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1. INTRODUCAO

O oOxido de Zinco (ZnO) é um dos mais importantes 0xidos metalicos utilizados
na absorcéo da radiacdo UV. Ele atua como fotocatalisador e € um semicondutor
gue possui diversas aplicacfes, entre elas estdo: as aplicacGes fotbnicas (Malik,
2004), dispositivos eletrénicos e fotovoltaicos (Braun, 1996) e transistores e células
solares (Liu, 2011).

O Sulfeto de Zinco (ZnS) esta entre 0os mais antigos semicondutores
estudados. Este apresenta notaveis propriedades fundamentais aos
semicondutores, bem como grande versatilidade. Suas propriedades o6ticas
possibilitam o seu uso em dispositivos fotoluminescentes e eletroluminescentes. O
método utilizado foi a sintese hidrotérmica, que mostrou-se muito eficiente, pois
propiciou a obtengéo de nanocristais de ZnO e ZnO@ZnS em tempos curtos (40
min) e utilizando baixas temperaturas (130°C). Além disso, o produto obtido
apresentou um alto nivel de cristalinidade e uniformidade no tamanho das
particulas, o que torna o método hidrotérmico economicamente viavel (SUCHANEK
et al, 2009).

Os resultados preliminares mostram que a metodologia utilizada apresentou
bom desempenho para a obtencdo dos nanocristais em curtos tempos (40 min) de
sintese e baixas temperaturas (130°C), o que torna o método hidrotérmico
economicamente viavel (SUCHANEK et al, 2009). Além disso, o produto obtido
apresentou um alto nivel de cristalinidade e uniformidade no tamanho das
particulas, o que representa um resultado satisfatério. J4, ao efetuar-se a
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) de sistema core-shell (ZnO@2ZnS), foi
possivel analisar o recobrimento das particulas de uma forma morfoldgica do
material.

Com isso, o presente trabalho tem como objetivo a sintese e o recobrimento
de 6xido de zinco (ZnO), com sulfeto de zinco (ZnS), pelo método hidrotérmico
assistido por micro-ondas.

2. METODOLOGIA

A metodologia adotada para o desenvolvimento deste trabalho esta
compreendida nas etapas de preparacdo de amostras e caracterizacao estrutural
dessas (ZnO, ZnO@ZnS).

Na primeira etapa foi elaborado o processo de obtencdo do p6é de ZnO,
sintetizado por meio do método hidrotérmico. Os reagentes utilizados nas sinteses
dos materiais estao contidos na Tabela 1.
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Tabela 1: Reagentes utilizados na sintese dos materiais.

Regente Formula Pureza
Acetato de zinco Zn(CH3CO00)22(H20) 99,00%
hidréxido de sédio NaOH 99,00%
Agua destilada H>0 99,00%
Tiouréia CH4N2S 95.00%

Inicialmente foi preparada uma soluggo com 2,6 mmols de
Zn(CH3C00)22(H20) (Acetato de Zinco) (solucdo 1). Separadamente, outra

solucéo foi preparada através da dissolucédo de 0,08 mmols de hidroxido de sodio
(NaOH, pH 12) em 80 mL de agua destilada (solucéo 2). Sob agitacao, a solucéo 2
foi adicionada rapidamente na solucao 1.

A solucdo homogénea, resultante da mistura das solugdes 1 e 2, foi transferida
para a célula reacional e colocada em um sistema de micro-ondas doméstico
hidrotérmico (2.45 GHz, poténcia maxima de 800 W). Um esquema do sistema do
forno micro-ondas pode ser visto na Figura 1.
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Figural:Descricao esquematica do sistema Hidrotérmico assistido por micro-ondas.

Este sistema consiste em uma micro-onda doméstico com um dispositivo de
controle acoplado e um compartimento adequado para a célula reacional. A célula
reacional é constituida por: valvula de seguranca; mondémetro, para monitoramento
da pressao; compartimento reacional; e termopar, para verificagdo da temperatura
do meio. O compartimento reacional € feito de PTFE (politetrafluoretileno) por ser
um material transparente as radiacdes de micro-ondas e praticamente inerte.

