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Resumo

Guano, S.E.; Solorzano, 1.G.; Moura, F.J.. Nanoestruturas de ZnO
Altamente Luminescentes: Sintese e Caracterizacao. Rio de
Janeiro, 2007. 93 p. Dissertacao de Mestrado — Departamento de Ciéncia
dos Materiais e Metalurgia, Pontificia Universidade Catélica do Rio de
Janeiro.

O oxido de zinco foi sintetizado por evaporacao, condensacao e oxidacao
de Zn metalico sob pressao atmosférica. Foram desenvolvidos dois métodos de
sintese, estacionario e dindmico. No primeiro foi utilizado um reator tubular
de alumina com controle local da temperatura. A evaporacdo do Zn aconteceu
na faixa de temperaturas 900 - 1000 °C sob pressdo e gradiente térmico
controlados. Zn metdlico foi introduzidos no reator e, durante o processo de
aquecimento, o oxigénio contido no ambiente, reage com a superficie do Zn
formando uma camada de ZnO que encapsula o Zn liquido contendo o vapor
de Zn gerado. Quando a pressao na capsula alcanca uma pressao critica trincas
sao formadas na capa de 6xido, permitindo a emissao do vapor de Zn, que
se oxida na medida que percorre o reator e, dependendo da sua trajetoéria,
obtém-se cristais nanometricos e micrométricos de ZnO numa variedade de
morfologias. O sistema dinamico foi desenvolvido num reator de quartzo com as
extremidades fechadas e permitindo a injecao controlada de argénio e oxigénio.
Em todos os experimentos, predomina a presenca de tetrapodos com bracos
finos piramidais e dimensoes na faixa desde poucas centenas de nandémetros
até varias micra. Estas nanoparticulas foram caracterizadas por microscopia
eletronica (MEV e MET) e as suas propriedades opticas foram analisadas
por catodoluminescéncia e fotoluminescéncia. Imagens monocromaticas por
catodoluminescéncia mostram que a energia de emissdao UV é originaria do
volume, enquanto e a verde emana essencialmente da sua superficie, indicando

a relacao com as lacunas de oxigénio.

Palavras—chave
Oxido de Zinco; Nanoestruturas; Sintese; Caracterizacdo estrutural;

Propriedades luminescentes; Microscopia Eletronica.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0521514/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0521514/CA

Abstract

Guano, S.E.; Solérzano, 1.G.; Moura, F.J.. Hight luminescent ZnO
Nanostructures: Synthesis and Characterzation. Rio de Janeiro,
2007. 93 p. MSc. Dissertation — Departamento de Ciéncia dos Materiais
e Metalurgia, Pontificia Universidade Catélica do Rio de Janeiro.

Zinc Oxide has been synthesized by evaporation, condensation,
and oxidation of metallic zinc under atmospheric pressure. Two methods of
synthesis, denominated stationary and dynamic, were developed in this study.
In the stationary system has the local control of temperature and a alumina
tube-furnace reactor has been used. Zn was evaporated at 900-1000°C in an
alumina tube under controlled pressure and heating profile. Pieces of Zn were
introduced into the alumina tube. During heating, the ambient oxygen reacted
with the Zn surface to form a layer of ZnO, which encapsulated the liquid Zn
and contained the Zn vapor. When the pressure inside the capsule surpasses
the ambient pressure, cracks are formed in the oxide crust, which release the Zn
vapor. Zinc oxidizes as it travels though air, and, depending on its trajectory,
a variety of morphologies. The dynamic system was based on a quartz tube
reactor sealed at both ends and with controlled injection of argon and oxygen
while the process takes place at 900 C. One dominant structure is in the form of
tetrapods whose ends form the apices of a regular tetrahedron, with dimensions
ranging from a few hundred nanometers to several microns. The nature of
these nanostructures was characterized by transmission electron microscopy
(SEM and TEM) and their optical properties have been studied using and
cathodoluminescence. Monochromatic cathodoluminescence images show that
the UV emission originates from the bulk of the legs, while the green emission

emanates from the surface, indicative of it being related to oxygen vacancies.

Keywords
Zinc Oxide; Synthesis; Nanostructures; Structural Characterization;

Luminescent Properties; Electron Microscopy.
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Resumen

Guarno, S.E.; Solérzano, I.G.; Moura, F.J.. Nanoestructuras de ZnO
altamente luminiscente: Sintesis y Caracterzacién. Rio de Janeiro,
2007. 93 p. Tesis de Maestria — Departamento de Ciéncia dos Materiais
e Metalurgia, Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

El éxido de zinc fue sintetizado por evaporacién, condensaciéon y oxi-
daciéon de Zn metdlico bajo presiéon atmosférica. Se desarrollaron dos métodos
de sintesis, estacionario y dindmico. En el primero se usé un reactor tubular de
alimina con control local de temperatura. La evaporacion de ZnO ocurrié den-
tro del intervalo de temperatura 900 - 1000 °C en un ambiente de temperatura
y presion controlados. Se introduce el Zn metélico en el reactor y durante el
proceso de calentamiento, el oxigeno del ambiente reacciona con la superficie
de Zn creando una capa de ZnO que encapsula el Zn liquido conteniendo el
vapor de Zn generado. Cuando la presion de la cadpsula alcanza una presion
critica forma fisuras en la capa de 6xido, permitiendo la emisién de vapor de Zn,
que se oxida a medida que recorre el reactor y dependiendo de su trayectoria
se obtienen cristales nanométricos e micrométricos de ZnQO con una variedad
de morfologias. El sistema dinamico fue desarrollado en un reactor de cuarzo
con los extremos cerrados y permitiendo la inyeccién controlada de argén y
oxigeno (900 °C). En todos los experimentos, predomina la presencia de tre-
trapodos con brazos finos piramidales e con dimensiones desde pocas centenas
de nanémetros asta varios microémetros. Estas nanoparticulas fueron carac-
terizadas por microscopia electronica (MEV e MET) y sus propiedades 6pti-
cas fueron analizadas por catodoluminiscencia y fotoluminiscencia. Imégenes
monocrométicas de catodoluminiscencia muestran que la energia de emision
UV se origina en el volumen, mientras que la verde emana principalmente de

la superficie, indicando su relacién con las vacancias de oxigeno.

Palabras—clave
Oxido de Zinc; Nanoestructuras; Sintesis; Caracterizacion estructural;

Propiedades luminiscentes; Microscopia Electronica.
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