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Resumo

Ha uma grande dependéncia externa na utilizacao de fertilizantes no Brasil, devido a alta demanda e a
baixa producdo interna. Devido a isso, € necessario o estimulo a produgdo desses materiais, de modo a
diminuir essa dependéncia. Os nanoparticulados vém sendo estudados como uma alternativa para
fertilizacdo do solo devido a sua alta solubilidade e dispersdo ocasionada pela diminui¢do do tamanho
da particula. Para isto, ¢ importante o desenvolvimento de métodos de modo a controlar o crescimento
desse material durante a sintese. Neste contexto, tem-se como objetivo avaliar a formagdo de ZnO
obtido pela sintese sol-gel em diferentes condi¢des, a fim de otimizar o material de interesse formado.
Para avaliar a formagdo e a fase de ZnO obtida foi realizado a caracterizagao estrutural dos materiais
obtidos por meio da técnica de difracdo de raios X (DRX) e pela técnica de espectrofotometria na
regido do infravermelho com transformado de Fourier (FTIR). Os resultados das sinteses via sol-gel
mostraram a obteng¢do da estrutura cristalina de ZnO, sem a presenga de impurezas.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF ZINC OXIDE BY THE SOL-GEL METHOD
Abstract

There is great external dependence on the use of fertilizers in brazil, due to high demand and low
domestic production. It is necessary to stimulate the production of these materials in order to reduce
this need. Nanometric particles are being used as a solution for soil fertilization due to their high
solubility and dispersion, however, large-scale methods for the preparation of fertilizers like
nanoparticles are still necessary to develop this technology in a consistent way. For this, methods and
routes that can be used at industrial scales are important to supply the domestic market more easily. In
this context, this project aims to evaluate the formation of ZnO obtained by the sol-gel synthesis in
different concentrations and volumes to analyse which is more feasible to scale up. To evaluate the
formation and the ZnO phase formed, was made x-ray diffraction (XRD) test and compared with the
commercial ZnO standard, and the purity was evaluated by infrared (FTIR). The results showed that
the ZnO phase obtained by all syntheses was the same as commercial ZnO, even at lower temperatures
secondary phases wasn’t detected and ftir only presented peaks common to commercial ZnO.
Keywords: Nanoparticles; Zinc Oxide, Sol-gel, Fertilizer.

INTRODUCAO

O Brasil possui grande dependéncia dos fertilizantes importados devido ao alto consumo ¢ a
baixa produc¢do. Visto que o Brasil é um pais de grande produg¢ao agricola, essa dependéncia ¢é bastante
prejudicial ao mercado nacional, deixando clara a necessidade da criacdo de materiais novos a fim de
abastecer 0 mercado interno e diminuir a dependéncia exterior. O aumento da solubilidade de
fertilizantes minerais vem sendo uma alternativa para a disponibilidade de nutrientes no solo e reduzir
custos. Grande parte desses fertilizantes minerais apresenta baixa solubilidade, dessa forma a
utilizagdo de nanoparticulas ¢ extremamente relevante, devido ao aumento da area superficial do
material.
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O zinco esta entre os micronutrientes cuja aplicagdo regular ¢ uma das mais necessarias,
devido a caréncia generalizada nos solos brasileiros. Sua deficiéncia compromete diretamente o
crescimento foliar e o numero produzido de sementes (LIN e XING, 2008). Entre os materiais
passiveis de serem utilizados, o 6xido de zinco € o que apresenta o maior teor de zinco por grama de
fertilizante, apresentando 80% do ion metalico, tendo maior ganho no transporte deste nutriente. No
entanto, comparativamente aos demais fertilizantes minerais utilizados, o ZnO tem comportamento
insoluvel, o que diminui sua aplicacdo, ja que fertilizantes sdo absorvidos pela planta na forma de ions
soluveis (LIN e XING, 2008). No entanto, os atuais métodos como micronizagao e ressuspensao, nao
sdo completamente efetivos em larga escala para preparagdo de particulados de ZnO mais soltvel.

O método sol-gel possibilita a obtencdo de materiais nanoparticulados devido ao controle do
crescimento do tamanho das particulas. A partir da otimiza¢ao das condi¢des de sintese como pH,
concentracdo do precursor ¢ do agente mineralizante ¢ possivel obter um material com fase, pureza,
cristalinidade e tamanho desejados (MORAES, E. A., 2002).

