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RESUMO: A evolucdo acelerada na area de automacdo e d&oleo de
parametros ambientais tem exigido esforcos cadanaares no aprimoramento
de novos materiais para serem aplicados como sisteensores mais confiaveis,
versateis e de menor custo. As propriedades gusmiéisicas Unicas dos materiais
ceramicos do tipo Oxidos metdlicos, aliadas a sapacdade de adsorcdo
superficial de moléculas de &gua os tornam ex@deptndidatos para esta
aplicacdo. Neste trabalho, busca se investigapactdade de dispositivos sensores
de ceramicas porosas, desenvolvidos no INPE, enitor@na umidade ambiente.
Para isso, as microestruturas das ceramicas serfeoam caracterizadas atraves
das técnicas de difratometria de raios X, microscatetronica de varredura e
porosimetria de mercuario. As medi¢cles elétricaarforealizadas em funcdo da
umidade ambiente, em uma camara climética. Assesatios resultados indicaram
que os dispositivos ceramicos sdo promissores g@anpotencial de utilizagdo no
monitoramento de parametros ambientais.

Palavras-chave monitoramento ambiental; elementos sensores;iaigte
ceramicos; umidade ambiente.

ABSTRACT: The hasty evolution in the area of automation a@odtrol of
environmental parameters has demanded more and reffoets on the
improvement of new materials to be applied as sgnsiystems more reliable,
versatile and at lower cost. The sole chemical phygsical properties of the
metallic oxides type ceramic materials, alliedlieit capacity of water molecules
surface adsorption, make them excellent candidatethis application. The goal
of this work is to investigate the capability ofrpos ceramics sensor devices,
developed in INPE, to monitor the environmental fdity. For that, ceramics
sensors microstructures were characterized throtghy diffractometry (XRD),
scanning electron microscopy (SEM) and Hg porosinmatchniques. Electrical
measurements were performed in function of enviemtad humidity, in climatic
chamber. The analyses of the results evidenced thigatceramics devices are
promising ones concerning to their potential in thenitoring of environmental
parameters.

Key-words: environmental monitoring; sensor elements; cecamiaterials;
environmental humidity.
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1. |NTRQDUQAO materiais que apresentam sensitividade em
amplas faixas de umidade e de temperatura,
Os avancos tecnolégicos e o estabilidade nos ciclos térmicos e de tempo e
reconhecimento das propriedades dos quanto a exposicdo em ambientes agressivos e
materiais ceramicos vém tornando crescentea produtos quimicos especificos (Kulwicki,
sua utilizacdo em diversas areas de aplicagdo,1991). Dessa forma, as ceramicas, em
que abrangem desde ceramicas estruturais eparticular os 6xidos metélicos, tém mostrado
elétricas a supercondutores. vantagens do ponto de vista de sua resisténcia
Apesar de conhecidas ha milhares de mecanica, resisténcia quanto ao ataque
anos, somente na década de 40 as ceramicasjuimico e estabilidade fisica e quimica em
passaram a ser o foco de pesquisas paraambientes hostis (Nitta, 1988). E importante
aplicacbes avancadas. Os materiais ceramicosressaltar que as ceramicas possuem uma
tém composi¢cBes quimicas muito variadas, estrutura Unica, consistindo de gréos,
desde compostos simples a misturas de variascontornos de gréaos, superficies e poros, cujo
estruturas cristalinas complexas ligadas entre controle permite a obtencdo de microestruturas

si (Chiang, 1996). adequadas para serem utilizadas nos sensores
As etapas do processamento ceramico de umidade (Shimizu e Seiyama, 1985).
sdo de extrema importdncia, como a As ceramicas tém sido utilizadas como

