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Introducao

O Iluminéforo BaZSiO4:Eu3+(5%) é um emissor
vermelho eficiente com potencial aplicacdo em LEDs
brancos em substituigéo as lampadas fluorescentes
atuais por possuir malor tempo de vida util e menor
impacto ambiental’. O luminéforo pode ser
sintetizado via sol-gel a partir da hidrolise do
tetraetoxisilano (TEOS) utilizando a catalise acida,
técnica que permite o controle do tamanho e
morfologia das partlculas Estudos anteriores
indicam que esta sintese pode acarretar na
formacédo da fase espuria BaCOjz, que pode agir
como desativador da luminescéncia do ion Eu’”
devido ao acoplamento vibrénico entre o nivel
emissor °D, do fon Eu(lll) e os osciladores C-O da
fase BaCOs;, ocorrendo perda de energia na forma
de processos ndo radiativos. Dessa forma, o
objetivo deste trabalho foi monitorar o efeito da
variacdo do tempo de calcinacdo da sintese do
luminoforo na composicdo do pé quanto a fragdo de
fase espuria BaCO; e também influéncia na
morfologia e estrutura do produto obtido.

Resultados e Discussao

Ba§S|O4, dopado isoeletronicamente com 5% de

foi sintetizado a partir de acetato de bério,
acetato de eurdpio, acido acético e TEOS formando
uma fase xerogel. O xerogel foi calcinado a 1100 °C
por 2, 3 e 4 horas, obtendo-se trés amostras que
foram analisadas via difracdo de raios X (DRX),
Figura 1, microscopia eletrdnica de varredura
(MEV), Figura 2 e mapeamento quimico via
espectroscopia por energia dispersiva (EDS).
Resultados de difracdo de raios X |nd|cam a
formagcao da fase de interesse Ba,SiO,Eu** para as
trés amostras, com formacdo da fase espdria
BaCO; (witherita). Calculos de tamanho de cristalito
através do método de Scherrer, Tabela 2, indicam
crescimento preferencial em relacdo a especificos
planos cristalograficos da fase Ba,SiO; em funcao
do tempo de calcinacdo. Um estudo qualitativo
realizado comparando a intensidade do plano (2 0 0)
da fase Ba,SiO,, que ndo apresentou crescimento
preferencial, com o plano (2 1 0) da fase BaCOj;
sugere que o0 aumento do tempo de calcinacdo
diminui a fracdo da fase BaCO; na mistura final,
Tabela 1. Resultados de MEV, Fig 2, apontam que
em todas as amostras séo observados aglomerados
de particulas que apresentam na superficie nanofios
atribuidos ao crescimento  preferencial de
nanocristais, que podem funcionar como pontos
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precursores para a formacdo de estruturas fibrosas.
O mapeamento quimico de C, Ba, Eu e Si, realizado
via EDS indica que o aumento do tempo de
calcinacdo diminui a concentracdo de carbono na
superficie dos materiais até zero, na amostra
calcinada por 4 horas, corroborando com os dados
obtidos via DRX.
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Figura 1. DRX para amostras calcinadas a 1100 °C.
Tabela 2. Tamanho de cristalito via equagdo de Scherrer.
Tamanho de Cristalito (nm)
(121) (202 (130 (2000 (013
2h 51,13 36,48 50,30 48,00 40,03
3h 34,09 34,35 47,20 48,00 40,03

4h 49,30

(@ Xerogel calfinado a 11008 por 2 horas |

34,94 47,58

(b) Xerogel calcinado a 1100

40,04

48,08 _

Figura 2. Imagens de MEV para amostras calcinadas a 1100 °C.

Conclusodes

O tempo de calcinacdo na obtencdo do luminéforo
tem influéncia direta na morfologia de Ba,SiO,,

indicando em cada amostra crescimento
preferencial de nanofios que se organizam na forma
de aglomerados de estruturas fibrosas. O aumento
do tempo de calcinacdo na obtencdo de Ba,SiO,
diminui a concentracdo da fase espuria BaCOs,
tornando o material menos susceptivel a perdas de
energia na forma de processos néo radiativos, o que
aumenta sua aplicabilidade como luminéforo
vermelho em LEDs brancos.
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