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Objetivos

O principal objetivo deste projeto é a
sintese e caracterizagdo do metassilicato de
cadmio puro e dopado com ions de metais de
transicdo e/ou terras raras pelo processo sol-
gel para a busca de melhores condicbes de
sintese e de menor gasto energético.

Como objetivos especificos, busca-se
estudar as influéncias de parametros como
diferentes fontes de cadmio (nitratos, cloretos,
acetatos) e variadas condigdes de sintese: uso
de diferentes solventes (H20, etanol e 50/50),
tempo (5h e 10h) e temperatura (600, 750 e
900°C) durante o processo de calcinagao.

Métodos e Procedimentos

Para a preparacdo do metassilicato de
cadmio utilizou-se uma rota inicial adaptada de
[1]. Diferentes precursores de cadmio (nitrato,
cloreto ou acetato) sao solubilizadas no
solvente (etanol, agua ou 50/50). A solucao
formada é entdo colocada em um agitador
magnético e se adiciona lentamente o alcéxido
(TEOS). A solucéo coloidal formada é entédo
agitada vigorosamente a temperatura ambiente
por 3h. Apds esse periodo, é transferido para
uma estufa até a sua secagem. Havera a

formacdo do xerogel que subsequentemente
passara pelo processo de calcinagao variando
o tempo (5 e 10h) e temperatura utilizada
(600,750 e 900°C).

A caracterizacdo do material foi feita
por meio de padrdes de DRX (estrutura),
fluorimetro (propriedades luminescentes) e
imagens MET e MEV (morfologia)

Resultados

Duas rotas foram encontradas para a
sintese do metassilicato de cadmio: Uma
utilizando etanol como solvente, nitrato de
cadmio e TEOS em temperatura ambiente e
outra utilizando cloreto de cadmio, TEOS e H20
em aquecimento (80°C), sendo essa Uultima a
rota de sintese mais consistente e estavel.

Para ambas as rotas, o material mais
puro foi encontrado apds ser calcinado em
900°C por 10h, sendo que para a rota com
nitrato de cadmio, houve uma pequena
contaminagéo de outra fase possivel do silicato
de cadmio (ortossilicato de cadmio, Cd2SiOa4) e
para a rota com cloreto de cadmio, houve a
presencga de cloreto de cadmio e de SiO2 como
contaminantes. O DRX abaixo mostra a
comparacgao dessas rotas de sintese.



33

SSICUSP

| H,0
— EtOH

H —— CdSio,

# CdCl, ||* SiO.

| 2 2

s | % will a | I_

WP TR SO | WO 71N [P U Vi A st A o]

!
'

Intensidade / u.a

s

10 20 30 40 50 60
20 / graus

Figura 1: Difratograma de raio X das duas rotas de
sintese a 900°C por 10h. Como referéncia de
CdSiOs3, utilizou-se JCPDS 35-0810.

As dopagens foram feitas utilizando a
rota de cloreto de cadmio. A fotografia a seguir
sdo de algumas das amostras calcinadas a
900°C por 10h.

Figura 2: Fotografia da emiss&o sob excitagdo das
amostras sob radiagdo em 254nm. Em ordem:
CdSiOs (Nitrato de cadmio), CdSiOs (Cloreto de
cadmio), CdSiO3:Mn?* (1%), CdSiOs:Eu* (1%).

Observa-se uma mudancga de
coloragao com a aplicagdo de um dopante na
matriz, indicando que a sua presenga modifica
as propriedades luminescentes se comparado
a amostra pura. Ademais, as analises de
espectros de excitagdo e emissdo das
amostras pelo fluorimetro mostrou tanto as
transigbes intrinsecas do dopante quanto as
bandas relacionadas com os defeitos da matriz.
O espectro a seguir € um dos espectros feitos
durante a pesquisa e demonstra o que foi
comentado. Além da banda na regido de
270nm especifica do metassilicato de cadmio,
ha a presenga de picos relacionados com o
Eurdpio.
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Figura 3: Espectro de excitagdo do CdSiOs:Eu3*
(1%) com emiss&o monitorada em 613nm.

Conclusoes

Os diversos estudos de parametros
possibilitaram o encontro de duas rotas de
sinteses para o metassilicato de cadmio. Para
a rota com nitrato de cadmio, a partir da
temperatura de 750°C foi possivel obter o
produto, sendo que em 900°C foi aquela com a
menor contaminagdo de Cd2SiOs4. Ja para a
rota com cloreto de cadmio, a partir de 600°C
foi possivel obter o CdSiOs sem contaminagéo
de outra fase, sendo que em 900°C foi aquela
com menor intensidade de cloreto de cadmio.

Ademais, diferentes morfologias foram
encontradas por meio de imagens MET e MEV
para o0 mesmo produto sintetizado com rotas
diferentes. Por fim, foram analisadas e obtidas
diferentes propriedades luminescentes das
amostras por meio dos espectros de excitagao
e emissao, além de analises de tempo de meia
vida e comparacdo de intensidades entre as
amostras, obtendo resultados interessantes de
serem discutidos e analisados.
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