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Resumo

Dentre os diversos tipos de nanomateriais que vem sendo estudados atualmente, nanofibras ceramicas
tem se destacado por apresentarem excelentes propriedades como transdutores em sensores quimicos.
Neste contexto, neste trabalho foram obtidas e caracterizadas nanofibras cerdmicas de ZnO a partir de
uma solucdo contendo 14% (m/v) de Poli(vinilpirrolidona) (PVP) e 50% (m/m) de nitrato de zinco
(Zn(NOs),.6H,0) em dimetilformamida (DMF). Os pardmetros de eletrofiagdo foram otimizados de
modo a produzir fibras uniformes. As fibras foram coletadas em papel aluminio e em seguida
submetidas ao tratamento térmico (calcinagdo) em mufla a 500°C por 4 horas, para remogdo da matriz
polimérica e cristalizagdo da fase inorgénica. A analise morfoldgica das nanofibras foi realizada por
microscopia eletronica de varredura com emissao de campo (MEV-FEG) e de transmissdo (MET) e a
analise de difragdo de raios X confirmou a obtencéo das fases de interesse.

Palavras-chave: Eletrofiagio; Nanofibras ceramicas; Oxido de zinco; Sensores.

CERAMIC NANOFIBER BASED ON ZINC OXIDE FOR CHEMICAL SENSOR
APPLICATIONS

Abstract

Nanomaterials, including ceramic nanofibers, have been extensively studied due to their outstanding
properties for sensing applications. In this context, ceramic nanofibers based on ZnO were prepared
using a dimethylformamide (DMF) solution containing 14 % (w/v) Poly(vinylpirrolidone) (PVP) and
50% (w/w) zinc nitrate (Zn(NO3)2.6H20). The electrospinning parameters were optimized in order t
produce uniform nanofibers. The nanofibers were collected on aluminum foil and then submitted a
heat treatment (calcination) at 500 °C for 4 hours, in order to remove the polymeric matrix and
crystalize the inorganic phase. The obtained nanofibers were characterized by scanning electron
microscopy (SEM) and transmission electron microspopy (TEM). The long range order was
characterized by X ray diffraction to confirm the zinc oxide formation.
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1 INTRODUCAO

Durante os Gltimos anos tem se observado um crescente aumento nas pesquisas visando o
desenvolvimento de materiais em escala nanométrica. Devido ao seu tamanho reduzido, estes
materiais apresentam comportamentos e/ou propriedades diferentes daquelas que geralmente s&o
observadas em escala macroscopica, 0 que 0s torna atraentes para aplicacbes em diversas areas, como
em eletronica, energia e biomedicina (HANDFORD et al., 2014; NATIONAL CANCER INSTITUTE,
2017).

Dentre as técnicas empregadas para obtencdo desses materiais nanoestruturados, a técnica de
eletrofiacdo se destaca pela sua facilidade de processamento, possibilidade de funcionalizacéo
quimica, custo relativamente baixo, além da possibilidade de obtencdo de uma grande variedade de
materiais. Nanofibras inorganicas também podem ser fabricadas por meio do processo de eletrofiacdo
seguido de tratamento térmico. Solugdes contendo diferentes polimeros e precursores inorganicos
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podem ser eletrofiadas, gerando nanofibras compdsitas, e posteriormente calcinadas, a fim de remover
o polimero, fase organica, e obter fibras cristalinas inorganicas, em particular, de 6xidos metélicos
(DA et al., 2011). Durante a calcinacdo, 0s componentes organicos se decompdem, enquanto que 0s
precursores inorganicos se oxidam e cristalizam, formando nanoparticulas de Oxidos metalicos,
alinhadas ao longo da estrutura da nanofibra (BRATAKOU et al., 2016).