O processo hidrotérmico por micro-onda foi realizado a 40°C em diferentes
tempos (30, 35 e 40 min). A solucéo resultante foi lavada com agua deionizada e
alcool etilico por diversas vezes até a obtengdo de uma solucéo neutra (pH=7). O
precipitado foi coletado e seco a 70°C por 24 h.

Para o processo de recobrimento de (ZnO@ZnS), foi preparado de novo a
solugéo 1 e adicionada com 0,02 mmol de ZnO, nas propor¢des adequadas para
se obter porcentagens iguais. Separadamente, outra solucao foi preparada através
da dissolucdo de 0,07 mmols de Enxofre em 25 mL de Agua destilada (soluc&o 3).
Sob agitacdo, a solucdo 3 foi adicionada na solug¢do 1 novo, a solucéo resultante
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da mistura das solucdes 1 e 3, foi transferida de novo para a célula reacional. O
tempo de sintese no micro-ondas escolhido para as amostras dopadas foi de 40
min. As demais etapas se procederam da mesma forma que o ZnO puro.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A sintese de nanoparticulas (NPs) de (ZnO@2ZnS) foi realizada por meio de
duas etapas prévias: a primeira etapa foi a obtencéo do p6 de ZnO por meio do
método hidrotérmico assistido por micro-ondas e a segunda etapa € o processo de
recobrimento do ZnO com as NPs de ZnS.

Na Figura 2 séo apresentadas as imagens obtidas por microscopia eletronica
de varredura por emissdo de campo (MEV) nas duas etapas de preparacdo de
amostras ZnO@ZnS para o (MEV). De acordo com as imagens, (A) e (B)
correspondem para as primeiras caracterizacdes das amostras onde foram obtidas
ndo muito bem definidas a morfologias, isso € devido a forma preparacdo das
amostras. As imagens (C) e (D) ja apresentaram melhoria nas morfologias das
mesmas amostras.
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Figura 2: Imagens de microscopia eletrénica de varredura de (A) na primeira etapa
ZnO 4 min, (B) na primeira etapa ZnS@ZnS 16 min, (C) na segunda etapa ZnO 4
min e (D) na segunda etapa de preparacdo das amostras ZnO@ZnS 12 min.

As imagens de microscopia eletrénica de varredura identificaram a formacéo
de bastdes com mais de 2 microns de comprimentos e espessura entre 200 e 500
nm. Na imagem (b) verifica-se o recobrimento destes bastdes de ZnO por
nanoparticulas de ZnS de forma inomogénea. Este processo de recobrimento esta
em processo de otimizagao para melhor recobrir os batdes de ZnO.



4. CONCLUSOES

O desenvolvimento de um sistema Core-Shell (ZnO@znS) aplicado a células
fotovoltaicas € um estudo que podera repercutir em avancgos tecnoldgicos na
obtencdo de energia por métodos alternativos. O método de sintese hidrotermal
assistido por micro-ondas se mostrou eficiente, pois pode ser feito em curto periodo
de tempo e baixa temperatura, bem como proporcionar a obtencéo de sistema core-
shell (ZnO@ZnS) com alto grau de pureza e organizacao estrutural. As imagens de
microscopia eletronica de varredura (MEV) mostraram a formacao de diferentes
morfologias, com certa homogeneidade e tamanho de particulas aproximadamente
entre 200 e 500 nm. Com essa sintese € possivel expandir a &rea de captacao de
energia das placas solares na regido do visivel e do ultravioleta, sendo assim,
consegue-se aumentar a eficiéncia das placas, por meio de um processo viavel,
tanto do ponto de vista tecnolégico quanto do econémico. Este trabalho esta em
andamento faltando caracterizar o estruturalmente através da analise raio-X que
indicaram a formacéao da fase de ZnO@ZnS.
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