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Introducéo

A fotocatélise € um processo que tem atraido
grande interesse devido a sua aplicacdo potencial em
diversas areas, como a degradacdo de poluentes, a
producdo de hidrogénio e a purificacdo de agua. Neste
contexto, os semicondutores nanoparticulados surgem
como uma alternativa promissora para melhorar a
eficiéncia dos processos fotocataliticos. No entanto, a
obtencdo desses semicondutores com caracteristicas
adequadas para fotocatalise é um desafio. O
objetivo deste trabalho é otimizar os processos de sintese
para a obtencdo de semicondutores nanoparticulados a
base de zinco com boa performance para fotocatalise.
Pretendemos investigar diferentes parametros de sintese
e avaliar o impacto desses parametros na eficiéncia
fotocatalitica dos semicondutores produzidos. A
otimizacdo dos processos de sintese é crucial para
maximizar a eficiéncia fotocatalitica dos semicondutores
nanoparticulados. Além disso, a compreensdao dos
mecanismos que governam a formacdo dessas
nanoparticulas pode abrir caminho para o0
desenvolvimento de novos materiais com propriedades
melhoradas. Portanto, este trabalho tem o potencial de
contribuir  significativamente para o campo da
fotocatalise. Para alcancar os objetivos, utilizaremos o
método de sintese hidrotermal. Este método envolve a
reacdo de precursores em uma solucdo aquosa sob
condicdes de alta temperatura e pressdo. Através da
variagdo das condigdes de reagdo, como temperatura,
tempo e concentragdo dos precursores, pretendemos obter
semicondutores nanoparticulados com caracteristicas
otimizadas para fotocatalise.

Metodologia

A metodologia empregada para a sintese do
semicondutor ZnS nanoparticulado foi baseada em
(SIQUEIRA; MATENCIO; PORTO, 2013).
Inicialmente, o Zn(NO3)2 foi reagido com
Dietilcarbamato de zinco para obter o precursor
Zn(EDT)2. Este precursor foi entdo utilizado como fonte
de zinco para a sintese do semicondutor.A sintese do ZnS

foi realizada em uma autoclave. Dentro desta autoclave,
um vaso reacional feito de teflon foi preenchido com uma
mistura de Zn(EDT)2 e &gua. A reacdo foi entdo
conduzida sob condigdes controladas de temperatura e
pressdo.Apos a reacdo, o produto foi resfriado e coletado.
O semicondutor ZnS nanoparticulado obtido foi entdo
caracterizado e testado para avaliar sua performance em
aplicac0es fotocataliticas. Devido a um incidente durante
a sintese do ZnS, onde o &cido sulfurico liberado afetou a
valvula de protecdo do autoclave, optou-se por sintetizar
um novo material, 0 ZnO, que também apresenta carater
fotocatalitico.A sintese do ZnO foi realizada de acordo
com o artigo “Preparation and characterization of zinc
hydroxide carbonate and porous zinc oxide particles”
(BITENC; MARINSEK; OREL, 2008), com
modificacdes nas concentracfes utilizadas de Zn(NO3)2
e uréia para obter o novo material. O produto resultante
foi entdo caracterizado e testado para avaliar sua
performance em aplicacGes fotocataliticas. Os materiais
sintetizados foram caracterizados utilizando varias
técnicas. A andlise termogravimétrica permitiu
determinar as mudancas de massa em funcdo da
temperatura. A Calorimetria Exploratéria Diferencial
(DSC) foi utilizada para estudar as transi¢fes térmicas
dos materiais. A técnica BET (Brunauer-Emmett-Teller)
permitiu determinar a area superficial especifica dos
materiais. Por fim, a Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) foi utilizada para observar a
morfologia e a estrutura dos materiais em escala
nanomeétrica. Os testes fotocataliticos foram realizados
em uma caixa fechada com uma luz ultravioleta instalada
e uma chapa magnética. Dentro desta caixa, um vaso
reacional foi preenchido com indigo carmim com uma
concentracdo de 100ppm e 80ml. Em seguida, o p6 do
material sintetizado foi adicionado a solu¢gdo com uma
massa aproximada de 0,16g. Um agitador magnético
(“peixinho”) foi usado para garantir que a solugdo fosse
agitada continuamente.Durante um periodo de 120
minutos de adsorcdo, aliquotas de 1ml foram analisadas
a cada 30 minutos usando um espectrofotdmetro para
medir sua absorvancia. Apds este periodo, a luz
ultravioleta foi ligada por 120 minutos. Durante este
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tempo, o processo de analise das aliquotas de 1ml foi
repetido, mas desta vez a cada 10 minutos. Isso permitiu
observar a diminui¢cdo da concentracdo do corante ao
longo do tempo. Esses testes permitiram avaliar a eficacia
dos materiais sintetizados na fotocatélise e otimizar suas
propriedades para maximizar sua eficiéncia.

