o��

���ul��do�� d�� F�gu��� 29� �� n�o� �o�n�� �� �écn�c�� �obu���� p���� �nál���� d�� p���ícul���

f�n��,�com�b����no�����ul��do��d���EN.��

�

4.2.2.2� Ef���o�do�pH���ul�����om�n���TP�

�

O� Apênd�c�� B� �bo�d�� o�� �f���o�� do� pH� d�� d�lu���o� �� d�� �pl�c���o� d��

ul�����om�du��n���m�d���o�d�� ��m�nho�d��p���ícul��no� �n���um�n�o�An�ly������22.�

T�mbém� ��o� �lu����d��� ��� cu�v��� ��l���v��� volumé���c��� d�� �TP� ob��d��� no�

An�ly������ 22� p���� �u�p�n�õ��� d���íl�c�� �m� pH� 4��� 10,� com� �� ��m� �pl�c���o� d��

ul�����om.�

�

4.2.3� Caracterização�por��spalhamento�de�Luz��inâmico�(�L�)�

�

N���d��cu��õ���qu�������gu�m,���com�o� �n�u��o�d�� f�c�l������� �n���p������o�

do�����ul��do�,��om�n�������TP��qu�����ul����m�d���mo�g�n��p����pH�5���9���o�

mo����do�.�A���TP��volumé���c���ob��d���d����mo������p������=�60,�120���180�m�n�

fo��m��n�l���d���no�N�no���c�Fl�x�������o��p����n��d���n��F�gu���31.��

P��m����m�n���pod�-���ob���v���qu��há��um�n�o�d���f���õ���com�m��o����

f��quênc������l���v��,���é�m��mo����mod���,�n���d�����bu��õ���d���p���ícul���qu�ndo�

comp���do��com�o��mé�odo��AES���SLS.�Com�o��um�n�o�do���mpo�d��mo�g�m�há�

����ndênc���d��un�fo�m�z���o�d����TP��p����d�����bu��õ���b�mod���,�como�pod������

ob���v�do�p������=�180�m�n.�
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F�gu���31�-�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EV�p����pH�5���

pH�9�����mpo��d��mo�g�m�d��60,�120���180�m�n�ob��do��po���LS�

�
Fon��:�Au�o��

�

P�l��� �écn�c��� AES� �� SLS� fo�� po��ív�l� ob���v��� �� con���n��� ��du��o� d��

��m�nho� d�� p���ícul�� d�� �� =� 0� m�n� �� �� =� 180� m�n.� Po�� �LS� p��c�b�-��� o� �f���o�

con��á��o� �pó�� �� =� 120� m�n,� ond�� �� cu�v��� cumul���v��� d��� d�����bu��õ��� n�o�

mo����m�v�lo����m�no���,�m�����m�d��loc�m-���p����v�lo����m��o�����m��mbo��o��

pH�,�p��nc�p�lm�n���p����mo�g�m��m�pH�5,�ond��������f���o�é�m��o�.�N�����pH���

��mpo� d�� mo�g�m� d�� 180� m�nu�o�� �� f��quênc��� ��l���v�� d��� p���ícul��� m��o����

�um�n��� �m� d����m�n�o� d��� m�no���,� �ug���ndo� �� �x���ênc��� d�� um� ��m�nho�

mín�mo� �m� fun��o� do� ��mpo� d�� mo�g�m,� o� qu�� n�o� é� ��zoáv�l� �� mu��o� m�no��

��p���do.� Po���n�o,� ou��o� f�nôm�no� d�v�� ������ �g�ndo� n������ �u�p�n�õ��� d��
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p���ícul���colo�d�������n���f���ndo�no��v�lo����m�d�do�.�Av���gu�ndo���l������u��,�Ill���

(1979)��f��m��qu��p����pH�m�no����qu��7,�o��um�n�o�d��d�n��d�d���d��p�ó�on��(H+)�

n�� �up��fíc��� d��� p���ícul��� d�� �íl�c�� f�vo��c�� �� �glom�����o� po�� fo�m���o� d��

pon����d�� h�d�ogên�o.�Ao� ��� l�v����m�con��d�����o������o� d������ l�g��õ��� f��c���

�n���� p���ícul��� pod�-��� �dm����� qu��mod�f�c��õ��� quím�c��� do� m��o,� como� n�����

c��o�o�pH,�po���m��nduz���mud�n����do������njo����p�c�������d����n�����õ����n����

���p���ícul��,�f�vo��c�ndo���fo�m���o�d��gé���ou��g��g�do��n����u�p�n�õ��.��Po��

ou��o� l�do,�����TP��p�����íl�c��moíd���m�pH�9�mo������m��um�n�o�d�� f����o�f�n��

p����o���mpo�d��mo�g�m�d��180�m�nu�o�,�um��v�z�qu�������pH����á����oc��do���

v�lo����m��o����do�po��nc��l�ζ,��p���n��m�n���f�vo��c�ndo���d�m�nu���o�do�volum��

d��p���ícul���g�o�����ou�d���glom���do��d��p���ícul����m�m��o��lc�l�no.�

A� F�gu��� 32� �lu����� um� comp�����vo� �m� ��c�l�� n�nomé���c�� do�� �EV��

ob��do����n�o�po��SLS�qu�n�o�po���LS.�

�

F�gu���32�-�F����o���l���v��d����TP���m�fun��o�do���EV�ob��d���po���LS���SLS�no�

pH�9�����=�180�m�n�

�
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A�F�gu���33��p����n������cu�v��� numé��c��� d���TP�ob��d��� po���LS.� �O��

��m�nho�� ��o�m�no����qu�ndo� comp���do���o���EV�,� com�100%�d���p���ícul���

m�no����qu��100�nm�p�����odo��o��c��o�.�Nov�m�n������p��c�b��o�m��o��d�âm���o�

�qu�v�l�n��� p���� �mbo�� o�� pH�� �pó�� �� =� 120� m�n,� �� um�� no�m�l�z���o� d���

d�����bu��õ���à���m�lh�n���do�qu��fo��d��cu��do��n����o�m�n���p�����EV.���

�

F�gu���33�-�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EN�p����pH�5���

pH�9�����mpo��d��mo�g�m�d��60,�120���180�m�n�ob��do��po���LS��

�

Fon��:�Au�o��

�

��

��

��

��

��

��

��

��

�� ���
�

��

��

��

��

F
ra
çã
o
�R
e
la
tiv
a
�[
%
/l
o
g
( n
m
)]
�

�pH��
�pH�9

DEN�[nm]

