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RESUMO

O presente trabalho apresenta a sintese das nanoparticulas ZnO e MgO para aplicacéo no solo
para 0 plantio de milho e posterior estudo do seu desenvolvimento em diferentes
concentragOes das amostras e também em relacdo ao didmetro das particulas. Para o estudo
foram utilizados 0 ZnO e uma mistura de ZnO/MgO (1:1), sendo amostras nanoparticuladas
sintetizadas em laboratorio tanto pelo método de combustdo, quanto em formato bulk obtidas
comercialmente. O milho foi cultivado em latossolo preparado e tratado com as amostras dos
Oxidos e foi cultivado por 90 dias para estudo do desenvolvimento das plantas por meio da
comparacdo da variagdo das biomassas de raizes e folhas. Por meio da espectroscopia
infravermelho foi possivel aferir a melhor temperatura para a sintese dos materiais
nanoparticulados e foi verificada a formacdo dos 6xidos, auséncia de fases secundéarias e
impurezas apds tratamento térmico. Por meio da difracéo de raios X foi observada a formagéo
das fases cristalinas tipicas para ZnO e MgO, que apresentaram didmetro dos cristalinos de 39
nm e 28 nm, respectivamente. Em relacdo a variacdo da dose de biomassa aplicada quando
comparadas com a dose zero apresentaram pouca influéncia em relacdo a biomassa da planta
modelo, se destacando a mistura ZnO e MgO bulk com um aumento da biomassa significativo

com o0 aumento da concentragéo.

Palavras-chaves: Melhoramento de solo, biomassa na agricultura, 6xido de zinco e

magnésio, estruturas nanomericas.



ABSTRACT

The present work presents the synthesis of ZnO and MgO nanoparticles for application to soil
for corn planting and further study of their development at different concentrations of the
samples and also in relation to the particle diameter. For the study ZnO and a mixture of
ZnO/MgO (1:1) were used, being nanoparticulate samples synthesized in the laboratory both
by the combustion method and in bulk format obtained commercially. Corn was grown on
latosol prepared and treated with the oxide samples and was cultivated for 90 days to study
plant development by comparing the variation in root and leaf biomass. By means of infrared
spectroscopy it was possible to determine the best temperature for the synthesis of
nanoparticulate materials and to verify the formation of oxides, absence of secondary phases
and impurities after thermal treatment. Through X-ray diffraction the formation of typical
crystalline phases was observed for ZnO and MgO, which presented crystalline diameters of 39
nm and 28 nm, respectively. In relation to the variation of the biomass dose applied when
compared to the zero dose showed little influence in relation to the biomass of the model plant,
standing out the mixture ZnO and MgO bulk with a significant increase of biomass with the

increase of the concentration.

Keywords: soil improvement, biomass in agriculture, zinc magnesium oxide, nanomeric

structures.
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1. INTRODUCAO

As nanoparticulas (NPs) possuem um alto potencial de inovacdo para o
desenvolvimento de novos produtos com propriedades quimicas, fisicas e biolégicas unicas
devido os efeitos da alteragcdo do tamanho em suas estruturas. Os principais campos de aplicagédo
desse material sdo a biomedicina, tecnologia, industria e no campo da agricultura, ndo é
diferente, a partir do desenvolvimento de estruturas nanométricas, inimeras possibilidades vém
sendo desenvolvidas (OLIVEIRA, 2016).

Atualmente j& existem estudos com estruturas nanoméricas de diversos materiais para
aplicacdo em agricultura, dentre eles estdo o zinco (Zn), éxido de zinco (ZnO), diéxido de
titdnio (TiOz), 6xido de cério (CeO.), 6xido de aluminio (Al>Os) e nanotubos de carbono. Estes
compostos geralmente estdo associados ou revestidos com outros elementos como ouro e
fésforo, com aplicabilidade tanto como defensivos quimicos no combate e prevencéo de pragas,
como na utilizagdo de estimulantes ou inibidores de crescimento de plantas (GHIDAN E
ANTARY, 2019; USMAN ET AL., 2020).

Dentre as NPs, as de 6xido de zinco (Zn0O), séo 6xidos bastante utilizados (SANTOS,
2020), isso se deve as variadas aplicagdes como por exemplo biosensores, tintas, pigmentos,
alimentos, baterias e semicondutores. Além disso, o zinco (Zn) é um micronutriente essencial
para as plantas sendo utilizado como adubos ou formulagdes agricolas. Cosiderando as NPs de
oxido de magnésio (MgO) podemos observar a sua importancia na area da agricultura,
principalmente devido a relevancia bioquimica do magnésio como macronutriente essencial
para a fisiologia das plantas (ALTOE, 2013).

