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RESUMO

Um estudo da adigdo de Nb,0O5 em PZT Cerémico,
demonstrou alteragées nos 'valores caracteristicos da
histerese ferrelétrica. Com dopagens de 0,125%; 0,5%; 1, ot e
1,5% caracterizou-se as amostras com temperaturas de 120 °c,
em um circuito capacitativo em laboratério.

ABSTRACT

- The study of Nb,Og5 addition to ceramic PZT has shown
alterations in the characteristic values with o0,125%; 0,5%:;
1, 0% and 1,5% in weight Nb,O5 have been charactenzed at
120 © in a capac1tor cirtuit developped at our laboratory.

1. INTRODUCAO

No decorrer do desenvolvimento de novos materiais
investigagdes de componentes cerémicos de utilizacdo em
eletrénica tinham especial atencdo. Na década de 50
descobriu-se o titanato zirconato de chumbo (PbTiO,) possuia
ferroeletricidade com caracteristicas transdutoras, mas com
pouca resisténcia mecaAnica apés sinterizacdo. A partir deste
fato estudos posteriores com esta mistura base foi
desenvolvida, adicionando outros materiais na sua otimizagao
eletro-mecénica.

Os materiais ferrelétricos sdao dielétricos o qual cada
célula unitadria induz a mesma orientacido dipolar da célula
adjacente em relagdo a um campo elétrico externo aplicado
formando estrutura de dominios ferrelétricos. Assim sendo,
piezoelétrico é um ferrelétrico cuja centro-simetria da
estrutura é desbalanceada.

Com o advento dos materiais eletrdhicos ferrelétricos,
avan¢os signficativos foram obtidos para as virias
aplicacdes destes compdésitos. Portanto, dentro do grupo de
estudos de transdutores o objetivo proposto & estudar as
propriedades elétricas e mecénicas do titanato-zirconato de
chumbo (P2T) que possui otimas propriedades transdutoras
(transformagdo eletro-mecénica), bem como, o titanato-
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zirconato de chumbo com adi¢io de Nb,0r (pentéxido de
niébio). Observa-se que o controlo s etapas do
processamento destas materiais sio de fundamental
importéncia para se obter propriedades otimas de solucgldes
sélidas 1,0 molt PbO; 0,53% mol 2rO,, puro ou com adigio de
niébia, na presenca do sinteriza o em fase liquida com
adigio de Bi,0, (6xido de bismuto); Li 9C03 (carbonato de
1itio): v, Os fpcntéxido de vanddio) ou lintorinqlo con fase
s6lida con on sen adicio de niébia. Por outro lado, sabe-se
que durante a l:lntcriuc;io desses compésitos a alts
temperatura (1200°C) o 6xido de chumbo (PbO) volatiza-se
causando porosidade e baixo coeficiente de acloplamento
planar. Desta forma, metodologias de processamento foram
simuladas em laboratérios para minimizar esta efeito
negativo limitante destes compésitos.

A adigdo de Nb,05 (pentéxido de niébio) melhora as
caracteristicas elétricas do PZT, bem como aumenta a
resisténcia mecénica de componentes PZT (titanato-zirconato
de chumbo).

Estudou-se a adicdo do dopante de niébio na composigéo

-y (2rg 54-Tig 49)04 -y? variando a composigido de niébia e
pz‘l‘ na présenca aa’ fase liquida ou néo.

