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INTRODUCAO

Existem diferentes métodos para determinar granulometria, podendo citar as técnicas
de microscopia, peneiramento, sedimentacdo, sensoriamento Optico e elétrico, espalhamento
de luz a laser (estatico ou dindmico) e medida de area de superficie (KANG et al., 2019).
Dentre as técnicas citadas, a presente pesquisa destaca a importancia da técnica de Dispersdo
de luz dindmica (Dynamic Light Scattering — DLS), que é uma técnica aplicada para
determinacdo de analise de tamanho de particulas a mais de 50 anos (anteriormente,
conhecida como “espectroscopia de correlagdo de fotons” ou “dispersao de luz quase
elastica”) e consiste na andlise das flutuagdes de intensidade da luz espalhada em um
determinado angulo (NOMOURA et al., 2013).

A técnica DLS utiliza o método de dispersdo de particulas em fase liquida associado
com um processo de medida Optica através de difracdo de laser. Neste método € combinada a
relacdo proporcional entre a difracdo do laser e a concentragéo e tamanho de aglomerados. A
leitura ocorre através do movimento Browniano das particulas em um dispersante adequado.

Uma vez que as propriedades dos materiais podem ser interferentes em suas
aplicacdes, assim como também na analise de DLS devido as diferentes interacGes que pode
haver com o tipo de dispersante utilizado, o conhecimento sobre da técnica de Dispersao de
Luz Dinamica faz-se necessario para a determinacdo do tamanho de particula com maior
qualidade e confiabilidade dos resultados. Nesse contexto, diante da crescente aplicacdo da
utilizacdo da técnica DLS para a determinacdo de tamanho de particulas de diferentes
materiais, com énfase em materiais ceramicos, o presente trabalho propds-se realizar um
estudo de revisdo bibliografica, como periddicos, teses e dissertacdes, buscando identificar
métodos que vém sendo utilizados para a determinacdo de granulometria por DLS que
promovam um melhor desempenho e confiabilidade dos resultados.

METODOLOGIA

De forma geral, o presente trabalho se caracteriza como uma pesquisa bibliografica que foi
realizada a partir de um levantamento de publicacbes entre o periodo de 2015 a 2019,
utilizando a plataforma online Science direct para verificar os trabalhos e pesquisas que foram
desenvolvidas utilizando a técnica DLS com a finalidade de determinacdo de tamanho de
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particula ou mesmo a otimizacgdo da andlise. Para isso, utilizou-se as palavras-chaves: particle
size distribution, DLS (Dynamic light Scattering) e ceramic material.

DESENVOLVIMENTO

Disperséo de Luz dinamica (Dynamic Lyght Scattering-DLS)

Na técnica de andlise por DLS, as particulas dispersas em um fluido tém suas posi¢Ges
relativas, pois mudam o tempo todo em solucdo devido ao movimento browniano e quando
uma particula é iluminada por uma fonte de luz, como um LASER, ela ira espalhar luz em
todas as direcdes devido a esse movimento. Portanto, essa analise fornece informacdes sobre
0 movimento das particulas, movimento este que é a causa das flutuacbes da intensidade
(NOMOURA et al., 2013).

O(s) coeficiente (s) de difusdo de nanoparticulas é entdo calculado ajustando a funcéo
de auto correlacdo e usado para determinar o didmetro hidrodinamico (ou raio) das particulas
através da equacdo de Stokes Einstein. A analise assume que o objeto medido é de forma
esférica (CAPUTO et al., 2019).

A intensidade da luz espalhada pelas particulas depende do tamanho das mesmas e,
portanto, as maiores se dispersam intensamente em menores angulos e particulas menores se
espalham com menor intensidade em angulos mais amplos (BHATTACHARIJEE, 2016). Se
as moléculas/particulas mudarem suas posi¢Oes relativas por uma distancia da ordem de
metade do comprimento de onda da fonte de luz a intensidade vai mudar significativamente
(GENDAL, 2019). A deteccdo da frequéncia da luz é captada por detectores que estardo
posicionados em dois angulos, 90° ou 173° (para 0s equipamentos mais modernos).

