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RESUMO

Neste estudo, abordamos a dificuldade atual de obter altas concentracdes de
nanoparticulas de carbono em meio liquido. O objetivo principal foi desenvolver uma
metodologia para avaliar e prever a concentracao limite de um nanomaterial em meio
liquido. Utilizamos o nanomaterial MWCNT (Multi-Walled Carbon Nanotube) fornecido
pelo Laboratério de Sintese de Nanomateriais do Departamento de Fisica da UFMG.
As concentracdes limites foram obtidas através da centrifugacdo de dispersdes
hiperconcentradas de MWCNT em 26 solventes. A andlise de concentracdo das
amostras foi realizada utilizando um espectrofotdmetro OceanOptics USB2000+.
Durante o estudo, foram feitas adaptacoes e discutidos os aspectos de sensibilidade,
resolucdo, exatiddo e precisdo do equipamento. Os resultados demonstraram a
confiabilidade e precisdo do aparato experimental utilizado, produzindo resultados
reprodutiveis. Em relacdo aos resultados, foram estabelecidas correlacdes entre os
Parametros de Solubilidade de Hansen (PSH) e a dispersao dos nanomateriais, porém
observou-se que os PSH nédo sao suficientes para explicar completamente esse
fendbmeno. Outros parametros, como viscosidade, densidade e tenséo superficial dos
solventes, também foram explorados, mas ndo foi possivel estabelecer uma
correlacéo clara entre esses parametros e a capacidade dos solventes em dispersar
0os MWCNT. No geral, este estudo contribui para avancar na compreensao e predicao
da concentracdo limite de nanomateriais em meio liquido, destacando a importancia
de considerar ndo apenas os PSH, mas também outros parametros intrinsecos dos

solventes na disperséo eficaz dos nanomateriais.

Palavras chaves: Disperséo; Espectrofotometria; Nanotubo de carbono.



ABSTRACT

In this study, we address the current difficulty of achieving high concentrations
of carbon nanoparticles in liquid media. The main objective was to develop a
methodology to evaluate and predict the limiting concentration of a nanomaterial in
liquid media. We used the MWCNT (Multi-Walled Carbon Nanotube) provided by the
Nanomaterial Synthesis Laboratory at the Department of Physics, UFMG. The limiting
concentrations were obtained by centrifuging hyperconcentrated dispersions of
MWCNT in 26 solvents. The concentration analysis of the samples was performed
using an OceanOptics USB2000+ spectrophotometer. During the study, adaptations
were made and the sensitivity, resolution, accuracy, and precision aspects of the
equipment were discussed. The results demonstrated the reliability and precision of
the experimental setup, providing reproducible results. Regarding the results,
correlations were established between the Hansen Solubility Parameters (HSP) and
the dispersion of nanomaterials, but it was observed that the HSP alone are not
sufficient to fully explain this phenomenon. Other parameters, such as viscosity,
density, and surface tension of the solvents, were also explored, but it was not possible
to establish a clear correlation between these parameters and the dispersibility of
MWCNT in the solvents. Overall, this study contributes to advancing the understanding
and prediction of the limiting concentration of nanomaterials in liquid media,
highlighting the importance of considering not only the HSP but also other intrinsic

parameters of the solvents for effective dispersion of nanomaterials.

Keywords: Dispersion; Spectrophotometry; Carbon nanotube.
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1 INTRODUCAO

A eletronica impressa é uma importante area de estudos da eletrénica moderna
gue permite a fabricacdo de dispositivos eletrénicos em superficies flexiveis e com
baixo custo, além de proporcionar novas funcionalidades em aplicacdes tradicionais?.
Essa tecnologia é baseada na utilizagdo de tintas condutoras, semicondutoras e
isolantes para criar circuitos eletrdnicos por meio de técnicas de impressédo, como
serigrafia, impressao “ink jet” e litografia?2. Com a eletrénica impressa, é possivel criar
dispositivos como sensores, displays, baterias, painéis solares, etiquetas inteligentes,
entre outros, com menor consumo de energia e menor impacto ambiental. Além disso,
a eletrbnica impressa tem potencial para revolucionar industrias como a de
embalagens, téxtil, automotiva e da area da saude, permitindo a criacdo de produtos
inovadores e personalizados?®.

Entre os materiais atualmente utilizados na eletronica impressa estao as tintas
compostas por particulas metélicas (como prata, cobre ou ouro) dispersas em um
veiculo (ou solvente) que permite sua aplicacdo por meio de impressédo®. Além das
tintas condutoras, outros materiais utilizados na eletrénica impressa incluem tintas
isolantes, substratos flexiveis (como filmes plasticos), materiais semicondutores
(como 6xido de zinco ou silicio amorfo), materiais ferroelétricos e piezoelétricos (como
PVDF) e materiais dielétricos®.

Neste contexto, o controle das propriedades eletrénicas de um material através
de tensao externa é fundamental para o desenvolvimento da eletrénica moderna. Por
ISso, 0s materiais condutores de carbono surgem como candidatos promissores para
a eletronica, que podem substituir os materiais metalicos, além de contribuir para
avancos na tecnologia atual e ampliar o leque de aplicagdes.

