CONGRESSO "Quimica Inteligente e IA:
BRASILEIRO A Nova Férmula do Futuro

DE QUIMICA no Nosso Presente"

DE 10 A 13 DE NOVEMBRO DE 2026
NOVA PETROPOLIS - RS

AVALIACAO DA VIABILIDADE DA SINTESE DE
NANOPARTICULAS DE COBRE VIA REDUCAO AQUOSA SEM
ATMOSFERA INERTE

Carlos E. Accorsi';: Helena M. Souza?; Milena V. Schneider?; Iara J. Fernandes*

1234 Curso de Engenharia Quimica. Universidade do Vale do Rio dos Sinos (Unisinos).

Palavras-Chave: Nanotecnologia, materiais metalicos, oxidagao.

Introducio

Nos tultimos anos, o interesse no desenvolvimento e na fabricacdo controlada de
nanomateriais metalicos cresceu devido as suas propriedades Opticas, cataliticas, elétricas e
térmicas uUnicas. A nanotecnologia tem contribuido significativamente para o avango
cientifico e tecnologico, ampliando continuamente o numero de aplicagdes em diversos
setores. Nesse contexto, as nanoparticulas de cobre destacam-se pela sua grande versatilidade
e tém sido estudadas como substitutas promissoras para metais nobres como a prata € o ouro,
principalmente por serem abundantes na crosta terrestre e apresentarem um custo de produgao
significativamente menor (KHAN et al., 2016). Entre suas principais aplicacdes, destacam-se
a atividade antimicrobiana e antiviral (CRISAN; MOCAN; MOCAN, 2022), o potencial para
atuar como sistemas carregadores de farmacos (VODYASHKIN; STOINOVA; KEZIMANA,
2024) e a sua utilizacdo na formulagdo de tintas condutivas para dispositivos eletronicos
(ZHANG et al., 2025).

Apesar do seu vasto potencial, a sintese de CuNPs enfrenta como obstaculo a alta
instabilidade termodindmica do cobre na presenga de oxigénio. Conforme discutido por Batey
et al. (2025), o oxigénio atmosférico degrada rapidamente as propriedades plasmonicas dessas
nanoparticulas através da oxidagdo. Quando exposto ao ar, o cobre metdlico tende a se
decompor de forma espontanea, gerando fases de Oxidos mais estdveis, como o oOxido
cuproso. Aguilar, Esparza e Rosas (2019) pontuam que essa oxidagdo altera drasticamente as
propriedades morfologicas e Opticas do material. Por essa razdo, a obtengdo de nanoparticulas
puras de cobre frequentemente requer sistemas de purga complexos e o uso de atmosferas
inertes.

No entanto, de acordo com Khan et al. (2016), o desenvolvimento de estratégias
capazes de gerar nanoparticulas de cobre sem a protecdo de gases inertes ¢ uma alta
prioridade para o avango da ciéncia e tecnologia de materiais. No estudo, eles propuseram
uma metodologia para sintetizar CuNPs por meio de reducdo quimica em meio aquoso,
operado a baixa temperatura e em condigdes atmosféricas normais. Os autores buscaram
validar o uso do amido como um agente de capeamento eficaz para impedir a aglomeragao
rigorosa das particulas e mitigar o seu alto potencial de oxidacao frente ao ar (KHAN, et al,
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2016). Como resultado, obtiveram nanopartlculas de cobre com dlametro crlstahno da
particula médio de aproximadamente 28,73 nm utilizando uma rota com dacido ascorbico
como agente redutor e amido como polimero protetor sob baixa temperatura.

Outros trabalhos investigaram a combinagdo de outros tipos de agentes. Segundo
Granata, Onoguchi e Tokoro (2019), a sintese de CuNPs em meio aquoso alcalino utilizando
D-glicose como redutor e polivinilpirrolidona (PVP) como agente de capeamento permitiu a
formulacao de pastas de cobre que, apds sinterizadas a 300°C, atingiram uma excelente
resistividade elétrica de 36 p€ cm. Adicionalmente, Aguilar, Esparza ¢ Rosas (2019)
avaliaram o impacto da variacdo da razao molar entre o agente redutor e o sal precursor
(RA/PS) utilizando borohidreto de sddio e PVP a temperatura ambiente, demonstrando que a
manipulacdo dessas proporc¢des controla diretamente o tamanho e a transi¢do morfologica das
nanoparticulas, revelando espectros de UV-Vis com picos simultdneos de cobre metélico a
569 nm e 6xido cuproso 485 nm.