Importancia da determinacédo do tamanho de particula por meio da técnica DLS

A técnica de dispersdo de luz dindmica é amplamente utilizada para estabelecer, por
exemplo, o tamanho de proteinas, de acidos nucleicos, de micelles, e de hidratos de carbono, e
outros. Ainda pode igualmente medir as particulas em tamanho menores de um nanémetro.
Além disso, a técnica DLS pode ser usada também para calcular o peso molecular das
particulas e para identificar os tipos diferentes da molécula presentes na mesma solucdo
(FIELDS, 2018).

O conhecimento do tamanho de particulas € um pardmetro importante para a industria
e diversas aplicacdes devido a relacdo existente entre o tamanho de particula e as
propriedades dos materiais. Por exemplo, nas industrias de tintas e pigmentos, a
granulometria tem influéncia nas propriedades de aparéncia, incluindo brilho e forca tintorial
(DRESSLER et al., 2016); o tamanho de particula do cacau em p6 usado no chocolate afeta a
cor e 0 sabor (GONCALVES; LANNES, 2010), ja na industria de cimento o tamanho das
particulas influencia a taxa de hidratacdo e forca (CASTRO et al., 2011). Nos materiais
cerdmicos, verifica-se que o tamanho das particulas afeta fortemente a microestrutura e forga,
uma vez que, com a diminuicdo do tamanho das particulas, a porosidade aparente diminui
gradualmente, levando a um aumento na resisténcia a compressdo (ALl et al., 2017).

Um exemplo a ser citado é o estudo feito por Marin et al.(2018) que utilizando a
técnica DLS para analise de granulometria de diferentes tipos de silica reportou a importancia
da tecnica na determinacdo do tamanho de particula, pois a silica ocorre em um estado
agregado com tamanhos de particulas primarias na ordem de grandeza em nanémetros ou em
estado aglomerado de tamanho micrométrico. Por isso Marin e seus colaborados reportam a
relevancia de considerar a distribuicdo de tamanho para uma dada via de exposi¢do, por
exemplo, a inalacdo de particulas no trato respiratério humano, os aglomerados maiores
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podem ser depositados na regido nasofaringea, os pequenos aglomerados podem ser
parcialmente depositados na regido traqueobrdnquica, e materiais pequenos de grandeza
nanomeétrica podem penetrar na regido alveolar do pulmao.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Utilizando a plataforma online Science direct para verificar os trabalhos, como reviews
e artigos periodicos, que vem sendo desenvolvidos entre os anos de 2015 e 2019, foram
encontrados 290.488 unidades de trabalhos quando utilizado na busca palavra-chave
distribuicdo de tamanho de particula (particle size distribution), um indicativo da necessidade
de mensurar tamanhos ou aglomerados de particulas, sinalizando assim, a magnitude e
importancia da abordagem em diversas areas de pesquisas cientificas, sejam na quimica, nas
engenharias, em ambiental ou até mesmo na area de saude.

Ao seguir a pesquisa buscando realizar um refinamento, adicionando como palavra-
chave a sigla DLS, a quantidade de trabalhos encontrados caem para 15.897, uma reducéo de
94,57 %, Esses valores indicam que embora exista uma vasta necessidade e métodos de
determinacdo granulometria como ja citado, microscopia, peneiramento, sedimentacdo,
sensoriamento optico e elétrico, dentre outras (KANG et al., 2019), a utilizagdo da técnica de
dispesdo de luz dindmica (DLS) para esta finalidade ainda vem crescendo ao logo dos anos,
pois a quantificacdo de artigos encontrado quando realizada a pesquisa delimitando os anos
foram encontrados: 2374 und de trabalhos em 2015, 2802 und em 2016, 3344 und em 2017,
3722 und em 2018 e 3627 und em 2019. Percebe-se que ha uma evolucdo ao longo dos anos
na quantidade de trabalhos que sdo produzidos, indicando o interesse da técnica DLS aplicada
ao conhecimento da distribuicdo do tamanho de particula de diferentes materiais e areas de
pesquisa.

