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RESUMO: Niobato de sidio é wm material dielétrico potencialmente
importante por suas propriedades piezoelélricas. Possui estrutura do
tipo perovskita, na sua forma mais estdvel. Os recentes avangos na
engenharia de tecidos tém se concentrado no uso de sinais bioquimicos
e fisico-quimicos para desencadear respostas celulares especificas e
incentivar wma melhor interagao biologica entre o biomaterial e o tecido
vivo. A cerdmica piezoelétrica pode ser a chave para a funcionaliza¢ao
dos enxertos atuais, pois exibem comportamento elétricos gerados
mecanicamente. Neste trabalho, foi adotada a produgio do niobato de
sddio (NaNbO,), wm biomaterial piezoelétrico, em composicoes molares
diferentes, pelo método sol-gel com o objetivo de observar as alteragies na
microestrutura utilizando técnicas microscopia eletronica de varredura
(MEV). A sintese foi eficiente e a microestrutura estd de acordo com o que
foi encontrado na literatura
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1. Introducao

engenharia tecidual tem se concentra-

do no estudo de sinais bioquimicos e

fisico-quimicos, com o objetivo de ob-
ter respostas celulares especificas e incentivar uma
melhor intera¢io entre o tecido vivo e os materiais
implantados. Estudos nessa area indicam que a uti-
lizagao de estimulos elétricos pode promover um au-
mento da velocidade de cicatrizacdo e regeneragao
dos tecidos [1, 2].

Estudos levaram ao desenvolvimento e uso de
estimulos elétricos exdgenos no tratamento de fra-
tura 6ssea em diferentes partes do sistema esquelé-
tico humano. No entanto, a utilizacio de estimulos
elétricos pontuais € nao constantes nao levam a re-
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ABSTRACT: Sodium niobate is a potentially important dielectric
material for its piezoelectric properties. It has a perovskite-like
structure, inits most stable form. Recent advances in tissue engineering
have focused on the use of biochemical and physicochemical signals
to trigger specific cellular responses and encourage better biological
interaction between the biomaterial and living tissue. Piezoelectric
ceramics may be the key to the functionalization of current grafls,
as they exhibit mechanically generated electrical behavior. In this
work, the production of sodium niobate (NaNbO,), a piezoelectric
biomaterial, in different molar compositions, by the sol-gel method
was adopted in order to observe the changes in the microstructure
using scanning electron microscopy (SEM) techniques. The synthesis
was efficient and the microstructure is in agreement with what was
found in the literature.
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spostas tao eficientes como deportadas pela litera-
tura. Devido a isso, a eficacia clinica e a seguranga
desses métodos de estimulagao elétrica exégena es-
tao sendo consideradas inconsistentes e inconclusi-
vas. Pois ha falta de ntimero suficiente de estudos
clinicos randomizados e bem controlados para com-
provar sua utilizagao [1,2,3].

A alta demanda de novos materiais inteligentes que
possam favorecer o processo de regeneracao tecidual
levam ao estudo de novos materiais contendo com-
ponentes eletricamente ativos ou materiais que pos-
sam ser polarizados. As ceramicas piezoelétricas que
apresentam estrutura perovskita sdo as mais indica-
das para esse tipo de atuacao [2, 3, 4, 5].

As ceramicas piezoelétricas podem ser a chave para a

funcionalizagio dos projetos de implantes atuais. Elas ex-
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ibem comportamento elétricos gerados mecanicamente.
A ceramica piezoelétrica mais utilizada até o momento é
1,10, (PZT),
onde a composi¢ao x € usada para ajustar propriedades

titanato de zirconato de chumbo Pb[Zr(X)Ti

especificas para meméria ou dispositivos piezoelétricos.
No entanto, devido a toxicidade desses dispositivos con-
tendo chumbo, muito esfor¢o tem sido dedicado nos 1lti-
mos anos para encontrar alternativas sem chumbo ad-
equadas ao PZT. Um sistema de materiais alternativos
promissores ¢ a sintese por sol-gel de niobato de sédio e
potdssio (Na,K)NbO,. Enquanto as propriedades estru-
turais e eletronicas do niobato de potdssio de um mem-
bro final (KNbQO,) sdo relativamente bem conhecidas,
este € muito menos o caso do niobato de sédio perovskita
(NaNbO,) [5, 6, 7].

O Niobato de sédio é uma cerdmica que a tem-
peratura ambiente tem uma estrutura ortorrémbica,
grupo espacial Pbma. O interesse por esse material
baseia-se na sua fase perovskita que exibe proprie-
dades piezoelétricas. Existe uma variedade de ro-
tas de preparagdo do NaNbO, que utilizam, em sua
maioria, o pentéxido de niébio. A sintese utilizando
solugao sélida é bastante conhecida, entretanto, a
sintese por sol-gel leva a obtencao de materiais com
melhor homogeneidade e com um tempo de obtencgao
menor [8].