Embora os nanomateriais a base de carbono sejam promissores para o
desenvolvimento de formulacdes condutoras, a dispersao eficiente de nanotubos de
carbono continua sendo um desafio complexo e sujeito a varias variaveis, incluindo a
estrutura dos nanotubos, o tipo de solvente e as condi¢cdes experimentais especificas®.
Pesquisas adicionais sdo necessarias para avancar nesse campo e buscar uma maior

compreensao dos mecanismos envolvidos.
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A dispersdo de nanomateriais em meio liquido é uma etapa crucial para a
obtencdo de nanocompdsitos com propriedades aprimoradas. A aglomeragdo das
particulas pode comprometer as caracteristicas desejadas do material, tornando
essencial a avaliacdo da dispersao das nanoparticulas. Com isso, diversos métodos
de avaliagdo tém sido propostos, com o objetivo de determinar o grau de dispersao
dos nanomateriais em meio liquido®. Os métodos utilizados incluem técnicas de
caracterizacdo fisico-quimicas, como a espalhamento de luz dindmico (DLS),
microscopia eletrénica de transmissdo (TEM), microscopia eletrbnica de varredura
(SEM), entre outras’®. Cada método apresenta vantagens e limitacdes, sendo
importante a escolha do método adequado para a avaliacdo da dispersao de acordo
com as caracteristicas do material e do meio liquido em questéo.

Também sdo relatados na literatura esforcos no sentido de utilizar os
Parametros de Solubilidade de Hansen (PSH) como referéncia para prever a
capacidade de um determinado solvente em dispersar nanotubos de carbono
(NTC)"10-12 Vérios estudos publicados nessa area buscam calcular os parametros de
solubilidade dos NTC. No entanto, é importante ressaltar que essas metodologias
apresentam resultados conflituosos e, de forma geral, ndo levam em consideragao
outros parametros intrinsecos dos solventes, como viscosidade, tensédo superficial e
densidade, que também podem desempenhar um papel significativo na disperséao dos
NTC.

Visando contribuir para solucionar essa dificuldade metodoldgica, este estudo
tem como objetivo o desenvolvimento de uma metodologia para avaliar e prever a
concentracéao limite de um nanomaterial em meio liquido.

O processo consiste em centrifugar uma solucdo hiperconcentrada do
nanomaterial, coletando e avaliando a concentracdo em intervalos progressivos de
tempo. A medida que as nanoparticulas se decantam, a concentracdo das amostras
coletadas diminui em um ritmo decrescente que pode ser ajustada por uma equacao.
Extrapolando a curva para tempos muitos longos, é possivel chegar a uma
concentracao limite.

A escolha do meio liquido que sera avaliado é fundamental para a predicao da
disperséo do nanomaterial em outros meios. Neste caso, fundamentamos a escolha

de solventes em funcdo dos Parametros de Solubilidade de Hansen (PSH). O
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proposito € relacionar as concentracdes limites e os parametros para estimar a
dispersdo maxima em determinados solventes e/ou combinacdes.

Essa concentracédo limite representa a quantidade maxima de nanomaterial que
pode ser dispersa no solvente diminuindo consideravelmente a formacdo de
aglomerados de particulas. A predicdo da concentracao limite € importante para a
producdo de nanocompodsitos estabilizados, ou seja, que apresentem uma alta
dispersdo em solucdes ou matrizes poliméricas. Além disso, o conhecimento da
concentracao limite € essencial para a caracterizacdo e o controle da qualidade de
compositos, uma vez que a aglomeracdo das particulas pode afetar suas
propriedades elétricas, mecanicas e quimicas®®38.
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5 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos ao longo deste estudo, é possivel concluir
gue o aparato montado se mostra confiavel e apresenta boa precisdo para a
realizacdo das medicfes de interesse. A exatidao e estabilidade dos dados indicam
gue o aparato possui um desempenho consistente e confiavel, fornecendo resultados
precisos e reprodutiveis.

Os valores de precisao e resolugédo indicam que 0 equipamento possui uma
sensibilidade préoxima a 0,001 de extincdo e é capaz de detectar variagdes nessa
mesma ordem de grandeza. Os ensaios de exatidao revelaram que o equipamento foi
capaz de detectar concentracdes de MWCNT dispersos em solvente na ordem de 0,25
ng/mL.

Através da andlise das incertezas e ensaios de reprodutibilidade, pode-se
constatar que a metodologia utilizada foi capaz de fornecer resultados confiaveis,
reprodutiveis e com um baixo grau de incerteza.

Apesar dos esforgos para estabelecer uma relagéo entre os PSH dos solventes
e os valores das concentracdes limites estabelecidas, ndo foi possivel estabelecer
uma relacdo confiavel para prever a capacidade de dispersdo de nanotubos de
carbono em solventes puros ou misturas. Além dos PSH, também foram analisadas
caracteristicas intrinsecas dos solventes, como viscosidade, tensao superficial e
densidade. No entanto, assim como os PSH, nao foi possivel identificar um ou mais
parametros que permitam estabelecer uma relacdo confiavel para prever o
comportamento de dispersdo de nanotubos de carbono nos solventes.

As andlises de MEV mostraram que o tratamento ultrassénico utilizado para
dispersar os MWCNT nos solventes pode favorecer a quebra dos nanotubos. As
imagens das dispersdes em etanol evidenciam esse efeito de forma mais clara. Além
disso, as imagens de MEV sugerem que alguns solventes podem promover a
degradacédo dos MWCNT, principalmente o solvente NMP, que apresentou manchas
escuras no substrato, indicando a presenca de material depositado. No entanto, as
estruturas tipicas dos nanotubos de carbono nao foram visualizadas.

Esses fatos geram complica¢des significativas quando se busca preservar as

propriedades provenientes da estrutura dos NTC, como suas propriedades elétricas,
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guimicas e fisicas, as quais sdo afetadas negativamente. Isso pode resultar em uma
diminuicdo na condutividade, estabilidade quimica e outras caracteristicas desejaveis.
Essas complicacdes apresentam desafios na obtencéo de dispersdes estaveis e com
caracteristicas especificas, 0 que € essencial para garantir um desempenho adequado

em aplicagdes como tintas condutoras.
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