As NPs de ZnO e MgO podem ser sintetizadas por diferentes rotas sintéticas (método
de precipitacdo, método de transporte de vapor e processo hidrotérmico), no presente trabalho
as NPs de ZnO e MgO foram sintetizadas através do método de combustéo, um método simples,

rapido, com baixo custo, bom rendimento e de facil controle estequiométrico.

A inclusédo dessas NPs no solo é um estudo muito importante e ainda pouco explorado
especificamente no solo do cerrado, que além de possuir caracteristicas muito especificas

como alta toxicidade e pobreza em nutrientes demanda diversos macro e micronutrientes

14



dentre eles o zinco e o magnésio (SOUZA, 2018). Portanto, este trabalho é bastante
relevante, visto que o milho € uma cultura muito presente e importante na regido de Goias
e que o solo enriquecido com nanoparticulas de 6xidos de zinco e magnésio poderdo
auxiliar no cultivo e produtividade desta planta, bem como os resultados aqui apresentados

impulsionardo pesquisas futuramente.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Nanoparticulas e nanociéncia

A nanociéncia € responsavel pelo estudo de materiais em escala hanométrica, ou seja,
que possuem dimensao entre 1-100 nm, isso inclui as nanoparticulas (NPs) vista como uma das
principais e mais inovadoras linhas de pesquisas cientificas, aplicadas em diversos campos por
possuirem propriedades Unicas ndo encontradas na escala macro. Isso porque quando um
material € reduzido em sua escala nanométrica a fracdo de atomos localizados nas regides
superficiais aumentam consideravelmente, o que proporciona novas posssibilidades no

desenvolvimento de dispositivos e sistemas mais eficiéntes (PADOVINI, 2013).

Os materias nanomeétricos sdo dependentes da sua composicdo, forma e tamanho, tais
fatores influenciam principalmente suas propriedades elétricas, cristalinidade, solubilidade,
forma de agregacdo, entre outras (NEL et al., 2006). Essas caracteristicas permitem alta
capacidade de funcionalizacdo em diferentes areas da ciéncia como na fisica, quimica e biologia
e campos como a biotecnologia, setores téxtil e automotivo, biomedicina e na agricultura
(MODY etal., 2010; FALLEIROS et al., 2011; BRAKMANE et al., 2012).

Com tamanho e desempenho, atualmente ja existe a producdo de diferentes
nanoparticulas que envolvem o uso de particulas metélicas, polimeros, 6xidos ou a exploracdo
de materiais de carbono tais como o0s nanotubos de carbono, grafenos e fulerenos (OLIVEIRA,
2016). Cada uma com diferentes aplicac@es tanto como defensivos quimicos no combate e
prevencdo de pragas e doencas na area agricola, como na utilizacdo como estimulantes ou
inibidores de crescimento, para o fornecimento de nutrientes especificos ou inibidores de
atividade microbiana (GHIDAN E ANTARY, 2019; USMAN ET AL., 2020).

2.2 Oxido de zinco

O oxido de zinco também conhecido como zincita pode ser encontrado em diferentes
fases cristalinas como blenda e wurtzita, sendo a wurtzita uma estrutura pouco compacta e de
facil incorporacdo de impurezas em sua rede cristalina (WANG, 2009), a forma mais estével
termodinamicamente em condi¢cBes ambientes. Devido as propriedades Opticas, elétricas e
piezelétricas, esse material possui diversas aplicabilidades e ainda é alvo de muitos estudos.
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O ZnO é um semicondutor que possui energia de band gap de aproximadamente 3,4 eV,
alta energia de éxciton (60 meV) e baixa toxicidade. Apresenta elevada condutividade térmica
e boa estabilidade térmica e quimica. Sua energia de band gap pode ser modificada através de
mudancas no tamanho de particula, estado de agregacao, forma e propriedades de superficie,
permitindo a otimizagédo de suas propriedades (OLIVEIRA e PINEDA, 2009).

O ZnO tem baixa solubilidade em meio aquoso, porém, quando nanoparticulado, esta
propriedade é favorecida, ocorrendo a solubilizacéo e facilitando o processo de absorcao do ion
Zn?* pelas plantas. (CHILITI et al., 2017). Além disso, 0 ZnO nanoparticulado tem sua
atividade antimicrobiana aumentada (SIRELKHATIM et al., 2015).

No campo da bioquimica as NPs de ZnO podem entrar no solo por vias diretas (produtos
agricolas) ou indiretas (biossélidos), e podem ser absorvidas e acumuladas pelas plantas,
causando efeitos negativos ou positivos no crescimento das plantas. (Zeb et al., 2021). Além
dessas propriedades, as NPs de ZnO, tém alto potencial catalitico e € muito comum seu uso em
protetores solar, ceramicas, processamento de borracha, tratamento de agua residuais e como
fungicida (SANGEETHA, et al., 2012).

