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Efeito da Alta Pressao nas propriedades
fisicas e estruturais do vidro Li,0°SiO, *GeO,

Gisele de Lima Hippler
Orientador: Silvio Buchner

Introducao

Quando submetemos um vidro a um processo de cristalizagao controlado por meio de um
tratamento térmico, o resultado € um material policristalino conhecido como vitroceramica. O
vidro Dissilicato de Litio é utilizado como modelo para estudos de vitroceramicas e, ja foi
amplamente estudado, inclusive em altas pressdes. Este trabalho partiu da sua composicao
estequiometrica Li,0+2Si0O, e adicionou-se GeO, a composic¢ao, ja que o Germanio € um
formador de vidro tdo bom quanto o Silicio. Esta apresentacdo foca na substituicao de um
mol de SiO, por um mol de GeO,,, ficando com a estequiometria Li,0+SiO,*GeO,. O objetivo &
estudar a influéncia de condicdes extremas de pressdo e temperatura na estrutura e em
propriedades fisicas do material.

Experimental

O vidro Li,0-Si0O,*GeO, foi feito a partir da fusao em pressdo atmosférica dos respectivos
oxidos, a 1300°C. E, apds submetido a Analise Térmica Diferencial (DTA) para determinar
suas temperaturas de transicao vitrea e de cristalizacao, Tg e T, respectivamente. Dois
tratamentos térmicos distintos foram realizados: TT1 onde a amostra permaneceu por 90 min
na Tg e 15min na T, e TT2 onde a amostra ficou por 90 min na T_e 30min na T .. Também foi
feito um processamento em alta pressdo e alta temperatura (gAPAT), onde a amostra foi
submetida a 7.7 GPa com T=1400°C por 5 min. Nos processamentos de alta pressao (AP) foi
utilizada uma prensa hidraulica de 400 Tonf com camaras do tipo toroidal, como mostra a
figura 1. Analises de estrutura foram realizadas usando espectroscopia Raman e Difracdo de
raios-X (DRX). Os resultados foram complementados por microscopia optica e eletrénica de
varredura.
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Fig. 1: Esquema de montagem da prensa de 400tonf. (a) Camara de alta pressao do tipo toroidal entre os
pistdes da prensa hidraulica, (b) gaxeta ceramica antes do processamento em AP, detalhes da célula de

reacado e posicionamento da amostra dentro da gaxeta, (c) desenho esquematico da célula de reacao, e (d)
gaxeta e célula de reacao apos processamento em AP.
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Fig.2: DTA do vidro produzido em pressdo Fig. 3: Comparagdo dos DTAs do vidro e da amostra

atmosférica com taxas de aquecimento de 5, 10 e 15
°C/min. A cristalizacdo é muito exotérmica e faz com
que a amostra aqueca o forno além da taxa
programada, causando um pico em formato de “¢". A
regiao da Tg esta em destaque no canto superior
esquerdo. Com a taxa de 10°C/min as temperaturas
encontradas foram Tg=470°C e T =560°C.

processada em AP com temperatura ambiente.
Quase nao ha diferengca entre as curvas. Esta
analise foi feita usando menos massa devido ao
tamanho da amostra de AP, entdo houve uma
pequena diferenga nas temperaturas encontradas,
em relacido as da amostra de pressao atmosférica:
Tg=470°C e T_=560°C.
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Fig. 5: MEV da amostra processada em alta
temperatura e alta press&o. A voltagem de
aceleracao usada foi de 15kV.

Fig. 6: EDS feito na regido marcada na fig. 5. O
resultado confirma o da espectroscopia Raman, os
pontos metalicos sao atomos de Ge.
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Fig. 8: Resultado da DRX da amostra TT2. A fase foi

identificada como Silicato de Litio ortorrdbmbico, com

todos os picos deslocados. Isto € uma solucio

soélida, com o Ge ocupando alguns sitios do Si.
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Fig. 7: Resultado da DRX da amostra TT1.

Existem somente dois picos cristalinos e uma
curva amorfa.
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Fig. 10: Microscopia optica da amostra TT2.
Depois de um tratamento térmico mais
longo, € possivel ver que mais cristais se
formaram.

Conclusoes

Nao ha uma mudanga muito grande no resultado do DTA depois de submeter a amostra
a uma pressao de 7.7GPA,;

Fig. 9: Microscopia optica da amostra TT1.
Existem alguns cristais na matriz vitrea.

A vitroceramica formada em 1atm € uma solugao sdlida, com o GeO, ocupando sitios
de SiO,;

No processamento em alta pressao e alta temperatura, é formado Ge metalico.
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