Neste trabalho, foi adotada a produgdo do nioba-
to de sédio (NaNbO,) pelo método sol-gel em com-
posicoes molares diferentes, o tratamento térmico
foi realizado na temperatura de calcinagao de 650°C
e sinterizacdo 1130°C com o objetivo de observar as
alteragdes na microestrutura. Com o controle desses
parametros, sera possivel obter uma previsao de sin-
tese ideal para orientar estudos posteriores de apli-
cacao dessa ceramica para a regeneragao éssea.

2. Materiais e Métodos

O trabalho consiste na sintese de niobato de s6dio
(NaNbO?) pelo método sol-gel seguindo as etapas utiliza-
das por Jigong (2010) [9]. O autor levou em consideragao
o diagrama de fases do niobato de sédio e potassio figura

2, onde, em uma das extremidades tem-se a presenca do

niobato de s6dio e na outra, niobato de potassio [10]. Os

reagentes utilizados estao dispostos na tabela 1 a seguir.

Tab. 1. Reagentes utilizados na sintese do NaNbO,
pelo método sol-gel.

REAGENTES | PUREZA (%) FABRICANTE
Na,CO, 99,8 Vetec
Nb,O, 99,96 --
Acido citrico 99.5 Baker
C.HO._HO
Amonia -- Merck
Alcool
polivinilico -- Merck
(PVA)

Fonte: Autoria prépria.

Os precursores utilizados como matéria prima
foram Na,CO, (99,8%), Nb,O, (99,96%) e acido citrico
(C,H,O,.H,0, 99,5%). O esquema detalhado do pro-
cesso € apresentado no fluxograma a seguir figura 1.
O carbonato pesado foi dissolvido em dgua deioniza-
da e agitado por 20 min. O 4cido citrico (a propor¢ao
molar de acido citrico para o contetddo total de cation
foi 2 para 1) foi dissolvido em 4dgua deionizada em
um béquer e agitado por 20 min, posteriormente, foi
adicionado a solugao de carbonatos. Entao, pequenas
quantidades de solu¢ao de amoénia foram adicionadas
para ajustar o valor do pH e formar o sol. O Nb,O,
foi adicionado ao sol e a solugdo foi agitada por 1lh,
ap6s isso, passou pelo processo de homogeneizagao
no moinho de bolas, contendo bolas de alumina, du-
rante 8h. Apés a moagem, a pasta foi seca a 120°C
para formar xerogel. O xerogel resultante foi calci-
nado a 650°C por 2h para obter ap6s o niobato de s6-
dio. Os pos calcinados foram prensados em pastilhas
de aproximadamente 3g e 12mm de diametro, utili-
zando alcool polivinilico (PVA) como ligante. Apés a
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queima do PVA, as pastilhas foram finalmente sinteri-
zadas a 1130°C durante 3h.

Fig. 1 - Fluxograma da sintese do NaNbO, pelo mé-
todo sol-gel.

Na,COs3 Acido
Misturando e ajustando o valor do citrico
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Fonte: Autoria propria.

Os resultados estao dispostos a seguir através da
caracterizagao por microscopia eletrénica de varredu-
ra (MEV). A fim de comparagao, foi produzido niobato
de sédio por duas composicoes diferentes. A primeira
composi¢ao apresenta propor¢ao estequiométrica (A)
um para um (1:1) de carbonato de sédio e 6xido de
nidbio e a segunda, na proporcao nao estequiométrica
(B) um para trés quartos (1:3/4) de carbonato de sédio
e oxido de niébio, respectivamente. A férmula utilizada

para o calculo dos reagentes foi a seguinte:
Na,CO, + Nb,O, = 2NaNbO, + CO,

A tabela 2 apresenta a propor¢dao molar utilizada
para comparagao:
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Tab. 2. Proporcao molar dos compostos.

Nomenclatura PROPORCAO

das Amostras Na,CO, Nb205
NaNbO, - A 1 1
NaNbO, - B 1 3/4

Fonte: Autoria proépria.

As amostras foram caracterizadas por microscopia
eletronica de varredura (MEV). A morfologia dos pés
calcinados e sinterizados foram investigadas pelo mi-
croscopio eletrénico de varredura modelo QUANTA
250 FEG da fabricante FEI, instalado no laboratério
de Microscopia Eletronica do Instituto Militar de
Engenharia (IME) para analise das microestruturas
via SE e BSE. Nestas analises foram utilizados detec-
tores de elétrons secundarios — SE (marca SE Detec-
tor R580 do fabricante FEI) e retroespalhados — BSE
(modelo 6 Channel BSD Amplifier MK 3.1 do fabri-
cante FEI) associados ao software de controle Spirit
1.9. As amostras foram recobertas com ouro, deposi-
tado por um metalizador LEICA modelo EM ACE600
sob corrente de 50mA durante 2 minutos.