Investigar os mecanismos cinéticos da sintese ¢ fundamental para o aprimoramento
dessas técnicas. Através de analises avancadas de estrutura fina de absor¢dao de raios-X,
Granata, Onoguchi e Tokoro (2019) demonstraram que a reagdo em meio aquoso ocorre de
maneira irreversivel em duas etapas consecutivas. A primeira etapa ¢ a redu¢do de CuO para o
intermediario Cu;0O e ocorre de forma extremamente rdpida, enquanto a conversdao
subsequente de Cu,O para cobre metalico, segunda etapa, ¢ a etapa lenta e limitante do
processo.

Dessa forma, as nanoparticulas de cobre representam uma alternativa promissora para
o desenvolvimento de tecnologias inovadoras em areas como saude, eletronica e materiais
avangados. Assim, o objetivo desta pesquisa foi realizar a sintese aquosa de nanoparticulas de
cobre em atmosfera ndo inerte, através do controle do pH, da temperatura e do uso de PVP em
excesso. O ajuste do pH em meio alcalino ¢ estratégico, pois promove a formagao inicial de
hidroxido de cobre e faz com que as espécies de cobre reajam na forma de 6xidos insoluveis
no proprio meio aquoso (GRANATA; ONOGUCHI; TOKORO, 2019). Paralelamente, o
controle térmico fornece a energia necessaria para superar a reducao do 6xido cuproso para
cobre metélico, etapa lenta e limitante do processo em agua (GRANATA; ONOGUCHI;
TOKORO, 2019). Por fim, o emprego do PVP em excesso atua como o fator determinante
para viabilizar a rota aquosa em contato direto com o ar, gerando uma barreira ao redor dos
nucleos metalicos nascentes que bloqueia a difusdo do oxigénio e retarda a oxidagao do cobre
em condi¢oes ambientais (GRANATA; ONOGUCHI; TOKORO, 2019).

Material e Métodos

O procedimento pratico iniciou-se com os preparos das solugdes de CuSO4.5H>O 0,5
mol/L e glicose 1 mol/L, utilizando dgua desmineralizada. Nessa situagdo, o sulfato de cobre
age como agente precursor € a glicose como agente redutor. Para evitar a oxida¢ao do cobre
em oOxido de cobre, utilizou-se excesso de polivinilpirrolidona (PVP) K-30 como agente
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surfactante, conforme indicado por Aguilar, Esparza e Rosas (2019). Aési, a caa uma das
solugdes separou-se uma aliquota de 50 mL e adicionou-se 2 g de PVP.

Para a sintese das nanoparticulas de cobre, as solugdes resultantes de 50 mL de
CuS04.5H20 0,5 mol/L + PVP e de 50 mL de glicose 1 mol/L + PVP foram misturadas sob
agitacdo vigorosa, temperatura controlada em 85 °C e pH 10, durante 1 hora. O pH foi
ajustado, quando necessario, com solu¢do de NaOH 5 mol/L, da marca Synth. Apo6s o término
da sintese, o material final foi centrifugado, em centrifuga Combi-514R, por 10 minutos a
10000 rpm. O sobrenadante foi descartado e o precipitado foi lavado com etanol PA. O
produto resultante foi seco em estufa a vacuo por 24 horas e 50 °C e, na sequéncia,
caracterizado. A caracterizacdo abrangeu as andlises de UV-visivel, realizada em
equipamento Shimadzu UV-2600, andlise em FRX modelo Epsilon-1, FTIR em
espectofotometro Bruker-Alpha II, Analises Termogravimétrica em TAQS50 com rampa de
10°C/min até 1000°C e andlise de tamanho de particula em Mastersizer Malvern. A
morfologia e distribui¢do de tamanho das particulas foram avaliadas por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), utilizando equipamento Hitachi Tabletop TM3030, no modo
de elétrons retroespalhados (BSE).

Resultados e Discussiao
Ao longo da sintese, a coloragdo da solucao foi alterando conforme demonstrado na
Figura 1.

Figura 1 — Alteracdo da coloracdo da solucdo ao longo da reagéo

Fonte: Os Autores (2026).
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De acordo com Granata, Onoguchi e Tokoro (019), a soluc;éoc;*devé mudar de amarelo
para laranja, vermelho e, finalmente, vermelho-escuro, indicando a formagdo de cobre. O
procedimento realizado iniciou-se em azul bebé (a), passou por verde-agua (b), verde-oliva
(c), laranja (d), terracota (e) e, finalmente, marrom (f). Essa etapa pode indicar uma possivel
ndo formacgao das nanoparticulas de cobre, uma vez que as cores divergem do esperado.

