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Introducéo

O Oxido de magnésio nanométrico apresenta crescente importancia tecnoldgica,
encontrando aplicacdes diversificadas como material Optico-eletrdnico, refratario, sensores,
bactericida e catalisador, devido a versatilidade de suas propriedades. Entretanto, cada uma
destas aplicacbes requer uma morfologia e uma microestrutura adequada. Este trabalho
descreve a obtencdo do MgO nanométrico através da sintese de combustdo de precursor
quimico utilizando o PVA como agente quelante/combustivel e apresenta um estudo da
influéncia dos parametros de tratamento térmico do gel precursor sobre a morfologia e a
microestrutura do MgO. Uma discussdo sobre a cinética de crescimento de grao do MgO
nanocristalino também € apresentada.

Objetivos

Sintetizar o MgO nanométrico através da combustdo de precursor quimico utilizando o
PVA como agente quelante/combustivel, estudar os efeitos dos paréametros de tratamento
térmico do gel precursor sobre a morfologia e a microestrutura do éxido e a cinética de
crescimento de gréo do MgO.

M etodologia

Uma quantidade estequiométrica de Mg(NOs),.6H,O e PVA foram inicialmente
dissolvidos em agua deionizada. Todos 0s reagentes apresentam grau analitico. A solucéo de
PVA (10% em massa) é aquecida a 60 + 5C e mantida nesta temperatura por 30 min. Entéo, a
solucdo de nitrato € lentamente adicionada sob vigorosa agitacdo. Inicialmente, ocorre a
formagdo de duas fases que desaparecem com o0 avango da reacdo. Esta solucdo foi
concentrada a 80 + 5C até a formagdo de um gel com coloracdo levemente amarela. A
obtenc&o dos pos de MgO em escala nanométrica ocorre apds a combustéo do gel.

O gl obtido foi submetido a uma analise na balanca termogravimétrica Setaram modelo
Setsys Evolution até a temperatura de 600° C, a taxa de 10° C/min, sendo ar sintético o fluxo
gasoso utilizado. Com esse experimento pudemos analisar a partir de qual temperaturao MgO
seforma.

Para estudar o efeito dos pardmetros do tratamento térmico sobre a formacéo do MgO
nanométrico, foram realizados dois experimentos diferentes. No primeiro, parte do gel obtido
na etapa anterior foi tratado termicamente & temperatura constante de 600°C por 15, 30, 60,
120 e 240 minutos. No segundo, o gel precursor foi tratado termicamente a 500, 600, 700, 800
€900 °C por 1 hora

Os pbs obtidos foram caracterizados por difracdo de raios-X, empregando um
difratbmetro D-5000 da Siemens e radiacdo de cobre. O tamanho do gréo foi estimado
empregando o Método de Rietveld com parametros fundamentais © e o software TOPAS 3 @,
A morfologia e a microestrutura foram caracterizadas por microscopia eletrénica de varredura
(MEV) com um microscopio DSM960 da Zeis e por microscopia e etrénica de transmissdo
(MET) com um microscopio de 200kV, 2010FX da Jeol. As éreas especificas de superficie de
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algumas amostras foram medidas por BET (Brunauer-Emmett-Teller) com um Micrometrics
ASAP 2010.

A cinética de crescimento de grdo foi estudada usando uma simplificada equacéo
empirica do crescimento de grdo G" - Gy =Kk,texp(-E/RT) , onde G é o tamanho médio
de gréo num tempo t, Gy € o tamanho médio de gréo inicial, kg € uma constante, n é um inteiro
que depende do mecanismo de crescimento de grao, E € aenergia de ativacdo, R € a constante
dos gases (8.314 JK™* mol™) e T é a temperatura absoluta. Aplicando logaritmo natural em
ambos os lados da eguacdo e assumindo que o valor de Gy € pegueno o suficiente para ser
desprezado, e ap6s uma modificacdo algébrica, a equacdo pode ser reescrita como
ING =In(k,t)/n- E/nRT). A partir dessa equacdo foi construido um gréfico de In(G) vs.
UT. Posteriormente, foi construido um grafico In(G) vs. Ln(t), usando os dados do primeiro
experimento.

Conclusdes

Nossos resultados nos levam a concluir que o método de combustdo do precursor
quimico utilizando PVA como quelante/combustivel é adequado para a formacéo do MgO
nanocristalino. Este método apresenta como vantagens o fato de ser relativamente simples,
ndo precisar de equipamentos elaborados, utilizar matéria prima de baixo custo e produzir pos
nanométricos de boa qualidade. Os resultados indicam que os parametros de tratamento
térmico influenciam a estrutura e a morfologia final dos pés. O tamanho do cristalito aumenta
com 0 aumento da temperatura, enquanto a area superficia se reduz com o aumento da
temperatura. Através do apropriado controle dos paréametros de processamento € possivel
obter o MgO nanocristalino com tamanho médio de gréo variando de ~ 13.6 nm até 97 nm e
uma area superficial de até 180 m?g ™. Foi determinado um valor de 138,34 kJmol™ para a
energia de crescimento de gréo.
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