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1. INTRODUGAO

Nesse trabalho focamos no estudo de parametros experimentais no
composto 6xido de zinco (ZnO) utilizando o método hidrotérmico assistido por
microondas. A escolha do composto do estudo é atribuida ao fato de ser um
composto largamente estudado pelo grupo de pesquisa. O éxido de zinco,
apresenta propriedades Opticas, eletrbnicas e estruturais que sao afetadas
diretamente pelos parametros de sintese.

O o6xido de zinco é um semicondutor cristalino e branco, representado
quimicamente pela formula ZnO. Esse semicondutor, do tipo II-VI, de band gap
alto, com energia da banda proibida em torno de 3,00 - 3,30 eV, possui
propriedades piroelétricas, piezoelétricas, eletroeletrbnicas e oépticas, que o
tornam um dos materiais opto eletrdbnicos mais interessantes para aplicagdes em
diodos emissores de luz (PINNELL, S. R. et al., 2000 e FLORES, E.M. et al.,,
2015). Somado a isso, o ZnO pode ser usado na fabricacdo de ceramicas
avancadas com aplicagdes como transdutores, detectores de gases redutores.

No sistema hidrotérmico a pressdo sera auto gerada pela ebulicdo do
solvente. Antes do processo de aquecimento sdo adicionados aos solventes os
precursores referentes ao composto a ser sintetizado, os quais devem ser
soluveis neste meio (solvente) (RAUBACH, C. W., et al., 2014 e RAUBACH, C.
W., et al.,2013). O uso de recipientes selados e a utilizagdo de temperaturas na
faixa de 130°C a 200°C fazem com que sejam atingidas altas pressodes, tornando
possivel a obtencao de fases estaveis as quais apenas seriam obtidas por outros
métodos de tratamentos térmicos de altas temperaturas. O funcionamento do
método mencionado acima consiste em um forno microondas com um dispositivo
de controle acoplado e um compartimento adequado para a célula reacional. A
célula reacional é constituida por: valvula de seguranga; mondmetro, para

monitoramento da pressao; compartimento reacional; e termopar, para verificagao
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da temperatura do meio. O compartimento reacional ¢é feito de PTFE
(politetrafluoretileno) por ser um material transparente &s radiagdes de
microondas e praticamente inerte. A Fig. 1 ilustra uma representagao
esquematica de um tipico funcionamento do método. A incidéncia da radiacao
eletromagnética (microondas) sobre a solugdo gera um alinhamento dos dipolos
ou ions com o campo elétrico oscilante, produzindo continuamente um
realinhamento em relagdo ao campo. Considerando que a resposta as oscilagédo
do campo elétrico ndo sdo completamente eficazes devido ao atrito molecular e
da perda dielétrica, uma parte significativa da radiacdo sera transformada em
calor. Tal fato sera abordado mais adiante quando discutiremos a nucleacao

sendo influenciada pelo solvente.

2. METODOLOGIA

Inicialmente o ZnO foi sintetizado preparando uma solugdo com 2,6 mmols
de Zn(CH3COO0),.2H,0 (Acetato de Zinco) (solugdo 1). Separadamente, outra
solugao foi preparada através da dissolugado de 0,08 mmols de hidréxido de sédio
(NaOH, pH 12) em 80 mL de H,0O destilada (solugdo 2). Sob agitagéo, a solugao
2 foi adicionada ha solugdo 1. A suspensao homogénea, resultante da mistura
das solugdes 1 e 2, foi entdo transferida para a célula reacional e colocada em um
sistema de hidrotérmico assistido por microondas operando a 2.45 GHz com
poténcia maxima de 800 W. Um esquema do sistema do forno microondas pode

ser visto na Fig. 1
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Figura 1: Descricdo esquematica do método hidrotérmico assistido por

microondas.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Y || I O Y
g qrocfff ) p A b ]
é 1oc ) L_JL__J |
£ Jiooc []) k 1k

790°C | J

'QOOC_PJUUL | ﬂ A h

— T T T T T T T T 1
20 30 40 50 60 70 80 90 100

20 (theta)
Figura 2: Difratograma de raios-X das amostras de ZnO sintetizadas em

diferentes temperaturas.

A cristalinidade das amostras sintetizadas pelo método hidrotérmico
assistido por microondas em 5 diferentes temperaturas foram analisadas por
difracdo de raios-X e os resultados sdo apresentados na fig. 2, onde os picos de
difragcdo podem ser indexados a fase hexagonal (ZW) para amostra de ZnO. Esse
comportamento € observado em todas as temperaturas. Na Fig. 3 estao ilustradas
as imagens de microscopia eletrbnica de varredura das amostras sintetizadas a
90°C e 120°C através do método hidrotérmico assistido por microondas. As
amostras apresentam estruturas do tipo bastbes multiplos, os quais hora podem
ser identificados isoladamente quando bem desenvolvidos apresentando
didmetros maiores que 150 nm e variados comprimentos (microns). Porém em
sua grande maioria crescem a partir de um mesmo sitio de nucleagédo e se unem
formando um aglomerado na forma de pétalas que compdem os clusters em
forma de flores (HAHN, Y.B., et al., 2011). De acordo com as imagens, € possivel
observar que morfologicamente nao foi possivel observar mudangas significativas
nas amostras sintetizadas com a variagdo da temperatura. As amostras
apresentam morfologia em formato de bastdes com suas extremidades com seis

faces.
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Figura 3: Imagemﬁde microscopia eléirénica de varredura das amostras de ZnO
sintetizado em (A) 90°C (B) 120°C.

4. CONCLUSOES

Espera-se que as mudangas nos parametros experimentais mostrem as
influéncias tanto estruturais quanto nas propriedades Oépticas eletrdnicas sejam
afetadas e com isso a compreensao mais aprofundada do método de sintese
auxiliem na obtencdo e no controle das propriedades das ceramicas tanto no

estudo como de novos materiais.
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