Considerando os aspectos apresentados sobre o Oxido de zinco, com sua gama de
aplicabilidades, e ainda mais potencialidade para aplicagdo na agricultura em sua forma
nanoparticulada, é necessario se atentar em qual dos diferentes métodos de sintese é o mais

compativel com a pesquisa.
2.3 Oxido de magnésio

Dentre os diferentes 6xidos metélicos, o 6xido de magnésio (MgO) um composto de
metal alcalino com estrutura cubica de face centrada obtido geralmente através da calcinacao
de carbonato ou hidroxido de magneésio € muito citado em trabalhos e pesquisas isso por suas
propriedades de alta capacidade de absorcéo, elevada refratariedade, boa estabilidade térmica e
quimica (KHAIRALLAH; GLISENTI, 2007).

Essas propriedades permitem diferentes aplicabilidades como agente antimicrobianos,
remediador de aguas toxicas, aditivo em materiais refratarios, sensores eletroquimicos e

biocomponentes. Em sua forma nanoestruturada o MgO exibe reatividade diferente de sua foma
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convencional, j& que sua reatividade e taxa de absor¢do dependem principalmente da grande
area de superficie, caracteristica que proporciona a sua utilizacdo como agente de revestimento
que ajuda a aumentar a eficiéncia de conversdo de energia (DUARTE, 2018). Além disso, o
oxido de magnésio é um catalisador eficiente e tem sido foco de consideravel atencédo, pois
catalisa uma variedade de reagdes orgénicas, como reagdo alddlica, sintese de epdxi quiral de
cetonas e também nitro &lcoois quirais (MURAGAN et al., 2012; ITAS et al., 2023).

O MgO nanoparticulado como produto intermediario do processo industrial de producao
de refratarios obtido da calcinacdo da magnesita (MgCO3) (NOGUEIRA et al., 2012), vem
sendo estudado como uma das possibilidades de corretivo para, isso porque além de um
macronutriente essencial para as plantas, o magnésio exerce fungdes como transporte e

redistribuicdo dos produtos da fotossintese (chamados de fotoassimilados).
2.4 Metodo da reacdo de combustéo

O método da reacdo de combustdo se destaca para a sintese de diferentes materiais como
catalisadores, semicondutores e 6xidos nanométricos em geral. Isso devido a vantagens como
baixo custo, ao controle da homogeneidade quimica (ARAUJO, 2019) e a execucdo
relativamente facil, uma vez que iniciadas por uma fonte externa, as reacdes exotérmicas
constituintes desse processo ocorrem rapidamente, tornando-se auto-sustentavel e resultando

no 6xido final.

Esse método também chamado de sintese auto-propagante ocorre dentro dos principios
termodinamicos das rea¢Ges de combustdo, que tem seu inicio na temperatura de ignicédo e
envolve uma reacdo redox exotérmica contendo ions metalicos de interesse, nesse caso nitratos

dos cétions desejados, agindo como oxidantes e a uréia (CH4N20) agindo combustivel redutor.

Dentre os agentes oxidantes os nitratos foram escolhidos como percursores metalicos
porque além de disponibilizar o cation, possui eficiente solubilidade em agua o que permite a
homogeneizacdo da solucdo. Sendo assim 0s precursores responsaveis pela sintese de
combustdo de 6xido de zindo e 6xido de magnésio sdo seus respectivos nitratos: Zn(NOs),

Mg(NOs)? no qual contém seus ions e os grupos de agentes oxidantes NOs.

Outra importante escolha é o combustivel, que além de responsavel para que haja auto-
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ignicédo, pode determinar a quantidade de gases toxidos liberados e até a cristalinidade em escala
nanomeétrica dos materias obtidos. Entre os combustiveis utilizados podem ser citados o &cido
citrico (CeHgO7), a carbohidrazida (CHsN4O), a uréia (CH4N20) e a glicina (C2HsNO3), sendo
esses dois ultimos os que podem ser obtidos com maior facilidade, e a uréia considerada a mais

viavel economicamente e comercialmente (GUAGLIANONI, 2012).

Considerando esses aspectos 0 ponto chave da sintese por reacdo de combustao esta na
relacdo oxidante/combustivel. A mistura entre esses dois componentes envolvem a
desidratacdo, decomposicao, inchaco e igni¢do. Primeiramente a agua dos sais é evaporada e
nesse processo ocorre a decomposicdo da amodnia (NHs) e do biureto. O biureto se decompde
em acido cianUrico e concomitantemente, nesse ponto, os nitratos se decomp&em em 6xidos de
nitrogénio (ALVES, 2018).