Em relagdo a analise de Espectroscopia no UV-Visivel, a solucdo formada apds a
sintese foi diluida na propor¢do de 1:20 e submetida para analise no equipamento Shimadzu
UV-2600. Segundo Ismail (2020), a absorbancia de CuNP se d4, em maior intensidade, no
comprimento de onda de 560 nm, representando a banda caracteristica de ressonancia
plasmonica de superficie do material. Portanto, realizou-se uma varredura de 200 nm a 700
nm e interpretou-se a curva de saida do equipamento, representada na Figura 2.

O grafico encontrado demonstra picos nos comprimentos de onda de 204,5 nm ¢ de
267,5 nm, que apresentam absorbancias de 1,002 e 3,279, respectivamente. Como decorrido
por Skoog et al. (2006), os desvios decorrentes da luz espiria em uma andlise por
espectroscopia sdo mais significativos para os valores altos de absorbancia, podendo indicar
erro de analise, em fun¢cdo de uma amostra muito concentrada e/ou um caminho Optico
inadequado. Além disso, pela relagdo entre absorbancia e transmitancia dada pela Equagao 1,
para uma absorbancia de 3,279, tem-se uma transmitancia de 0,0526%. Isso significa que
somente 0,0526% da luz atinge o detector do equipamento, o que ¢ um baixo valor percentual.
Por essas razoes, descartou-se os valores de A =204,5 nm e A = 3,279.

A =—log (T) (Equacgdo 1)
Figura 2 — Analise UV-Vis
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Fonte: Os Autores (2026).

O segundo pico, no comprimento de onda de 267,5 nm, diverge do valor esperado de
560 nm para caracterizar nanoparticulas de cobre. De acordo com Barag, Shtewi e Tarroush
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(2021), nanoparticulas de 6xido de cobre apresentam maior absorbancia em um comprimento
de onda de 262 nm, que ¢ muito proéximo ao valor encontrado. Assim, evidencia-se que a
sintese de CulNP realizada nesse trabalho pode ter resultado, na verdade, em 6xido de cobre.
No entanto, vale destacar que, somente pela anélise de Espectroscopia no UV-Visivel, ndo ¢é
possivel determinar se as particulas de 6xido de cobre sintetizadas sdo nanoparticulas ou nao.

Para caracterizar o precipitado obtido, foi realizada a andlise de Fluorescéncia de
Raios-X (FRX), cujo resultado encontra-se na Figura 3. Essa analise demonstrou uma
composicdo majoritdria de cobre. Os demais elementos identificados no espectro, como
enxofre (S), cloro (Cl) e prata (Ag), apresentaram intensidades de pico irrelevantes, sendo
classificados como elementos traco. Essa presenga minoritaria pode ser atribuida a pequenos
contaminantes residuais do processo de sintese ou purificagdo. E importante ressaltar que a
FRX possui limitagdes na deteccdo quantitativa de elementos ultraleves, e, portanto,
componentes como carbono, nitrogénio e oxigénio, que estariam presentes na capa de PVP da
nanoparticula, ndo puderam ser caracterizados por essa técnica, sendo caracterizados via
analise de FTIR.

Figura 3 — Anélise FRX
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Fonte: Os Autores (2026).

A analise de Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) foi
realizada nas nanoparticulas sintetizadas pelo método de p6 solto em Reflectancia Total
Atenuada (ATR). O espectro resultante estd demonstrado na Figura 4.

Nessa analise, os sinais localizados em 1391 cm™, 1421 cm™ e 1659 cm™ sdo
caracteristicos dos estiramentos das ligagdes C-H, C-N e C=0, respectivamente, confirmando
5
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a presenca do PVP como agente estabilizante (GRANATA; ONOGUCHI; TOKORO, 2019).
A presenca de uma banda na regido de 676 cm™', referente a ligacdo Cu-O, segundo Elango et
al. (2017), evidencia a ocorréncia de oxidacdo na superficie das particulas. Essa oxidagdo
pode ter ocorrido devido a falta de controle da agitacdo, apesar de seguir o apontado em
outras literaturas (AGUILAR, ESPARZA, ROSAS, 2019). Para esse projeto, ndo houve o
controle exato da velocidade de agitagdao durante a sintese, o que pode ter promovido zonas de
baixa agitagdo que nao promoveram o encontro das cadeias do PVP com as particulas de
cobre, impossibilitando assim sua protecao e permitindo sua oxidagao.

A andlise de tamanho de particula em Mastersizer Malvern teve comportamento
descrito na Figura 5. O tamanho médio de particula encontrado foi de 3,64 um. A curva de
distribuicdo estreita atesta a alta homogeneidade do sistema e a eficicia em inibir a formagao
de macroprecipitados. No contexto de sistemas nanométricos, esse didmetro micrométrico
reflete o tamanho hidrodindmico dos aglomerados coloidais formados e ndo a particula
isolada (EL-KATTANN et al., 2025).

