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Uma adaptacéo de sintese pelo método pechini para obtencéo do catios

An adaptation of pechini method for catioz synthesis
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RESUMO

O titanato de célcio (CaTiOs3) € uma ceramica com propriedades interessantes em aplicacdes
tecnoldgicas, como a piezoeletricidade a piroeletricidade e a refratariedade. A sintese deste
material, normalmente, é realizada a partir de isopropoxidos ou nitratos, reagentes que apresentam
menor quantidade dos metais precursores. O presente trabalho trata de uma adaptacdo da sintese
pelo Método Pechini, partindo do didxido de titanio e 6xido de calcio, os quais possuem um custo
relativamente baixo e maior quantidade dos metais precursores em sua composicdo. Através dessa
sintese obteve-se uma amostra que foi caracterizada atraves da Difratometria de Raios—x (DRX)
mostrando a formacg&o da fase do CaTiOs e de fases espurias; e da Microscopia de Forga Atdémica
(AFM), a qual mostrou a nanoestruturacdo do material.

Palavras-Chave: Titanato de Calcio; Ceramicas; Semicondutores; Piezoeletricidade;
Piroeletricidade.

ABSTRACT

Calcium titanate (CaTiOz3) is a ceramic with interesting properties in technological applications,
such as piezoelectricity, pyroelectricity and refractoriness. The synthesis of this material is usually
carried out from isopropoxides or nitrates, reagents that have less of the precursor metals. The
present work deals with an adaptation of the synthesis by the Pechini Method, starting from the
titanium dioxide and calcium oxide, which have a relatively low cost and more quantity of the
precursor metals in their composition. Through this synthesis a sample was obtained that was
characterized by the X-Ray Difraction (XRD) showing the formation of the CaTiO3z phase and the
unknown second phase; And Atomic Force Microscopy (AFM), which showed the nanostructure of
the material.
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1 INTRODUCAO

O titanato de célcio (CaTiOz) é uma ceramica com propriedades interessantes para aplicacdes
tecnoldgicas, como a piezoeletricidade, a piroeletricidade e a refratariedade. A estrutura cristalina
do CaTiOs é de uma perovskita, a qual apresenta férmula geral ABO3z, onde A sdo ions maiores,
correspondendo ao Ca, e estdo locados nos veértices do cubo; e B sdo ions menores, 0s atomos de
titnio, que estdo locados no centro do cubo; e os atomos de oxigénio estdo locados nas faces do
cubo (JESUS, 2008). Como metodologia de sintese foi utilizada uma adaptacdo do Método Pechini
que consiste na sintese de um poliéster partindo de uma reacdo de condensacdo entre um polialcool,
geralmente etileno glicol, com um &cido carboxilico, geralmente o &cido citrico. Esse processo
resulta na formacdo de um polimero que ao ser calcinado pode resultar na formacdo de um material
cristalino ou amorfo dependendo de mudltiplos fatores, dentro os quais o tempo de sintese e a
temperatura de calcinacdo (JESUS, 2008). A adaptacdo consiste em mudar as fontes metalicas
geralmente utilizadas nessa sintese (PECHINI, 1963), e partir de 6xidos como reagentes, didxido de
titdnio e Oxido de célcio com custo relativamente baixo no mercado e maior quantidade dos metais,
Ti e Ca, ao inveés de utilizar sais sollveis, como os isopropoxidos e nitratos, 0s quais apresentam
menor quantidade desses metais.

O objetivo do presente trabalho é obter o titanato de calcio (CaTiO3) a partir do dioxido de

titanio e 6xido de calcio.

2 MATERIAL E METODOS

- Sintese: 0 método é uma adaptacdo do método proposto por Pechini (1963) e consistiu em
dissolver os dxidos, dioxido de titanio (TiO2) e éxido de célcio (CaO), em uma solugdo de acido
nitrico (65%. Pr6 Quimica) e deixa-los em repouso por aproximadamente 1 semana. Apds esse
processo, acrescentou-se a solugdo com os 6xidos uma solucdo aquosa de acido citrico (99,5 %,
Cinética) e submeteu-se essa mistura a agitacdo magnética e aquecimento. Ao atingir 70°C, foi
acrescentado ao sistema o etilenoglicol (99%, Synth).

- Calcinacéo: O sol-gel foi submetido a um pré-tratamento térmico em estufa (Solab, modelo:
SL-100) a 190°C por 3 h e a 300°C por 30 min. A 1° calcinacao foi de 1 h & 500°C. A 2° calcinagédo
foi de 2 h por 800°C em mufla (Zezimag: 6400 kW e 220V). Geralmente por esse processo essas
temperaturas sdo elucidadas por previsdes de (i) Eliminacdo de &gua e solventes, (ii) combustdo de

organicos remanescentes, e (iii) oxidacao e reorganizacdo dos metais envolvidos (PECHINI, 1963).
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- Microscopia de Forca Atdmica (AFM): utilizou-se o slurry coating como metodologia de
deposicdo nos substratos para analise no AFM utilizando método de ponta de ndo contato. A
amostra utilizada na deposicao foi a obtida na 2° calcinacéo.

- Difratometria de Raio — X (DRX): foi realizada para caracterizar a amostra obtida na 2°
Calcinacgdo, nas condigdes de passo a 0,02 © em tempo fixo de 1 s em cada angulo utilizando-se a
borda k alfa do Cu de 0,154 nm.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
Apo6s o pré-tratamento térmico obteve-se uma resina mecanicamente fragil e de coloracéo
amarronzada a qual foi moida em um almofariz de porcelana. O p6 moido foi tratado termicamente
duas vezes em diferentes condicdes, 1° e 2° calcinacdo. O po resultante da 1° calcinacdo apresentou
coloracgdo enegrecida, que, segundo a literatura, evidencia que o carbono e os orgéanicos ainda néo
foram eliminados completamente. Apds a 2° calcinacdo foi obtido um p6 de coloragdo branca, que
segundo a literatura, evidencia a formacéo de um 6xido e a eliminacédo de boa parte dos organicos.
A Fig. 1 demonstra a nanoestruturacdo da deposicdo do p6 obtido na 22 calcinagcdo nos quais

0s granulos apresentam uma dimenséo de 100 a 500 nm.
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Figura 2. DRX do p6 de CaTiQ; obtido da 2°
Calcinagio. Os picos com a referéncia na ficha

cristalografica JCPDS 22-0153 estio identificados
com circulo vermelho.

Figura 1. Recorte de uma imagem de AFM da
amostra de 5 x 5 pm.

A Fig. 2 mostra a formacdo da fase do CaTiOs, indexado pelo JCPDS 22-0153, com a
formacéo de fases espurias que serdo estudadas posteriormente (JESUS, 2008). A presenca de picos

de pequena espessura evidencia a formacéo de uma estrutura de alta cristalinidade.

4 CONCLUSOES
A sintese foi realizada e os resultados de DRX mostrou a formacgdo do CaTiOs cristalino, no

entanto, os picos desconhecidos serdo investigados. Serdo realizadas mais caracterizagfes como
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analises térmicas (TG, DTG, e DTA), para verificar o comportamento de eliminacao de organicos, e
estruturacdes de fase em funcdo do aumento da temperatura, juntamente com o DRX. Desta
maneira, 0s resultados demonstram que € possivel partir do dioxido de titanio, ao invés de
isopropdxidos ou nitratos, obter a formacdo da fase cristalina do CaTiO3z. O grupo de pesquisa
trabalharé para expandir as condic¢Ges de sintese e refinar a mesma, visando obter uma metodologia

para resultar apenas na fase cristalina do CaTiOs.
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