Finalmente, ap6s o aquecimento da mistura e producdo de gases liberados, é formada
uma espuma que com choque térmico e quebra da resina formada produz um éxido em pé com
estrutura amorfa (KIMINAMI et al, 2007) e posteriormente com tratamento térmico se

transforma em um material cristalino do éxido em escala nanométrica.
2.5 Solo do Cerrado

Os solos do bioma brasileiro Cerrado sdo caracterizados pela baixa fertilidade inerente
da escassez de nutrientes do solo (LOPES, 1996; SERAFIM et al., 2023). Os latossolos,
constituem a principal classe de solos do Brasil, correspondendo a mais de 60% da superficie
do pais e aproximadamente a metade do bioma Cerrado brasileiro. Os autores Schaefer et al.
(2008) e Eberhardt et al. (2008) relatam que os latossolos apresentam severa restricdo quimica
ao desenvolvimento vegetal, pois esses solos apresentam baixa capacidade de troca catidnica,
alta saturacdo de aluminio e baixa disponibilidade de nutrientes (GOEDERT, 1983; LOPES
1984; LOPES; COX, 1977). No entanto, essas limitacOes de fertilidade dos latossolos podem
ser solucionadas com a aplicagéo de corretivos e fertilizantes (CASTRO; CROSCIOL, 2013;
GOEDERT, 1983; SILVA et al., 2021).

A introdugdo de corretivos e fertilizantes nos latossolos do Cerrado tiveram inicio na

década de 1970, no qual ocorreram mudancas na infraestrutura e também melhorias como
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enriquecimento do solo, permitindo um avango e expansédo na agricultura, como cultivo de soja,
milho e feijdo (CUNHA, 1994; JEPSON, 2005; KLINK; MACHADO, 2005). Esses avancos
tecnoldgicos e 0 aumento da rentabilidade da terra foram fundamentais para transformar o
Cerrado na mais importante fronteira agricola do pais (REZENDE, 2002; ARANTES et al.,
2016).

O Mg e Zn sdo macro e micronutrientes necessarios e de disponibilidade escassas no
solo do cerrado e devido os altos nives de acidez e indices de aluminio afetarem capacidade de
solubilidade desses compostos, 0 uso de fertilizantes que atendam a essa demanda é a saida para
0s produtores (TORRES, 2017).

2.6 Planta modelo

O milho (Zea mays) originario de ilhas proximas do México, é um cereal com alto
potencial produtivo, sendo cultivado e consumido em todo contiente inclusive no Brasil,
perdendo apenas para o trigo e arroz, isso porque ele é utilizado ndo sé na alimentacdo humana
de diversas populacbes, como em alimentos basicos (fubd, farinha, éleos), mas também na

producdo de ra¢cdes animais devido seu alto valor nutricional.(KLEINSCHMITT, 2019).

A utlizacdo variada do milho em diferentes regides com solo e clima distintos € um dos
pilares para o seu crescimento do potencial produtivo, com isso, para satisfazer a producéo, 0s
produtores se utilizam de algumas tecnologias, como as sementes sofrem modificacdo sendo

melhoradas, o que representa maior estabilidade no seu desenvolvimento (EMBRAPA, 2012).
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

O objetivo central deste projeto € sintetizar as nanoparticulas de ZnO e MgO,
caracteriza-las e aplica-las no solo junto aos materiais em escala bulk! comparando os efeitos

de diferentes concentragdes para avaliar o impacto no desenvolvimento do milho.
3.1.1 Objetivos especificos

»  Sintetizar as nanoparticulas de 6xidos de zinco e magnésio pelo método de

combustdo;

» Caracterizar as estruturas das nanoparticulas por difracdo de raios x e

espectroscopia de infravermelho;

» Realizar o plantio do milho em solo previamente preparado com os 6xidos de
zinco e zinco/magnésio bulk e nanoparticulados em diferentes concentracdes, em

delineamento experimental controlado;

»  Proceder a analise da biomassa das raizes e folhas para uma analise acerca do

impacto das aplicac6es sobre o desenvolvimento do milho.

1 Sélido "bulk" pode ser entendido como um conjunto de particulas sélidas grandes o suficiente para que
a média estatistica de suas propriedades seja independente do nimero de particulas.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 Sintese das nanoparticulas de ZnO e MgO

A sintese das nanoparticulas de ZnO foi realizada com base no método de combustédo
no forno mufla, onde o nitrato de Zinco ([Zn(NOs3)?6H20]) agiu como precursor metalico e a
uréia (CHsN20) como combustivel. Na figura 1 a seguir pode-se observar o fluxograma

detalhado do processamento e obtencdo das nanoparticulas:

Figura 1. Fluxograma de obtengdo do 6xido de zinco e magnésio pelo método de combustéo

Sintese do 6xido de zinco e magnésio

|

Adicionou-se nitrato de magnésio e uréia Obteve-se o 6xido Obteve-se o 6xido
de zinco de magnésio
l nanoparticulado nanoparticulado

Chapa aquecedora até a combustdo dos
compostos \ /

Forno mufla por 5 min em diferentes
Homonegeizou-se temperaturas (450°C, 550°C, 650°C e 750°C)

|

Com auxilio de um pistilo realizou-se a
maceracdo

— Obeteve-se 0 magnésio e 0 zinco

Inicialmente foram pesados as quantidades dos oxidantes (precursores metalicos) e de
combustivel, apresentadas na Tabela 1 a seguir, para cada uma das duas nanoparticulas, ambas
misturadas com &gua destilada sob agitacdo constante no baldo volumétrico de 100 mL, essa

solucéo foi entdo transferida para capsula de porcelana para respectivo aquecimento.