Figura 4 — Andlise FTIR
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Fonte: Os Autores (2026).
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Figura 5 — Analise da distribui¢do de tamanho de particulah
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Fonte: Os Autores (2026).

A morfologia e a distribui¢do de tamanho das particulas de cobre foram avaliadas por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), como apresentado na Figura 6. A figura 6a
indica uma amplia¢do de 1800x, a 6b de 4000x e a ﬁgura 6¢ de 20000x. As micrografias de
menor amplia¢do original revelam que o material ¢ predominantemente constituido por
aglomerados tridimensionais de tamanho micrométrico e formato irregular. Esse fenomeno de
aglomeragdo ¢ frequentemente observado em sistemas particulados de alta energia superficial,
em que as forgas de atracdo de Van der Waals tendem a minimizar a area superficial total.

Em maior aumento observa-se que esses aglomerados sdo formados por particulas
individuais com morfologia esférica e uma distribui¢do de tamanho homogénea. O didmetro
médio das esferas individuais situa-se na ordem de 300 nm a 800 nm.

Figura 6 — Morfologia por Microscopia Eletronica de Varredura
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Fonte: Os Autores (2026).

Para analisar o comportamento térmico do material, realizou-se a Analise
Termogravimétrica (TGA), cujo resultado encontra-se na Figura 7. O comportamento inicial
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de perda de massa (1,5%) na faixa de 25-220 °C corresponde a evapora(;ao das moléculas de
dgua adsorvidas no material. Na sequéncia, houve o aumento de massa (12,5%) entre 230 e
800 °C, caracterizado pela oxidagdo gradual do Cu20 a CuO, uma vez que a rea¢do envolvida
¢ Cu20 + %20, - 2CuO, cuja propor¢ao estequiométrica ¢ 1 mol de CuzO para 2 moles de
CuO. Como decorrido por Tong et al. (2024), Cu20 pode oxidar a CuO na presencga de O2 e
sob temperaturas elevadas. Nesse estudo, a analise foi realizada em atmosfera inerte de
nitrogénio, mas constata-se que houve oxigénio residual no equipamento para justificar a
oxidacdo observada. A Figura 8 reforca a oxidacdo, pois o material passou de uma coloracao
marrom avermelhada antes da andlise, caracteristica do 6xido cuproso (Cu20), para uma
coloracdo preta pds analise, caracteristica do 6xido ctprico (CuO).

Figura 7 - Analise Termogravimétrica
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Fonte: Os Autores (2026).

Figura 8 - Material Pré e Pos Analise Termogravimétrica

(a) Amostra pré-analise (b) Amostra pos-analise
Fonte: Os Autores (2026).
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Conclusoes

A sintese aquosa de nanoparticulas de cobre em atmosfera ndo inerte, empregando
glicose como redutor e polivinilpirrolidona (PVP) como estabilizante, ndo foi comprovada. A
caracterizagdo de espectroscopia UV-Vis e FTIR evidenciaram que as condi¢des reacionais
adotadas resultaram, na verdade, na formagdo de o6xido de cobre. A analise de UV-Vis
confirmou a auséncia da banda caracteristica de ressonancia plasmonica de superficie do
cobre metalico (~560 nm), exibindo um pico proeminente em 267,5 nm que indica a fase
oxidada. Esse resultado foi corroborado pelo espectro de FTIR, que apresentou uma banda
atenuada de estiramento Cu-O em 676 cm™'. A analise de FRX comprovou a presenca de
cobre no precipitado e a TGA indicou a sua oxidacdo. Ainda, embora a analise de tamanho de
particula tenha revelado um didmetro médio volumétrico de 3,64 um com uma distribuicao
estreita, o que atestaria a eficiéncia do PVP em estabilizar o sistema coloidal e evitar
macroprecipitados, o0 método mostrou-se insuficiente para conter a oxidacao frente ao ar. Esse
valor micrométrico de diametro reflete o tamanho hidrodinamico de aglomerados em solucao,
o qual foi confirmado via microscopia eletronica de varredura (MEV-BSE). As micrografias
atestaram que o material ¢ composto por particulas individuais submicrométricas de 300 nm a
800 nm com morfologia estritamente esférica, que tendem a formar clusters tridimensionais
densos. Diante disso, conclui-se que o emprego de meio aquoso alcalino e o excesso de
estabilizante em sistema aberto ndo foram capazes de mitigar a alta energia superficial e a
instabilidade do cobre metélico, resultando no processo de aglomeragdo observado. Como
projetos futuros, sugere-se o estudo da influéncia da variagdo da agitacdo do sistema sobre o
tamanho final das esferas, bem como o uso de atmosferas inertes durante a sintese para avaliar
o impacto na oxidagdo e no grau de aglomeragao das particulas.
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