2. MATERIAIS E METODOS

Partindo-se de pés com alta pureza, uma nmistura
estequiométrica convencional foi feita no contorna de fase
morfotrépica. Quatro misturas bases com as seguintes
porcentagens de dopante, 0.125; 0.5; 1,0 e 1.5%, todas em
peso de Nb,Og, foram processadas por :lgual metodologia. Apés
a pesagem dos pés, moeu-se as misturas em moinho de bolas
durante 20 horas. O pé foi seco e desaglomerado em almofariz
e passado em malha 100 ABNT. As calcinagdes foram em patamar
de 850°C durante 2,5 horas, sendo o pé resultante
desaglomerado e novaunte passado em malha. Pastilhas com
1,29 de peso foram prensadas uniaxialmente e isostaticucntc
e finalmente sinterizadas a uma temperatura fixa de 1150°c.
Dois tipos de sinterizacdes foram feita, a saber: ao ar e
com pé atmosfera PZ + 2, previamente preparado. Apés a
sinterizacdo as pastilhas foram lixadas rigorosamente a 1mm
de espessura e eletrodadas com pasta de prata,
estabilizando-se os eletrodos a 450° durante 15 minutos ao
forno. Todas as sinterizacgbes ocorrcran durantc 3 horas, com
patamares intermedisdrios a 100° e 220° respectivamente.
Medidas de caracteristicas ferroelétricas nos forneceram a
polarizacio remanescente e o campo coercitivo, através de um
circuito construido em laboratério, acoplado a um
osciloscépio minipa modelo MO-1220, 20 MHZ.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A adig8o de ¢6xidos dopantes, causam grandes variagdes
nas propriedades eletromecénicas de P2Ts (1). O estudo da
influéncia do Nb,Og5 em soluglo sélida PZT, demonstrou que um
grande aumentc da polarizagéo rermanescente ocorre quando a
dopagem varia de 0,125% para 0,5% em peso, Figura 1.
Aumentando a gquantidade de dopante, acima de 0,5% ocorre uma
diminuiclo sistematica da polarizacfo. Esses resultados
estio em concordé&ncia com Peter Levett (2), que estudou a
polarizagdo remanescente, P, na regido de contorno de fase
morfotrépica, concluindo que ocorre um aumento substancial
da polarizagdo quando do aumento da razio estequiométrica de
0,52/0,48 para 0,53/0,47, bem como, uma diminuigcéo do mesmo
fator com acréscimo da porcentagem de Nb,05 no material.
Robert Gerson (3), estudou a influéncia de substituigées tri
e pentavalentes em P2T, concluindo cque o movimento das
paredes dos dominios ferrelétricos s@o os responsaveis pelo
envelhecimento, diminuindo as caracteristicas dielétricas
desses materiais. A tensd@c mecédnica causada pelo alto grau
de alongamento dos dominios ferrelétricos levam a degradagéo
e envelhecimentos dessas cerdmicas. Plessner (4), estudou a
formagcdo de armadilhas causadas por vacéncias na estrutura
P2ZT, concluindo que essas armadilhas levam a uma maior
mobilidade da cerédmica dopada, diminuindo assim a tensao
localizada, forgada pelas regidoes de dominios ferrelétricos,
melhorando a polarizagdo remanescente e diminuindo a
constante dielétrica na diregdao da polarizagdo.

Segundo Atkin et al (5) a introdugao de Nb,0 _52 na
estrutura PZT, leva a criagdo de vacéncias em sitios %
propogc;ao de vacancias criadas é de 1 vacancia de Pbt para
2 Nbt>, ocupando, sitio B'%. Adicionais quantidades desses
dopantes em solugdo causariam uma perda de massa
indesejavel, haja visto que, baixa densidade & fator
limitante das propriedades desses materiais, levando a
degradagao geral eletro-mecénica. Consideragdes do
comportamento de histerese levam a crer que o0S menores
valores de polarizagdo abaixo e acima de 0,5% de Nb,Og, tem
mecanismos diferentes de causa. Até O, 5% a criacao de
vacéncias ajuda a densificag¢édo com dmmuic;éo do crescimento
de grdos, devido a maior difusdo iénica ocorrida durante a
sinterizagdo. J4 acima desse ponto a perda de massa causada
pelas vacéncias ndo compensa a diminuigdoco do tamanho de
grdos, promovendo baixa densidade. A Figura 2, mostra
histereses com 0,5% e 1,5¢ de Nb,05 sinterizadas en
condigées diferentes, mostrando baixa polarizagdo com
maiores guantidades de dopante.
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4. CONCLUSOES

08 PZT com baixas densidades influem negativamente nas
propriedades elétricas e mec@nicas. Por outro lado, as
vacéncias promovidas pela adicéo de Nb O5; na concentracéo
limite 0,5% em peso promovem a densificacéo do material.
Assim sendo, existe um movimento das paredes dos contornos
de dominios gque aumentam com a introduc&o do Nb,0e, na
estrutura, diminuindo a tens&o 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 Niohio.
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Figura 2, Histerese ferreletrica de P2T-niohio, A: 0,5
atmsfera ao ar; B: 0,5, atmosfera de oo P2
+ 2; C: 1,5, atmosfera 'ao ary; D: 1,5, atmos-
fera de po P2+Z, rorcentagens em neso dezOx-
de Niohio.
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Tl= Auto tranforwador de tensao.
T2= Tranformudor de alta tensso.
TI= Amostra..

Cl= C2= Formam o divisor de tensao.
C3)= Fornece a carga da awostra.

Figura 3 - Circuito de Histerese Ferr 'elétricn
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