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1. INTRODUCAO

O titanato de célcio possui estrutura tipo perovskita com interessantes
propriedades elétricas para aplicacdes tecnoldgicas, como termistores,
capacitores multicamadas e memoéria DRAM (Dynamic Random Acess Memory —
Memoria de Acesso Aleatdrio Dinamica). Para a industria ceramica e eletrdnica,
pesquisas com perovskita tem aumentado sua importancia devido a propriedade
fotoluminescente observada nesses materiais (VIEIRA2015). Materiais com
estrutura perovskita sdo potenciais catalisadores para prevenir a emissao de
componentes poluentes no meio ambiente. Varios métodos tém sido propostos
para a sintese desses materiais visando produzir materiais homogéneos com
tamanho de particula manométrico (WANDERLEY2013). O objetivo deste
trabalho é a sintese de titanato de célcio via Método dos Precursores Poliméricos
ou Método Pechini para possivel aplicacdo na area da odonto. Foi utilizado esse
meétodo pechini para obter titanato de calcio pois tem a vantagem de ser técnica
de sintese simples, apresentar alta homogeneidade do material obtido, obter
materiais nanométricos, facilidade para insercdo de dopantes desejados, e um
bom controle da composicdo dos pés (FUMO1996,TAI1992). Este método é
baseado na quelacdo dos céations por acido citrico em etileno glicol. Este método
foi escolhido devido a resina polimérica que resulta, visto que na area da
odontologia pode ser material alternativo para capeamento pulpar (SCHUUR
2000,MJOR2002). O capeamento pulpar é uma alternativa para condices como
a carie, o trauma, ou o procedimento de preparo dentario que podem expor a
polpa dentaria (HILTON2009).

Neste trabalho, o titanato de calcio foi sintetizado pelo método dos precursores
poliméricos. Os poOs ceramicos foram calcinados na temperatura de 1200°C.
Depois calcinados variando a temperatura de 900° a 1200°C, logo foram
analisados pelas técnicas de difracdo de raios x (DRX) e espectroscopia Raman

2. METODOLOGIA

Para obtencdo do titanato de calcio foram utilizados acido citrico anidro
(CeHgOy), etileno glicol (C2HsO>), nitrato de calcio tetrahidratado (Ca(NO3),*4H,0)
e isopropoxido de titdnio [Ti(OC3H7)s]. Calculos estequiométricos definiram as
proporcdes para se obter o titanato de calcio. A relacdo em massa de etileno
glicol/ acido citrico foi fixado em 60:40.

Logo, realizadas as proporc¢des, as massas do acido citrico anidro, nitrato de
calcio tetrahidratado foram pesadas. Junto a elas foi adicionada agua destilada,
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colocando em uma placa quente com aquecimento de 150°C com agitador
magnético.

Com os reagentes completamente diluidos em agua, adicionou-se 34,41 ml de
etileno glicol. Este reagente é adicionado para que as ligacdes duplas existentes
guebrem e assim inicia o processo de polimerizacdo. E apoés diluicdo do etileno
glicol, foi adicionado o isopropoxido de titanio, gotejando lentamente para que nao
ocorresse 0 aparecimento de um precipitado. A agitacdo juntamente com o
aquecimento durou cerca de 4 horas formando um liquido viscoso levemente
branco.

Finalmente, foi levado ao forno para ser termicamente tratado. Foi feita a pré-
calcinacdo de 400°C, com uma taxa de 10°C/min por 2 horas. E depois a
calcinacéo de 1200°C, com uma taxa de 10°C/min por 3 horas com objetivo de
retirar os materiais organicos dos pds ceramicos e em seguida foram
caracterizados por difracédo de raios-X (DRX) e espectroscopia Raman.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os po6s ceramicos foram tratados termicamente a 1200°C. Em seguida foi
realizada a analise de DRX. Esta técnica permite a identificacdo da estrutura e
das fases cristalinas formadas existentes no material. A andlise das fases
cristalinas determinou majoritariamente o titanato de calcio indicado pelos
principais picos, 33, 48 e 59°. Picos em 37 e 53° que representam o 6xido de
calcio (CaO) e o oxido de titanio(Ti,O3) respectivamente, como fases secundarias,
conforme Figura 1.
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Figura 1. Difracdo de raio X da amostra de titanato de célcio.

7

A espectroscopia Raman é uma fonte de informacdo util para analise da
composicdo, da estrutura e da estabilidade dos compostos de coordenacgéao e
possibilita a verificar os grupos funcionais no material sintetizado. Do titanato de
calcio 117 modos vibracionais com quatro unidades de férmula por célula primitiva
(Z®=4) s&do esperados, mas a maioria destes modos ndo pode ser detectada
devido as polaridades baixas (HIRATA2002). Assim, apenas nove modos Raman
ativos foram observados: 230 cm™ para uma vibracdo de Ca ligado a um grupo
TiOs modo reticulado (Ca - TiOs); 230, 250, 291, 336, cm™ estdo associados a
modos de flexdo O-Ti-O; A banda em 250 cm™ também é atribuida & vibracéo do
estiramento simétrico da ligacdo Ti-O (JESUS2008). A banda em 475 e 500 cm™
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sdo os modos torcionais correspondentes a Ti-Os. A banda em 650 cm™ esta
associada com a simétrica Ti-O modo de
(HIRATA2002,ZHENG2004,MALIBERT1997). O pico em 1086 cm™ é devido a
presenca de carbonatos de calcio (GONCALVES2004), como pode ser observado
na Figura 2.
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Figura 2. Espectros Raman da amostra de titanato de calcio.

4. CONCLUSOES

Foi sintetizado o titanato de calcio por meio do método dos precursores
poliméricos.

Na caracterizacdo do DRX, determinou-se o CaTiO; como fase principal,
sendo detectado CaO e Ti»,O3; como fases minoritarias.

Na espectroscopia Raman concluiu-se que ndo ha significativas alteracdes na
estrutura local do sistema CaTiOs3,
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