3. Resultados e Discussao

Afigura 2 apresenta o diagrama de fases do sistema
KNbO, — NaNbO,, onde C, T, O e M indicam simetria
cubica, tetragonal, ortorrémbica e monoclinica, respec-
tivamente; F, A, P sdo as letras indicadas para represen-
tar os comportamentos ferroelétrico, anti ferroelétrico
e para elétrico; S e L correspondem aos estados sélido
e liquido. E possivel observar ao longo da faixa ao lado
direito onde tem-se inteiramente a composi¢ao do nio-
bato de sédio. Esse material é totalmente dependen-
te da sua composicao e da temperatura de obtengao.
Devido a isso, é de extrema importancia o processo de
obtencao do niobato de sédio, pois qualquer diferenga
de composi¢iao produz uma estrutura diferente e, por
consequéncia, propriedades diferentes.
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Fig. 2 - Diagrama de fases do sistema KNbO, — NaN-
bO,. C, T, O e M indicam simetria ctibica, tetragonal, or-
torrdbmbica e monoclinica, respectivamente; F, A, P para
comportamento ferroelétrico, anti ferroelétrico e para elé-
trico; S e L correspondem aos estados sélido e liquido.

Fonte: LI (2013) [10].

3.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As figuras 3 e 4 apresentam as micrografias obtidas
pelo microscopio eletronico de varredura (MEV) das
amostras de NaNbO, - A e NaNbO, - B, ambas calcinadas
a 650°C por 2h. Elas denotam como ocorre a variagao
na microestrutura equivalente a variagdo composicional
incitada nesse trabalho. As imagens em MEV mostram
formacao de precipitados com formatos irregulares. As
amostras calcinadas ndo apresentam grande variagio de
tamanho como pode-se notar facilmente nas microgra-
fias observadas nas figuras 3 e 4. Entretanto, é notavel
uma maior compactagao das particulas nas amostras de
NaNbO, - B em comparagio com NaNbO, — A.

Fig. 3 - Micrografia eletronica de varredura (MEV)
das amostras de (a) NaNbO, - A e (b) NaNbO, - B am-
bas calcinadas. Aumentos de (a e b) 6.000X.

Fonte: Autoria proépria.
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Fig. 4 - Micrografia eletronica de varredura (MEV)
das amostras de (a) NaNbO, - A e (b) NaNbO, - B am-
bas calcinadas. Aumentos de (a) 18.000X e (b) 20.000X.

Fonte: Autoria propria.

As figuras 5 e 6 apresentam as micrografias obtidas
pelo microscopio eletronico de varredura (MEV) das
amostras de NaNbO, — A e NaNbO, — B ambas calcina-
das a 650°C por 2h e sinterizadas a 1130 por 3h. Elas de-
notam como OCorTe a variagao na microestrutura equiva-
lente a variagdo composicional incitada nesse trabalho.
As imagens em MEV mostram formagao de precipitados
com formatos irregulares. A figura 5(b) apresenta uma
melhor homogeneidade dos aglomerados em comparagao
com a figura 5(@a). A figura 6(b) é possivel observar que
algumas particulas apresentaram tamanho de grio com
crescimento maior que as demais observadas na figura
6(a), as quais apresentaram graos com tamanhos homogeé-
neos. Pode ser possivel observar a presenca de agulhas,
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elas tendem a aparecer quando sdo sintetizadas em con-
centragbes molares baixas, logo, compreende-se os forma-
tos aciculares e irregulares observados nessas amostras.
As duas composigoes podem ser comparadas observando
variagdo no tamanho de grao para a amostra de NaNbO,
- B levemente maiores em relagao a amostra NaNbO, - A.
Além disso, apresentam uma maior compactagao obser-
vadas na figura 5(b) e 6(b).

Fig. 5 — Micrografia eletronica de varredura (MEV)

das amostras de (a) NaNbO, - A e (b) NaNbO, - B ambas
sinterizadas. Aumentos de (a e b) 6.000X.

Fonte: Autoria prépria.
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Fig. 6 — Micrografia eletronica de varredura (MEV)
das amostras de (a) NaNbO, - A e (b) NaNbO, - B ambas
sinterizadas. Aumentos de (a e b) 15.000X.

Fonte: Autoria propria.

A figura 7 apresenta a amostra NaNbO, — A calcina-
da a 650°C por 2h. Nessas amostras é possivel observar
a presenga de precipitados em forma de fios sub micro-
métricos. Este resultado ¢ interessante visto que segundo
a literatura, agulhas ou nanoagulhas s6 sao obtidas em
concentragoes molares menores, como mostra a formagao

de pequenas agulhas notadas apenas nessa composicio e

no tratamento térmico de calcinagao [11].

Fig. 7 - Micrografia eletronica de varredura (MEV) da
amostra de NaNbO, - A calcinada. Aumentos de 27.000X.

Fonte: Autoria prépria.

4. Conclusao

A sintese de niobato de sédio por sol-gel foi efetiva
em produzir a fase de niobato de s6dio (NaNbO,) com
a presenca de pequena porcentagem de éxido de nidbio.
A microestrutura apresentou tamanho de grao irregular
e poros nas amostras calcinadas e boa densificagio das
amostras sinterizadas. Dessa forma, é valido o estudo do
niobato de sédio para sua utilizagio nas aplicagoes em bi-
omateriais como ceramicas que apresentam o fenémeno
da piezoeletricidade, onde os testes serao realizados em
trabalhos posteriores.
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