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1. INTRODUCAO

Titanato zirconato de chumbo (PZT) é um material ferroelétrico importante
e promissor, usado em aplicacbes como atuadores, sensores, transdutores
ultrassbénicos e dispositivos eletro-Opticos para o armazenamento de dados
(WANG et al., 2004). As propriedades elétricas do PZT sé&o influenciadas pelo
tamanho das particulas (YAMAMOTO, 1992). Por este motivo, varias rotas
guimicas vem sendo estudadas visando melhor controle sobre estequiometria e
caracteristicas morfologicas em escala nanométrica (CERNEA et al., 2006).
Dentre os métodos mais utilizados estdo por co-precipitacdo (BOUCHER et al.,
2002), sol-gel (CAO; CROSS, 1993) e métodos hidrotermais (TRAIANIDIS et al.,
1999). Segundo (DENG et al., 2003), apesar de todos estes métodos terem sido
bem sucedidos na reducéo do tamanho de gréos, apenas o método hidrotermal
apresenta a formacao de p6 PZT puro a temperatura abaixo de 150 °C. Isso pode
apresentar vantagens em relacdo a métodos convencionais, pelo qual necessitam
de temperaturas em torno de 900 °C, que por consequéncia da elevada
temperatura, pode provocar volatizacdo do 6xido de chumbo (PbO) (NAGAVENI
et al., 2004)(Thomazini 2007)(MANDOKI et al., 2004), menor atividade quimica,
maior teor de impureza e grandes tamanhos de particulas, tornando improprio
para uso em dispositivos (WANG et al., 2004). Por estes motivos, a comunidade
académica vem estudando como alternativa para sintetizar ceramicas
ferroelétricas a base de perovskitas por método hidrotérmico assistido por micro-
ondas (SHM) (RAJU; VENUGOPAL REDDY, 2010)(DE; PZT, 2007), pois trata-se
de uma sintese rapida, de temperatura controlada, podendo ser de baixa
temperatura, de reacdo limpa e com controle de morfologia e grau de
aglomeracdo (RHEE; LINK; THUMM, 2003)(SHARMA et al., 2001). Uma das
explicacbes para a melhor eficiéncia do uso de micro-ondas € que este método
envolve conversdo de energia em vez de transferéncia de calor (AGRAWAL,
1997). Segundo (WU et al., 1982), o efeito da adicdo de Oxidos de elementos
terras-raras nas ceramicas de PZT tem se mostrando eficiente no aumento da
constante dielétrica, parametros eletromecéanicos e reducéo no fator de qualidade
mecanica. Porém pouco se sabe a respeito do comportamento destes compostos
guando sintetizados em micro-ondas. Assim, foi estudado o processo de
sintetizacdo de ceramicas de PZT dopadas com itrio (Y) em forno micro-ondas e
caracterizadas quando sua microestrutura.

2. METODOLOGIA

Todos os reagentes utilizados possuiam grau analitico e foram usados sem
purificacdo adicional. Os p6s de PZT dopados com Y foram preparados pelo
método SHM. Os materiais precursores utilizados foram Nitrato de Zircbnio
Hexahidratado (N.O7Zr¢H,0) (Vetec Quimica Fina, 99%) 0,884 g, Nitrato de
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Chumbo Pb(NO3), (Vetec, 99%) 3,31 g, Diéxido de Titanio TiO, (Evonik/Degussa
P25) 0,383 g, Hidroxido de Potassio (KOH) (Vetec Quimica Fina, 85%) 11,20 g,
Nitrato de itrio hexahidratado (Aldrich Chemistry, 99,9%) 0,2185 g e agua
destilada (H20) 40 ml.

Os reagentes Pb(NOa3),, N2O7Zr, TiO, e H,O foram adicionados em um

béquer e posteriormente misturados com auxilio de um agitador magnético. Apés
5 min adicionou-se o KOH. A partir desta etapa notou-se mudanca na coloragéo
da solucdo de branco para um tom rosado. Apdés 15 min o nitrato de itrio
hexahidratado foi adicionado. Manteve-se a solugdo em agitagdo constante
durante 30 min garantindo maior homogeneidade da mesma.
A solucédo resultante foi levada ao micro-ondas com temperatura de 160 °C
durante 120 min. Posteriormente a solucdo foi lavada trés vezes com H,O
destilada para retirar residuos ou impurezas agregadas as particulas e levada a
estufa sem circulagdo de ar para devida secagem (PZT/Y).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O difratograma do po de PZT esta representado na fig.1. Todos os picos de
difracdo padrdo do PZT e indices de Miller, estdo indexados como tipo de
estrutura romboédrica correspondem ao ficheiro JCPDS 33-0784. Justifica-se
assim, a formacgéo do PZT via SHM.
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Figura 1 - Difracao de raios-X da amostra PZT via SHM.

4. CONCLUSOES

A sintese de PZT/Y por SHM foi realizado com sucesso. Esta rota simples
mostrou-se eficaz devido sua rapida velocidade de sintese, economizando
energia, de forma limpa e com melhor controle de parametros. A proxima etapa
sera a dopagem das particulas de Y no PZT formado via SHM, seguido das
caracterizacdes morfolégicas e conforme resultados, a escolha correta das
aplicacoes.
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