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1. INTRODUCAO

O material ceramico titanato de caélcio (CaTiOs3) foi escolhido pois possui
estrutura tipo perovskita com propriedades elétricas para aplicacdes tecnologicas.
Para a industria ceramica e eletrbnica, pesquisas com perovskita tem aumentado
sua importancia devido a propriedade fotoluminescente observada nesses
materiais (VIEIRA, 2015).

Materiais com estrutura perovskita sdo potenciais catalisadores para prevenir a
emissdo de componentes poluentes no meio ambiente. O CaTiOs tem sido
amplamente utilizado em dispositivos eletrénicos e é um componente do Synroc
(tipo de rocha sintética usada para armazenar residuos nucleares) (RINGWOOD,;
KESSON; REEVE; LEVINS; RAMM; LUTZE, 1988). Véarios métodos tém sido
propostos para a sintese desses materiais visando produzir materiais
homogéneos com tamanho de particula manométrico (WANDERLEY; BORGES,
2013).

Neste trabalho o p6 ceramico de titanato de célcio foi sintetizado pelo método
dos precursores poliméricos, pois tem a vantagem de ser técnica de sintese
simples, apresentar alta homogeneidade do material obtido, obter materiais
manomeétricos, facilidade para insercéo de dopantes desejados e um bom controle
da composicao dos pos. Este método € baseado na quelagdo dos céations por
acido citrico em etileno glicol. (SCHUUR; GRUYTHUYSEN; WESSELINK, 2000.,
MJOR, 2002). Posteriormente, foi aplicado um revestimento profundo com acetato
de zinco através do método hidrotérmico assistido por micro-ondas (FLORES;
RAUBACH; GOUVEA; LONGO; CAVA; MOREIRA, 2016) a fim de produzir um
estudo comparativo para aplicacdo em fotocatélise. Para realizacdo desse estudo,
as amostras foram caracterizadas por difracdo de raios-x (DRX), microscopia
eletrbnica de varredura (MEV).

2. METODOLOGIA

O titanato de célcio foi obtido utilizando os reagentes &cido citrico anidro
(CeHsO7), etileno glicol (C2HeO2), nitrato de calcio tetrahidratado (Ca(NOz3)224H20)
e isopropoxido de titanio [Ti(OCsH7)4]. Para definir a quantidade de cada elemento
na reacdo quimica para se obter o titanato de célcio, foram feitos calculos
estequiométricos com a propor¢cdo em massa de etileno glicol/acido citrico fixado
em 60:40.

Feitas as propor¢des, as quantidades de massas do acido citrico anidro,
nitrato de calcio tetrahidratado foram pesadas. Primeiro, o acido citrico anidro foi
adicionado com agua destilada em um becker sobre uma placa aquecida a 150°C
e agitacao constante.
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Com os reagentes completamente dissolvidos em agua, adicionou-se 34,41 m|

de etileno glicol. Este reagente é adicionado para que tenha o rompimento das
ligagbes duplas existentes, iniciando o processo de polimerizacéo.
Logo apds a insercdo do etileno glicol, foi adicionado o isopropoxido de titanio,
gotejando lentamente para a formagdo de um precipitado contendo particulas
maiores e homogéneas. Apds esse processo, a solucdo fica sob agitacdo e
aquecimento para a evaporagdo do solvente formando um liquido viscoso
levemente branco.

Posteriormente, foi levado ao forno para ser termicamente tratado. Foi feita a
pré-calcinacéo de 400°C, com uma taxa de 10°C/min por 2 horas para eliminacéo
parcial do material organico. O p6 resultante foi submetido a calcinacdo de 500°C
por 2 horas, posteriormente a 800°C e 1200°C por 3 horas, com a taxa de
10°C/min com objetivo de realizar o estudo comparativo de formacgao de fases nas
temperaturas determinadas.

O pé de titanato de calcio calcinado a 800°C, foi misturado com 20mL de agua
destilada colocando no equipamento Ultrassom por 10 minutos para haver
disperséo do material. Em outro recipiente foi colocado acetato de zinco
(ZnC4He04) e tioureia (CH4N2S), em proporgdes, misturando em 50 mL de agua
destilada sob agitacdo magnética até completa solubilizacéo.

As duas solucdes foram inseridas na célula reacional, acoplada e vedada.
Entéo, foi colocado no micro-ondas para realizar o recobrimento das particulas de
CaTiO3 a uma temperatura de 140 °C por 30 minutos. Apos foi feita a medicao do
pH, que esteve primeiramente em 5. Para neutralizar foram feitas duas lavagens
de 5 minutos cada em uma centrifuga. A solucdo neutralizou em Ph=6,7, e foi
levada para secagem em uma estufa sob temperatura de 60 °C. O produto final
desse processo foi as particulas de CaTiO3 recobertas por particulas de ZnS.

Em seguida os pdés de CaTiO3@zZnS foram caracterizados por difragcdo de
raios-X (DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A técnica de difracdo de raios-x permite a identificacdo da estrutura e das fases
cristalinas formadas existentes no material. A analise da fase cristalina do po6
mostrou o titanato de calcio indicado pelos principais picos, 33°, 48°, 59° 26 nas
diferentes temperaturas. O pd apresentou picos secundarios no, 38° e 41° 26 que
representa o 6xido de calcio (CaO) e o 6xido de titanio (Ti203) respectivamente
conforme mostrado na figura 1.

O que difere a amostra de 800 °C revestida por micro-ondas é o pico em 37° 26,
gue segundo a literatura corresponde a fase cristalina do ZnS, identificado no
grafico.
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Figura 1 DRX em diferentes temperaturas

Na Figura 2 (A) observam-se as caracteristicas morfolégicas obtidas a partir das
micrografias para as amostras de CaTiOs com fator de ampliagdo igual 10.000X,
preparadas pelo método dos precursores poliméricos, (B) pelo método
hidrotérmico assistido por micro-ondas.

Os graos apresentaram formas esféricas, a proximidade sugere a formacéo de

pescocos nota-se também poros distribuidos com diferentes tamanhos e de
forma homogenea.

Outro parametro que sera possivel avaliar com a variacdo da temperatura se
espera uma mudanca no tamanho e forma dos gréos de CaTiOs.
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Figura 2 - MEV das amostras a 800°C A) CaTiO3 B) CaTiO3@ZnS, com aumento x10,000

4. CONCLUSOES

No método dos precursores poliméricos, obtém-se na primeira fase,
compostos organometalicos, que por sua vez reagindo com etileno glicol, formam
uma estrutura polimérica. Ap6s a polimerizacdo com etileno glicol obteve-se o
titanato de calcio na fase cristalina pela calcinagdo do material organico presente
na resina. No revestimento por micro-ondas, a fase referente a ZnS apresentou
como fase minoritéria.
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Na caracterizagdao do DRX a alta intensidade em 35 theta significa um
ordenamento de estrutura de nivel atémico, verificando uma célula unitaria.
Portanto, o CaTiOs tem fase cristalina.

Na microscopia eletronica de varredura (MEV) os aglomerados de particulas
foram observados e o tamanho dos grdos variaram. Com 0 revestimento por
micro-ondas foi possivel verificar particulas diferentes, que caracterizama possivel
presenca do ZnS na superficie dos gréos de CaTiO3.
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