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Sintese e caracterizacao estrutural de titanato de bario
através do método hidrotérmico assistido por micro-ondas

Synthesis and structural characterization of barium
titanate through hydrothermal method watched by
microwave.

RESUMO

O presente trabalho tem como objetivo a sinteses e caracterizagao estrutural de pés de
titanato de bario (BaTiO3), utilizando o método hidrotérmico assistido por micro-ondas. Os
parametros de sinteses estudados, foram: propor¢do entre reagentes e lavagem com
diferentes 4acidos. Foi utilizado hidréxido de potassio(KOH) a 1M de concentragdo como
meio alcalino de reacdo; a fonte de titanio foi isopropdxido de titanio IV e as fontes de
bario foram acetato de bario (C,;H¢Ba0,) e cloreto de bario (BaCl,); os acidos utilizados na
lavagem das amostras foram acético (etanoico) (CH;COOH) e nitrico (HNO3). Ambos os
acidos se mostraram eficazes na remocdo da impureza carbonato de bario (BaCOs),
porém, houve a formagdo de novas impurezas provindas de rea¢des entre os acidos e o
carbonato; a proporgdo que apresentou fase pura com menor quantidade de impurezas
foi de 10:1; o pH 14 a concentracdo de 1M foi suficiente em promover um ambiente
favoravel a formacdo de BaTiO;. Acetato de bdrio mostrou-se ser o reagente mais eficaz
na sintese, enquanto que o uso do acido etanoico possibilitou a formacdao do material
monofasico; a proporg¢do de 10:1 ficou determinada como a mais eficaz para a formacao
dos pds de titanato de bario.

PALAVRAS-CHAVE: Titanato de bario. Método hidrotérmico. Semicondutores.

ABSTRACT

The present work aims to perform synthesis and make structural characterization of
powders of barium titanate (BaTiO;), using the hydrothermal method watched by
microwave. The synthesis parameters analyzed, were: proportion between reagents and
washing with different acids. It was used potassium hydroxide (KOH) at 1M of
concentration as alkaline medium of reaction; the source of titanium was titanium
isopropoxide IV and the sources of barium were barium acetate (C;HsBaO,) and barium
chloride (BaCl,); the acids used in washing of the samples were acetic (ethanoic)
(CH3COOH) and nitric (HNOs). Both acids proved to be effective in removing barium
carbonate (BaCO;) impurity, however, there was the formation of new impurities from
reactions betweenacids and carbonate; the proportion that presented pure phase with
less amount of impurities was 10:1; the pH of 14 at the concentration of 1M was enough
to promote a favorable ambience to the formation of BaTiO;. Barium acetate proved to be
the most efficient reagent at the synthesis, whereas the ethanoicacidthe use of ethanoic
acid allowed the formation of the monophasic material; the proportion of 10:1 was
determined as the most effective to the formation of powders of barium titanate.

KEYWORDS: Barium titanate. Hydrothermal method. Semiconductors.
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INTRODUCAO

Titanato de bario, de fdormula molecular BaTiO;, é um composto
amplamente estudados devido as suas inumeras aplica¢Oes praticas, afinal, trata-
se de um material multiferroico e piezoelétrico. Multiferroicidade é uma
caracteristica peculiar, ja& que ferromagnetismo e ferroeletricidade sdo
fendbmenos que, para ocorrer, necessitam de condigGes fisicas diferentes, o que
torna o material que a possui igualmente especial. Algumas das aplicagGes
possiveis desse tipo de material sdo em elementos de micro-ondas controlados
eletricamente, sensores de campos magnéticos e até mesmo em spintrénica (um
campo da eletronica no qual o spin do elétron é manipulado para produzir um
resultado desejado) (RAMESH, 2009). Assim, métodos de sintese que apresentem
baixo custo e bom controle das propriedades estruturais deste material tém
atraido interesse de pesquisadores do mundo todo. Neste contexto este trabalho
visa a obtengdo do BaTiO; pelo método hidrotérmico assistido por micro-ondas.

METODOLOGIA

Para a realizacdo do procedimento de sintese através do método
hidrotérmico assistido por micro-ondas (KOMARNENI; ROY; LI, 1992),
primeiramente, preparou-se uma pré-solucdo de 50 ml de hidréxido de potassio,
num pH igual a 14, em uma concentracao de 1M, juntamente a 0,003 mol de
isopropodxido de titanio IV dissolvido previamente em 30 ml de alcool etilico. Esta
primeira parte da solucdo fica sobre uma placa magnética para aquecimento e
constante agitacdo por 1h30min para que todo o alcool seja evaporado e, entao,
a segunda parte possa ser adicionada a esta.

A segunda parte desta solugdo consiste em 50 ml de agua destilada, a
temperatura ambiente, que serd onde o reagente de bario ird se dissolver para
que entdo possa se misturar a anterior. O reagente utilizado bem como a
concentracdo para cada solucdo estao especificados na Tabela 1:

Tabela 1 — Amostras de BaTiO3 feitas com reagente acetato de bario

Amostra Acetato de Isopropoxido de Tempo de Temperatura
bario (mol) titanio IV (mol) sintese (min) (°C)
1ACT 0,030
2ACT 0,045
3ACT 0,060
0,003 32 160
INIT 0,030
2NIT 0,045
3NIT 0,060

Fonte: Autoria propria (2018).
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Tabela 2 — Amostras de BaTiO; feitas com reagente cloreto de bario

Amottra CI’o.reto de Is.oE)r(.)péxido de ’Tempo dfe Tem?’eé)atura
bario (mol) titanio IV (mol) sintese (min)
4ACT 0,030
SACT 0,045
6ACT 0,060 0,003 32 160
ANIT 0,030
SNIT 0,045
6NIT 0,060

Fonte: Autoria prépria (2018).

Cada amostra foi posta num forno de micro-ondas a tempo e temperatura
descritos nas Tabelas 1 e 2. Apds isso, centrifugadas e lavadas trés vezes, cada
uma, com os respectivos acidos, também. As amostras nomeadas com NIT foram
lavadas com acido nitrico (SOUZA et al.,, 2009) e as nomeadas de ACT foram
lavadas com &cido acético (etanoico) (OZEN et al., 2016). Para a secagem, cada
uma foi despejada numa placa de Petri e disposta sobre a placa aquecedora para
acelerar o processo.

Para a caracterizacdo do material utilizou-seo difratdbmetro de modelo Xpert
PRO MPD, da marca PANanalytical, com radiagdo Cu-Ka (A= 1,5406 A) e uma taxa
de varredura de 0,05°/s para um intervalo de 26 de 15° a 80°, pelo método da
difracdo do po.

RESULTADOS
Os difratogramas de cada amostra estdo dispostos na Figura 1.

Figura 1 — Difratogramas das sinteses
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Fonte: Autoria propria (2018).

Observou-se a formacdo de fase pura de titanato de bario apenas nas
amostras 1, 2, 3, e 4ACT. As amostras 5 e 6ACT apresentaram formacdo de
acetato de bario, que se sobressaiu a fase principal de titanato de bario. Em todas
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as amostras lavadas com acido nitrico ocorreu a formacgdo de uma fase de nitrato
de bario (Ba(NO3),).

CONCLUSOES

P6de-se concluir que, manter a temperatura a 160°C, tempo de sintese em
32 min, e um meio basico numa concentracdio de 1M foram parametros
suficientes para formar o material monofdsico. Titanato de bario foi obtido
apenas nas amostras 1,2,3 e 4ACT, logo, acetato de bdrio em quaisquer
proporgdes, e cloreto e bdrio apenas na proporg¢do 10:1 promovem fase pura do
material. Nas demais amostras lavadas com acido acético, o aumento da
concentracdo de bdrio favoreceu a formagao de impurezas. Em todas as amostras
lavadas com 4cido nitrico houve formacdo de impurezas, independentemente
das proporc¢des. Os sais formados a partir dos acidos sdo de natureza polar,
indicando que, provavelmente, uma ultima lavagem com agua os removeriam
por completo. Novas amostras deverao ser feitas para comprovar tal hipotese.
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