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RESUMO

O BST é um material ferroelétrico bem conhecido por apresentar temperatura
de transicdo ferroelétrica que pode ser ajustada pela variagdo da razdo entre os
teores de bdrio e estréncio (Ba/Sr) no composto. Devido a combinacdo de
propriedades interessantes, como alta orientagdo cristalografica dos grdos e alta
estabilidade térmica, fibras ferroelétricas vem despertando consideravel interesse
por seu potencial de utilizagdo como fibras cerdmicas funcionais no reforgco de
cerdmicas e metais. O processamento por electrospinning vem se mostrando um
método eficaz para a preparagédo de nanofibras cerdmicas, com didmetro uniforme e
com composicées diversas. Este trabalho tem como objetivo, a producdo e a
caracterizacdo estrutural e morfologica de nanofibras de BST obtidas via
electrospinning.Para a obtencdo das fibras foram usados; acetato de Bario e acetato
de estréncio como precursores e PVP como veiculo orgénico. A temperatura de
calcinacao foi de 800 C.

Palavras-chave: Electrospinning, Titanato de Bario Estroncio (BST), Fibras
ceramicas.

INTRODUCAO

Ap6s a década de 1940, as ceramicas avancadas, em especial as ceramicas
elétricas e magnéticas, alcancaram intenso desenvolvimento quando foram
utilizadas na industria de componentes elétricos. Este desenvolvimento se deve a
estabilidade apresentada pelos ceramicos quando expostos a condicoes extremas
de servico, além de suas propriedades eletromagnéticas, como sua elevada
resistividade elétrica.”

Entre os materiais elétricos, as ceramicas piezoelétricas apresentam diversas
aplicacdes, podendo-se destacar sua aplicacdo fundamental como sensores e
atuadores. Entre as ceramicas piezoelétricas, destacam-se os titanatos zirconatos
de chumbo (ou PZT), devido a sua elevada piezoeletricidade. ?® Entretanto, devido

2114



55° Congresso Brasileiro de Ceramica, 29 de maio a 01 de junho de 2011, Porto de Galinhas, PE, Brasil

a alta volatilizagdo do o6xido de chumbo durante a sinterizagdo, que além de
promover poluicdo ambiental, proporciona dificuldades na manutencdo das
proporcdes estequiométricas na composicdo do material. (" Desta forma, torna-se
necessario o desenvolvimento de alternativas com a utilizagdo de ceramicas
piezoelétricas livres de chumbo.

Uma alternativa promissora, livre de chumbo, ao PZT € o titanato de bario
estréncio ou BST. Que se trata de um material ferroelétrico bastante conhecido por
apresentar uma combinacao excelente de propriedades.

As ceramicas piezoeléticas na forma de fibras vém despertando grande
interesse da comunidade cientifica, por seu potencial de utilizacdo como fibras
ceramicas funcionais no reforco de ceramicas e metais. ¥ Assim como, para
aplicacdo em sensores e atuadores. Pois, em um s6 material, podem ser
apresentadas as funcdes sensoriais e de atuacgao.

Para a producao de fibras ceramicas, uma técnica que vem apresentando bons
resultados € a sintese de fibras pelo processo de electrospinning. Que se trata de
uma tecnologia onde séo utilizados campos elétricos de alta tensao (5-30KV) e baixa
corrente (0,5-1uA) para obtencao de fibras. Neste tipo de processamento, um jato de
material fluido é acelerado e estirado através de um campo elétrico produzindo fibras

de diametro reduzido. ©®®

Neste contexto através do presente trabalho, foram realizadas a sintese de
nanofibras de BST, através de electrospinning, onde se estudara parametros criticos
na obtencao das fibras, bem como, avaliacdo das fibras formadas.

MATERIAIS E METODOS

Para a preparacao do titanato de bario estréncio (BST) serdo utilizados os
compostos listados na tabela I.
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Tabela l.- Substancias a serem utilizadas e sua fungéo principal.

SUBSTANCIAS FUNCAO
Acetato de estroncio Precursor
Acetato de bério Precursor
Propoxido de titanio (TiP) Precursor

Solugdo aquosa de acido acético

(30%) Ajuste de pH

Alcool etilico Diluigao

Agua deionizada Diluigao

Solugéo aquosa PVP 10% Ajuste de viscosidade

O acetato de estroncio, o acetato de bario e o propdxido de titanio (TiP) foram
utilizados para a sintese do titanato de bario estroncio pois apresentam os ions de
interesse. Estes precursores foram selecionados por seu custo relativamente baixo,

alta pureza e alta concentracgéo dos ions de interesse. ")

A solucao aquosa de acido acético 30% foi utilizada para ajustes de pH na faixa
acida. O acido acético foi selecionado por nao interferir no processo de sintese do
BST, por propiciar a hidrélise do TiP e por ser facilmente eliminado apds o

tratamento térmico, ndo formando compostos estaveis com o precursor.

Neste trabalho, a metodologia aplicada envolve as seguintes etapas
principais:

i) Preparacdao de um gel com conteldo de precursor inorganico e polimero
com reologia adequada ao electrospinning;

ii) Electrospinning do gel obtido, a fim de se obter fibras de um compdsito

polimero/composto inorganico;
iii) Tratamento térmico do compdsito obtido a fim de se obter fibras ceramicas;
iv) Caracterizagao das fibras obtidas;

O equipamento de electrospinning utilizado para a preparagao das fibras
tradicionalmente é constituido de duas partes entre as quais é criada uma diferenca

de potencial. As duas partes consistem de um sistema de formacao do jato e um
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sistema de coleta. O sistema de formacao do jato é composto de um tubo capilar
onde € inserida a solucdo polimérica. Um dos eletrodos de alta voltagem é
conectado a ele, o qual funciona como o terminal positivo do conjunto. Ao sistema de
coleta é acoplado outro eletrodo, o qual serve como terminal negativo ou terra do

5

sistema. ®©® A Figura 01 apresenta de forma esquematica a montagem de um

sistema para producao de fibras por electrospinning. ®

Figura 01 - Figura esquematica de um sistema de electrospinning. (A) Seringa
plastica. (B) Agulha metalica conectada ao equipamento de alta voltagem. (C)
Equipamento de geracao alta voltagem. (D) Formacgéao das fibras. (E) Coletor.

Apbés a secagem das fibras obtidas depositadas em papel aluminio o
tratamento térmico foi realizado em forno elétrico tipo mufla a temperatura 800°C

com taxa de aquecimento de 5°C/min, segundo dados da literatura.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Sabe se que o diametro das fibras € influenciado por alguns fatores, entre eles

(10 Neste trabalho o diametro do

o diametro do tubo capilar e a tensdo aplicada. ©
tubo capilar foi mantido constante. A tensao elétrica utilizada é relacionada a forca
com que a solucado é estirada no momento em que é ejetada da agulha. Desta

forma, forgas de estiramento maiores produzem fibras com didmetros menores.

2117



55° Congresso Brasileiro de Ceramica, 29 de maio a 01 de junho de 2011, Porto de Galinhas, PE, Brasil

A Figura 02 apresenta a relacdo encontrada entre o didmetro das fibras
calcinadas produzidas e a voltagem utilizada. Como esperado, as fibras apresentam
reducdo em seu didmetro com o aumento da voltagem. O menor diametro obtido foi
de 0,52 um com voltagem de 13,5 kV, esta também foi a maior voltagem onde fibras
foram formadas, acima desta voltagem o jato se torna instavel e as fibras ndo séo

mais produzidas.
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Figura 02 — Gréfico que relaciona e tensao utilizada para a producao das fibras
e o didmetro das fibras obtidas apés tratamento térmico.

O resultado da anélise termogravimétrica (TGA) realizada nas fibras antes do
tratamento térmico, apresentado na Figura 03, indica perda de massa significante
até 350°C proveniente da degradacdo do polimero utilizado. Para assegurar a
degradacao completa do veiculo organico utilizado, durante o tratamento térmico foi
realizado um patamar de temperatura a 350 °C pelo periodo de 30 minutos.
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Figura 03 - Curva de analise termogravimétrica (TGA) apresenta a perda de

massa sofrida pelas fibras em funcéao da temperatura.
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A morfologia das fibras obtidas antes e ap6s o tratamento térmico esta
apresentada na Figura 04 a e b, respectivamente. Apés o tratamento térmico,
observa-se redugédo no diametro das fibras. Antes do tratamento térmico as fibras
produzidas com voltagem de 13,5 kV apresentavam o diametro de aproximadamente
0,76 um e apos o tratamento térmico em média o didmetro das fibras é de 0,47 um.
Esta reducdo pode ser atribuida a perda de agua e do veiculo organico utilizado,
neste caso o PVP. A reducao do diametro sofrida pelas fibras de BST foi de 39%
aproximadamente.
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Figura 04 — Microscopia eletrbnica de varredura das fibras de BST, (a) antes do

tratamento térmico, (b) apds o tratamento térmico.

Através da difracao de raios X, Figura 05 os picos formados confirmam a
formacao da estrutura cristalina perovskita cubica do Bag75Sro25Ti03 a 800°C.
Entretanto, picos de carbonato também foram identificados. A formagdo dos
carbonatos se deve provavelmente a presengca de compostos derivados da
decomposicao parcial de acetato de bario adicionado em excesso.
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Figura 05 — Difratograma das fibras obtidas por electrospinning apés o
tratamento térmico a 800 °C.

CONCLUSOES

Tendo em vista os resultados obtidos, é possivel concluir que a obtengéao das
fiboras de BST com composicdo Bag7sSro2s5Ti0; € viavel através da técnica de
electrospinning.

Neste trabalho as fibras de BST obtidas apresentaram diametro médio de 0,47
pm. Observou-se que a tensdo aplicada apresenta influéncia sobre as fibras
produzidas. Sendo que, quanto maior a voltagem aplicada, menor o didmetro final
das fibras produzidas.

Acredita-se que as fibras obtidas futuramente poderao ser utilizadas em novas
finalidades em compésitos ferroelétricos.
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF NANOFIBERS BARIUM
STRONTIUM TITANATE USING ELECTROSPINNING ROUTE.

ABSTRACT

The barium strontium titanate (BST) is a ferroelectric material well known for
exhibiting a ferroelectric transition temperature that can be adjusted by varying the
Ba /Sr ratio. The reduction of the Curie point can be achieved by the substitution of
strontium for barium. Due to the combination of interesting properties, such as high
crystallographic orientation of grains and high thermal stability, ferroelectric fibers
have attracted considerable interest for their potential use as functional ceramic
fibers in the reinforcement of ceramics and metals. The electrospinning process is an
effective method for the preparation of nano ceramic fibers with uniform diameter and
having different composition. The objective of this work was to product and to
characterize the structure and morphology of barium strontium titanate nanofibers
made using the electrospinning method.

Key-words: barium strontium titanate (BST), electrospinning, ceramic fibers.
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