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Resumo (Arial 12, Negrito, alinhado a esquerda)

O niobato de potassio (KNbO3), apresenta estrutura perovskita e um alto
comportamento ferroelétrico. Materiais que apresentam essa constituicio possuem
transicdo de fase semelhante ao titanato de bario (BaTiO3), possibilitando assim o
estudo de estruturas ortorrdbmbica a temperatura ambiente. Em uma estrutura
cristalina perovskita, os dipolos séo encontrados de forma aleatoria ao longo de toda
a rede. Ao sofrer uma solicitacdo mecénica, esses dipolos se reorientam na direcao
preferencial a fim de minimizar a energia armazenada nos mesmos. No casso do
niobato de potassio, particularmente aqueles funcionais a temperatura ambiente,
através de uma analise por microscopia eletrbnica de varredura, indicam que tais
propriedades piezoelétricas se dao pela existéncia de nanodominios de estruturas
tetragonais e ortorrombicas. O estudo aprofundado desses nanodominios, assim
como das estruturas, permite a confeccdo de dispositivos com propriedades
magnéticas otimizadas e com ampla aplicacao.

Introducao

Ceramicas piezelétricas sdo um importante grupo de materiais funcionais com
enormes aplicagbes, incluindo sensores e transdutores. Os matérias mais
comunmente utilizados para essas aplicacbes tem como base a estrutura perovskita,
a qual proporciona propriedades magnéticas °.

Com o aumento da pesquisa e utilizacdo no ramo industrial, 0s processos
para a preparacao desses materiais estdo sendo estudados e otimizados.

Os materiais piezoelétricos a base de perovskita, tiveram seu
desenvolvimento inicial tendo como base oxidos a base de chumbo entretanto, a
crescente preocupacdo com o ambiente e com a saude, intensificou a busca por
materiais alternativos, livres de chumbo, resultante em um método de producdo com
menor periculosidade *.

A principal vantagem da utilizacdo da ceramica KNN consiste em sua
boa estabilidade em propriedades piezoelétricas, boa resisténcia a fadiga, baixa
densidade, biocompatibilidade e baixo custo. Juntamente com a comunidade
cientifica, esses materiais também atrairam a atencdo da industria, possibilitando o
desenvolvimento de transdutores ultrassonicos, sensores e transformadores.

Apesar de suas promissoras propriedades, piezoelétricos a base de KNN
ainda ndo sao amplamente utilizados na producéo industrial. Os principais motivos
dessa baixa adeséo industrial € a dificuldade no processo de obtencéo de produtos
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com alta densidade pos sinterizacdo, formacdo de fases secundarias e dificuldade
no controle da microestrutura >.

Materiais e Métodos (Arial 12, Negrito, alinhado a esquerda)

As matérias-primas precursoras de grau analitico foram o carbonato de potassio
(Perguim), oxido de niébio grau 6tico (CBMM) e diéxido de manganés (Synth). Os
pos precursores foram previamente secos em estufa a 200°C/4horas e pesados. A
adicdo de MnO2 variou de 0,05, a 0,3% em mol considerando a fase pura KNbO3. O
processamento utilizado foi o convencional de mistura de Oxidos. Terminada a
moagem, depositou-se 0 pd cerdamico em um cadinho de alumina previamente
aquecido a temperatura de 120°C, e realizou-se a calcinacdo a 625°C/4 horas. Apés
a calcinacao, realizou-se nova moagem por um periodo de 48 horas utilizando alcool
etilico absoluto como meio de moagem juntamente com 1% ligante (PVA/etileno
glicol). Ap6s secagem em estufa, os pos foram desaglomerados em peneira (malha
100 Tyler) e compactados em formato cilindrico (13 mm de diametro x 2,5 mm de
espessura) sob pressdo de 65 MPa; Para a sinterizacdo, utilizou-se uma taxa de
aquecimento igual a 300 °C/hora e uma taxa de resfriamento de 600 °C/hora. A
temperatura, assim como o tempo de permanéncia no patamar de temperatura pos
aguecimento, variou conforme a quantidade de manganés presente na composicao.

Ao término da sinterizacdo, as amostras foram retificadas e os contatos elétricos
de ouro foram depositados por “sputtering” para que os ensaios elétricos pudessem
ser realizados e analisou-se a formacdo de uma nova fase por difracdo de raio-x
juntamente com microscopia eletronica de varredura.

A fim de realizar ajustes na composicao, realizou-se o ensaio de analise
térmica diferencial.

Resultados e Discussao

A temperatura de sinterizacdo variou conforme a porcentagem de manganés
na composicao; Para as amostras com 0% em mol de manganés, utilizou-se
temperatura de sinterizacdo de 1025 °C/1 hora; para 0,05% em mol de MnO2, 985
°C/1 hora e para 0,1% em mol de manganés, 952 °C/ 1 hora.

As figuras 1, 2 e 3 a seguir evidenciam a difracdo de raio-x para as
composic¢des com 0%, 0,05%, 0,1% de manganés, respectivamente.

Figura 1: Raio-x referente a composi¢ao de x=0.
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Figura 2: Raio-x referente a composi¢cao de x=0,05.
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Figura 3: Raio-x referente a composicdo de x=0,01.

Comparando os espectros de raio-x obtidos pela figura 1 com o obtido pela
figura 2 e figura 3, observa-se que conforme a adicdo de manganés na composicao,
ocorre a reducdo dos picos caracteristicos da perovskita, sendo que ja para a
composicdo com 0,05% de manganés a fase nao é estavel.

A figura 4 a seguir, evidencia o diagrama de impedéancia complexa para a
composicao livre de manganés.
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Figura 4: Espectro de impedancia.

Pelo espectro de impedancia, obteve-se o grafico de resisténcia (Ohm) versus
temperatura (K), evidenciado pela figura 5 a seguir:
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Figura 4: Espectro de impedancia para x=0%.
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Figura 5: Gréfico de resisténcia elétrica (Ohm) versus Temperatura (K).

Por meio do grafico de resisténcia por temperatura, obteve-se a variacédo da
resisténcia elétrica conforme o aumento da temperatura. A medida que se aumenta
observa-se o crescimento da resisténcia até atingir a temperatura de 373K, contudo,
apos essa temperatura, ocorre o decrescimento acentuado da resisténcia elétrica.

Conclusdes

A obtencdo de pastilhas estaveis a temperatura ambiente foi dificultada,
conforme ja observado na literatura. O carater higroscépico dos pOs precursores
acentua a absorcdo de agua, fazendo com que o compactos ndo adquiram
estabilidade.

Por meio da difracdo de raio-x,pode-se perceber a formacdo da fase
perovskita a baixas temperatura (625 °C) e que com a adicdo de manganés na
composicdo, houve uma diminuicdo na intensidade dos picos caracteristicos dessa
fase.

Ao analisar-se o grafico de resisténcia elétrica por temperatura, revelou-se um
comportamento NTC para altas temperaturas.
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