22



Tabela 1. Relagdo das quantidades dos materiais para sintese das nanoparticulas de éxido de zinco e

magnésio
Oxido de Zinco (ZnO) Oxido de Magnésio (MgO)
Nitrato de zinco Uréia Nitrato de magnésio Uréia
3,0165g 5,0060g 3,0025 3,0013

A prdxima etapa se trata do aquecimento, a solucéo foi submetida a dois tratamentos,
primeiramente para formacédo das particulas de ZnO ha o aquecimento em chapa aquecedora
com a cépsula de porcelana revestida com folhas de aluminio.

Em seguida foi realizado um tratamento térmico da solucdo, para isso a solu¢do aquosa
contendo a uréia e o nitrato metalico foi aquecida em chapa aquecedora por 2 horas. Nos
primeiros 20 minutos ocorreu a ebulicdo da agua e também a formacdo de gases, por
decomposicdo de nitratos e da ureia. Em seguida, praticamente toda a agua evaporou-se
restando um gel viscoso. Em torno de 40 minutos ocorreu-se a evaporacdo de liquido e

formacéo de gases se estabilizou, formando entdo uma pasta esbranquicada.

Apdbs esse processo, a amostra foi colocada sobre uma superficie fria (25°C) para
promover um choque térmico que resulta na formacao de uma resina sélida. A resina sélida foi
pulverizada em uma almofariz de porcelana e ap6s tornou-se um p6 branco que foi submetida
ao tratamento térmico em forno mufla. O tratamento térmico foi realizado durante 5 minutos,
onde foram testadas diferentes temperaturas: 450°C, 550°C, 650°C e 750°C. Ap0s isso 0 po fino

transformou-se em flocos frageis, os quais foram pulverizados em almofariz.

Para a sintese do MgO foi utilizada a mesma metodologia com processamento térmico
durante 2 horas na chapa aquecedora, apenas com a substituicdo do nitrato. Em seguida

realizou-se o procedimento de combustédo e forno mufla com temperatura a partir de 550°C.

23



4.2 Preparo do solo aplicacdo de 6xidos no solo do cerrado para desenvolvimento

do milho

A proxima etapa consistiu no preparo do solo antes da aplicacdo dos 6xidos (bulk e
nanoparticulados) em latossolo. Para isso houve a coleta no subsolo do Instuto Federal de
educacao, Ciéncia e Tecnologia de Goias - Campus Anapolis, com uma técnica simples, porém
cautelosa, retirou-se primeiramente a superfice do solo a fim de evitar contaminagdes, como
galhos, pedras e outros residuos. Coletou-se a amostra de aproximadamente 12 Kg de latossolo

a cerca de 10 cm de profundidade utilizando uma pa e um balde.

Em seguida foi necessério peneirar a amostra de solo para desfazer e quebrar as
aglomerac@es de terra, para isso foi utilizado um agitador elétrico de peneiras quadradas
disponiveis no Laboratorio de Engenharia do IFG - Anapolis como apresentado na figura 2. A
amostra foi dividida e colocada sobre a malha de 4,0 mm por cerca de 5 minutos de agitacédo

até a homogenizacao completa.

Figura 2. Preparo do solo no agitador elétrico

Na Ultima etapa de preparo do solo antes da inser¢do das nanoparticulas, realizou-se a
secagem, um processo necessario onde toda a umidade foi evaporada. Inicialmente separou-se
em seis bandeijas e colocou-se na estufa com ar controlado a 90 °C por 7 dias. E importante
ressaltar que essa umidade foi favorecida pelas condic¢des climaticas do periodo de coleta, no

qual se tratava de dias chuvosos.

4.3 Adicdo das nanoparticulas de 6xidos de zinco e magnésio na amostra de solo
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Primeiramente pesou-se as amostras de diferentes concentracdes de nanoparticulas de
Oxidos de zinco e magnésio, nos quais obteve-se o controle (dose zero) e as concentracfes de

0,05mg, 0,1 mg, 0,5mg, 1Img e 2mg.

Ap0s o preparo das amostras de 0xidos realizou-se a coleta, preparacao e secagem do
solo. Inicialmente pesou-se 2Kg de solo e acondicionou-se em seis sacos plasticos, que
posteriomente foram introduzidos na mesma proporcdo de solo em 15 vasos (5 vasos em
triplicata). Por fim, adicionou-se as 5 concentracdes de nanoparticulas de oxidos de zinco e
magnésio nos vasos contendo o solo, homogeneizou-se as amostras por tombamento em 20
vezes. Portanto, a amostragem foi 15 vezes maior que o proposto a fim de garantir a exatidéo

das massas.

