


VIl Workshop de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegdcio
4 CONCLUSAO

Por meio desse estudo vimos que o uso da moagem em rochas fosfaticas foi efetiva para a di-
minuicdo do tamanho das particulas e também que houve um aumento na velocidade de liberagdo do
nutriente. Mostrando que a moagem pode ser uma op¢ao para o tratamento de rochas fosfaticas com
altos teores de fosfato e com potencial aplicabilidade direta em lavouras.
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Resumo

O oxido de zinco (ZnO) ¢ um dos mais importantes 0xidos metalicos, tem vasta utilizacdo e apresenta
um grande potencial para ser empregado como material semicondutor. Pode ser obtido por varios méto-
dos de sintese como por exemplo o método sol-gel, reagdo por combustio via liquida, hidrdlise forgada,
método Pechini e 0 método hidrotermal. O objetivo principal deste trabalho foi controlar fatores como
o tamanho, a uniformidade e disperséo das particulas de ZnO sintetizadas. Para isso foram variados os
surfactantes (PEG 8000, PEG 4000 e PEG 400) empregados para a sintese. O método de sintese esco-
lhido para obtencdo das nanoparticulas foi o método hidrotermal convencional. Assim, o ZnO foi obtido
com sucesso por meio do método hidrotermal convencional e caracterizado por difragdo de raios X,
microscopia eletronica de varredura (MEV-FEG) e andlise de potencial Zeta.

Palavras-chave: Oxido de zinco; Método Hidrotérmico; PEG; Nanoparticulas.
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OPTIMIZATION OF ZNO NANOPARTICLES OBTEINED BY HYDROTHERMAL METHOD
Abstract

Zinc oxide (ZnO) is one of the most important and widely used metal oxides, with potential in semicon-
ductor application. It can be obtained by different methods of synthesis such as sol-gel method, via com-
bustion reaction liquid, forced hydrolysis, spray-drying, the Pechini method and hydrothermal method.
The main objective of this work was to control factors such as the size, uniformity and dispersion of
ZnO particles. For this purpose the surfactants were varied (PEG 8000, PEG 4000 and PEG 400). The
synthesis method chosen to obtain the nanoparticles was the conventional hydrothermal method. ZnO
was successfully obtained and characterized by X-ray diffraction, scanning electron microscopy (SEM-
FEQG) and Zeta potential analysis.

Keywords: Zinc oxide; Hydrothermal Method; PEG; Nanoparticles.

1 INTRODUCAO

0 oxido de zinco (ZnO), tem recebido muita atengdo nos ultimos anos. Com propriedades elétri-
cas e opticas de destaque, além de ser biocompativel, o ZnO foi testado para diferentes aplicacdes, entre
as quais se destacam como sensores e catalisadores (WANG Wenchuang, 2013 e HUANG, Rong-Hsin
2013). Assim, o ZnO se classifica como um dos mais importantes 6xidos metalicos, tem vasta utiliza¢ao
como fotocalisador e ainda apresenta uma ampla possibilidade de ser empregado como material semi-
condutor do tipo n, devido a presen¢a de defeitos intrinsecos que podem ser gerados pela formacao de
vacancias de oxigénios. O ZnO pode formar estruturas cristalinas do tipo wurtizita, blenda de zinco ou
cubicas, em condi¢gdes normais de temperatura e pressdo. Geralmente, a estrutura hexagonal wurtizita
apresenta parametros de rede iguais a a= 3,250A e c=5,207A, além de um band gap de 3,37 eV (368
nm), o que possibilita variagcdes significativas de sua condutividade quando exposto a incidéncia de
luz UV com energia superior ao seu gap. Entre os varios métodos de sintese quimica que estdo sendo
utilizados para a preparac@o de nanoparticulas de ZnO pode-se citar o método sol-gel, reacdo por com-
bustio via liquida, hidrdlise forgada, método Pechini e 0 método hidrotermal (PAWAR, Rajendra, 2012).
O objetivo principal deste trabalho foi controlar a morfologia e a dispersdo do ZnO com dimensdes
nanométricas. Para isso foram variados os surfactantes (Polietilenoglicol, PEG, com diferentes massas
molares) adicionados.