morfologia dos pbés precursores, a elementos sensores, principalmente como
conformacdo e os ciclos de tratamentos corpos porosos sinterizados, preparados pelo
térmicos, pois afetam diretamente as processamento ceramico tradicional, para
propriedades fisicas. E a correlacdo entre essagpermitir que a agua passe livremente através
propriedades e a estrutura do corpo ceramico éde sua microestrutura e ocorra a condensagao
de extrema importancia para a definicdo de suana capilaridade dos poros entre as superficies
aplicacdo. Portanto, é relevante definir a rota a dos gréos (Gusmaret al, 1991). As técnicas
ser escolhida para a preparagdo destasde processamento, combinadas as materias-
ceramicas (Reed, 1995). primas adequadas, permitem a otimizagdo do
Neste sentido, integrantes do Grupo de desempenho dos corpos ceramicos como
Pesquisa em Micro e Nanotecnologias elementos sensores de umidade, através do
Espaciais e Ambientais em Ceramicas — controle de suas propriedades elétricas e das
TECAMB, que integra o Laboratério demais solicitagbes exigidas (Arndt, 1989),
Associado de Sensores e Materiais — LAS, do (Traversa, 1995).
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais — Este trabalho busca aliar tecnologias de
INPE, tém se firmado, ao longo das Ultimas confecc¢do, caracterizagédo e desenvolvimento
décadas, no desenvolvimento e caracterizacdode ceramicas porosas para serem aplicadas
de materiais para aplicac6es como sensores ecomo elementos sensores de contetdo de agua
sistemas sensores no monitoramento deem solos para, futuramente, serem utilizados
parametros ambientais (Kuranagaal, 2002), no monitoramento, via satélite, de areas com
(Oliveiraet al, 2005). risco de escorregamento de encostas. O
conhecimento do teor de umidade dos solos,

1.1. Ceramicas porosas aplicadas juntamente com outros parametros, permitird o

como dispositivos sensores para o entendimento aprofundado dos processos de
monitoramento de parametros movimentos de massa ocorridos no passado
ambientais para, com isso, remedia-los no presente e

. _ ) preveni-los no futuro, evitando novas
A selecdo do material apropriado para caissirofes nos periodos chuvosos (Cooke e

ser utilizado como elemento sensor de poorkamp, 1990). Portanto, o objetivo deste
umidade e dificil e deve ser baseada em yahalho ¢ investigar as influéncias da
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distribuicio de tamanho de poros, da objetivo delimitar 4reas mais susceptiveis a
microestrutura e das fases cristalinas presentesocorréncia de movimentos, a partir da analise
na condutividade elétrica dos elementos de suas causas e mecanismos, 0S quais estao
sensores ceramicos relacionadas a capacidadeelacionados ao volume e frequéncia das
de absorcdo/adsorcdo de agua proveniente deprecipitagbes, a estrutura geologica, aos
amostras de solo pré-selecionadas. materiais envolvidos, as formas de relevo e as
As matérias primas dos sensores formas de uso da terra. Todavia, 0 numero de
ceramicos foram selecionadas com base em:estudos ainda ndo € suficiente e, apesar do
ZrO,, devido, principalmente, ao seu carater aprimoramento dos meétodos e técnicas de
anfotérico, que promove a adsor¢cao de céationsanalise, as causas e mecanismos envolvidos na
e anions (Mullaet al, 1996) e TiQ que, além deflagragdo de deslizamentos continuam
de seu carater hidrofilico, apresenta a pouco conhecidos (Carvalho, 2006).
capacidade trocadora de ions (Grandke, 1992). No Brasil, a exemplo de muitos outros
Além da originalidade do projeto, paises, os mapeamentos de areas de riscos sao
optaram-se pela utilizagdo de matérias primas predominantemente realizados por meio de
brasileira para a producdo desses dispositivos.avaliacbes qualitativas, ou seja, 0S riscos sao
Ademais, devido as necessidades atuais, foiidentificados com base na opinido técnica da
priorizada a investigacdo desses elementosequipe que realiza 0 mapeamento com 0 apoio
sensores ceramicos para o monitoramento dede informacfes dos moradores da area
areas de risco de deslizamentos de encostasmapeada. Os mapeamentos de areas de riscos
pois se sabe que o desenvolvimento de nossagambém podem ser executados por meio de
sociedade urbana e industrial, por n&o métodos denominados quantitativos. Tais
conhecer e/ou respeitar as limitacbes métodos, ainda pouco testados em nosso pais,
ambientais, ocorreu de forma desordenada,vém sendo adotados nos municipios onde
sem planejamento, a custa de niveis crescenteexiste um banco de dados consistente sobre os

de poluicédo e degradacdo ambiental. deslizamentos ocorridos ao longo do tempo
(Carvalho, 2006). Neste sentido, o crescente
1.2. Necessidades ambientais interesse pelo monitoramento ambiental, a fim