Além da incorporacdo das nanoparticulas sintetizadas € importante ressaltar que a
pesquisa também contemplou a aplicacdo das particulas de ZnO e MgO em sua forma bulk, a

fim de estudar as diferencas dos efeitos de um mesmo material em escala de tamanho diferentes.
4.4 Cultivo e colheita

Para reducdo de plantas competidoras, estas foram divididas em 360 copos plasticos
descartaveis de 250 mL utilizados como vasos, as concentracdes foram organizadas para cada
material como apresentado na figura 3. Para cada dosagem foram 15 experimentos em triplicata
resultando em 75 vasos de cada material, incluindo a dose zero e 360 vasos em todo o

experimento.
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Figura 3. Esquema da organizacéo dos vasos
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Utilizando o milho como planta modelo, os vasos semeados foram irrigados diariamente
até a saturacdo méaxima do solo. Inicialmente, apos a semeadura, a espécie foi avaliada a cada
dois dias durante 90 dias. Apos 90 dias de plantio realizou-se a avaliacdo da altura das plantas

e também a fertilidade do solo, levando em consideracéo as diferentes doses das nanoparticulas.

A analise estatistica dos dados obtidos de altura das plantas e da fertilidade do solo em
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diferentes dosagens de NPs foram calculados utilizando regressdo multipla, observando o
coeficiente de regressdo ao nivel de significancia de (95%) e comparagéo de variancias entre 0s

valores nas dosagens relacionando as doses da nanoparticula.

Ap0s saturacdo maxima houve um deliniamento qualitativo do peso das raizes e folhas
de cada planta. Primeiramente houve a separagdo das raizes e folhas e em seguida as raizes
foram higienizadas. Logo ap0s realizou-se a secagem das plantas em estufa e acompanhamento
durante 48 horas, com posterior pesagem. O processo da pesagem ocorreu em 4 dias e os valores

foram tabulados.
4.5 Caracterizacdo das amostras

As nanoparticulas foram caracterizadas por anélise de difragdo de raios X (DRX)
para caracterizacdo estrutural, por espectroscopia na regido do infravermelho com
transformada de Fourrier (FTIR) para analise dos modos de absorcao tipicos da ligacédo

Zn-0 e também para avaliagdo da melhor temperatura para tratamento térico.
4.6 Difracdo de Raio X

Nesse trabalho as anélises estruturais das nanoparticulas foram realizadas por
Difracdo de raios X (DRX) num difratbmetro Shimadzu (modelo XRD-6000: Toquio,
Japdo) na Central Analitica do Instituto de Quimica da UFG. As amostras foram
submetidas a radiacdo (Cu Ko 1,5418 A). As varreduras foram realizadas com taxa de
0,02 graus por segundo e com intervalo de angulo de 20° <2 8 < 80° para MgO e 20° <2

6 < 100° para ZnO utilizando-se espectroscopia de absorcéo atomica.
4.7 Espectroscopia na regido do infravermelho

As anélises de espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier
foram realizadas em um espectrofotdmetro Perkin ElImer (modelo Spectrum 400) no laboratorio
do Centro de Analises, Inovacédo e Tecnologia da UEG (CAiTec UEG). Todas amostras foram
dispersas em janela Optica de KBr (aproximadamente 1% em massa) para posterior fabricagdo

de pastilhas e submissao das analises.
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4.8 Caracterizacdo da Biomassa da Planta

Inicialmente para a caracterizacdo da biomassa realizou-se a separacéo das raizes
e folhas de cada planta, em seguida estas foram lavadas com &gua potavel e secadas em

estufa para posterior pesagem e tabulacdo dos dados.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo das nanoparticulas
5.1.1 Difragéo de Raio X das amostras de ZnO e MgO

Para caracterizacdo estrutural foi realizada a difragdo de raios X para a amostra de ZnO
e MgO, para o ZnO foi observado o padrdo tipico para a estrutura tipo hexagonal compacto

conhecida como wurtzita que corresponde a referéncia JCPDS PDF #36-1451, como

apresentado na figura 4 a seguir.

Figura 4. Digratograma para amostra de ZnO nanoparticulado preparado pelo método de combustédo
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Na figura 5, pode-se observar que a amostra MgO obteve uma fase obtida para a

estrutdra clbica que corresponde a referéncia JCPDS? 45-0946.

