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1. INTRODUCAO

Um dos materiais mais versateis para aplicacfes Opticas e eletrdnicas e,
também, um dos materiais dielétricos cristalinos mais utilizados nos dias atuais é
o niobato de litio (LINbO3). A sua versatilidade e utilizacdo se devem a
combinacdo de propriedades deste material, as quais sdo a nao-linearidade
Optica, a eletro-6ptica, a acusto-optica, a ferroeletricidade, a piezoeletricidade e a
fotorefratividade, que se apresentam simultaneamente (ARIZMENDI, 2004;
GRANGE et al., 2009).

Para a sintese do LiNbOg3, uma das rotas utilizadas € a hidrotérmica, onde o
processo ocorre em meio aquoso, em temperaturas inferiores a 300°C. Este
método apresenta grande potencial, pois permite uma melhor mistura dos
constituintes elementares promovendo, desta maneira, uma melhor reatividade da
mistura. Isso propicia a obtencdo de materiais mais puros e homogéneos, com
controle adequado da cristalinidade, do tamanho dos cristais e até mesmo da
morfologia, com possibilidade de eliminacdo da necessidade de tratamentos
térmicos posteriores (LIU; XUE; LI, 2008; ORTIZ-LANDEROS et al., 2012; YU;
LIU, 2007; ZHAN et al., 2011).

Para a sintese hidrotérmica uma solucdo aquosa contendo 0s precursores €
colocada em um recipiente de politetrafluoretieno (PTFE), sendo este
acondicionado em um reator, em aco, selado e entdo aquecido em forno a
temperatura e tempo necessarios. Sao reportados na literatura tempos de sintese
relativamente elevados, variando entre 24 e 72 h para um processo com bons
resultados (LIU; XUE; LI, 2008; YU; LIU, 2007; ZHAN et al., 2011). Considerando
que o fluxo de calor externo deve ser conduzido pelo reator de aco e o recipiente
de PTFE para a solugdo aquosa contendo os precursores, acredita-se que uma
parte significativa do tempo total do processo de sintese € gasto apenas para o
aguecimento das massas e equilibrio das temperaturas dos referidos
componentes e da solugdo aquosa.



=T
[ 'Uﬂﬁ”“%ﬂﬂ

Uma variacado do processo hidrotérmico € a utilizacdo da radiacdo micro-
ondas para acelerar 0 aquecimento e as reacdes necessdrias para a cristalizacao
do material desejado. A sintese hidrotérmica assistida por radiacdo micro-ondas
(SHM) tem sido utilizada para a cristalizacado de diferentes materiais ceramicos,
tais como o niobato de potassio (KNbO3) (PAULA et al., 2008; QIN et al., 2011).
PAULA et al. (2008) reportaram que a cristalizacdo deste material utilizando SHM,
obtendo uma fase pura de KNbOg, foi realizada com apenas 01 h de reacéo de
sintese.

Com base no exposto, neste trabalho objetivou-se a sintetize do LiNbO3; por
rota hidrotérmica utilizando aquecimento com radiagcdo micro-ondas para acelerar

0 processo de sintese deste material.

2. METODOLOGIA

Para a sintese hidrotérmica assistida por radiacdo micro-ondas do LiNbOs,
foram utilizados como precursores pentoxido de nidbio (Nb,Os) grau o6ptico
(CBMM, Brasil), hidréxido de litio monohidratado P.A. (LiOH.H,0) (Vetec, Brasil) e
agua ultrapura (Megapurity, Billerica, USA). Foram realizados dois tratamentos,
ambos com 0,2098 g de LIOH.H,O e 0,6645 g de Nb,Os e volumes de 10 e 20ml
de agua em forno micro-ondas (Anton Paar, Multiwave 3000, Austria). Apos a
pesagem dos precursores, estes foram acondicionados nos recipientes de PTFE
e entdo adicionados os volumes previamente definidos de agua. As reacdes
foram conduzidas separadamente, ambas com temperatura de 260 °C e tempo de
1 h. Apds o procedimento, as amostras foram secas em estufa, a 50 °C por 16 h.

A formacgéo da fase LiNbOj foi verificada através da Difracdo de Raios X
(DRX) (Shimadzu, XRD-6000, Japéo), com angulo de difracdo 26 entre 20° e 70°,
velocidade de 1°.min™ e radiacdo de CuK,. Os padrdes de DRX obtidos foram
comparados com outros resultados da literatura para identificacdo da formacéao da
fase LiNbO3 e também de subprodutos com fase cristalina.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base na Figura 01, pode-se verificar a formacédo da fase LiNbO3; nos
dois tratamentos térmicos avaliados, e estes resultados estdo de acordo com 0s
resultados reportados por LIU; XUE; LI (2008), YU; LIU (2007) e ZHAN et al.
(2011). Os autores obtiveram LiNbO3 através de sinteses hidrotérmicas, contudo
os tempos de reacédo foram entre 24 e 72 h, utilizando um forno com aguecimento
por convecgao em temperaturas entre 230 e 260 °C.
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Figura 1. Difratogramas de Raios X para as amostras sintetizadas por SHM: (A) 10ml e (B) 20m|
de agua.

Foi possivel observar também (Figura 01) a presenca da fase cristalina do
precursor Nb,Os, em ambos os tratamentos, indicando que o processo de sintese
nao foi completo apés 1 h de reacdo. Outras fases cristalinas nédo identificadas
também foram observadas, o que indica a formacgéo de subprodutos cristalinos ou
fases cristalinas intermediarias, as quais podem ser apenas o0 resultado do
processo de sintese incompleto. YU; LIU (2007) avaliaram diferentes tempos (6-
24 h) e temperaturas (150-260 °C) na sintese do LiNbO3;, com método
hidrotérmico convencional. Os autores verificaram a presenca de subprodutos
cristalinos néo identificados e Nb,Os para tempos de reacdo menores que 24 h.
Os autores também concluiram que, a condicao 6tima estudada foi 260 °C e 24 h,
para uma boa formacdo da fase pura do LINbO3, com auséncia de subprodutos
cristalinos ou residuo de precursores.

Além disso, foi possivel observar que (Figura 1) os picos de cristalinidade,
para um volume de agua de 20 ml (B), apresentam valores de intensidade
maiores para a fase de interesse e menores para alguns subprodutos cristalinos,
indicando assim que maiores estudos devem ser feitos em relagdo aos volumes
de agua utilizados e o tempo de reacgdao.

4. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos até o momento, pode-se concluir que a
obtencdo do po6 de LiINbOj; através da sintese hidrotérmica assistida por radiagéo
micro-ondas foi possivel e pode trazer como beneficio uma reducao consideravel
no tempo de reagdo para obtencdo deste material. Também fica evidente que
mais experimentos devem ser realizados com o objetivo de otimizar a obtencao
de uma fase pura do material de interesse, variando o tempo de sintese, a
proporcao estequiométrica dos reagentes de partida e o volume de agua utilizado
na reacao.
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