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SINTESE E CARACTERIZACAO DE ZnO

Aluna: Ludmila Meneses Simas de Souza
Orientador: Francisco José Moura

Introducao

O ¢6xido de zinco (ZnO) nano-estruturado apresenta diferentes morfologias, incluindo agulhas,
anéis, fitas, placas e cilindros. Atualmente, essas estruturas t€m concentrado o interesse de
diferentes grupos de pesquisa pelas suas aplicacdes em fotonica'. O ZnO pode ser usado na
constru¢do de dispositivos de emissdo ultra violeta (UV), sensores de gds, dispositivos
transparentes eletronicos e dispositivos de superficie de onda actstica’.

Os principais processos para a realizacdo da sintese de cristais de ZnO sdo: sol-gel,

hidrotérmico’, MOCVD (Metal Organic Chemical Vapor Deposition) ¢ a sintese em fase
14,5

vapor .

Fundamentos Termodinamicos

A termodindmica é uma ferramenta ttil no desenvolvimento de novos processos. Os cdlculos
termodindmicos podem estabelecer a conversdo tedrica e o0s parametros operacionais
importantes na conduc¢do dos experimentos, tais como, temperatura, pressdo e concentragao
de reagentes.

A Figura 1 mostra a pressdo do zinco e dos elementos contaminantes versus temperatura.
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Figura 1. Pressdo de vapor do zinco e dos contaminantes presentes na amostra.



Pode-se observar que a partir de 500°C a pressdo de zinco ja € significativa e aproxima-se de
1 atm para temperaturas proximas de 850°C. As pressdes parciais associadas com os
elementos contaminantes nio sdo significativas na faixa de temperatura em que oS
experimentos foram executados (900 a 1000°C).

A Figura 2 mostra a composic¢io de equilibrio versus temperatura para o sistema reacional de
Zn:0,50;(ar). Pode-se observar que a formacdo de ZnO a partir da reagdo em fase gasosa
entre o Zn(v) e 0 O,(g) é possivel em toda a faixa de temperatura analisada. Pode-se observar
também que o ZnO comeca a se decompor em temperaturas acima de 1400°C.
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Figura 2. Diagrama de composicdo de equilibrio vs. temperatura.

Procedimento Experimental

O ¢6xido de zinco foi sintetizado pela oxidagdo de Zn metélico vapor e oxigénio contido no ar
(21% molar). Foi utilizado um reator tubular de alumina (Figura 2) com controle local da
temperatura. A evaporacdo do Zn aconteceu na faixa de temperaturas 900- 1000°C sob
pressdo e gradiente térmico controlados. Zn metélico foi introduzidos no reator e, durante o
processo de aquecimento, o oxigénio contido no ambiente, reage com a superficie do Zn
formando uma camada de ZnO que encapsula o Zn liquido contendo o vapor de Zn gerado.
Quando a forca gerada pela pressdo de vapor do zinco supera a resisténcia da camada de
oxido trincas sdo formadas permitindo a emissdo do vapor de Zn que se oxida na medida em
que percorre o reator.
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Figura 2. Desenho esquematico do aparato experimental.

Resultados e Discussao

A Figura 3(a) apresenta uma imagem em elétrons secundarios mostrando as diferentes
morfologias encontradas para o ZnO sintetizado por este método.
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Figura 3.a) Imagem de MEV obtida por elétrons secunddrios apresentando as
diferentes morfologias obtidas para o ZnO e b) Difratograma de Raios-X,
em destaque imagem mostrando um cristal hexagonal.

Podem-se observar plaquetas e tetrapodos. No difratograma de Raios-X observa-se
claramente 11 picos de difracio bem definidos. Estes picos foram identificados por
comparagdo usando a carta cristalografica JPDS No 36-1451. As intensidades de difracdo
indicam que o material € altamente cristalino, as posi¢cdes dos picos correspondem a estrutura
cristalina hexagonal wurtzita, que para o 6xido de Zinco é conhecida como Zincita, como
evidenciado em destaque dentro da Figura 3 (b).
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