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RESUMO

Um estudo da adição de Nb2O5 em PZT Cerâmico,
demonstrou alterações nos valores característicos da
histerese ferrelétrica. Com dopagens de 0,125%; 0,5%; 1,0% e
1,5% caracterizou-se as amostras com temperaturas de 120°C,
em um circuito capacitativo em laboratório.

ABSTRACT

The study of Nb2O5 addition to ceramic PZT has shown
alterations in the characteristic values with o,l25%; 0,5%;
1,0% and 1,5% in weight Nb2O5 have been characterized at
120°C in a capacitor cirbuit developped at our laboratory.

1. INTRODUÇÃO

No decorrer do desenvolvimento de novos materiais
investigações de componentes cerâmicos de utilização em
eletrônica tinham especial atenção. Na década de 50
descobriu-se o titanato zirconato de chumbo (PbTio3) possuia
ferroeletricidade com características transdutoras, mas com
pouca resistência mecânica após sinterização. A partir deste
fato estudos posteriores com esta mistura base foi
desenvolvida, adicionando outros materiais na sua otimização
eletro-mecânica.

Os materiais ferrelétricos são dielétricos o qual cada
célula unitária induz a mesma orientação dipolar da célula
adjacente em relação a um campo elétrico externo aplicado
formando estrutura de domínios ferrelétricos. Assim sendo,
piezoelétrico é um ferrelétrico cuja centro-siroetria da
estrutura é desbalanceada.

Com o advento dos materiais eletrônicos ferrelétricos,
avanços signficativos foram obtidos para as várias
aplicações destes compôsitos. Portanto, dentro do grupo de
estudos de transdutores o objetivo proposto é estudar as
propriedades elétricas e mecânicas do titanato-zirconato de
chumbo (PZT) que possui ótimas propriedades transdutoras
(transformação eletro-mecânica), bem como, o titanato-
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zirconato d* chuabo coa adiçio de Nb2Oc (pentóxido de
nióbio). Observa-se que o controla das «tapas do
processamento desta» aaterlais são da fundamental
importância para se obtar propriedades ótimas da soluções
sólidas 1,0 aol% PbO; 0,53% aol 2rO,, puro ou coa adição da
nióbia, na prasança da sinterizaçao ea fasa liquida coa
adição da Bi2O3 (oxido da bisautoj ? Li2CO3 (carbonato da
lítio) t V2O5 (pentóxido da vanádio) ou sintarisacio coa fasa
sólida coa ou saa adiçio da nióbia. Por outro lado, saba-sa
qua duranta a sintarisacio dassas coapósitos a alta
taaperatura (12OO°C) o oxido da chuabo (PbO) volatisa-sa
causando porosidada a baixo coaficianta da adoplaaanto
planar. Dasta forma, aatodologias da procassaaento foraa
siauladas aa laboratórios para ainiaisar asta afaito
nagativo liaitanta destas coapósitos.

A adição da M>205 (pentoxido de nióbio) aalhora as
características elétricas do PZT, bea coao auaenta a
resistência mecânica de componentes PZT (titanato-zirconato
de chuabo).

Estudou-se a adição do dopante de nióbio na composição
Pbi.y (Zr0 53.Ti0 47)O3.y( variando a coaposição de nióbia e
PZT, na presença da fasa liquida ou não.

2. MATERIAIS E MÉTODOS

Partindo-se de pós com alta pureza, uma aistura
estequioaétrica convencional foi feita no contorna de fase
aorfotrópica. Quatro aisturas bases coa as seguintes
porcentagens de dopante, 0.125; 0.5; 1,0 e 1.5%, todas aa
peso de Nb2O5, foram processadas por igual metodologia. Após
a pesagen dos pós, moeu-se as misturas em moinho de bolas
durante 20 horas. O pó foi seco e desagloaerado em alaofariz
a passado em aalha 100 ABNT. As calcinaçôes foram em patamar
de 850°C durante 2,5 horas, sendo o pó resultante
desaglomerado e novaaente passado ea aalha. Pastilhas com
l,2g de peso foram prensadas uniaxialaente e isostaticaaente
a finalaente sinterizaáas a uma temperatura fixa de 1150°C.
Dois tipos da sinterizações foram falta, a saber: ao ar e
com pó atmosfera PZ + Z, previamente preparado. Após a
sinterização as pastilhas foram lixadas rigorosamente a iam
de espessura e aletrodadas com pasta da prata,
estabilizando-se os eletrodos a 450° duranta 15 ainutos ao
forno. Todas as sinterizações ocorreram durante 3 horas, coa
patamares intermediários a 100° e 220° respectivamente.
Medidas de características ferroelétricas nos forneceram a
polarização remanescente e o campo coercitivo, através de um
circuito construído em laboratório, acoplado a um
osciloscópio ainipa modelo MO-1220, 20 MHZ.
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

A adição de óxidos dopantes, causam grandes variações
nas propriedades eletromecánicas de PZTs (1). O estudo da
influência do Nb2O5 em solução sólida PZT, demonstrou que um
grande aumente da polarização remanescente ocorre quando a
dopagem varia de 0,125,% para 0,£t em peso, Figura 1.
Aumentando a quantidade de dopante, acima de 0,5% ocorre uma
diminuiç&o sistemática da polarização. Esses resultados
estão em concordância com Peter Levett (2), que estudou a
polarização remanescente, Pr, na região de contorno de fase
morfotrópica, concluindo que ocorre um aumento substancial
da polarização quando do aumento da razào estequiométrica de
0,52/0,48 para 0,53/0,47, bem como, uma diminuição do mesmo
fator com acréscimo da porcentagem de Nb2°5

 no material.
Robert Gerson (3), estudou a influência de substituições tri
e pentavalentes em PZT, concluindo que o movimento das
paredes dos domínios ferrelétricos são os responsáveis pelo
envelhecimento, diminuindo as características dielétricas
desses materiais. A tensão mecânica causada pelo alto grau
de alongamento dos domínios ferrelétricos levam a degradação
e envelhecimentos dessas cerâmicas. Plessner (4), estudou a
formação de armadilhas causadas por vacâncias na estrutura
PZT, concluindo que essas armadilhas levam a uma maior
mobilidade da cerâmica dopada, diminuindo assim a tensão
localizada, forçada pelas regiões de domínios ferrelétricos,
melhorando a polarização remanescente e diminuindo a
constante dielétrica na direção da polarização.

Segundo Atkin et ai (5) a introdução de Nb2Oc na
estrutura PZT, leva a criação de vacâncias em sítios h • A
proporção de vacâncias criadas é de 1 vacância de Pb+2 para
2 Nb , ocupando, sítio B . Adicionais quantidades desses
dopantes em solução causariam uma perda de massa
indesejável, haja visto que, baixa densidade é fator
limitante das propriedades desses materiais, levando a
degradação geral eletro-mecânica. Considerações do
comportamento de histerese levam a crer que os menores
valores de polarização abaixo e acima de 0,5% de Nb2Oc, tem
mecanismos diferentes de causa. Até 0,5% a criação de
vacâncias ajuda a densificação com diminuição do crescimento
de grãos, devido a maior difusão iõnica ocorrida durante a
sinterização. Já acima desse ponto a perda de massa causada
pelas vacâncias não compensa a diminuição do tamanho de
grãos, promovendo baixa densidade. A Figura 2, mostra
histereses com 0,5% e 1,5% de Nb2O5 sinterizadas em
condições diferentes, mostrando baixa polarização com
maiores quantidades de dopante.
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4. CONCLUSÕES

Os PZT con baixas densidades influem negativamente nas
propriedades elétricas e mecânicas. Por outro lado, as
vacâncias promovidas pela adição de Nb2O5 na concentração
limite 0,5% em peso promovem a densificaçáo do material.
Assim sendo, existe um movimento das paredes dos contornos
de domínios que aumentam com a introdução do Nb2Oe, na
estrutura, diminuindo a tensão localizada, melhorando as
propriedades do material.
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Figura 1. Histerese ferreletrica de PZT-niobio. A: 1/8;

B: 1/2; C: 1,0; D: 1;5, Porcentagem em peso

de Ox. de Niobio.

te

Figura 2. Histerese ferreletrica de PZT-niobío. A: 0,5

atmosfera ao ar; 8: 0,5, atmosfera de cô PZ

+ Z; C: 1,5, atmosfera bo ar; D: 1,5, atmos-

fera de p° PZ+Z, norcentagerw em neso dezOx-

de Niohio.
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Figura 3 - Circuito o> Hi»trre*« Ferr elétrica