��

��

��

���

��

��

��

���

�F
ra
çã
o
�C
u
m
u
la
tiv
a
�[
%
/n
m
]

t=���min

t=����min

t=����min

�

��

��

��

���



78�
�

�
�

P���� d��� ��n��do� �� ������ ���ul��do�� d�v�-��� ���� �m� m�n��� o�� ��p�c�o��

colo�d���� �nvolv�do�� n����� ��po�d��mo�g�m� �n��n��v�.�Po�� p��ncíp�o�d�� com�nu���o,�

um��v�z�qu����mo�g�m�d���l��� �n��g���g����nov���á������up��f�c����,�é�pl�u�ív�l�

con��d����� qu�� �núm����� p���ícul��� d�� ��m�nho� �x���m�m�n��� ��duz�do� ��j�m�

m�d�d��,�confo�m��pod������v���o�n��F�gu���33.���d������c�l����duz�d��d���nov���

p���ícul��� fo�m�d���n��mo�g�m,� oco���� ��mul��n��m�n��� um�� �b�up��� d�m�nu���o�

d���n��g���po��nc��l��o��l�VT,���qu�l�po���f���o�c�u�����du��o�d��b���������n��gé��c��

d�v�do� à� con��qu�n��� qu�d��n�� �n��n��d�d��d�� fo���� ��pul��v�,� como� �lu����do� n��

F�gu���4.�A�b����������pul��v��p�ov�v�lm�n�������o�n���n�uf�c��n���p����con���po�����

fo�����d��������o�d��v�n�d���W��l��(OLIVEIRA�����l.,�2000)���c�u����glom�����o�

d��f����o��x���m�m�n���f�n��d���íl�c�.�No�pH�9������modo�d���glom�����o�pod�����

�xpl�c��� o� f��o� d��� �TP��n�� b���� numé��c�,� �EN,� �p����n����m� p���ícul���mu��o�

��duz�d����m���m�nho,��o�m��mo���mpo�qu������TP��n��b����volumé���c�,��EV,�

��nd���p����n��m�um��p�qu�n��f����o�d��p���ícul���m��o����qu��100�nm.�Po���n�o,�

o� d��loc�m�n�o� d��� �TP�� p���� ��m�nho�� m��o���� pod�� ��� d��� p�l�� con���n���

fo�m���o����glom�����o�d��n�nop���ícul����o�longo�d��com�nu���o.��

Há���nd�� qu��con��d����� no� pH�9���m��o�� fo���� �ôn�c��c�u��d��p�l��m��o��

qu�n��d�d��d���ód�o��d�c�on�do�n�����ul���o�d���u�p�n��o��m�qu�n��d�d���uf�c��n���

p���� ��� ���ng��� o� �qu�líb��o� n����� pH� �lc�l�no.� S�b�-��� qu�� qu�n�o� m��o�� �� fo����

�ôn�c�,� m��o�� o� �f���o� d�� comp�����o� d�� dupl�� c�m�d�� �lé���c�� (OLIVEIRA� ��� �l.,�

2000).�A� ��du��o�d����p���u���d��dupl��c�m�d���lé���c���o�n��dom�n�n���o��f���o�

d��� �n��g���� ������v��� d�v�do� à� ��du��o� d�� d���ânc��� �n���� ��� p���ícul��,� o� qu��

��mbém� f�c�l���� �����o�do�� f�nôm�no��d���glom�����o�n�������c�l��n�nomé���c�.�

I��o� é� ��p�c��lm�n��� v���f�c�do� qu�ndo� ��� �v�l��� �� f����o� d��� p���ícul��� f�n���

m�no����do�qu��15�nm,���qu�l��um�n���p����mo�g�n����é���=�120�m�n���n�o���o�

d���c�áv���� n����TP�� p����mo�g�n�� �m��� =� 180�m�n,� p����o�pH�9���pH�5,� como�

mo����do�n��F�gu���33.�

Po���n�o,� há� �� po���b�l�d�d�� qu�� ��� n�nop���ícul��� �u�p�n���� com�

��m�nho��m�no����do�qu���p�ox�m�d�m�n���15�nm���j�m�m����f�c�lm�n����f���d���

po�� �l�����õ��� do� po��nc��l� ζ� ��d�� fo���� �ôn�c�� do�m��o.� ���um�modo�d����n�o��m�

��l���o�à��p���ícul����ubm�c�omé���c���������f���õ���d��p���ícul���n�nomé���c������

��v�l���m�m����f�c�lm�n����n��áv���.�A���m,�p���������g�upo�d��p���ícul��,����fo�����
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d�� ��pul��o� n�o� �����m� �uf�c��n��m�n��� �l�v�d��� p����m�n�ê-l��� �d�qu�d�m�n���

d��p�����,�como�no���nduz���conclu���o�����ul��do���p����n��do�.��

A�� m�d�d��� po�� �LS� fo�n�c�m� cl��o�� �ndíc�o�� d�� um� p�oc���o� d��

�glom�����o�d���n�nop���ícul��,�o�qu�l�pod������oc���on�do���n�o�p�l��d�m�nu���o�

do� po��nc��l� ��pul��vo� c�u��do� ��mul��n��m�n��� p�l�� n�u���l�z���o� p��c��l� d���

c��g��� �lé���c��� n�g���v��� n��� �up��fíc���� d��� p���ícul��� d�� �íl�c�,� d�d�� �� m��o��

qu�n��d�d�� d�� con���-íon�� como� o� N�+� no� pH� 9� ou� p�l�� fo�m���o� d�� pon���� d��

h�d�ogên�o�no�pH�5,� qu�n�o�p�l�� ��du��o�d����p���u���d��c�m�d���lé���c�.�E�����

�f���o�� con���bu�m� p���� �� d�m�nu���o� d�� fo���� ��pul��v�� glob�l� d��� p���ícul���

n�nomé���c���qu��é��n��o��up���d��p�l���fo�����������v��,�m��mo��m��mb��n���d��

c��g��� p��dom�n�n��m�n��� ��pul��v��.� I��o� co��obo��� p���� ��� �f��m��� qu�� um�

po��nc��l� ζ� �l�v�do� é� n�c���á��o� p���� p�omov��� �� ����b�l�d�d�� d�� p���ícul���

colo�d���,�m���n�o����á��uf�c��n���p����m�n�ê-l�����o��lc�nc��do���f���o��d��dupl��

c�m�d���lé���c��fo�m�d��n�o����ng���d���ânc����long���o�n�c���á��o��n����p���ícul��,�

p���� qu��du��n��� ��mo�g�m� ���p���ícul���d��d�f���n���� ��m�nho�� ���m�n��nh�m�

�f����d��� �� ���áv���� �m� �u�p�n��o.� O� conc���o� d�� ����b�l�d�d�� d��� p���ícul��� é�

m�n��do��om�n���po��um���mpo�d�f�n�do,����o�é,�é�c�né��co,�no�qu�l����p���ícul���n�o�

co�gul�m�ou�fo�m�m��glom���do�.�

�

4.3� CARACTERIZAÇÃO�POR�A�SORÇÃO��E�GÁS�-�BET�

�

A�� á����� �up��f�c����� ��p�cíf�c��,� ob��d��� p�lo� mé�odo� BET� com�

d��g����f�c���o���vácuo��m�110�ºC�po��8�h,�d����mo������moíd����pó����=�180�m�n�

fo��m� 43,2� m²/g,� 39,0� m²/g� �� 34,8� m²/g� p���� o�� v�lo���� d�� pH� 5,� 7� �� 9�

���p�c��v�m�n��.�

E�����v�lo�����nd�c�m�o��um�n�o�d��SSA�com�����du��o�do�pH�d��mo�g�m.�

Ao�con��á��o�do�qu�����pod�������p�������ndo�como�b�������v�l����o�do�����ul��do��

ob��do�� p�l�� c���c����z���o� d��� �TP�,� �� d�����bu���o� �p���n��m�n��� m���� f�n��

m�d�d�� p���� o� pH� 9� n�o� ���ul�ou� �m� um�� m��o�� SSA� d�n���� o�� v�lo���� d�� pH�

���ud�do�,� ou� ��j�,� o� �um�n�o� do� pH� d�� �u�p�n��o,� �� con��qu�n��m�n��� d��

��pul��o��n����p���ícul�������f����d��mo�g�m,�n�o�������duz�u��m�m��o����SSA�.�

A� F�gu��� 34� ��l�c�on�� o�� v�lo���� d�� SSA� ob��d��� p�lo� mé�odo� BET� com�

d��g����f�c���o� �� vácuo� �� 380� ºC� po�� 20� h� p���� pH� 5� �m� fun��o� do� ��mpo� d��

mo�g�m�com���u�� ���p�c��vo��d�âm���o���qu�v�l�n����po��á����(�EABET).�Pod�����
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ob���v��� um� �um�n�o� l�n���� d�� SSA� com� o� �um�n�o� do� ��mpo� d�� mo�g�m� �,�

con��qu�n��m�n��,�um��d�m�nu���o�do��EABET,�o�qu�l� ���ng��39�nm�p���� ��=� 180�

m�n.�

�

F�gu���34�–�Á�����up��f�c��l���p�cíf�c�,�SSA,���d�âm���o��qu�v�l�n����m�á���,�

�EABET,�p����pH�5��m�fun��o�do���mpo�d��mo�g�m��

�
Fon��:�Au�o��

�

A� �o��l� d��co�dânc��� �n���� o�� ���ul��do�� d�� SSA� �� ��u�� �EABET� com� ���

�TP��ob��d���p�l����écn�c���d��c���c����z���o�d����m�nho�d��p���ícul��fo������um��

�nál����m�nuc�o���d�����conjun�o�d�����ul��do�.�Em�p��ncíp�o,�o�mo�nho��g���do��d��

��f����� u��l�z�do� n����� ���b�lho� �ubm���� ��� p���ícul��� �� �n��n���� �n��g���� d��

com�nu���o,� o� qu�� g���lm�n��� ���á� ���oc��do� à� �l�v�d�� ��du��o� do� ��m�nho� d��

p���ícul�� �� �v�n�u�l� �ndu��o� d�� �mp��f���õ��� �up��f�c����� �� �mo�f�z���o� p��c��l� d��

f����o� �n���� c�����l�n�� (STENGER� ��� �l.,� 2004;� WANG;� FORSSBERG,� 2006).�

Po���n�o� pod�-��� p���um��� �� po��ív�l� �x���ênc��� d�� n�nop���ícul��� �mo�f��� �m�

�u�p�n��o.� Há� po���b�l�d�d�� ��nd�� d�� �up��fíc��� d�� �íl�c�� c�����l�n�� colo�d�l� ����

��cob�����po��um�f�lm��d���íl�c���mo�f��(ILER,�1979),�qu��po��con��quênc���c�u������

�l�����õ���n���á������v�l��d���po��BET�����m�como�d�mon����do�n����nál�����d��

��m�nho�d��p���ícul��po���LS.��
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A�p����n���d��p���ícul���mu��o�f�n���ou�d����péc�����olúv����d���íl�c��pod��

p��m�n�c��� n�o� d���c��d�� p�l�� p����n��� �� m��mo� �n���f��ênc��� d��� p���ícul���

m��o���,� f�c�l���ndo����glom�����o�d��� p���ícul���m�no���� �m��u��� �up��fíc���,� o�

qu�����ul�ou�no�d��loc�m�n�o�d���cu�v���d��d�����bu���o��m�b����volumé���c��p����

v�lo���� m��o���� �� culm�nou� �m� ���ul��do�� �nconclu��vo�� d�� �TP.� Ou��o� po��ív�l�

f�nôm�no��m�m�no����c�l���u�g��d���n������o��n�������po��ív������péc����colo�d����

�mo�f��� c���d��,� ��� qu���� p���� v�lo���� d�� pH� ác�do� �� po��nc��l� ζ� m�no���� ���

�glom���m� ou� co�gul�m,� o� qu�� pod����� ju���f�c��� �� SSA� m�d�d�� m���� �l�v�d�.�

S�gundo�Il���(1979),����íl�c��colo�d�l�pod�����fo�m����m�m��o��quo�o,���p�c��lm�n���

�m� pH� b��xo,� um�� c�m�d�� po�o��� co����pond�n��� �o�� ��p��o�� �n���� ���

n�nop���ícul����glom���d��.�N���u�ênc���d��íon��flocul�n���,��m��olu��o�n�u����ou�

�lc�l�n�,� um�� p���ícul�� colo�d�l� d�� �íl�c�� pu��� po��u�� um�� c��g�� n�g���v�,� ����m�

como����up��fíc���d��p���ícul��d���íl�c�.�Há�mú�u����pul��o��n�����mbo�,�d��modo�

qu������x��d�� col���o����glom�����o�é�b��x�.�No��n��n�o,�n����� f��x��d�� pH,� íon��

qu�� po�v�n�u��� ����j�m� p����n���� n�� �u�p�n��o� pod�m� ���� �d�o�v�do�� p�l��

�up��fíc����d���íl�c�,�o�qu��f�vo��c�����d���o�do��coló�d��.�Po���n�o,���é���p����n���

d��po�o���n����������p���ícul���qu������glom���m,�pod�ndo���é�fo�m���um��c�m�d��

�ob��� ��� p���ícul��� m��o���� �pó�� ��c�g�m,� pod�m� �v�n�u�lm�n��� ������

co��obo��ndo�p����������d�f���n�����n����SSA�.�

O��l�v�do��EN�ob��do�po���LS��m�pH�5�pod������c�u��do�p�lo��l�v�do����o�

h�d�od�nâm�co�o��undo�d�������glom����õ��.�Po���v�lm�n����o� ��� ���ul���������pó��

p���� cond��õ��� �lc�l�n��,� ���ul�����m� num�� d���glom�����o� �� �m� ��m�nho��

m�no����d��p���ícul�,�como�v���o�p����o�����ul��do��d��mo�g�m��m�pH�9.�

Além� d���o,� é� �mpo���n��� ��l��n���� qu�� �� �écn�c�� d�� �d�o���o� d�� gá��

d�m�nd�� ��c�g�m� �� d��g����f�c���o� d�� �mo����� �ob� vácuo.� E���� ���p�� d��

p��p�����o� d�� �mo����� d�� pó� ��m� po�� fun��o� ��mov��� molécul��� �d�o�v�d��� n��

�up��fíc��� d��� p���ícul��� d�� �íl�c�.� Como� ��� p���ícul��� d�� �íl�c�� ��o� h�d�ofíl�c��� ��

�����p�op���d�d��d�p�nd��do�pH�d���mo����,�é�p�ováv�l�qu�����m�d�d���d��SSA��

�m� d�f���n���� ��mp����u���� �� ��mpo�� d�� d��g����f�c���o� ��nh�m� ��v�l�do� qu��

�om�n���um��p��c�l��d��águ��d��h�d������o� ��nh����do���mov�d����110� ºC� /� 8�h.�

E���� cond���o� d�v�� ��nd�� ���� �v�l��d�,� m��� é� um�� h�pó����� qu�� pod�� ��v�l���

��mbém����x���ênc���d��m�c�opo�o��n���up��fíc���d���p���ícul��.�Ao����comp�ov�����

�x���ênc���d��fo�m���o�d������u�u����g�l�f�c�d���ou��glom���d���d��n�nop���ícul���

d�� �íl�c�,� um�� f����o� d����� �up��fíc��� po�o��� pod����� ���ul���� num�� m��o�� SSA�
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m�d�d�.� E���� d�f���n��� m��o�� n�� SSA� d�v�� f�l��m�n��� �nd�c��� �� �x���ênc��� d��

p���ícul��� ��nd�� m�no���� qu�� �� co����pond�n��� à� �up��fíc��� v��d�d����� d���

p���ícul��� �nd�v�du���� (STENGER� ��� �l.,� 2004).� A� ��mo��o� d��águ�� p�l�� ��c�g�m�

pod�� f�z��� com� qu�� �� f����o� d�� �íl�c�� colo�d�l,� �v�n�u�lm�n��� �mo�f�,� �n����

d��p�����n���u�p�n��o,���� �nd�v�du�l�z��d���d�m�������mpl��� con��d���v�lm�n�����

á���� �up��f�c��l� �o��l,� ��n�o� p�l�� �u�� p�óp���� �up��fíc��� ��p�cíf�c�� �l�v�d�� qu�n�o�

p�lo��po�o��d��x�do��du��n�������c�g�m�n���up��fíc���d���íl�c��c�����l�n��moíd�.��

Po���n�o,��o����con��d�����po��ív�l����x���ênc���d����� f����o�d��p���ícul���

n�nomé���c��,� ��j�m� c�����l�n��� ou� �mo�f��,� pod�-��� ju���f�c��� o�� �l�o�� v�lo����

�ncon���do�� p���� ����� f����o� n��� cu�v��� d�� �TP� po�� �LS� p���� o� pH� 5� ,�

conco�d�n��� com� ��� m�d�d��� ob��d��� p�lo� mé�odo� BET� qu�� �p����n�ou� v�lo����

�l�v�do��d��á�����up��f�c��l���p�cíf�c��p������m��m���mo������m�d�f���n������mpo��

d��mo�g�m.�

�

4.4� COMPARATIVO�ENTRE�SSA�POR�BET�E��TP�POR��LS�

�

P���� �� comp�����o� d������ �n���� �� á���� �up��f�c��l� ��p�cíf�c�,� SSA,� �� ��

d�����bu���o�do���m�nho�d���p���ícul��,�����TP��ob��d���po���LS�fo��m�conv����d���

p������b�����m�á���,��EA,��p����n��d���n��F�gu���35.��

O��EA�m�n��v�-���con���n����m��p�ox�m�d�m�n���25���31�nm�p����o�pH�9�

��pH�5,� ���p�c��v�m�n��,�p���� ��mpo��d��mo�g�m�d��60���120�m�n.�P���� ��=� 180�

m�n� oco���� um�� �nv����o� do�� v�lo���,� com� o� �EA� ��� d��loc�ndo� p�����

�p�ox�m�d�m�n���31���25�nm�p����pH�9���pH�5,����p�c��v�m�n��.�T�mbém�no�pH�5�

p��c�b�u-��� o� �u�g�m�n�o� d�� um�� f����o� ��l���v��p����p���ícul���m�no����qu��10�

nm.� E���� �um�n�o� d�� f����o� f�n�� co��obo��� p��c��lm�n��� com� �� m��o�� SSA�

�ncon���d�� po�� BET� no� pH� ác�do.� Po���n�o,� �x����� �p���n��m�n��� um�� �f�c�ênc���

m��o�� n�� mo�g�m� n����� pH� qu�� �um�n��� �� á���� �up��f�c��l� ��p�cíf�c�� d���

n�nop���ícul����o�m��mo���mpo�qu��f�vo��c����fo�m���o�p��c��l�d���glom���do�.�
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F�gu���35�-�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EA�ob��do��po��

�LS�

�
Fon��:�Au�o��

�

O�� d�âm���o�� �qu�v�l�n���� �m� á���,� �EABET� p���� o�� ���ul��do�� d�� SSA�

fo��m� c�lcul�do�� d�� �co�do� com� �� Equ���o� (21),� confo�m�� T�b�l�� 7.� Como�

mo����do� n�� F�gu��� 34,� o� �EA� é� �nv����m�n��� p�opo�c�on�l� à� SSA.� A�� p���ícul���

moíd����m�pH�5��pó��180�m�nu�o����d��g����f�c�d�����380�ºC�po��20�h����ul����m�

�m� um��EA� d�� �p�ox�m�d�m�n��� 39� nm.� V���f�c�-��� qu�� �� conv����o� d��� SSA��

���ul����m� ��m�nho��d���EABET�m��o����do�qu��o�� ��m�nho��méd�o�� cumul���vo��

d���p���ícul���ob��do��po���LS,�confo�m��F�gu���35,�cujo��v�lo������o�m�no����qu��

40�nm.��
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T�b�l��7�-�V�lo����d���EA�ob��do����p������d��SSA�

���g����f�c���o� Cond���o� SSA�(m²/g)� �EA�(nm)�

110�ºC�
8�h�

pH�9�-�180�m�n� 34,84� 64,99�

pH�7�-�180�m�n� 39,05� 57,99�

pH�5�-�180�m�n� 43,21� 52,40�

380�ºC�
20�h�

pH�5�-�30�m�n� 16,88� 134,11�

pH�5�-�60�m�n� 27,40� 82,62�

pH�5�-�120�m�n� 43,19� 52,43�

pH�5�-�180�m�n� 57,93� 39,08�

Fon��:�Au�o��

�

Com� o� obj���vo� d�� �v�l���� o� ����do� d�� �glom�����o� �� d��p����o� d���

p���ícul���qu���p����n��m���m��o��SSA��m���=�180�m�n,�ou���j�,��m�pH�5,����ulou-���

��l��mo�����p����o�pH�9���comp��ou-���com�����mo������moíd����m�pH�9���moíd���

�m� pH� 5.� O�� ���ul��do�� d���EV,� �EN� ���EA� ����o� �p����n��do�� n�� F�gu��� 36,�

F�gu���37���F�gu���38����p�c��v�m�n��.��

A� �mo����� ���ul�d�� p���� o� pH� 9� �p����n�ou� o�� m�no���� �EV� �� �EN� �m�

comp�����o� �qu�l�� moíd�� �m� pH� 5.� ��� f��o,� �� d��p����o� é� ���ul��do� d�� m��o��

��pul��o� �n���� ��� p���ícul���p�opo�c�on�d�� p�lo�m��o�� po��nc��l� ζ� �m� pH� �lc�l�no.�

Qu�ndo� �� mo�g�m� é� ���l�z�d�� �m� pH� 9,� �� po���n�o� �lc�l�no,� �EV� �� �EN� ��o�

m�no���� ��nd�.� A�� ob���v��õ��� �nd�c�m� qu�� d�� f��o� �� �n��n��d�d�� do� po��nc��l� ζ�

��pul��vo� �m� pH� 9� é� c�p�z� d�� ��v�l��� m�no���� ��m�nho�� d�� p���ícul�� �m� b�����

volumé���c�����numé��c��.�

Ch�m�� mu��o� �� ���n��o� ��mbém� p���� �� �mo����� ���ul�d�� �m� pH� 9,� o�

�u�g�m�n�o�d��um�� f����o�g�o�����m��p�ox�m�d�m�n���300�nm�(F�gu��� 38).�E����

f����o��p���n���d��p���ícul���g�o�����pod�����fo�m���d�d�����n���b�l�d�d��c�u��d��

p�l�� ���ul���o� no� pH� 9,� o� �uf�c��n��� p���� �glom����� ��� f���õ��� mu��o� f�n��� d���

p���ícul��,�m�no����qu��10�nm,�qu�����m�n��nh�m����áv����no�pH�5�m���qu���pó��

���ul���o��om�m��u���á�����jun�o�à��d���p���ícul���m����g�o����.�A��mo�����moíd��

�m�pH�5��pó��180�m�nu�o���p����n���m��o��f����o�f�n��do�qu������mo�������m�m��o�

�lc�l�no,�����m�como�p�lo�mé�odo�BET.�Po�ém,��p����n���v�lo��x50�p�óx�mo�d��20�

nm,��b��xo�do��40�nm�c�lcul�do�.�Pod�-��� �nf�����qu�����TP�d���u�p�n��o�moíd��

�m�pH�5�é�um�conjun�o����ul��n���d��f���õ���qu����fl���m�um��qu�líb��o��l���o��á��co�

�n����p���ícul����x���m�m�n���f�n����b��xo�d��10�nm�m�n��d���d��p�����,�p���ícul���

d����m�nho�méd�o��n����20���30�nm���p���ícul���g�o������c�m��d��100�nm.�
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F�gu���36�–�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EV��d���

�mo������moíd���p������=�180�m�n�no�pH�9,�no�pH�5���moíd���p������=�180�m�n�no�

pH�5������ul�d���p����o�pH�9�

�
Fon��:�Au�o��

�

F�gu���37�–�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EN��d���

�mo������moíd���p������=�180�m�n�no�pH�9,�no�pH�5���moíd���p������=�180�m�n�no�

pH�5������ul�d���p����o�pH�9�
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F�gu���38�–�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EA��d���

�mo������moíd���p������=�180�m�n�no�pH�9,�no�pH�5���moíd���p������=�180�m�n�no�

pH�5������ul�d���p����o�pH�9�

�
Fon��:�Au�o��

�

P�������mo�����moíd���m�pH�9�o��EA�ob��do�po���LS�é�c��c��d��86%�m��o��

qu��o�ob��do�po��SSA�(�p�ox�m�d�m�n���35�nm���65�nm��p����o��EA�LS����EABET,�

���p�c��v�m�n��).� I��o� ��� d�v�� po���v�lm�n��� �� um� c�clo� m���� cu��o� d��

d��g����f�c���o���d�� ��mp����u���m�no�.�Po��f�m,�um�comp�����vo��n����d�f���n����

b����� d�� d�����bu���o� pod�� ���� f���o,� confo�m�� F�gu��� 39.�Ob���v�-���um�� o�d�m�

d�c���c�n��� d�� ��m�nho:� �EV� -� �EA� -� �EN.� A�� �l�����õ��� d�� �TP� v��u�l�z�d���

p���� �EV� �� �EA� no� pH� 5,� �m� ��l���o� �o�� pH�� 7� �� 9,� ��o� ju���f�c�d��� p�lo��

f�nôm�no��m�c�noquím�co���bo�d�do�.�
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F�gu���39�–�F����o���l���v����cumul���v��d����TP���m�fun��o�do���EV,��EA����EN�

p������=�180�m�n��m�pH�5,�7���9�
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5� CO�CL��Õ���

�

A��f�c�ênc���d��mo�g�m��m�mo�nho��g���do��d����f�����pod������con�����d��

já�p����o��níc�o�d��mo�g�m.�Há���du��o���gn�f�c���v�,�d���p�ox�m�d�m�n���80%,�do��

��m�nho�� d�� p���ícul�� ob���v�d�� no�� p��m���o�� 30� m�n� d�� mo�g�m,� com�

p�og�����vo� ��������m�n�o� d�� �TP� �� d��loc�m�n�o� d��� f��quênc���� ��l���v��� �m�

d�����o� �� ��m�nho�� m�no���.� A�� �TP�� �n�l���d��� no� �T-1202� (AES)� �� no�

An�ly������22�(SLS)���o��p����n��d���d��fo�m��g���l�n��b����volumé���c��d�v�do�à��

p�op���d�d���do�m������l�qu����o�con��d���d���n���m�d�d�����qu����o���p�cíf�c���

(���nu���o� �ono��� ou� �n��n��d�d�� d�� ��p�lh�m�n�o� d�� luz)� p���� c�d�� �écn�c��

�mp��g�d�.� Ambo�� o�� �n���um�n�o�� m�d���m� v�lo���� d�� �EV� �� �EN� mu��o�

p�óx�mo�,� o� qu�� ���ul������ n�� cl����f�c���o� do�� compo���m�n�o�� d�� com�nu���o�

�nd����n��m�n���como�mu��o���m�l����,�m��mo�com��od������d�f���n����cond��õ�����

qu�� fo��m� �ubm���d��� ��� �u�p�n�õ��� d�� �íl�c�.� ������bu��õ��� com� b���� n��

�n��n��d�d�� d�� ��p�lh�m�n�o� fo��m� conv����d��� do�� ���ul��do�� m�d�do�� p�lo�

N�no���c�Fl�x� (�LS)�p�������d�m����b����.�A�d�lu���o� d�� �mo����� p��m���u� qu����

f����o�f�n��pud����������v�l��d���d�qu�d�m�n�����m����n���f��ênc���d���p���ícul���

m����g�o�����(>�1�mm),��o�con��á��o�do�qu��fo��ob���v�do�p�l����écn�c���AES���SLS.�

A�v������o�d��conc�n�����o�d���ól�do�,�CS,�máx�m��du��n�����mo�g�m�fo��d��

�p�ox�m�d�m�n���2%.�E����v������o�n�o�é���l�v�n�����n�o�con���bu��p����o��d��v�o��

d��� m�d�d��� no� �T-1202� d�� �co�do� com� o�� ������� �����í���co�.� ������ modo� é�

po��ív�l��f��m���qu��o�����ul��do��ob��do����o����������c�m�n���vál�do����qu��n�o�há�

�nfluênc��� d��� conc�n����õ��� d�� �ól�do�� �nfo�m�d��� p���� o� �n���v�lo� d�� v������o�

�n�l���do.�

Po�� SLS,� ob���vou-��� o� �u�g�m�n�o� d�� um�� f����o� d�� ��m�nho� �íp�c�� d��

����f��o�n��cu�v��d���TP,���qu�l�pod����������buíd��à�fo�m���o�d��bolh��.�Po���n�o,�

�� �pl�c���o� d�� ul�����om� du��n��� �� c���c����z���o� d�v�� ���� �v���d�� p����

�u�p�n�õ��� d�� �íl�c�� �m�m��o� �quo�o� n��� ��c�l��� d�� ��m�nho� �n�l���d��� n�����

���b�lho.��

��v�do� à� p��dom�nânc��� d�� f����o�n�nomé���c��n��� �u�p�n�õ��,� ���f���v��

d��pon�b�l�z���o�d���n��g���c�né��c��d�����f�����p����com�nu���o�f�c��comp�om���d��

���n�o�fo��m�con��ol�d������v���áv����como�o�pH���po��nc��l�ζ.�
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Além� do� �f���o� d���j�do� d�� mod�f�c���o� do� pH,� �� ���ul���o� �lc�l�n�� d��

�u�p�n��o� ��mbém�con���bu�u�p���� o��um�n�o� do�po��nc��l� ζ.�Com�o��um�n�o�do�

��mpo�d��mo�g�m�o�pH�d�m�nu��p����v�lo����m����ác�do��d�v�do��o��u�g�m�n�o�d��

nov���á������up��f�c�����n���u�p�n��o.�I��o����ju���f�c��po���p����pH�>�PCZ�p�op�c���

�� n�u���l�z���o� �ôn�c�� d�� h�d�ox�l��� l�v���� p�l�� d���o���o� d�� H+� d�� �up��fíc��� d��

�íl�c�.�A� �n��n��d�d��do�po��nc��l� ζ� ��mbém�é�d�m�nuíd��p�l��m�no��d��p�o�on���o�

�o�longo�do�p�oc���o�d��mo�g�m�d�v�do�à���du��o�d��h�d�ox�l���l�v���,�o�qu��c�u���

��p��m�nênc���d��íon��H+�n���up��fíc���d���íl�c����d�c�é�c�mo�do�c��á����n�g���vo.�

Além� d���o,� é� po��ív�l� qu�� n�� �u�p�n��o� h�j�� �� p����n��� d�� íon�� Z�4+� �� Y3+�

o��undo��d��d��g�����do�m������l�d�����f�������do����v����m�n�o��d��mo�g�m,�o��

qu���� pod�m� con���bu��� p���� d�m�nu��� o� po��nc��l� ζ� n�g���vo� d��� p���ícul��� p�l��

�d�o���o� ��p�cíf�c��d������ c��g��� po����v��.������� fo�m�,�����vé��d�� v������o�do�

pH�é�po��ív�l�ob���v�������l���o��n������m�nho��d���p���ícul�����po��nc��l�ζ.�P�lo��

v�lo���� d�� po��nc��l� ζ� m�d�do�,� con��d���-��� qu�� ��� �u�p�n�õ��� p��m�n�c���m�

��l���v�m�n��� ����b�l�z�d��� �l���o�����c�m�n��� do� �níc�o� �o� f�n�l� do� p�oc���o� d��

mo�g�m,� �mbo��� ��nh�� oco���do� p�og�����v�� ��du��o� do� c��á���� ��pul��vo� d���

p���ícul��,� ��j�� p�lo� �um�n�o� d�� fo���� �ôn�c�� n�c���á��o� p���� �� ���ul���o� d���

�u�p�n�õ��,���j��p�l��p����n���d��con���-íon��o��und���d���olub�l�z���o�p��c��l�do��

co�po��d��mo�g�m���do�m������l�qu����v�����o�mo�nho.�

O��d�âm���o���qu�v�l�n����volumé���co��fo�n�c�do��po��AES�conf��m���m�o��

���ul��do�� ob��do�� po�� SLS.� A� p�qu�n�� d�f���n��� �ncon���d�� �m� x50� �n���� ���

�écn�c��� é� con��d���d�� ���������c�m�n��� ��m� ��l�vânc��.� Tod�v��� qu�ndo� fo��

n�c���á��o�c���c����z�����f����o�g�o����d���p���ícul����m��u�p�n�õ���pol�d��p�����,�

�v�d�nc��m-���l�m����õ���d���écn�c��d����p�c��o�cop����l���o�cú���c�,����qu������o�

ob���v�d��� p�l�� m��o�� d��p����o� d�� d�do�� �m� ��m�nho�� x90.� Ou���� l�m�����o�

ob���v�d�� é� �� d�f�culd�d�� d�� c���c����z���o� d�� f����o� f�n�� d�� �u�p�n�õ���

pol�d��p������ po�� ��p�lh�m�n�o� d�� luz� ���á��co,� um�� v�z� qu�� ��� �n��n��d�d��� d��

��p�lh�m�n�o� ��o� ��n�ív���� �o� ��m�nho� d��� p���ícul��� n�� ��x��� po�ênc��� (d6).�

R�com�nd�-��� qu�� �� �nál����d�� f����o� colo�d�l� (<1mm)� d��� p���ícul��� �u�p�n����

��j�����l�z�d�,��pó������p�����o�d��f����o�g�o���,�p�l���nál����po���LS.��

A�� �nál����� po�� �LS� �v�d�nc����m� d�âm���o���qu�v�l�n���� n�o�d���c��do��

po�� AES� ou� SLS.� P���� um�� �nál���� �d�qu�d�� �� �obu���� d�� �TP�,� �� n�c���á����

d�lu���o� p���� ��� m�d��� ��� �mo������ po�� �LS� d�v�� ���� f����� com� o� líqu�do�
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�ob��n�d�n���d���u�p�n��o,���f�m�d���v�������p�lh�m�n�o��múl��plo������mbém�p����

p�����v�����fo�����ôn�c��do�m��o.�

A�conv����o� d����TP��p�����u��b�����m�núm��o����m�á����é�n�c���á����

�o� �v�l���-��� com� m��o�� �x���d�o� �� con���bu���o� d�� f����o� f�n�� d�� �u�p�n��o� no�

�um�n�o�d��á�����up��f�c��l� �o��l�do�p����cul�do.�Tod�v��,����conv���õ������l�z�d���

po�� AES� �� SLS� n�o� �p����n����m� o� m��mo� g��u� d�� confo�m�d�d�� �n���� ��,�

�nd�c���vo�d��qu���������écn�c���po��u�m�m�lho���f�các���n���nál����d��d�����bu��õ���

monod��p������ �m� ��l���o� �o� ��u� volum�.� Como� p��âm���o� d�� con��ol�� d��

�f�c�ênc���d��mo�g�m,�����écn�c���AES���SLS�d�v�m������v���d���n������u��õ���d��

pol�d��p����d�d�� d�� ��m�nho�,� p��nc�p�lm�n��� no�� c��o�� ond�� �� con��g�m� do�

núm��o� d�� p���ícul��� com�um�d����m�n�do�d�âm���o��qu�v�l�n��� ��j�� fund�m�n��l�

como��nd�c�do��d��d���mp�nho.��

A�� ��l��õ��� f������ �n���� o�� d�f���n���� mé�odo�� d�� c���c����z���o� d�� um��

m��m�� �mo����� �nd�c�m� qu�� n�o� é� po��ív�l� b�����-��� �p�n��� �m� um� conjun�o�

l�m���do� d�� �écn�c���p���� ��� d�f�n��� d�� f��o� o� ��m�nho�méd�o�d��p���ícul�� d��um��

�u�p�n��o,�mu��o�m�no��d�f�n��� �cu��d�m�n���p�op���d�d���como,�po���x�mplo,���

�����v�d�d���up��f�c��l� d�� f����o� f�n�� com� b���� n��SSA�ou�m��mo��� �f�c�ênc��� d��

mo�g�m� p�lo� m�no�� ��m�nho� d�� p���ícul�� ob��nív�l.� É� d�� �um�� �mpo��ânc��� ��

�v�l����o�d��p�op���d�d��d����u�p�n�õ����ob�d�f���n�����écn�c���d��c���c����z���o,�

����m� como� é� �mp�����vo� o� domín�o� do�� mé�odo�� �bo�d�do�� p���� um�� co������

�n���p������o�d���m�d�d���qu��c�d���n���um�n�o�fo�n�c�.��

Um��m�no��SSA��m�pH�9���fl����um��m�no���f�c�ênc���d��mo�g�m�qu��um�

�����m�� ��pul��vo� p�opo�c�on�,� ond�� ��� p���ícul��� ��nd�m� �� d��v���� d��� col��õ���

com� o� m��o� d�� mo�g�m� d�v�do� à� �l��� ��pul��o� �l���o��á��c�,� o� qu�� ��duz� ��

f��quênc���d��con���o.�

A���TP��ob��d���po��AES���SLS�mo������m�d�âm���o���qu�v�l�n����m�no����

�m�pH�9,�����m�como�o��EV����EN�po���LS,��nqu�n�o�qu��o��EA�po���LS�����SSA�

p�lo� mé�odo� BET� �nd�c���m� m�lho�� �f�c�ênc��� d�� mo�g�m� p���� ��� �u�p�n�õ���

���ul�d���no�pH�5.�A�SSA�d���u�p�n��o�d���íl�c��moíd���m���=�180�m�n,�ob��d��p�lo�

mé�odo�BET,�fo��d��57,9�m²/g�qu��co����pond����um��EA�d��39,1�nm.�A������v�d�d��

�up��f�c��l�do�pó�moído�d�p�nd��d�����m�n���d��SSA.�������modo,���d�f�n���o�d��

�f�c�ênc���d��mo�g�m�d���l����n��g���n�c�������d���d�qu�d��c���c����z���o�d��á����
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�up��f�c��l���p�cíf�c��do�p�odu�o�d��mo�g�m,���compl�m�n���m�n��,�d��conv����o�

p����um��EA.�

O�� ���ul��do��d���SSA�����TP�,� p��nc�p�lm�n���po���LS,�mo������m�qu�,�

�lém� d�� c���c����z���o�do�� ��m�nho�� d��� p���ícul��,� ��� f�z� n�c���á��o� �nclu��� n��

�v�l����o� do�� ���ul��do�� o�� ��p�c�o�� colo�d���� p����n���� n��� mud�n����

m�c�noquím�c��� �nvolv�d��� no� p�oc���o� d�� mo�g�m.� É� fund�m�n��l� mo������ ��

�x���ênc��� �� �nfluênc��� do�� f�nôm�no�� d�� �d�o���o,� d���o���o,� �glom�����o� ��

�v�n�u�lm�n��� g�l�f�c���o� �� m��mo� ����u�u����o� d��� p���ícul��� n�nomé���c��,�

f�nôm�no�� ������ qu�� n�o� ��o� �xpl�c���m�n��� m�d�do�� p�l��� �écn�c��� u��l�z�d���

n��������udo.�E����conh�c�m�n�o�d��fí��co-quím�c��d���p���ícul���d���íl�c����d���u��

�n������o� com� �� f���� líqu�d�� é� qu�� pod�� �v����� qu�� �n���p�����õ��� ���ôn���� d���

�nál�����c�u��m��v�l���õ����ncon�����n����do�����ul��do�.��

�

� �
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6� ��G��TÕ���P����T��B�LHO��F�T��O��
�

P������ob��n��o�d����m�nho��d��p���ícul��m�no����do�qu��o��ob��do��n�����

���b�lho�(mo�g�m�d���l����n��g���com���f�����d��mo�g�m�d��400�μm)��ug���-���o�

u�o�d����f�����d��m�no��d�âm���o,�200�μm�ou���é�m��mo�100�μm,��m�conjun�o�com�

������b�l�z���o��l���o��á��c��d���u�p�n��o.�������fo�m��é�po��ív�l����l�z������nál����

do�l�m�������l�d��mo�g�m�p�������íl�c�.�

Av�l������mo�g�m�com���f�����qu��po��u�m�compo����o�quím�c��d�f���n����

p����v�l�d���o�compo���m�n�o�d���íl�c��colo�d�l�p�oduz�d�����u���u�c�p��b�l�d�d���o��

po��ív�����f���o��quím�co��c�u��do��p�lo��cá��on��qu��fo��m��n��oduz�do�,���j��p�l��

���ul���o�d���u�p�n��o�qu�n�o�p�l���olub�l�z���o�p��c��l�d�����f�����d��mo�g�m.�

Sug���-��� um�� �v�l����o� m���� m�nuc�o��� do�� �f���o�� do�� p��âm���o�� d��

p��p��o� d�� �mo����� no�mé�odo� BET,� ond�� ��� �xplo��� �� ��mp����u��� �� ��mpo� d��

d��g����f�c���o� d�� modo� �� v���f�c��� po��ív���� v�����õ��� d�� á���� �up��f�c��l�

��p�cíf�c��com�o��um�n�o�d������p��âm���o�.�� �
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�PÊ���C����–���O�����T��T��t�����T����T�
�

�������������V�R�Â�C���(��OV�)�
��
��Valores�médios�de�tamanho�de�partícula�x50�para�C�V:�
��19�m�
V1�=�[3.285;�3.920;�4.488;�4.162;�4.488];�
��20�m�
V2�=�[3.333;�4.100;�3.900;�4.380;�4.350];�
��21�m�
V3�=�[3.540;�4.274;�4.212;�4.121;�4.710];�
��
��Valores�médios�de�tamanho�de�partícula�x50�para�C��:�
��18�m�
�1�=�[3.333;�3.540;�3.670;�3.840;�3.840];�
��19�m�
�2�=�[3.582;�3.552;�3.780;�3.900;�4.085];�
��20�m�
�3�=�V2;�
��
��Matrizes�contendo�os�vetores:�
V�=�[V1�V2�V3];�
��=�[�1��2��3];�
��
��Valor�p�de�cada�matriz�considerando�significância�de�0,05:�
pV�=�anova1(V)�
p��=�anova1(�)�
��
��T��T��t�����TU���T������MO�TR���19�m�
��
[h,p]�=�ttest(V1,�2)�
�
pV�=����0.8539�
p��=����0.1971�
h�=�����0�
p�=�����0.1533�
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�PÊ���C��B�–��F��TO��O�PH����ÁG��������L��ÇÃO����O��LT����OM�����

C����������TP�OBT������O����LY��TT��22�P�������P���Õ������

�ÍL�C��

�
Fon��:�Au�o��

�

Em�pH�10,� ��cu�v��d���TP�d��loc��p���� v�lo���� d�� ��m�nho�d��p���ícul��

l�g����m�n��� m�no���� qu�ndo� há� �pl�c���o� d�� ul�����om.� Po���v�lm�n��,� oco����

d���glom�����o�d��p���ícul���o��g�n�d��d��comb�n���o�do�m��o��lc�l�no���pul��vo���

do������m�n�o�ul�����ôn�co.�

O�con��á��o�é�ob���v�do��m�pH�4,�ond��o�b��xo�po��nc��l�ζ�n�o�é��uf�c��n���

p������p�l������p���ícul��,����qu����d�mon����m�c������glom�����o��ob��pl�c���o�d��

ul�����om.� Embo��� oco���� d��loc�m�n�o� d�� cu�v�� d�� �TP� p���� ��m�nho�� d��

p���ícul��l�g����m�n���m�no���,�p��c�b�-���um��f����o�d����m�nho��>�200�μm�com�

�pl�c���o�d��ul�����om��m�pH�4.�

Um�� v�z� qu�� o� pó� d�� �íl�c�� como� ��c�b�do� é� p����n��� �m� m�lh�� 25� μm�

(#500� m��h)� é� �mp�ováv�l� qu�� um�� f����o� d�� p���ícul��� f�n��� ����v����� ���

�g��g�ndo� �m� floco�� m��o���� n����� pH,� qu�� é� ��l���v�m�n��� p�óx�mo� do� pon�o�

��o�lé���co� ��ó��co�d���íl�c�.�M���mu��o�p�ov�v�lm�n����� f����o�p�óx�m����1000�μm�

ob���v�d��n���TP��nd�c����p����n���d��bolh���fo�m�d���du��n���u�o�do�ul�����om.�




