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RESUMO

A miniaturizagdo dos circuitos de microondas requer materiais com alta
constante dielétrica, baixa perda e boa estabilidade de temperatura. O objetivo do
trabalho € o estudo da caracterizacdo estrutural e dielétrica da ceramica MgTiOs3
dopada com 0 e 1% de Vanadio. O preparo do MgTiO; foi feito pelo método
convencional ceramico. Os pés foram moidos por 4h e calcinados a 1100°C por 4h e
a caracterizacdo mais detalhadas por DRX foi feita utilizando o programa
DBWS9807a que utiliza o método de Rietveld para refinamento de estruturas
cristalinas, o qual confirmou a obtencéo da fase MgTiOs (estrutura ortorrébmbica ‘fase
majoritaria”) e a MgTi,Os (estrutura romboédrica). A permissividade do MgTiO;
apresentou valores proximos de 18,5 e para amostra dopada com 1% V,0s, em
torno de 19, ambos em frequéncias de 1MHz. A amostra dopada teve uma melhor

permissividade por conta da maior densificacao.
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2183



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

INTRODUCAO

O crescente desenvolvimento da indulstria de telecomunicacdes exige o
incessante estudo e a posterior fabricacdo de dispositivos eletrbnicos passivos de
miniaturizacdo, com alto desempenho eletromagnético e confiabilidade, além de
baixo custo. Todas essas exigéncias sdo para garantir sistemas de comunicagao
que operem adequadamente em frequéncias bem definidas, as quais esses
dispositivos eletrénicos se propdem a operar. Seu baixo custo, facil fabricacdo e
suas interessantes propriedades dielétricas e magnéticas sdo um dos materiais
ceramicos mais importantes hoje. Propriedades essas que sédo dependentes de
varios fatores como: condi¢cdes de processamento, temperatura de sinterizacéo e

123 O método

tempo, composicdo quimica e substituicdo de diferentes ions
convencional ceramico (ou reacdo de estado sélido) para preparacdo da
eletroceramica requer alta temperatura de calcinacdo, a qual induz agregacao das

particulas.

Suas estruturas cristalina sdo MgTiO; como fase majoritaria, que € a

romboédrica e surgiu a MgTi,Os que é a ortorrémbica.
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O tipo de mercado determina o custo do material magnético ou componente
empregado a base dessas ceramicas magnéticas. Entre as aplicacdes podemos
citar: ressonador dielétrico, duplexadores antena, multiplexadores transmissores,
osciladores de tensao controlada, imas permanentes, auto-falantes, microfones, tubo

de imagem de TVs, motores elétricos, na sintonia fina de canais de TV, fontes de
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tensdo, computadores e etc. E as aplicacdes customizadas que podemos incluir:
sensores, foguetes e uso militar no desenvolvimento de finas camadas de
revestimento externo de alguns avides de combate, de modo a absorver o sinal de
radar (4), fazendo tais avides virtualmente “invisiveis”. Assim, em todo esse contexto
apresentado fica justificado o objetivo e a motivacdo do presente trabalho aqui

apresentado para a eletroceramica MgTiO3z .+ 1% de V,0s,

MATERIAL E METODOS

O inicio do trabalho deu-se na preparacédo da ceramica MTO (MgTiO3) pura e
adicionada com V,0s, que foram cuidadosamente fabricadas através da reacdo do
estado solido, ou mais conhecido como Método Ceramico Padrdo. Os materiais de
partida (6xidos) MgO, TiO,, V,0s com alto grau de pureza da Aldrich e Vetec foram
pesados em balanca digital e colocados juntos respeitando-se a estequiometria para
obtencao da fase desejada num moinho de bolas planetario (Fritsch Pulverisette ) e
foram moidos por 4hora, para deixar a mistura mais reativa. Os pds moidos foram
postos em um cadinho e calcinados em um forno elétrico resistivo (Jung - N1100) a
uma de temperatura de 1100°C por 4 horas 2°/min. Depois de calcinado os pos
foram investigados por Difracdo de Raios-x (DRX) usando um difratbmetro. A
caracterizagcdo da estrutura cristalina foi confirmada através do programa
DBWS9807a que utiliza o Método de Rietveld para refinamento de estruturas
cristalinas.

Amostra foram preparadas com pos de MgO eTiO; calcinados, e adicionado
V,0s, foram prensados em férma cilindrica de 15mm de diametro, sob uma presséo
de 3,5 toneladas em pressa hidraulica, as quais foram sinterizadas a 1300°C durante
4 horas em refratarios e deixadas resfriar a uma taxa de 2°/min a temperatura

ambiente.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) foi indispensavel para caracterizacao
da ceramica MTO. A Figura la ilustra o difratograma obtido pela calcinacdo para o
p6é do MTO, a figura 1b o difratograma padrdo do MgTi,Os e a figura 1c o
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difratograma padréo do MgTiOs. As figuras padrdes foram obtidas através do banco
de dados ICSD. A identificacdo de todos os picos mais intensos no perfil de difracao
obtido confirma a presenca de duas fases, a ortorrdombica MgTi,Os e a romboédrica
MgTiO3, sendo a fase romboédrica majoritaria.

