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Introducao

Recentemente, a mistura de nanoparticulas de ZnO
e oOxidos do tipo-p, estdo sendo desenvolvidas
devido & habilidade fotocatalitica desta em degradar
varios poluentes. O aumento da atividade
fotocatalitica ocorre devido & producdo de mais
lacunas (h") no sistema, consideradas como as
principais responsaveis pela formag¢do do radical
hidroxila (*OH), que degrada os poluentes
adsorvidos na superficie do fotocatalisador." A
temperatura de calcinagdo durante a sintese destes
materiais pode influenciar diretamente no tamanho
das nano-particulas e consequentemente na
eficiéncia fotocatalitica. Este trabalho tem como
objetivo sintetizar e caracterizar nanocristais de
Co0O-ZnO obtidos em diferentes temperaturas e
aplicar na fotocatalise do diazocorante direct red 23
(DR23).

Resultados e Discussao

Solucdes de igual volume de acido oxalico
(H,C,0,) 0,60 mol L™, Zn(NO3),.6H,0 0,40 mol L™ e
Co(NO3),.6H,0 0,40 mol L™ em &gua deionizada,
foram levadas isoladamente até ebulicdo. Nesta
temperatura as solugbes de Zn(NOs;),.6H,O e
Co(NO»),.6H,O foram imediatamente adicionadas
em H,C,0, e interrompido o0 aguecimento. A mistura
resultante foi mantida, sob agitacdo, até atingir a
temperatura ambiente. Os precipitados formados
foram filtrados, lavados por diversas vezes com
agua destilada, secados ao ar por uma noite e a
100°C por 3 h. Cerca de 2,0 g do composto foi
introduzido na mufla, aquecido na faixa de 5 a 10°C
por min até alcancar a temperatura de calcinagao
desejada (400°C, 600°C e 1000°C) por 12h.

Através da analise por difragcdo de raios-X
verificou-se que a amostra sintetizada € mistura de
dois oxalatos (CoC,04 - ZnC,0,). Na calcinacdo
deste material em 400 e 600 °C, observou-se as
fases ZnO e Zng 99C0;,0:04. Em 1000°C formou-se a
mistura das fases ZnO e CoO.

A curva TG/DTA do oxalato misto de zinco e
cobalto em atmosfera de ar mostrou que sua
decomposicdo térmica ocorreu através de trés
etapas. A perda inicial, 18,8%, a 174,9°C é um
processo endotérmico de desidratacdo de 3,7 mol
de agua. A segunda perda, 37,9 %, em 364,7°C esta
relacionada a decomposigdo exotérmica em ZnO e
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Co304. A terceira perda de 1,6% em 904,8°C
corresponde a formagédo de ZnO e CoO.

A partir da Tabela 1 observou-se que a
descoloragéo de DR23 foi mais répida na presenca
do Oxido obtido a 400°C. Isto é justificado pelas
energias de band-gap de Cos0,1,4-1,8 eV, CoO 2,4
eV e ZnO 3,37 eV. A area superficial e o volume dos
poros dos fotocatalisadores sintetizados, Tabela 1,
diminuem com o aumento da temperatura de
calcinagdo, diminuindo, portanto, a capacidade
fotocatalitica de descoloragdo de DR23.

Tabela 1. Analise textural de ZnO comercial e
amostras sintetizadas em diferentes temperaturas, e
constante de velocidade de descoloragdo, Kkqs, de

DR23 (7,5x10" mol L% na presenca dos
fotocatalisadores (2,0 g L™).
Area Volume do Kobs /
Fotocatalisador superficial poro / 1072 107
/m?g™* cm®g™ min™
ZnO comercial 6,440 0,840 9,70
Co0-Zn0 400°C 42,772 11,580 15,98
Co0-Zn0 600°C 8,197 1,006 0,43
Co0-ZnO 1000°C 2,984 0,181 0,47

Através das imagens obtidas por MEV, verificou-se
que as nanoparticulas sintetizadas de ZnO e CoO
sdo maiores que as de ZnO comercial e que, este
tamanho aumenta com a elevacdo da temperatura
de calcinacéo.

Conclusodes

Os resultados TG/DTA e DRX indicaram a formacédo
da mistura de Oxidos em 400, 600 e 1000°C. A
elevagcdo da temperatura de calcinacdo provocou a
separacao entre as fases de Zn e Co, assim como a
diminuicdo da capacidade fotocatalitica desses
materiais na descoloracdo do diazocorante, devido
ao aumento no tamanho das nanoparticulas e por
consequéncia, na reducdo da area superficial e
volume dos poros. Destes, o material calcinado a
400°C apresentou o maior valor de Kops.
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