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1. INTRODUCAO

O advento da Nanociéncia/Nanotecnologia e a ampla potencialidade tecnologica das _ A Figura 3 apresenta 0S
nanoestruturas tém subsidiado muitas pesquisas com a intencdo de produzir materiais _ . difratogramas de raios X dos
com pelo menos uma de suas dimensdes na nanoescala (10° m).Sabe-se que as ; ) £no produtos da sintese de ZnO por
nanoparticulas possuem diferentes propriedades quando comparadas com materiais de g . combustdo em solugio em funcéo
tamanhos convencionais. 3 N da estequiometria dos reagentes
A intensificacdo da nanotecnologia como uma area de pesquisa vem gerando grandes B 5% o na  reacdo, dada  pela
expectativas na ciéncia de materiais, tendo em vista a vasta gama de novas A ) JL . concentragdo do  combustivel
propriedades fisico-quimicas e as potencialidades tecnologicas decorrentes dos gl dcido citrico. Para todas as
materiais nanoestruturados. O oOxido de zinco (ZnO) encontra importantes aplicagcdes | = M e amostras, foram observados os
tecnologicas em borrachas e tintas industriais. As propriedades quimicas e +25% picos caracteristicos do 6xido de
microestruturais desse oxido, por sua vez, dependem do método de sintese empregado. = 50% M A zinco (zincita) para valores de 26°
Este trabalho teve como objetivo principal a sintese de ZnO atraves do método de o w0 w w0 = w7 s 3185° 34,55 e 36 36°.
combustdo em solucdo e sua caracterizacdo quanto as suas caracteristicas 26 ()

microestruturais . Figura 3 - Difratogramas de raios X dos produtos da sintese de ZnO em funcdo da estequiometria dos reagentes na reagéo.
2 OBJETIVOS Verificou-se, que a area superficial de ZnO aumenta em funcdo do aumento de

. - . ~ ~ Iy combustivel até a razédo combustivel 0,35 (25% em excesso). Na mesma Figura 4 €
Sintese e caracterizacao de ZnO pelo metodo de combustao em solucdo usando glicina, Ndicada a £ £cial (7.35 m2a) do ZnG A utilizad )
ureia e acido citrico como combustiveis. A quantidade de combustivel utilizada foi -50%, indicada a area superficial (7,35 m/g) do ZnO comercial, utilizado para comparagao na

-25%, estequiométrica, + 25% e + 50%. determinacdo da atividade fotocatalitica dos ZnO obtidos por SCS.
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAS-PRIMAS L
As solucoes precursoras foram preparadas utilizando nitrato de zinco hexahidratado e 3 kS
combustiveis produzidos pela Vetec Quimica Ltda. Informages adicionais sobre os = Y
reagentes estdo listadas na Tabela 1. 5 204 ‘e .
Tabela 1: Caracteristicas dos reagentes envolvidos na sintese de ZnO por combustdo em solucéo. =) ve +50
Reagente quimico Formula Pureza (%) Funcao reacional f”-;. Ny ’
Nitrato de zinco hexahidratado Zn(NO,),.6H,0 98 Oxidante {400 comercial
L B . ) Figura 4 - Variacdo da area superficial para i
Acido citrico monohidratado CsH;O, H,0 99,5 Combustivel 5 08 (2 70 Ghifils [mor TS o e | | | | | | |
Glicina CH.N.O 985 Combustivel com diferentes quantidades do combustivel 0.10 0.15 0.20 0.35 0.0 0.95 0,40 0.45
2 ’ acido citrico Eazio combustivel/oxidante
Ureia C,H:NO 99,98 Combustivel o : :
2 St A perda de massa em funcdo da temperatura (Figura 5 (@) e (b)) variou
3.2 PARTE EXPERIMENTAL significativamente, cerca de 6%, 16% e 10% para as formulacGes estequiométrica, 25%
, ) , — e 50% de excesso de combustivel, respectivamente. Para as amostras deficientes em
Nitrato de zinco Agua deionizada i o : ~ "
Zn(NO,).6H,0 | | (aproximadamente 10 mL) combustivel verificou-se perda de massa < 2%, sugerindo que a reacao de combustao
\ se processou utilizando a parte oxidante do sal metalico (NO?®) como fonte de oxigénio.
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Figura 1 Fluxograma  do ‘lIIIIIII | znln | 3IZIIIII | 4IIIIIII | SIIIIIII | anlu | ?nln | alﬁn | 900 ' 15'0 ' 3c:n ' 15'0 ' ec:n ' ?;u ' 500
Caracterizacao | procedimento experimental temperatura () Temperatura (°C)
adotado na sintese de ZnO | (a) _ (b) _ _
diferentes combustiveis Figura 5 - ATG (a) e ATD (b) de ZnO obtido pelo método de combustédo em solucédo com diferentes quantidades de acido
~ citrico
3.3 CARACTERIZAGAO B - b Observou-se para todas as amostras a formacéo de particulas secundarias (agregados),
- DRX - Determinacao de fases cristalinas e tamanho de cristalito (single line) 0 que é totalmente justificado e explicado pelo fato de que particulas finas,

- MEV - Morfologia
- BET - Area superficial
- ATG e ATD - perda de massa e endo- ou exotermia sob aquecimento

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta os difratogramas de raios X dos produtos de sintese utilizando o
combustiveis ureia e glicina.

particularmente as nanoestruturadas, por apresentarem grandes areas superficiais
frequentemente aglomeram formando particulas maiores (aglomerados).
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= 2! - Figura 6 — Imagens de MEV das amostras de ZnO (a) deficiente em 50% e (b) 25% em excesso de acido citrico

(@) (b)

Figura 2: Difratograma de raios X do produto da sintese de ZnO por combustéo em solugéo utilizando ureia (a) e glicina (b) 5CONCLUS(~) ES

como combustiveis.
Os demais resultados apresentados sio referentes aos pds obtidos utilizando &cido -Foi possivel obter Oxido de zinco nanoestruturado pelo metodo de combustao em
citrico como combustivel, em func¢éo do seu maior rendimento na sintese. solucdo utilizando como combustivel o acido citrico e nitrato de zinco como oxidante,
Observou-se que 0S valores de  Tabela2: Tamanho de cristalito (nm) dos produtos de reagdo em para todas as proporcoes de combustivel/oxidante investigadas (-50%, -25%;
tamanho de cristalito para as funcéo da qua~r1tidade de éci(io citrico utilizada na sintese. estequiométrica, +250p e +50%);
amostras estudadas apresentaram- Proparcaciem f?'a‘?%‘) Ho Tamanho de -A raz&o combustivel/oxidante tem forte influéncia nas caracteristicas microestruturais
se na escala nanométrica, situados SE AP0 (%) crstal eI dos produtos de sintese obtidos;
entre 9,2 a 41,6 nm. Esses valores +50 3.2 -A morfologia do po sintetizado € formada por aglomerados de particulas, que em
de tamanho de cristalito estdo 2 28,1 funcéo da quantidade de combustivel apresentou extensa distribuicdo de formatos e
aumentando a medida que a reag&o Esigi@Eules ik tamanhos;
diminui a quantidade de combustivel -50 30,7 -A sintese de ZnO por reacao com deficiéncia em combustivel apresentaram picos nos

(Tabela 2). - 25 41,6 padroes de difracao de raios X mais intensos, 0 que sugere uma maior cristalinidade.
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