MgTiO3--ICSD 65794

(c)

(b)

INTENSIDADE (u.a)
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Figura 1 — (a) Difratograma do pé do MTO apés calcinacdo onde * se refere a fase (b)
MgTi205 e ¢ se refere a fase (c) MgTiO3

A andlise guantitativa de fase feita pelo refinamento da amostra calcinada é
apresentada na figura 2, e confirma o aparecimento das fases romboédrica e
ortorrdbmbica do MTO. Foi identificada uma boa concordéncia entre o valor
observado (a) e o calculado (b), ja que a diferenca entre esses valores (c) obtido foi

minima.
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Figura 2 — Padrdes de difracdo do refinamento de Rietveld para o p6 do MTO (a)Observado
(b) Calculado e a (c) Diferenca (Observado — Calculado)

Os resultados obtidos através da Difracdo de Raios-x confirmam o
aparecimento da fase romboédrica MgTiO; com 98.5% de massa molar e da fase
ortorrombica MgTi,Os com 1,5%. A tabela 1 apresenta os parametros estruturais de

refinamento, onde os parametros de rede da fase majoritaria sdo revlados.

Tabela 1 — Parametros Estruturais do refinamento de Rietveld para o p6 do MTO.
Parametros Estruturais

a 5.0544 b 5.0544 c 13.8983
o 90 B 90 Y 120
Density (g/cm3) 4.310 Mass (% ) 91.46 Molar (%) 98.50
R-P (%) 15.31 R-WP (%) 21.96 R-EXPECTED (%) 16.48
S 1.32 D-W 0.34 Space group R -3 H (148)

A Figura 3 € mostrado a comparacdo do padrdo de difracdo das amostras
SMTO e SMTOV (MgTiO3 com 0,1% em massa de V,0s) sinterizadas a 1300 °C.
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Através do grafico, podemos perceber que todos os picos do SMTO aparecem na
amostra SMTOV. Isso sugere que a estrutura do MTO néo foi alterada pela adi¢édo
do V205.

SMTOV
(b)

T,

(a) SMTO

.
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Figura 3 — Padrdes de difragdo para as amostras padréo da capes e as amostras
sinterizadas a 1300 °C: MTO puro (a) e MTO adicionado com V,0Os (b).

A figura 4 apresenta a analise dielétrica das amostras MTO e MTOV realizadas
em temperatura ambiente e em radio frequéncia com variacao de 100Hz a 1MHz.
Pelo grafico, € visivel que a amostra adicionada MTOV apresenta maiores valores

em comparacao com a amostra pura MTO em toda a faixa de frequéncia.
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Figura 4 - Variagao da permissividade relativa dielétrica (¢',) com a frequéncia para as amostras
estudadas.

A tabela 3 detalha os valores de permissividade e perda obtidos na analise

dielétrica através da espectroscopia de impedancia.

Tabela 3 - Valores das propriedades dielétricas obtidas para as amostras MTO e MTOV.

100Hz 10kHz 1MHz
g Tand £ Tand g Tand

Amostras

MTO 19,29 6,6E-02 18,46 1,6E-03 18,58 -2,3E-02

MTOV 72,98 1,6E+00 19,99 1,3E-01 18,97 -2,0E-02
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CONCLUSAO

As conclusdes do nosso trabalho podem ser listadas abaixo:

- As amostras de MTO, teve sua fase obtida, através do método convencional
de reacdo de estado solido a baixas temperaturas.

- A Difracdo de Raios-X e o posterior refinamento de Rietveld confirmaram o
aparecimento da fase principal do MTO com estrutura romboédrica.

- A amostra de MTO com adicdo de 1% de V,0s apresentou uma boa
densificacdo e demonstra ser um potencial candidato para atender a propriedades
exigidas como: alta permissividade dielétrica e baixas perdas elétricas com possivel
aplicabilidade em ressonador dielétrico, duplexadores antena, multiplexadores

transmissores entre outros.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF POTTERY MgTiO3 DOPED
WITH 1% V205

ABSTRACT

The miniaturization of the microwave circuit requires materials with high
dielectric constant, low loss and good temperature stability. The objective is to study
the structural characterization and dielectric ceramics MgTiO3 doped with 0 and 1%
Vanadium. The preparation of MgTiO3 was made by conventional ceramic method.
The powders were milled and calcined for 4 hours at 1100 ° C for 4 h and the
detailed characterization was performed by XRD using the program DBWS9807a that
using the Rietveld refinement of crystal structures for which confirmed the
achievement of MQgTiO3 phase (orthorhombic structure "majority phase”) and
MgTi205 (rhombohedral structure). The permittivity of MgTiO3 showed values of
18.5 and sample doped with 1% V205, around 19, both at frequencies of 1IMHz. The
doped sample had a better permittivity due to the increased densification.

Keywords : MgTiO3 conventional ceramic method , diffraction - X.

2191