Nas cidades brasileiras, marcadas pela de minimizar o potencial das areas de risco de
exclusdo  soécio-espacial que |hes ¢é deslizamento de encostas e prevenir novas
caracteristica, ha um fator que aumenta aindacatéstrofes, assim como a complementacéo de
mais a frequéncia dos deslizamentos: a um banco de dados, tem norteado o avango no
ocupacdo das encostas por assentamentoslesenvolvimento de novos materiais para a
precarios, favelas, vilas e loteamentos confecgdo de sensores e de sistemas sensores
irregulares. A remocdo da vegetacdo, a (Fagan e Amarakoon, 1993).
execucdo de cortes e aterros instaveis para
construcdo de moradias e vias de acesso, a2. PROCEDIMENTO
deposicdo de lixo nas encostas, a auséncia daEXPERIMENTAL
sistemas de drenagem de aguas pluviais e
coleta de esgotos, a elevada densidade Os elementos sensores ceramicos
populacional e a fragilidade das moradias utilizados para o monitoramento do contelido
aumentam tanto a frequéncia das ocorrénciasde agua em amostras de solo, neste trabalho,
como a magnitude dos acidentes (Carvalho, foram confeccionados a partir de tecnologias
2007). Na tentativa de solucionar ou ao menos previamente desenvolvidas pelo Grupo
amenizar tais problemas, tem sido TECAMB/LAS/INPE. Desta forma, para a
desenvolvido um numero cada vez maior de producdo das ceramicas sensoras, 0S poOs
estudos de susceptibilidade a movimentos decomerciais de Zr® e de TiQ foram
massa em areas urbanas. Esses estudos tém ponisturados mecanicamente, em moinho de
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bolas centrifugo, na propor¢cdo de 1:1 (em De acordo com as analises realizadas nas
mol). A secagem da mistura dos pos foi ceramicas sensoras de umidade, através das
realizada em um evaporador rotativo (secagemtécnicas de difratometria de raios X,
dindmica), a fim de evitar a segregacdo microscopia eletrbnica de varredura e
quimica e fisica por decantacdo, devido a porosimetria de mercurio, podem ser
diferenca de densidades dos componentes daobservadas a presenca da solucdo solida de
mistura. Em seguida, os po6s secos foram ZrO,-TiO,, assim como a formagdo de
compactados no formato de pastilhas microestruturas porosas, na faixa de
cilindricas, por prensagem uniaxial, para temperatura de sinterizagdo utilizada.

adquirir forma e resisténcia mecanica e, Nos difratogramas de raios X,
finalmente, sinterizados em temperaturas de observados na Figura 1, ndo foi identificada a
1000, 1100 e 120%C, em atmosfera ambiente, presenca de compostos cristalinos formados
visando obter cerdmicas com porosidade pela reagdo quimica dos pOs precursores, na
controlada. Com isso, as pastilhas faixa de temperatura de sinterizacdo utilizada,
conformadas foram metalizadas, em ambos ossomente a solucao solida ZDiO,, conforme
lados, e eletrodos foram acoplados, para gerarproposto.

o efeito capacitivo nos dispositivos sensores.
Os corpos ceramicos sinterizados foram
caracterizados quanto a identificagdo dos
compostos quimicos e das fases cristalinas
presentes, pela técnica de difratometria de
raios X (DRX) e quanto a sua microestrutura
em relagdo a forma e tamanho de gréos e ,
poros, pela técnica de microscopia eletrénica zjte Ut fr ¢ 1000°C
de varredura (MEV). A determinagédo da —
distribuicdo de tamanhos de poros foi obtida 2% A s e
pela técnica de porosimetria de mercurio. A

dens_|dade foi medida p_elo NMeton _de Figura 1. Difratogramas de raios X das
Arquimedes. As caracterizagbes elétricas pastilhas ceramicas sinterizadas nas

foram_ Iea]izadas atr~avés de medicbes de temperaturas de 1000, 1100 e 1200
capacitancia em funcao de valores crescentes
do contetido de 4gua em amostras de solo, at¢ ~ Na 1imagem da pastiha ceramica
a sua saturacdo, sob temperatura ambiente desinterizada na temperatura de 1000 obtida
25 °C, utilizando uma ponte RLC. As porcdes POr microscopia eletrénica de varredura,
de 4gua adicionadas ao solo foram conforme mostrada na Figura 2a, identifica-se
relacionadas com intervalos de tempo, a fim de Uma microestrutura porosa, com poros de
avaliar a capacidade dos elementos sensoreg/arios tamanhos e formas. Em seguida, a
ceramicos em prever o volume e a velocidade ceramica sinterizada na temperatura QG 1100
de infiltracdo. Esse experimento busca ‘C mostra que uma grande quantidade de
reproduzir, em laboratério, situacbes de particulas estdo fortemente ligadas, indicando
deslizamentos de encostas, no qual um sélidodue O sistema atingiu o estagio inicial de
(solo seco) se transforma em um fluido sSinterizacdo (Figura 2b). Na Figura 2c,
viscoso (solo com todos os poros preenchidos Observa-se o progresso do processo de
com égua), devido as adigﬁes de porcentagenssmterlzagao na ceramica sinterizada na
controladas de 4gua nas amostras de solo. temperatura de 1200C, apresentando uma
menor quantidade de poros, com tamanhos

