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Objetivos

Estudar o processo de sintese da ceramica
condutora super-idnica Na,,Zr,Si,PO;, pela
rota de reagdao no estado sdlido, a fim de
aprimorar suas propriedades na aplicagao
como membranas de seletividade de ions de
sodio, além de comparar os resultados obtidos
utilizando materiais precursores de diferentes
granulometrias, visando a otimizacdo das
proprieades e do custo da produgao.

Métodos e Procedimentos

Dois grupos de amostras com diferentes
granulometrias foram sintetizados pelo método
de reacdo no estado sodlido utilizando os
seguintes materiais precursores: Na,CO;, ZrO,,
SiO, e (NH,)H,PO,. Na sintese do grupo do
composto denominado de “nanop¢”, foi
utilizada SiO, e ZrO, de granulometria
nanométrica. Os poés foram adicionados
conforme a proporgao calculada e misturados
manualmente no moinho de esferas umido por
20 horas. Apdés a secagem, submetidos a
processamento térmico para calcinagdo e
reagdo no estado sélido. Ambos pds foram
reagidos a 950°C por 10 horas com patamar
em 600°C por 4 horas para eliminacdo dos
carbonatos e organicos usando taxa de
aquecimento de 10°C por minuto. O micropd
teve uma etapa extra de reagdo em 1000°C por
10 horas. Foi realizada outra moagem por 20
horas e adicionado ligante PVB para melhorar

a resisténcia a verde das pastilhas,
posteriormente conformadas e compactadas
utiizando uma prensagem uniaxial com 3
toneladas durante 1 minuto, seguido de
prensagem isostatica com 350MPa por 5
minutos imersas em 0leo. As pastilhas foram
entdo sinterizadas em diferentes programas: de
1150°C por 1h e 2h, e de 1200°C por 1h e 2h.
Analisou-se as propriedades elétricas das
pastilhas através de espectroscopia de
impedancia, e as propriedades estruturais
através de difratometria de raios-x para atestar
as fases formadas. No decorrer do processo,
também realizaram-se anadlises térmicas de
DTA, TG e dilatometria para acompanhar o
andamento das reagbes e medidas de
densidade geométrica e aparente através do
Principio de Arquimedes.

Resultados
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Figura 1: DRX das pastilhas “micro” sinterizadas.

As curvas DR}( obtidas sao exibidas nas
Figuras 1 e 2. E possivel observar a formagao
da fase NASICON em todas as amostras,

Portal de Eventos Cientificos da Escola de Engenharia de Sio Carlos

L0 L

Angis eletrinicos do 292 Simposio de intermociongl de iniciogfo Centifice € Tecnologics do LSP &

352 Congresso de | m-—u—-a—g_;. rm.a[m-a- e Tecnologico em .-r\-;n:-r\-rw-n-'-

Dz r\-:m-l wl em: hitp:/:

eventos. oo usp brTiicusp2021

S0, Servico de Biblioteca
=SB

| Peol. Dr. Séegio Rodrigues Fontes


SVBIBL
Rodapé SIICUSP CICTE 2021


29

DSICUSP

tendo em algumas amostras picos da fase
ZrO,, que interfere negativamente nas
propriedades elétricas da amostra.
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Figura 2: DRX das pastilhas “nano” sinterizadas.

Utilizando os valores obtidos nas medidas de
densidade aparente e de condutividade
elétrica, elaborou-se o grafico exibido na Figura
3. Observa-se que nas condigbes avaliadas a
pastiiha com maior condutividade foi a
sintetizada a partir  de precursores
nanomeétricos e sinterizada a 1200°C/1h. Tal
pastiiha apresentou valores de densidade
proximos ao esperado do material ideal
(NASICON monoclinico) [1] e valores de
condutividade proximos a amostras de alto
desempenho sintetizadas por outros autores
[2], a0 passo que a amostra de mesmos
precursores sinterizada a 1200°C/2h
apresentou maior densificagdo (maior que os
valores tedricos esperados), e menor
condutividade. Por outro lado, a pastilha
sintetizada por precursores micro e sinterizada
em 1200°C/2h apresentou bons valores de
condutividade, mostrando-se uma alternativa

de menor custo para as propriedades
desejadas.
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Figura 3: Grafico Condutividade x Densidade
aparente das pastilhas sinterizadas.

A Figura 4 indica a relagdo da condutividade
elétrica das amostras com a alteragdo da
temperatura, para as amostras em que foi
possivel realizar a medi¢gao das propriedades
elétricas.
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Figura 4: Relagao entre a condutividade elétrica e o
inverso da temperatura nas amostras sinterizadas.

Conclusoes

possivel obter ceramicas NASICON com
propriedades elétricas condizentes com outros
trabalhos desenvolvidos e com valores que
possibilitam aplicagdes em dispositivos como
membranas eletroquimicas. O maior valor de
condutividade elétrica obtido em temperatura
ambiente foi de 0,81 x 10°S/cm, dentre as
pastilhas sintetizadas a partir do nanop¢, e de
0,66 x 10°S/cm, dentre as sintetizadas a partir
do micropd, apesar de fatores negativos como
a presenca de fases secundarias. Tais
resultados revelam a interferéncia de usar
materiais de maior qualidade, e a possibilidade
de se obter um produto final mais barato, que
com as devidas adaptagdes no processamento
atendam as propriedades exigidas para
aplicacdes futuras.
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