Ao estreitar ainda mais a pesquisa, tentando direcionar para a area de materiais
ceramicos, adicionando ao refinamento a palavra-chave ceramic material, o resultado
encontrado foi de 661 und de trabalhos, uma reducdo de 95,84 % em relacdo a quantidade
trabalhos encontrados quando o refinamento foi realizado com DLS. Dos 661 und de
trabalhos produzidos, por ano foram encontrados: 86 und em 2015, 125 und em 2016, 137
und em 2017, 152 und em 2018 e 161 und em 2019. Havendo também, portanto, uma
evolucdo ao longo dos anos referente ao uso da técnica de DLS para caracterizar materiais
cerdmicos em diferentes areas de estudo.

Dentre os 161 artigos publicados em 2019, a plataforma de pesquisa utilizada
disponibilizou, apenas 12 trabalhos, ou seja, apenas 7,45 % dos trabalhos publicadas
possuiam acesso livre, e ainda em meio a esses, existiam dois estudos que classificam DLS
como Fonte de luz de Diamante (Sui et al., e Nommeots-Nomm et al.,), ou seja, ndo tem
relagdo com o presente trabalho e por esta razdo trabalhamos com apenas 9 periddicos (2 und
- J. Eur. Ceram. Soc., 2 und — Materials & Design, 1 und - Ceram. Int., 1 und - Sci. Total
Environ., 1 und - J. Mater. Res. and Technol., 1 und - Heliyon, 1 und - Chem. Eng. Sci: X) e 1
und - review do Heliyon, que sdo disponiveis a sociedade.

E importante destacar também que dos trabalhos de 2019, selecionas aqui, Zehlike et
al.,Mussato et al., Bumataria et al., e Balabanov et al., descrevem a utilizacdo técnica DLS
com a finalidade de determinar o tamanho de particula de materiais ceramicos em estudo sem
nenhuma modificagdo de metodologia para o funcionamento da técnica. No entanto, embora
ndo tenha sido reportado nessas pesquisas destacadas aqui, modificacbes que promovam a
otimizacdo de um método detalhado do funcionamento da técnica de DSL, alguns estudos,
tais como, Rosa et al., Simsek et al., Song, et al., Talimian e Galusek, que utilizaram a técnica
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DLS para realizar a medida de distribuicdo de tamanho de particulas, associada a
metodologias de medida de potencial zeta, mudancas de pH de solucbes, variacdo de
concentracdo do dispersante e propriedades reoldgicas, para melhor avaliar a estabilidade
coloidal, dispersdo, suspensdes ou desaglomeracdo de particulas através de interacdes
eletrostaticas com o proposito de promover a melhor formagdo de diferentes materiais
ceramicos, a exemplo de compositos ou matérias hibridos.

CONSIDERACOES FINAIS

Através do levantamento bibliografico foi possivel concluir que ha uma evolucéo ao
longo dos anos na quantidade de trabalhos desenvolvidos que utilizam a técnica DLS aplicada
para a determinacdo de tamanho de particula de diferentes materiais dentre os quais 0s
materiais cerdmicos, evidenciando assim uma maior acessibilidade a técnica. No entanto a
otimizacdo ou estudos mais detalhados sobre o funcionamento da técnica ainda € um desafio e
portanto, necessario o desenvolvimento de pesquisas com foco no aprimoramento da técnica,
de modo a auxiliar na promocéao de um melhor desempenho e confiabilidade dos resultados.

Palavras-chave: DLS; Granulometria, Material ceramico.
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