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Objetivos

Os principais objetivos deste projeto sé&o
desenvolver novos materiais luminescentes de
titanatos dopados com ions terras raras Liz-
xZNTiz0g:(X)TR3* (LZTLi:(x)TR3") (TR3*: Sm3*,
Eud*, Th3 e Tmd") e Li2ZnTizxOs:(X)Eu3*
(LZTTi:(x)Eu®*) pelo  método  ceramico
convencional e pelo método assistido por micro-
ondas (MASS). Ademais, demonstrar a
eficiéncia do método MASS para sintese de
materiais com baixa perda dielétrica e otimizar
as condic8es de sintese pelo método MASS. Por
fim, investigar as propriedades
fotoluminescentes dos novos  materiais
sintetizados.

Métodos e Procedimentos

Os materiais LZTLi:(x)TR3* (TR3*: Sm3*, Eu®",
Th3* e Tm3*) (x = 0; 0,002; 0,005; 0,01; 0,02; 0,1
e 0,2 mol) e LZTTi:(x)Eu®* (x = 0,003; 0,0075;
0,015; 0,03; 0,15 e 0,3 mol) foram preparados
por meio de pesagem em propor¢cdes
estequiométricas dos seguintes reagentes
precursores: Li2COs, ZnO, TiO2, Eu203 Tm203 e
ThsO7 e Sm20s3. Posteriormente, a mistura
reacional foi transferida para almofariz e
macerada com pistilo, utilizando-se em torno de
5 mL de &lcool isopropilico para auxiliar na
homogeneizacéo dos reagentes.

Ap6s evaporacdo do alcool isopropilico, os
materiais foram sintetizados pelo convencional
método ceramico e pelo método assistido por
micro-ondas (MASS). Para sintese pelo método

ceramico, 1 g de precursor foi transferido para
barquinha de alumina (3 mL) e aquecido em
forno resistivo, onde passou por tratamento
térmico de 1000°C por 4 horas. Na sintese pelo
método MASS 0,5 g de precursor foram
adicionados em um cadinho de alumina de 3 mL.
O cadinho com a amostra foi entdo posicionado
em um cadinho de 50 mL preenchido com 6xido
de ferro, que serve como um susceptor de
micro-ondas. O sistema de cadinhos foi entédo
fechado por blocos de silicato de célcio e por fim
aquecidos por forno de micro-ondas (Electrolux
MEF41, 1000 W de 30 L). As poténcias
empregadas foram variadas de 1000 a 200 W e
o0 tempo de duracdo de sintese de 15 a 5
minutos.

Os materiais sintetizados foram posteriormente
caracterizados por meio de difracao de raios X
pelo método de p6 (PDRX) e espectroscopia de
reflectdncia difusa (ERD). As propriedades
fotoluminescentes foram estudadas por meio de
espectroscopia de fotoluminescéncia (PL).

Resultados

Dados de difracao de raios X indicam que todos
0s materiais sintetizados pelo método ceramico
atingiram alto grau de pureza, com a formacao
de uma Unica fase cristalina de espinélio cubico.
Os materiais obtidos pelo método MASS,
mesmo com baixa perda dielétrica apontada
pela literatura, apresentaram a formacéo de alta
pureza cristalografica quando sintetizados sob
baixa poténcia (400 W) durante 15 minutos.
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Materiais dopados com os ions Sm3*, Th3* e
Tm3* obtidos pelo método ceramico néo
apresentaram luminescéncia caracteristica
desses fions ativadores. Por outro lado,
materiais dopados com ions Eu®* sintetizados
por ambos o0s métodos apresentaram
luminescéncia em decorréncia das transicfes
intraconfiguracionais °Do—’F3(J =0, 1, 2,3 e 4).
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Figura 1: Difratograma de raios X do material
LZTLi:0,2Eu®* sintetizado sob diferentes poténcias e
espectro de emissdo do material LZTLi:0,01Eu®* sob
excitacdo de 395 nma 77 K

Valores de pardmetros de intensidade
experimentais (Qz e Q4) e rendimento quantico

intrinseco (05;‘33:) indicaram que o material
LZTTi:0.0075Eu3* sintetizado por ambos os
métodos e o material LZTLi:0.01Eu®* sintetizado
pelo método MASS apresentaram as mesmas
caracteristicas espectroscoépicas. Esse
resultado indica que ndo ha diferencas
consideraveis na primeira esfera de
coordenacdo dos ions Eud* presentes nesses
materiais. Isto permite atestar a eficiéncia do
método MASS para sintese de materiais
fotbnicos de baixa perda dielétrica com a mesma
eficiéncia que o método ceramico.

Conclusao

Por fim, é possivel concluir que os materiais
Li2ZnTisOs dopados com ions Sm3*, Eu3*, Thé* e
Tm3* puderam ser sintetizados tanto pelo
método ceramico, quanto pelo método assistido
por micro-ondas, com elevada pureza
cristalografica, atestando a eficiéncia do método

MASS para sintese de materiais com baixa
perda dielétrica. Os materiais obtidos pelo
método MASS puderam ser sintetizados sob
baixas poténcias (400 W) utilizando apenas 15
minutos de sintese, tempo equivalente a 6% do
requerido pelo método ceramico. Valores
obtidos  experimentalmente  indicam um
desempenho espectroscépico semelhante entre
materiais sintetizados por ambos os métodos.
Portanto, é possivel concluir que o método
MASS atua eficientemente como um método
verde, rapido e economicamente viavel para
sintese de materiais ceramicos de baixa perda
dielétrica com propriedades fotoluminescentes.
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