3. RESULTADOS E DISCUSSOES menores quando comparado a ceramica
sinterizada em 110 (Figura 2b).
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0,006 a 1,3 um, porém o maior volume de
poros esta situado na faixa de 0,4 a 0,7 pum.
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Figura 3. Curvas de distribuicdo de tamanhos
de poros nas ceramicas sinterizadas em
temperaturas de 1000, 1100 e 1200

Desta forma, a distribuicdo de tamanhos
de poros, obtida por porosimetria de mercurio
(Figura 3), das pastilhas ceramicas mostraram
ser coerentes com as microestruturas de poros
obtidas pela técnica de microscopia eletrbnica
de varredura (Figura 2), em todas as
temperaturas de sinterizacdo analisadas.

Na Figura 4, os dispositivos sensores
ceramicos, sinterizados nas temperaturas de
1000, 1100 e 1206C, foram caracterizados
eletricamente, através do comportamento da
variacdo de capacitancia em funcao de valores
crescentes de agua no solo, até a saturacdo, em
temperatura ambiente (26).

Figura 2. Imagens obtidas por MEV das
superficies de fratura das ceramicas
sinterizadas nas temperaturas de: a) 1000, b) De modo geral, os elementos sensores

1100 e c) 1206C. ceramicos, sinterizados nas temperaturas de

Na Figura 3, as curvas de distribuicdo de 1000, 1100 e 1200 °C, apresentam
tamanhos de poros das ceramicas sinterizadassomportamentos lineares em grande parte da
nas temperaturas de 1000, 1100 e 1200 faixa de contetudo de agua no solo (Figura 4).
foram obtidas através da técnica de No caso do elemento sensor sinterizado em
porosimetria de merctrio. Na ceramica 1100 °C, observa-se valores crescentes mais
sinterizada na temperatura de 16000s raios ~ acentuados de capacitancia ate,
dos poros situam-se na faixa de 0,006 a 2,0 aproximadamente, 43 % de umidade do solo,
um, sendo que o maior volume de poros ou seja, estes valores indicam um
encontra-se na faixa de 0,04 a 1,1 pum. A comportamento bastante sensivel do elemento
ceramica sinterizada em 118D mostra poros ~ sensor ao estimulo proposto (umidade do
na mesma faixa de tamanhos, porém com solo), tornando-se menos acentuado até a
maior volume de poros na faixa de tamanhos saturagéo da amostra de solo. O elemento

entre 0,08 e 1,1 pum. Finalmente, observa-se sensor sinterizado em 110Q apresenta um
gue a ceramica sinterizada em 12060 comportamento semelhante ao do elemento

apresenta poros na faixa de tamanhos entresensor sinterizado em 1080, porém com um
pico de capacitancia destoando da curva em,
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aproximadamente, 28 % de umidade de solo. comportamento mais condizente com o
Ja o elemento sensor sinterizado em 1ZD0 aumento do contelido de Agua até a saturagdo
apresenta valores crescentes e decrescentes dda amostra de solo, em temperatura ambiente.
capacitancia até o valor de 43 % de umidade As microestruturas obtidas nas ceramicas
do solo, mas, a partir desse valor, torna-se porosas, empregadas como elementos sensores
mais estavel, porém menos sensivel ao de umidade de solo, indicaram que o

estimulo. processamento ceramico tradicional utilizado
se mostrou pratico e eficaz. Esse
] N : processamento apresenta potencial para a
- EYTE: produggo em larga escaltil, desde_ que se
> 100p] : . 1000 determine e controle os parametros, incluindo
E o0 . iggg a,distribuigéo de tamanhos de particulas dos
g . pds precursores.
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