Deste modo, o presente trabalho visa utilizar o método sol-gel, a fim de obter nanoparticulas
de ZnO para possivel aplicagdo como fertilizantes a partir do estudo de solubilidade das mesmas.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 Métodos de sintese

O processo de sintese foi baseado no método de Giraldi, T. R., et al. (2011). Na sintese foi
utilizado o acetato de zinco dihidratado [Zn(CH3COO),.2H,0] (Synth) como precursor, HNO;
(Protoquimio, 68%, PA), NH,OH (Synth) e agua destilada como solvente. Foram preparadas
diferentes solucdes de acetato de zinco com a concentragdo de 0,025 M, visando a obtencgdo de 1
grama de material. Outras duas solugdes foram preparadas variando a concentrac@o e volume de modo
a obter 3 gramas de rendimento. Em seguida, ajustou-se o pH das solugdes para 3, utilizando-se HNO;
concentrado. Posteriormente foi adicionado NH4,OH concentrado até o alcance de pH 8, momento no
que houve a formagdo dos géis. Apos isso, todas as solugdes foram centrifugadas a 8000 rpm por 10
min a 10°C e calcinadas. A calcinagdo foi realizada nas temperaturas de 350°C a 500°C, com taxa de
5°C por min por 2 horas, para eliminagdo de compostos organicos remanescentes e obtengado da fase.

2.2 Analise do ZnO

Foram avaliadas a fase obtida e a pureza por Difratometria de raios X (DRX) (Shimadzu®,
modelo LabX XRD-6000) quando comparado com as fichas cristalograficas de um banco de dados
como a JCPDS (Joint Committee of Diffraction Standarts) e Espectroscopia de Infravermelho com
Transformadas de Fourier (FTIR)(Bruker VERTEX FT-IR), os resultados foram obtidos com 32
varreduras de 4000 a 400 cm™ e resolucdo de 4 cm™ .

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
Ap0s a realizagdo da sintese via sol-gel seguida pela calcinagdo do material, foram obtidos os
produtos a partir da variagdo da concentracdo do precursor de zinco. Na Tabela 1 abaixo sdo

mostrados a nomenclatura e condi¢des de cada amostra.

Tabela 1. Nomenclatura das amostras em relagdo aos tratamentos

Amostra Concentraciao de Zn(CH3;COO),/M Volume/mL
Al 0,075 500
A2 0,025 1500
A3 0,025 500

As temperaturas de calcinagdo de cada material foram adicionadas como sufixo dos materiais,
Al 350, A1 500, A2 350, A2 500, A3 350 e A3 500.

Os materiais obtidos foram caraterizados estruturalmente pela técnica de difracdo de raios X,
como apresentado na Figura 1, e realizado a comparagdo com o ZnO comercial.
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Figura 1. Difratogramas de raios X de ZnO das amostras obtidas via sol-gel e comercial.

Verificou-se pelos difratogramas de raios X (Figura 1) a obtencdo da fase cristalina
caracteristica do ZnO, ja relatada na literatura Hasnidawani, J. N., et al. (2016). Assim, as variagdes
das condi¢des ndo interferiram na formacdo da fase do ZnO. Também, ndo foi observado o
aparecimento de fases secundarias, bem como a presenca de impurezas cristalinas pela técnica. A fim
de averiguar a obtengdo da fase e pureza do material obtido, foi realizada a espectroscopia na regiao
do infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), apresentada na Figura 2.
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Figura 2. Espectros de FTIR das amostras de ZnO obtidas via sol-gel e comercial.

Por meio dos resultados de FTIR, apresentados na Figura 2, é possivel observar as bandas
vibracionais tipicas do ZnO, sendo os picos entre 514 ¢ 442 cm™ caracteristicos da vibragio Zn-O
(Jurablu, 2015). As bandas vibracionais encontradas em 2390 cm™ sdo atribuidas a presenca de
didxido de carbono, enquanto as bandas vibracionais em 1384 cm™ séo atribuidas ao alongamento de
C-H. Assim, tanto o ZnO comercial quanto os obtidos via sol-gel mostraram a presenca de impurezas
(Figura 2).

4 CONCLUSAO

Portanto, o método sol-gel permite a obtengdo de 6xido de zinco com a fase cristalina do ZnO
caracteristica e equivalente ao material comercial. Além disso, a variagdo do volume da solugdo e
concentragdo do precursor permitiu a obtengdo do material desejado, ndo influenciando negativamente
na produgdo do material.
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