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Introducao

A nanotecnologia vem se destacando como uma das mais interessantes e promissoras
areas para o desenvolvimento tecnoldgico do século XXI, e ja estd causando grandes impactos
no desenvolvimento de novos materiais e produtos [1]. O nimero de pesquisadores dentro
dela cresceu e estéd crescendo dramaticamente. Nanotecnologia é o desenvolvimento e uso de
técnicas para estudar fendmenos e construir estruturas no tamanho fisico de 1 a 100
nanometros (bilionésima parte de um metro), possibilitando o uso dos resultados da
nanociéncia para a manipulagdo e reorganizacdo de nano particulas, promovendo outras
combinagdes e, com isso, a elaboragdo de novos materiais e dispositivos, incorporando tais
estruturas em aplicacdes tecnoldgicas. Os materiais nanoestruturados apresentam, pelo menos
em uma dimensdo, tamanho da ordem de nandmetros. Assim, existem materiais nanométricos
em uma dimensdo, por exemplo, nanotubos; em duas dimensdes, como os filmes finos, e em
trés dimensdes: nano particulas [2]. Tais materiais apresentam propriedades fisico-quimicas
diferenciadas com relagdo as de outros materiais devido ao seu tamanho reduzido.

O didxido de estanho nanoestruturado tem sido um material muito estudado devido as
suas propriedades, tais como alta condutividade elétrica, alta transparéncia na regido do
visivel, alta estabilidades térmica, mecanica e quimica, e as suas diversas aplicagdes, através
da microeletronica [3], Quimica fotoeletronica [4], materiais opticamente transparentes e
displays de cristal liquido [5], catalisadores, sensor de gas [6], entre outras, sendo esta ultima
a sua principal aplicagdo.

Objetivos

O objetivo desta pesquisa € desenvolver um método de sintese de didéxido de estanho
nanoestruturado e caracteriza-lo morfologicamente.

Metodologia

Varios métodos de sintese de dioxido de estanho estdo descritos na literatura, dentre os
quais, a rota sol-gel [7], sintese hydrothermal [8], reacdo de estado sé6lido [9], além do método
de fusdo [10], microemulsdo [11], oxidag¢do do estanho metilico, condensagdo de fase gasosa
[12], precursor polimérico, método Pechini [13], entre outros.

Para que o objetivo desta pesquisa fosse alcangado, desenvolveu-se um procedimento
que consiste numa reacio de sintese a partir de uma fase homogénea, no caso gasosa, onde o
tetracloreto de estanho reage com um oxidante também gasoso, o vapor d’agua. Como tanto a
dgua quanto o tetracloreto de estanho a temperatura ambiente se encontram no estado liquido,
foram implementadas duas mantas aquecedoras para vaporizar essas substancias. A
temperatura de ebulicdo do SnCly é de 115°C.

Assim que vaporizadas, as substincias serdo levadas até o reator através do uso do
argénio como gés de arraste, de modo que o tetracloreto de estanho encontre uma atmosfera
de vapor d’4gua e reaja. Dentro do reator, espera-se que tetracloreto de estanho reaja com o
vapor d’dgua formando o di6xido de estanho nanoestruturado desejado na forma de p6 de
acordo com a reagdo a seguir.
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SnCl4(g) + 2H20(g) — SnOy(s) + 4HCI(Q)

A Figura 1 mostra um grafico de composi¢do de equilibrio versus temperatura do
sistema reacional construido a partir do programa HSC Chemistry® 5.11. Foram computados
5 kmol de H,O(g) e 1 kmol de SnCl4(g). A seguir é mostrado o estudo da termodinamica da
reacdo usando o0 mesmo programa.
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Figura 1. Composicdo de equilibrio versus temperatura

Observa-se no diagrama que a reacdo atinge uma conversio proxima de 100% entre as
temperaturas de 500 °C e 800°C.

Além do dioxido de estanho também € gerado na reacdo o géds acido cloridrico (HCI),
que ¢é altamente danoso para a saude. Portanto, foi realizado um sistema de tratamento do
acido cloridrico resultante, para que este ndo fosse liberado diretamente para o meio ambiente.

Esse sistema foi acoplado ao coletor de pd, por meio de uma mangueira ligada a um
equipamento denominado kitassato, contendo uma solugcdo de bicarbonato de sédio
(NaHCO3).

O esquema do aparato experimental esta apresentado na Figura 2.
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Figura 2. Desenho esquemaético do aparato experimental

Esse método de sintese € interessante devido a uma série de fatores. Um dos reagentes ¢
o vapor d’dgua e a sintese na fase vapor permite a obtencdo direta do diéxido de estanho na
forma de pd nanoestruturado, evitando-se assim uma possivel etapa de moagem, que poderia
resultar na contaminacdo do material e também num acréscimo no custo da producido do
mesmo.

Resultados e Discussao

Foram realizados testes com o reator a 500 °C e 700 °C. Uma das dificuldades
encontradas foi a condensacdo do vapor d’agua e do tetracloreto de estanho nos tubos, mas ela
foi controlada através do isolamento dos tupos por meio da 13 de alumina. Nos testes
preliminares observou-se a formagdo de um composto amarelado dentro do reator, que esta
sendo andlisado pelo método de difracido de Raios-X.

Conclusoes

O estudo tedrico permitiu o desenvolvimento de um sistema experimental para a sintese
de diéxido de estanho nanoestruturado.
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