2 MATERIAIS E METODOS

As nanoparticulas de ZnO foram obtidas pelo método hidrotermal convencional (MHC). O
MHC permite a obteng@o de particulas de ZnO em uma Unica etapa, ndo havendo a necessidade de
tratamentos pds-sintese. O precursor de Zn, nitrato de zinco (Zn(NO,),), foi dissolvido em dgua ultra
deionizada e, em seguida, o pH da solugfo foi ajustado para 14 com NaOH. Para um maior controle do
tamanho e da uniformidade das particulas de ZnO foram adicionados os surfactantes Polietilenoglicol de
massa molar 8000, 4000 e 400 com concentracdo de 0,1 M. As solucdes foram submetidas ao tratamento
hidrotérmico separadamente a 150°C por 1 hora. Durante todo o tratamento manteve-se a solugdo em
agitacdo constante. Apos o tratamento, o solido branco obtido foi lavado até pH neutro e seco em estufa.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A ordem a médio e longo alcance das amostras obtidas foi investigada por difracdo de raios X.
Como pode-se observar na Figura 1, as trés amostras apresentam-se cristalinas com estrutura hexagonal
pertencente ao grupo espacial P63mc e com os referidos planos cristalinos de acordo com a ficha cris-
talografica ISCD 36-1451. Assim, confirmou-se a obten¢do do ZnO pelo MHC com sucesso. Pode-se
afirmar ainda que nio houve a formagio de fases secundarias.
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Figura 1. Difratograma de raios X para as amostras de ZnO obtidas com diferentes surfactantes.

A estabilidade das nanoparticulas em suspensdo foi avaliada por analise dos respectivos poten-
ciais zeta. O potencial Zeta ¢ o valor do potencial eletrocinético envolvido na regido de dupla camada de
um coldide. Esta medida permite o estudo da estabilidade dos coldides na suspensdo. A dupla camada
¢ formada pela superficie carregada, os contra-ions e os co-ions numa forma difusa no meio. Como
consequéncia surge um potencial elétrico que inicia na superficie carregada e decai exponencialmente
até tornar-se constante. Este potencial ¢ chamado de potencial Zeta, {, localizado entre a superficie car-
regada e a solugio.

Os resultados das analises de potencial Zeta sdo apresentados na Tabela 1. Segundo MOTSKIN
(MOTSKIN, Michael, 2009), particulas com altos valores de potencial Zeta, excedendo, em mddulo,
+30 mV, permanecem estaveis em suspensio, sendo consideradas, particulas coloidais. Em contraparti-
da, particulas com valores de potencial Zeta menores em modulo, que =30 mV, sdo instaveis em suspen-
sdo e tendem a se aglomerar. Assim, analisando-se os valores de { obtidos pode-se inferir que a amostra
obtida com PEG 8000 apresenta-se mais dispersa em solucdo do que as outras duas amostras. Tal fato ¢
confirmado pelos valores de DLS. A medida de DLS fornece uma estimativa do tamanho das nanoparti-
culas de acordo com o espalhamento de luz, o qual ¢ muito influenciado pela presenga de aglomerados.
A amostra obtida com PEG 400 apresentou tamanho médio de 615 nm, muito acima do tamanho das
nanoparticulas observado pela microscopia eletronica, indicando a formagdo de aglomerados e confir-
mando a baixa dispersividade indicada pelo potencial Zeta.

Tabela 1. Valores de potencial zeta e tamanho médio das particulas de ZnO
Amostra {/mV DLS / nm
PEG8000 -22,1 190
PEG4000 -19,3 220
PEG400 -17,7 615

Na Figura 2 s@o apresentadas as imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV-FEG).
Pode-se observar que a amostra obtida com PEG 4000 (Fig 2b) apresenta uma grande variag@o no ta-
manho das nanoparticulas enquanto que as outras duas amostras apresentam maior homogeneidade.
Podemos observar ainda que a amostra obtida com PEG 400 (Fig. 2¢) apresenta-se aglomerada, como
era esperado de acordo com os resultados de potencial zeta.
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Figura 2. Imagens de microscopia eletronica para as amostras de ZnO sintetizadas com a) PEG 8000, b) PEG
4000 e c) PEG 400.

4 CONCLUSAO

Como conclusio, pode-se afirmar que o ZnO foi obtido com sucesso pelo método proposto em
baixas temperaturas e curtos tempos de tratamento hidrotérmico. Foi possivel concluir também que ¢
possivel controlar o tamanho, a forma e a dispersdo dos nanomateriais utilizando-se diferentes surfac-
tantes. Porém, os tamanhos de particulas conseguidos até agora ndo sdo satisfatérios para as futuras
aplicacdes pretendidas. Portanto, como etapas futuras serdo variadas as concentragdes dos surfactantes
para melhores resultados visando as necessidades de aplicacgdo e interesse.
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