Resultados e discussao

A caracterizacdo dos materiais sintetizados foi
realizada utilizando vérias técnicas. A andlise
termogravimétrica permitiu determinar as mudancas de
massa em funcdo da temperatura, Calorimetria
Exploratéria Diferencial (DSC) foi utilizada para estudar
as transicdes térmicas dos materiais. A técnica BET
(Brunauer-Emmett-Teller) foi implementada para
determinar a area superficial especifica dos materiais.
Esta analise é crucial para entender a morfologia e a
estrutura dos materiais em escala nanométrica, que sao
fatores-chave para a eficiéncia fotocatalitica. Por fim, a
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) também foi
utilizada para observar a morfologia e a estrutura dos
materiais.

— DTG
105
100 A T
N 4100 {00
95 " yd e
S £
X 90 | e @
o % Ja]
= { 40 H-02
5 854 — —
| s
| 2
80 <
| =
\ [a]
751 -
_ +-100+-04
70 T
0 200 400 600 800 1000
Temp (C)

Figura 1 — Anélise Termogravimétrica, analise térmica
diferencial, calorimetria exploratéria de varredura do
Zn0O

A decomposigdo térmica do hidroxido de zinco
carbonato preparado (Zn5(OH)6 (CO3)2) foi examinada
por testes de TG ndo isotérmicos em um fluxo constante
de ar como gas transportador. De acordo com os
resultados, os hidroxicarbonatos de zinco preparados se
decomporam em apenas uma etapa relativamente nitida,
com uma taxa maxima de decomposicao a 250 °C. Acima
desta temperatura, a taxa de decomposicdo se tornou
rapida.
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Figura 2 — Andlise Termogravimétrica, analise térmica
diferencial, calorimetria exploratdria de varredura do ZnS

A analise termogravimétrica do ZnS revelou que
a decomposi¢do do material ocorreu em torno de 617 a
620°C. A partir do gréfico, pode-se inferir que 0 ZnS se
decompds em apenas uma Unica etapa, atingindo uma
taxa maxima de decomposicéo ap6s 620°C. E importante
destacar que este teste foi realizado na presenca de ar
sintético. Esses resultados fornecem insights valiosos
sobre a estabilidade térmica do ZnS e podem informar
estratégias para otimizar ainda mais o processo de sintese.
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Figura 3 — Espectroscopia do ZnS tempo final de
adsorcéo
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Figura 4 — Espectroscopia do ZnS tempo final da
fotocatalise
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Figura 5 — Espectroscopia do ZnO tempo final da
adsorcao
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Figura 6 — Espectroscopia do ZnO tempo final da
fotocatalise

As analises foram realizadas em um
espectrofotdmetro, onde foram utilizadas duas cubetas de
guartzo de 5cm, uma cubeta com agua destilada e outra
cubeta com o material sintetizado e o corante(indigo
carmin). Ambos os materiais apresentaram resultados
esperados quanto a diminuicdo da concentragdo de
corante durante o teste, mas dentre as analises pode-se
observar a presenca do p6 na solucdo, na qual interferiu
em algumas de suas analises.
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Figura 8 — MEV do ZnO sintetizado a 160°C

A andlise dos materiais sintetizados revelou a
formacdo de nanoparticulas em ambos o0s casos. A
presenca dessas nanoparticulas é de particular interesse
para esta pesquisa, pois elas podem desempenhar um
papel crucial na melhoria da eficiéncia fotocatalitica dos
materiais. A capacidade de sintetizar com sucesso essas
nanoparticulas abre novas possibilidades para a
otimizacgdo e o0 ajuste das propriedades dos materiais para
aplicacdes especificas.
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Figura 9 — Andlise BET do ZnO sintetizado a 160°C
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Figura 10 — Anélise BET do ZnS sintetizado a 180°C

As andlises realizadas nos materiais sintetizados
indicaram que a area superficial apresenta um aumento
aproximadamente linear em relagéo ao incremento da
pressdo relativa. Este resultado sugere uma correlacéo
direta entre essas duas variaveis, destacando a influéncia
da pressdo relativa na morfologia dos materiais. A
compreensdo desta relacdo é fundamental para otimizar
as propriedades dos materiais para aplicagdes
especificas.

Conclusdes

A pesquisa realizada permitiu a otimizacdo dos
processos de sintese para a obtencéo de semicondutores
nanoparticulados com boa performance para fotocatalise.
Através da investigacdo de diferentes parametros de
sintese, foi possivel avaliar o impacto desses parametros
na eficiéncia fotocatalitica dos semicondutores
produzidos.Durante a sintese do ZnS, observou-se a
liberacdo de acido sulfarico, que afetou a valvula de
protecdo do autoclave. Isso levou a decisdo de sintetizar
um novo material, 0 ZnO, que também apresenta carater
fotocatalitico. A sintese do ZnO foi realizada com
sucesso e 0 material obtido mostrou-se promissor em
aplicacOes fotocataliticas.Os testes realizados com o
corante indigo carmim confirmaram a eficacia dos
materiais sintetizados na fotocatalise. A diminuicdo da
concentracdo do corante demonstrou a capacidade dos
materiais em promover reacdes fotocataliticas.Em
conclusdo, este trabalho contribuiu para o campo da
fotocatalise ao otimizar os processos de sintese e ao
desenvolver novos materiais semicondutores com
propriedades melhoradas. As descobertas feitas tém o
potencial de impactar diversas areas, desde a degradacéao
de poluentes até a producao de hidrogénio e a purificacdo

de &gua.
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