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Introducdo

O Oxido de magnésio nanométrico apresenta crescente importancia tecnoldgica,
encontrando aplicacOes diversificadas como material Optico-€eletrénico, refratério, sensores,
bactericida e catalisador, devido a versatilidade de suas propriedades. Entretanto, cada uma
destas aplicagdes requer uma morfologia e uma microestrutura adequada. Foi feito um estudo
sobre a sintese do MgO nanométrico por diferentes métodos e seus efeitos sobre a morfologia
e amicroestrutura formada.

Objetivos

Sintetizar o0 MgO nanométrico utilizando dois métodos diferentes decomposicéo
térmica de nitratos[1] e combustéo de precursores organicos [2] e avaliar ainfluéncia de cada
método sobre a morfologia e microestrutura do material.

Metodologia

A decomposicdo de nitratos comega com a dissolucdo de Mg(NOs),.6H,O numa
pequena quantidade de agua destilada que, entdo, é evaporada até resultar em um residuo de
nitratos e possivelmente hidréxidos. Este residuo é transferido para um cadinho de porcelana
e tratado termicamente em forno por 3 h atemperatura de 500°C para completa eliminagéo do
solvente e sua decomposicdo com a formacéo do oxido.

Na combustdo de precursores organicos, foi utilizado como agente quelante e
combustivel uma solucdo diluida de PVA (acool polivinilico). A solugdo de PVA € aguecida
a 60 + 5°C e mantida nesta temperatura por 30 min. Entdo, a solugdo de nitrato é lentamente
adicionada sob vigorosa agitacdo. Inicialmente, ocorre a formacdo de duas fases que
desaparecem com o avanco da reagdo. Esta solugdo foi concentrada a 80 + 5°C até a formagéo
de gel com coloracdo alaranjada. Para produzir o MgO nanométrico, o gel precursor foi
tratado termicamente a 500 °C por 3 horas em forno.

Os pos obtidos pelas diferentes rotas foram caracterizados por difracdo de raios-X,
empregando um difratémetro D-5000 da Siemens e radiacdo de cobre, por microscopia
eletronica de varredura (MEV) com um microscépio DSM960 da Zeis e por microscopia
eletronica de transmissdo (MET) com um microscopio de 200kV 2010FX da Jeol.

Resultados e Discussdes

A amostra obtida pela decomposicdo térmica de nitratos foi analisada por termo-
gravimetria a fim de ser melhor compreendido o efeito do tratamento. Esta andlise indicou
gue ndo ocorre perda de massa acima de 500 °C, sendo considerado que o Oxido estaria
formado nesta temperatura, o que foi confirmado pela difracéo de raios-x. Os resultados do
difratograma mostrou que as amostras provenientes de cada método de sintese apresentaram
como Unica fase cristalina 0 MgO, essencialmente cubico e a amostra sintetizada pela
combustdo de precursores organicos apresentou cristais menores, com 17,5 rm, enquanto a
amostra proveniente da decomposi ¢o térmica apresentou cristais com 74,4 nm.
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As imagens do MET dos p6s obtidos por decomposicéo térmica de nitratos mostrou a
formacdo de poOs finos e aglomerados com microestrutura regular, 0s nanocristais
apresentaram tamanho da ordem de 200-400 nm. As imagens dos pés obtidos por combustdo
de precursores organicos mostrou nanocristais com tamanhos da ordem de 10 a 25 rm. Para
temperaturas inferiores, esta rota produziu um material amorfo que se cristalizava com a
energia do feixe de elétrons.

O Oxido de magnésio sintetizado através de precursores organicos apresentou
resultados desgjados em sua microestrutura e a partir desse resultado foi feita uma andlise do
crescimento do gréo em relacdo ao tempo transcorido desde sua sintetizagdo. As amostras
foram tratadas termicamente a 600 °C por 1 hora em forno. Cinco amostras foram tratadas. A
pimeirafoi ao forno um dia apos a sintese, a segunda, dois dias aterceira, sete dias, a quarta,
oito dias e a quintafoi tratada onze dias apds a sintese. Apos o tratamento, as amostras foram
analisadas por difragdo de raios-x e com os resultados foi considerado que o tempo néo
influencia significativamente no tamanho dos gréos. A tabela 1 apresenta os parametros
microestruturais das amostras obtidas por combustdo de precursores organicos apds o
tratamento térmico.

Amostra
1 dia 2 dias 7 dias 8 dias 11 dias

Parametro de rede (?)
4.2193[ 4.2209( 4.2190( 4.2185( 4.2180

Tamanho do cristalito (nm)

18.9 18.3 18.8 20.1 20.0
Tabelal — Parametros microestruturais de acordo com o tempo transcorrido apos a
Sintetizacao.

Conclusdes

Os resultados nos levam a concluir que as duas rotas de sintese propostas sdo adequadas
para formacdo de MgO nanométrico e afetam de maneira significativa a morfologia fina do
material. Nas condicdes experimentais, os pds obtidos por combustdo de precursores
organicos apresentaram nanocristais com o meror tamanho e o tempo ndo é um fator
relevante no crescimento dos gréos.
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