2 JCPDS: Esta sigla se remete ao termo da lingua inglesa “Joint committee on poder diffraction standards”

que sdo o comité de normas sobre difracdo de pos.
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Figura 5. Digratograma para amostra de MgO nanoparticulado preparada pelo método da

combustao
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Os diametros médios dos cristalitos foram calculados a partir dos dados dos
difretogramas utilizando a equacdo de Scherrer. Para as amostras ZnO e MgO foram

encontradas 39nm e 28 nm, respectivamente.
5.1.2 Espectroscopia no Infravermelho do ZnO e MgO

As analises de FTIR foram realizadas para interpretar melhor a sintese e investigar
a melhor temperatura para formacdo do ZnO contudo sem influenciar no crescimento das
nanoparticulas. Desta forma, as amostras foram tratadas em diferentes temperaturas por 5

minutos conforme a figura 6 a seguir.
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Figura 6. Espectros do ZnO antes e ap6s o tratamento térmico sob diferentes temperaturas
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Com base nas analises foi possivel observar a presenca de residuos da reacdo de
combustdo conforme descritos na revisdo bibliografica. Além disso, foi possivel
evidenciar a formagé&o da ligagdo Zn-O a partir do surgimento da banda na regido de 500
cm™ o que ocorre somente nas amostras submetidas ao tratamento térmico a partir de
550°C.

Foram realizadas anélises FTIR para as amostras tratadas acima de 550 °C por 10
minutos. A partir do grafico normalizado é possivel concluir que as amostras ndo
apresentam fases secundarias e que possuem a banda tipica atribuida aos modos
vibracionais da ligagdo do Zn-O em estrutura hexagonal em torno de 550 cm™, conforme
afigura 7 a seguir. Levando em consideragéo esses resultados todas as amostras, incluindo
as de MgO foram sintetizadas e em seguida tratadas termicamente sob temperatura de
550°C.



Figura 7. Espectros do ZnO sob tratamento térmico em varias temperaturas
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5.2 Andlise da biomassa
5.2.1 Box plot das biomassas

As massas, tanto das folhas quanto da raizes das plantas em todas as suas variacdes
de concentracdo foram coletadas e com esses dados os graficos box plot foram plotados,
como pode-se observas nas figura 8 e 9, utilizou-se as amostras de raizes e folhas para
obtencdo de dados estatisticos de comparacdo do desenvolvimento das biomassas. A
primeira evidéncia que foi valido destacar é que as folhas e raizes quando tratadas com as
particulas de MgO-ZnO bulk, exceto na concentracdo de 2mg, suas biomassas se diferem

em comparagdo com a amostra controle.

Analisando a figura 8 individualmente, pode-se observar que os valores obtidos
das biomassas das folhas em comparacdo com o controle, as amostras tratadas com MgO-
ZnO-NP nano na concentragdo de 2 mg se diferem de todas as outras amostras, com uma
variacdo bem elevada. No entanto, as demais concentracdes ndo diferem entre si e nem

com os materiais ZnO nano e bulk.
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Figura 8. Box plot das folhas
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Observa-se na figura 9, que na biomassa das raizes que contém MgO e ZnO bulk
tem uma semelhanca estatistica dos seus valores com a biomassa das folhas, incluindo a
diferenciacdo na concentracdo 2mg. Em sequéncia, os materiais MgO-ZnO-NP nédo
diferem significamente da amostra controle, o que se distinguem do ZnO, que em forma
bulk possui uma variacdo que se difere em 2 mg, mas na forma nano possui valores
expressivos que mantem um padrdo entre si mas ndo com os outros, sendo valores

diferente e menores.
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Figura 9. Box plot das raizes
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5.2.2 Gréficos de regressao e significancia

Quanto aos gréaficos de regressao linear que possibilitam analisar na biomassa 0s
efeitos entre as concentracBes que foram aplicadas, foi possivel evidenciar os resultados
referentes a biomassa e doses (ALIQUOTA) das folhas e raizes em cada material
MgOZnO e ZnO tanto nanoparticulados quanto bulk e relacionar com o valor-p na Tabela

2, que estatisticamente quando abaixo de 0,05 indica diferenca significativa no tratamento.

Analisando a Figura 10, pode-se observar que a inclinagéo da linha de regressédo
dos materiais ndo expressa variagoes significativas a ponto de ser expressado no valor-p,
portanto nenhum dos materiais interferiu no crescimento da biomassa das folhas o que
pode ser Util dependendo da funcdo desses materiais, como por exemplo fungicidas ou

inibidores de pragas que ndo interfiram nas folhas.
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Figura 10. Gréficos de regressado das folhas (a) MgOZnO bulk (b) MgOZnO nano (c) ZnO nano (d)
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Tabela 2. Relacédo dos tratamentos em dados estatisticos da biomassa das folhas
Variable Slope Error Intercept Error r p
MgOznO bulk  0,018089 0,014644 0,29351 0,015023 0,14309  0,2207
MgOZnO nano  -0,01243 0,015961 0,36375 0,016374 -0,09078 0,4386
ZnO bulk -0,02016 0,019524 0,46455 0,02003 -0,11997 0,30527
Zn0O nano -0,01079 0,016026 0,42283 0,016441 -0,07853 0,50306