Atualmente h4 uma grande preocupagdo com 0 aumento de contaminacdes por emissdes
industriais e urbanas, devido a fatores tais como o uso indiscriminado de insumos agricolas e as
condi¢des inadequadas de saneamento e higiene. Deste modo, é importante criar e aprimorar métodos
analiticos e eletroanaliticos para o controle de qualidade de aguas, solos e alimentos (JANATA, 2009;
JOAO DE MENDONCA NAIME et al., 2014; DAIKUZONO et al., 2015; CAO et al., 2016;
CORREA et al., 2016). Neste contexto, plataformas sensoriais a base de nanofibras ceramicas tem-se
mostrado como uma estratégia promissora para 0 desenvolvimento de sensores quimicos de alta
performance.

2 MATERIAL E METODOS

Para obtencdo das nanofibras de ZnO, foram preparadas solugdes contendo 14% (m/v) de
Poli(vinilpirrolidona) e 50% (m/m) de Nitrato de Zinco em dimetilformamida (DMF). A solucdo foi
submetida a agitagdo magnética a temperatura ambiente até completa homogeneizagdo da mesma. Os
parametros da eletrofiacdo foram otimizados visando & obtencdo de mantas espessas e homogéneas.
As fibras compdsitas resultantes foram coletadas na folha de papel aluminio, e levadas imediatamente
do sistema de eletrofiacdo para tratamento térmico em mufla a 500°C.

Para caracterizagcdo das nanofibras, foi utilizada a técnica de Microscopia Eletrdnica de
Varredura com Fonte de Emissdo de Campo (MEV-FEG, JEOL-JSM 6701F). O diametro médio das
fibras foi analisado pelo software analisador de imagens Image J (National Institutes of Health, USA).
A imagem de MET das nanofibras de ZnO foi obtida utilizando-se o microscépio eletrdnico FEI
TECNAI G2 F20 do Laboratdrio de Caracterizagdo Estrutural (LCE) do Departamento de Engenharia
de Materiais (DEMa) - Universidade Federal de S&o Carlos (UFSCar). As medidas de difracdo de
raios X (DRX) foram realizadas no difratdbmetro XRD-6000 da Shimadzu, e radia¢do de Cu Ka (A =
1,5418 A). As medidas foram feitas com uma tensdo de 30 kV e uma corrente de 30 mA.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nanofibras de PVP contendo nitrato de zinco foram analisadas pela técnica de MEV-FEG e
observou-se nanofibras com morfologia homogénea e superficie lisa e continua. A manta polimérica
contendo os fons de Zn** foi submetida ao tratamento térmico em mufla para remogéo da fase organica
e cristalizagdo do Oxido de zinco (ZnO). As imagens de MEV-FEG da amostra calcinada
comprovaram que a estrutura de nanofibras € mantida apds a calcinagdo, e didmetro médio das
nanofibras foi estimado em 52+16 nm, copmo pode ser observado na Figura 1. A amostra calcinada
também foi analisada por microscopia eletrbnica de transmissdo onde pode-se observar que as
nanofibras sdo constituidas por nanoparticulas esféricas coalescentes de 6xido de zinco.
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Figura 1. Imagens de MEV das nanofibras (a) antes e (b) ap6s o tratamento térmico. (c) Histrograma de
distribuicdo do didmetro das nanofibras de ZnO. (d) Imagem de MET das nanofibras de ZnO.

A Figura 2 apresenta o difratograma de raios X das nanofibras de ZnO. O tratamento térmico
resultou na formagdo da fase hexagonal com estrutura do tipo wurtzita (grupo espacial P63mc) de
acordo com a ficha cristalografica PDF 36-1451. Todos os planos cristalinos foram atribuidos a fase
wurtzita ndo havendo formacéo de fase secundaria.
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Figura 2. Difratograma de raios X das nanofibras de ZnO.
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4 CONCLUSAO

As nanofibras de ZnO foram obtidas com sucesso pela técnica de eletrofiacdo, apos
otimizag&o das concentracdes dos precursores, que interferiram diretamente na morfologia e qualidade
das fibras. Apos a calcinacdo das fibras compositas, observou-se a permanéncia da estrutura de fibras
nas amostras, bem como as fases referentes aos Oxidos esperados na estrutura final. Como etapas
futuras, pretende-se caracterizar as propriedades Oticas e elétricas das nanofibras ceramicas, com a
finalidade de avaliar a performance destes materiais como sensores quimicos.
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