A Figura 11 apresenta a regresséo dos valores de massa das raizes. Os graficos (a) e (b)

é em relacdo aos materiais MgO e ZnO, analisando primeiramente o bulk (a) o aumento da
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concentragOes das doses é proporcional ao aumento da biomassa das folhas e o valor-p confirma

a significancia desse dado, o que né&o acontece para os demais em relacdo a folha.

a)

MgOZnO Bulk

ZnO Bulk

Figura 11. Gréaficos de regresséo das raizes (a) MgOZnO bulk (b) MgOZnO nano (c) ZnO bulk (d) ZnO
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Tabela 3. Relagdo dos tratamentos em dados estatisticos da biomassa das raizes

Variaveis Slope Error Intercept Error r p

MgOznO bulk  0,046898 0,018579 0,22538 0,01906 0,28334 0,013767

MgOZnO nano  -0,04795 0,036752 0,48889 0,037704 0,15096 0,19607

ZnO bulk 0,046518 0,024294 0,413  0,024924 0,21868 0,059439

Zn0O nano -0,01205 0,011805 0,33145 0,012111 0,11864 0,3107

A partir das anélises dos dados das biomassas obtidas para as diferentes concentracdes
de Oxidos no solo é possivel afirmar que a diferenca para a biomassa das folhas ndo sofrem
variacdo significativa com a aplicacdo de nenhuma das amostras analisadas. Quando sdo
observados os dados para a biomassa das raizes a tendéncia da aplicacdo dos 6xidos ndo afetar
a sua variacao também é observada, com exce¢do da amostra ZnOMgO bulk. Para esse Gltimo
caso existe uma variacdo de aumento da biomassa das raizes em relacdo ao aumento da

concentracdo das aplicacoes.

Para as folhas ndo foram observadas variacGes significativas enquanto que para as raizes
variacoes significativas ocorreram, 0 que pode estar relacionado ao mecanismo de absorcéo,
quais sejam, dos Oxidos aplicados ou da interacdo desses 6xidos com o solo influenciando na
abseorcdo de agua e/ou de nutrientes. Esses mecanismos de absorcdo sdo em geral diferentes

para folhas e raizes.

Nas raizes a amostra ZnOMgO bulk apresentou variacéo significativa conforme descrito
anteriormente, se for observada e a amostra ZnO bulk é possivel notar que nesse caso a biomassa
das raizes apresentou o limite da signicancia estatistica, o valor de p = 0,059. E possivel inferir
que a dimensdo bulk dos oxidos é um fator importante para afetar a biomassa das raizes
diferente dos 0xidos nanoparticulados. Para melhor refinamento desses efeitos analises de teor
de Zinco e Magnésio no solo, na folha e nas raizes poderao ser realizadas para uma justificativa
do mecanismo de absorcdo dos 6xidos e/ou a influéncia na dindmica de absorcdo de nutriente

do solo.
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Vale ressaltar que conforme apresentado na revisdo bilbiogréfica desse trabalho 0 ZnO
e 0 MgO nanoparticulados possuem atividades aumentadas para aditivos antifingicos e
antimicrobianos. Uma vez observado que a aplicacdo prévia das nanoparticulas no solo néo
influencia negativamente nos primeiros 30 dias o0 desenvolvimento da planta e o uso para este

tipo de controle pode ser viavel.

6. CONSIDERACOES FINAIS

Nesse trabalho, foi estudado a obtencdo de nanoparticulas de ZnO e MgO por meio da
reacdo de combustdo, evidenciando através da espectroscopia na regido do infravermelho para
0 ZnO que a formacdo da banda tipica da ligacdo Zn-O ocorre a partir de 550°C, sendo essa

caracterizacdo a base para a temperatura utilizada na sintese de MgO.

Foram realizadas as analises para caracterizacdo estrutural de difracdo de raio-x em
ambas as nanoparticulas, sendo observada para o ZnO padrdo tipico hexagonal compacto

conhecido como wuertzita e para MgO a tipica estrutura cibica que correspodem a referéncia.

O milho utilizado como planta modelo foi cultivado no latossolo do cerrado com
diferentes concentragfes de ZnO, MgO nanoparticulados e bulk, os resultados estatisticos
referentes a biomassa mostraram que as amostras de MgOZnO bulk influenciaram de maneira
significativa na folha e na raiz, ambas ficando abaixo do controle e no caso da raiz seu

crescimento foi proporcional a concentracdo aplicada.

Quanto ao ZnO-NP nano as folhas ndo apresentam diferenca significativa em relagéo a
dose zero, a raiz tem sua biomassa reduzida apesar disso o valor-p ndo confirma essa
significancia, ou seja, se ndo afeta negativamente em nenhuma concentragdo isso pode ser util

baseado nas suas capacidades fungicidas.
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